Extrakce v kapalné fazi

Uvod:

Extrakce v kapalné fazi je difuznélidi operace vyuzivajici rozdilné
rozpustnosti extrahované latky ve dvou navzajemisieinych nebo
omezed misitelnych rozpou&dlech k oddleni extrahované latky z
jejiho pivodniho roztoku - rafinatu do jejiho roztoku v ekivadle —
extraktu.

Mérg béZna je extrakce ztuhé faze (oditavani kosti, vyroba
zelatiny a klihu, vyluhovantepnychtizki atd.). Analogii extrakce je
absorpce (extrakce z plynné faze do kapaliny) eorpds (extrakce
z tekuté faze do tuhé).

Ukol:

1) Porovnejte formou tabulky a grafu extak (¢inky jednoduché a
nasobné extrakce se stejnymi celkovymiérmymi spotebami
extrahovadla ( kg extrahovadla / kgivedniho - rafinatoveho
rozpoustdla), nap. pri celkové nérné spotebs extrahovadlane /mg = 1.

2) Vypaitéte piimérné slozeni spojenych extrakbhasobné extrakce a
srovnejte je se slozenim extraktu jednoduché ec¢rak

3) Vypcitéte i jaké nerné spateld extrahovadla by se doséhlo
stejného extralniho &inku ( stejné koné koncentrace rafinatukip
protiproudné extrakci.

Teoreticky uvod:

Mezni (rovnhovazne€) koncentrace extrahované slogkyv rafinatu a
Ce Vv extraktu jsou definovany Nernstovym rél/acim zakonem

c ~ . (1)

ve kterém je konstantak. Nernstovym rozélovacim koeficientem
platnym v oboru malych koncentraci. ProtoZe latkbN@nce extrakci se
pocitaji nejjednoduseji s relativnimi hmotnostnimi mky, je teba
prepaitat Nernstuv rozélovaci koeficient. na koeficienky, vyjadieny
v relativnich hmotnostnich zlomcich (vizabnice teorie):
kW — WE :kc (WE +1)10RF (2)
We (WR +1) Per
kde Wt , Wk jsou relativni hmotnostni zlomky extrahované sjozk
v extraktu a rafinatuger , pre hustoty extraktové a rafinatové faze.
Pracujeme-li s malymi koncentracemi extrahovan&ksio a malou
hodnotou roz&éovaciho koeficientu (nas ffpad) , jsou hodnoty
relativnich hmotnostnich zlomN: ,\Wr << 1 a hustoty fazi se prakticky
rovnaji hustotam rozpoustel. Pak nizeme psat
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a zavislost
WE: kW WR (4)
je linearni.

Pri vySSich koncentracich rov.(4) neplatifaSeni bilanci extrakci je
narangjSi (prace s ternarnimi diagramy). Proto jsou \‘wfabornim
cvi¢eni s omezenotasovou dotaci vhodné realizace extrakci s malymi
koncentracemi a malou hodnotou répdaciho koeficientu, které
usnacdiuji i kvantitativni stanoveni koncentraci extraho&aslozky
(nemusi sdedit odnérné roztoky). Jejich fibéh pak ntizeme graficky
znazornit v BZném sotadném systému. Z bezpwstnich dvodia se
vyzaduje pouziti latek toxicky a hygienicky nejmémavadnych,
ekologicky gijatelnych a snadno regenerovatelnych Z moznyclant
extrakknich rovnovah uvedenych v publikaci Heddk: Chemicko-
inzenyrské tabulky, vydavatelstvi VSChT Praha 1B9I7zvolen systém
voda-aceton-1-butylacetat. Vzhledem k omezené ahisisti vody a 1-
butylacetatu jefeba extrahovat aceton z vody nasycené acetatedrf O,
1-butylacetatu ve vag acetatem nasycenym vodou (1,9 % vody v 1-
butylacetatu) p laboratorni teplat 22 °C. Znény koncentraci acetonu
pod 0,5 % acetonu prakticky neovlivni hustoty faii misitelnost jejich
slozek. Tyto koncentrace ushagi i jodometrickd stanovenié¢bnymi
odmernymi roztoky 0,05 M roztoku,la 0,1 M roztoku Nz5,0; podle
rovnic:

CH3-CO-CH; + 3L+ 4 OH = CHIz+ CH; COO + 31 +3 H0
J+2S 05 =21 +S,06° (5)
Z jejich stechiometrie vyplyva pro latkové mnozshyt o relativni
molekulové hmotnostiM,. a jeho hmotnostm,. v odpipetovaném
objemu:

1 1 1.0
Moo =3 My s My =5 N0 =5 (A B)E:Szog_
1
Mo = Nog M 3o = (A-B) @82032_ M. (6)

Vrov.(6) zn&i A spotebu odmdrného roztoku thiosiranu na slepy
pokus (na odpipetované mnozstvi rafinatového rozpdia +
odpipetovany febytek odmrného roztoku J), B spotebu odndrného
roztoku thiosiranu na jod nespeltovany na uvedenou jodoformovou
reakci.



Z latkové bilance jednostiipvé extrakce podlecebnice teorie str.
169, rov.R 8-75 je
WRO

m
1+-F

My o
a extrakni (¢inek podle rov.R 8-81 na str.170

p= "o e ®)
WRO

Pro nasobnou extrakci se stejnowrnou spatebou extrahovadla

v kazdé m dilcich extrakci plati podle rov.R-79 a R-75

We = (7)

W,
WRn - 0 n (9)
m
1+ &
( Mg kwj
a analogicky pro extr&ki (Cinek
g, = om0~ Lo (10)
WRO

Hodnotu relativniho hmotnostniho zlomkiVg; vypocteme ze
stanovené hustoty rafinatu, ktera j@ malych koncentracich prakticky
totozna s hustotoupr rafinatového rozpou&tila a koncentrace cy;
extrahované slozky v rafinatu

Co:
Wy = =

— (11)
Pr ~ Cgi

Jmenovatel v rov.(11)
PrR— GRi = MR (12)
vyjadiuje hmotnost m rafinatového rozpouddla v 1 | rafinatu.
Koncentraci i hustotu je nutno dosazovat ve ét¢ganotce, nejlépe
v g/l roztoku.
HodnotyWg; relativnich hmotnostnich zlormikv extraktech izeme
vypatitat bul’ z latkové bilance podle upravené rov. R 8-7316ff.
ucebnice teorie, je-li vzdyVg = 0 (isté extrahovadlo)

Wro =W,
Wg, = —0 R (13)

)

a pro kazdy extraini stup@& nasobné extrakce se stejnowrmou
spotebou extrahovadla a extrakistym extrahovadlem v kazdém stupni



_ Wri-1 = Wki

Wi . (14)
Mg
nebo také podle upravené rov.(4)
Wei = kw Wk (15)

ve které hodnotuky rozclovaciho koeficientu zjistime vygtem
z experimentalnich dat uvedenych v dalSich odsthvci

Protoze spdeby rafindtu a extrahovadla odfujeme vyhodgji a
rychleji kombinaci pipet nebo byretami (o&mé valce jsou kalibrovany
na doplgni) nez vazenim, ippaiteme hmotnostni &mnou spotebu
extrahovadlare / mg na objemovoWe/ Vg

Me _VePe oqkud e =T #r (16)
My Vk O Ve My O

Sestava aparatury:

Pro extrakce péebujeme Bzné chemické nadobi pro extrakce a
jodometrické stanoveni acetonu jak je uvedeno wposg meieni.

Postup [ méieni:

Priprava rozpougdel

Pro extrakci musimeijpravit rafinatové rozpou&tllo (vodu s 0,4 %
1-butylacetatu) a extrahovadlo (1-butylacetat s%,9vody). Uvedena
slozeni plati pro 20 °C. Nemajice Udaje pro lalmrdtteplotu pouzijeme
pro @ipravu uvedené hodnoty. Pro 1 kg rafinatového ragpdla a 1 kg
extrahovadla sp&tbujeme 0,986 kg, tj. 1,120 | acetatu a 1,014 kg, t
1,016 | vody. Odréfena mnozstvi rozpoustel nalijeme do aspio
tiilitrove lahve, pidame asi 10 mg methyloranzegkthdre prottepeme a
faze v &licce rozdlime. Obarveni rafinatove faze usnadni jeji
oddlovani @i extrakcich. B oddélovani by se ne#lo do rafinatové
faze dostat extrahovadlo. Ma mensi hustotu &@ox@alo by odlévani
rafinatového rozpou&tla. Ritomnost rafinatového rozpogdta
v extrahovadle nevadi, usadi se n&.dn

Protoze extrakce bilancujeme hmotn@sta mnozstvi kapalin
odmefujeme objemo¥, pofebujeme znat hustoty obou rozp@d&t.
Stanovime je s dostd&mou gesnosti odvazenim nap00 nebo 250 ml
kapalin ve zvadzenych odiimych valcich nebo li&kadch na kupeckych
vahach s citlivosti 5 g ( mensSi hodnoty odhadnemeo |épe nap na
predvazkach owalabor pro zatizeni do 1 kg s citlivogt g.




Priprava vstupniho rafinatu

Do zvazené odwsmné baky o obsahu 500 ml fpravime roztok
acetonu v rafinatovém rozpoadle. Jeho koncentrace byém byt
z hlediska jodometrického stanoveni 3,5 az 3,8ejoaei / | roztoku. R
hustot acetonu 0,787 g / ml (22 °C) odiime dlenou pipetou 2,2 az
2,4 ml acetonu do zvazené o&mé baky, priljeme asi 300 ml
rafindtového rozpoudtlla, promichame, doplnime rafindtovym
rozpoustdlem na objem 500 ml a rafinat znovakthdné promichame.
Takto gipraveny rafinat zvazime épna kupecké vaze nebdegolvazce
owalabor, vypéteme jeho hustotu a porovname ji s hustotou
rafinatového rozpou&tla. Méla by se s ni shodovat.

Priprava odndrnych roztok

Pripravime odmirné roztoky pblizné 0,05 M b a 0,1 M NaS,0s.
Odmerny roztok thiosiranu standardizujeme na bgoran nebo
jodicnan draselny. Odénny roztok jodu nestandardizujeme, stanovime
spotebu na slepy pokus.

Slepy pokus

Slepym pokusem stanovimeup¥rnou spotebu A odmirného
roztoku thiosiranu na pipetaz 50 ml agnmého roztohu jodu. Pro
usnadgni viditelnosti menisku jodu ilepime podcast obvodu rysky
vyznaujici objem tenky prouzek papiruird3wdcime se o odmadi
byrety a pipet.

Odmefime pipetou proplachnutou dvakrat asi 2 ml rafigabm
rozpoustdla 10 ml rafinatového rozpodsiia do titr&ni baiky o obsahu
500 ml, z odmrného valéku piljeme 50 ml 2M roztoku NaOH,
piidame pipetou proplachnutou odmym roztokem jodu 50 ml
odmérného roztoku jodu a nechame stat 10 min. Pak koakyselime
z odmérného valéku 50 ml 2M roztoku HSO, a ihned titrujeme
odmeérnym roztokem thiosiranu do &lezluteho zbarveni.illame 5 ml
roztoku Skrobu a dotitrujeme. Stanoveni opakujepukud neziskame
alespa dvé prijatelné spateby neliSici se vice nez 0 0,2 ml a v§gone
pramérnou spotebu A odmdrného roztoku thiosiranu na 50 ml
odmérného roztoku jodu.

Stanoveni koncentrace gWstupniho rafinatu

Pred extrakci odlijeme do vysoké kadinky o obsahu &5@®00 ml
cast dikladne promichaného vstupniho rafinatu afikpyjeme ji
hodinovym sklem (kavost acetonu). Pipetu o obsahu 10 ml
proplachneme dvakrat asi 2 ml rafinatu, odpipetgel0 ml rafinatu do
titracni baiky o obsahu 500 ml,f@lame z odrérného valéku 50 ml 2M




roztoku NaOH a pak pipetou proplachnutou 0,05 M &adgm roztokem
jodu 50 ml odrmarného roztoku jodu. Rozpusity aceton rychle reaguje
za vzniku CHJ4. Po 10 min. stani, kterych vyuzijeme ikgraw titrace,
opakovanych titraci a prvni extrakce, okyselimegpengi v titr&ni baice
50 ml 2M roztoku HSO, z odnérného valéku a zhrdlou suspenzi
titrujeme rychle po kapkach do &kezlutého zbarveni. Poridani 5 ml
Skrobového roztoku z odimého valeéku dotitrujeme do lemodrého
zbarveni a asi 10 s fgkame, zda se roztok neodbarvi. Ne-llidaAme
dalSi kapku a aft 10 s pékame. Pomalym dotitrovanim se vyhneme
pretitrovani. ZapiSeme sgebu B odmirného roztoku thiosiranu.
Stanoveni opakujeme do dosazeni aspwou ijatelnych spateb B
neliSicich se vice nez 0 0,2 ml. Ze $pby A odmérného roztoku jodu a
pramérné spoteby B odndrného roztoku thiosiranu vypme vstupni
koncentraci acetoncgg Vv rafinatu a z ni podle rov.(11) koncentradizg

a podle rov.(12) hmotnosti rafinatového rozpoudtla v 1 | rafinatu.

Stanoveni koncentrace gyyednoduché extrakce

Do &klici nalevky o obsahu 500 ml odpipetujeme 100 ntbpsiho
rafindtu a podle rov.(16) objem extrahovadig = 100 ml .1.0,992 ¢
mi™* /(0,876 g mif) = 100 ml . 1,132= 100 ml . 1,13=113 ml, tj. 1,13
nasobek objemu rafinatu. (Objem extrahovadla j&ktmiey shodny se
spravrgjSim objemem uvedenym ve vyhodnoceni na z&kktdnoveni
Wr1jednoduché extrakce :

_9874g17t
876g1~"
Tento nasobek budeme dodrzovéatvydech dalSich extrakcich.

Obsah dlici nalevky intenzivné protepavame asmo?2 min.. Pak
viozime dlici nalevku do kruhu na stojanu a po rozvrstvearzif
vypustime spodni stle oranzovy rafinat do vysoké kadinky o obsahu
150 az 200 ml aiikryjeme ji hodinovym sklem. Do druhé kadinky
stejného obsahu vypustime extrakt a #&@vifi prikryjeme hodinovym
sklem. Pak pokraljeme ve stanoveni postupem uvedenynstanoveni
koncentrac&\Vgo. Koncentraci stanovujeme maximaltiikrat, protoze je
treba Sdit rafinatem na dalSi stanoveni. Sjgdia rafinatu by &la byt
asi 40 ml.

Béhem desetiminutoveého stani suspenze ;Gid titraci pipravime
dalSi extrakci od@tenim nap. 60 ml rafinadtu zbyvajiciho po prvnim
stanoveni koncentrace acetonu. kombinaci pipet ndiyoetou.
Extrahujeme objemem 68 mligsrEji 67,8 ml) extraktu ziskaného po
prvni extrakci (dodrzeni stejnéémé spateby extrahovadlane /mg) jiz

Ve =1127= 113I extrahovalh/l rafinatov@orozpoustda).



uvedenym postupem a stanovime znovuispot B odmdrného roztoku
thiosiranu. Pokud jsme na proplach pipety sgmivali vice rafinatu,
extrahujeme nap 55 ml rafinatu 62 (62,2) ml extraktu nebo 50 ml
rafinatu 56,5 ml extraktu. Objemy fazi volime tady byly snadno
odegitatené na stupnici odfimeého valéku v zavislosti na jejim deni
(po 1 nebo 0,5 ml), a aby byla dodrzena stejné&nén spoteba
extrahovadla. K od#ftovani fazi nizeme pouzit i byret nebo kombinaci
pipet jak jiz bylo uvedeno. Prace snimi je sicéesmSi, ale
zdlouhavjsi.

Smyslem druhé extrakce je z§ist, zda prvni extrakce prébla do
dosazeni praktické rovnovahy a zda mame seriozflad pro vypdet
rozcklovaciho koeficientu ky. Jsou-li spaeby B odmdrného roztoku
thiosiranu vysSi nez po prvni extrakci, byla #poad jodu na
jodoformovou reakci nizsi, tedy nizsi i koncentraaatonu v rafinatu.
Prvni extrakce tedy neprélla do praktické rovnovahy a jéeba se
pokusit o dalSi, usisrejSi extrakce. Jsou-li sp@by @iblizné stejné
(rozdil do 0,2 ml), bylo prakticky dosazeno rovnloyaPak nizeme
vypcocitat piimérnou spatebu B a hodnotu roztbvaciho koeficientu.

Protepavame-li @i prvnich dvou extrakcich opravdu intenzivia
dodrzime minimalni fedepsanou doburepéani, postd k dosazeni
praktické rovnovahy uz prvni extrakce, coz dokazdarer shodnou
spotebou odmirneho roztoku thiosiranu po druhé extrakci.

Nedosahneme-li uspokojivych vyslegk musime jednoduchou
extrakci opakovat, coz se nestava.

Je-li posledni extrakci potvrzeno praktické dosazewvnovahy,
vyuzileme vysledik kvantitativnich stanoveni koncentraci acetonu
k vypoctu  hodnoty rozd8lovaciho koeficientu ky a konstrukci
rovnovazné fimky o snérnici 1llky prochazejici ptatkem nebo
pocatkem a bodem o stadnicich naf(Wg1 ;Wk1) nebo jinych vhod#
zvolenych splujicich podminku\Veg = kwWk ; Wk = We/kw).

Hodnota rozdlovaciho koeficientu a rovnovazn&imka jsou pak
dulezitymi kriterii miry dosazeni rovnovahy dich extrakci nasobné
extrakce.

Stanoveni koncentraci gV nasobné extrakce se stejnousrnou
spofebou cistého extrahovadla v kazdém stupni a s jeho celkov
Mernou spokebou rovnou @rné spokeky jednoduché extrakce

Pro realizaci n-stujpvé extrakce bychom &h pocitat se spdebou
asi 50 ml rafinatu na kvantitativni stanoveni anatw kazdém stupni
nasobné extrakce. Abychom dodrzeli srovnatelné iokin pro




posouzeni extrakich &inka jednoduché a nasobné extrakce musime
v kazdém stupni pracovat s jednou n-tinodrm@ spoteby jednoduché
extrakce. Zvolime-li ¢aso¥ prijatelnou trojnasobnou extrakci,
potrebujeme 150 ml vstupniho rafinatu extrahovat v prvrstupni

%)D.;L?) ml = 56,5 ml¢isteho extrahovadla, v druhém 100 ml rafinatu po

prvni extrakcil—gO 113 ml= 37,7 mil¢istého extrahovadla a véetim 50

ml rafinatu po druhé extrak%g (113 ml = 18,8 ml ¢istého extrahovadla.

Pfi vice nez tistupiové extrakci bychom postupovali analogicky, ale
s WtSim objemem vstupniho rafinatu.

Koncentraci acetonu v rafinatu stanovime po kazté& extrakci
tiikrat jiz popsanym zjsobem a pouzijeme ji k dalSim vyidom
uvedenym v nasledujicim odstavci.

Zbyvajici rafinaty a extrakty slévame do zasobhivé& k regeneraci
acetatu a acetonu.

Vyhodnoceni vysledkméieni:

Mérenim zvazeného objemu rafinatoveho rozpmliatpi 22 °C byla
vypoétena jeho hustota 992 g / |, extrahovadla 876 ga/uvychoziho
rafinatu 0,992 g / ml. # zvolené nebo zadané ¢mé spateb:
extrahovadla napl, kdyme = mg, je objemovy porér fazi podle rov.
(16), ktery je nutno dodrzetigednoduché extrakdrg / VR = 1,13.

Vychozi rafinat byl pipraven rozpughim 2,6 ml (giblizn¢ 2,3 g)
odmétenych dlenou pipetou v rafinatovém rozpoédte a doplgnim
rafinatovym rozpougtllem na obsah 500 ml v o@mé baice.

Odmérné roztoky byly ppraveny podle fedpisi uvedenych
v priloze. 0,1097 M odrrny roztok thiosiranu byl standardizovan na
roztok 0,6725 g KBr@/ 250 ml roztoku.

Na slepy pokus bylo sp@bovano pimérné 45,2 ml 0,1097 M
odmérného roztoku thiosiranu na 50 ml odpipetovanehoéoaého
roztoku jodu.

Pro dodrzeni zvolené ¢mé spateby extrahovadlang / ng = 1 @i
jednoduché extrakci byl pro usnadn prace vypéten objemovy porr
spojenim rov.(12) a (16)



1= "e _ VE Pe _
Mg Vr(or — Cro)g! rafinatovérorozpoustda
Ve B76gextrahovath/ (| extrahovath)
VR [(992- 462)grafinatovdorozpoudtdia/ (I rafinatu)

odkud

Ve _ 9874 | extrahovath
Vr 876 | rafinatu

= 113 extrahovath/| rafinatu
a @ n- nasobné 1,13 / niipdodrzeni stejné celkové émmé spoteby
extrahovadla jako ip jednoduché extrakci. Z vysledku jeéemme, zZe je
prakticky shodny s vysledkem vygienym jen podle rov.(16).

Pri stanoveni koncentrace acetonu v 10 ml vstupniabnatu bylo
spotebovano na titraci nesgebovaného jodu pmérné 1,65 ml
odnerného roztoku thiosiranu, takze koncentrace acgtmmu

o - (45,2- 165101 0,1097mol 1™ 58,08y acetonumol* 4000m| |7
R0 6 10ml

= 11271 extrahovath/ | rafinatu=

_ (452- 165010975808
60
=4,6246g acetonul rafinatu,

g acetonul rafinatu=

a podle rov.(11)
462469 11

(992- 46246 g 1™

kde hmotnosing rafinatoveho rozpou&dla v 1 | vstupniho rafinatu je
MR = Oro — Cro = (992 - 4,6246 g = 987,49

pouzita @i shora uvedeném vyptu merné spoteby extrahovadla.

Po jednoduché extrakcbylo na odpipetovanych 10 ml rafinatu a 50
ml odmerného roztoku jodu spibovano pimérné 23,6 ml odndrného
roztoku thiosiranu a vygteny koncentraceg, = 2,272 g acetonu / |
rafinatu, Wk, = 2,30.10° a podle upravené rov.(7) hodnota réegtaciho
koeficientu

m -3
ky = (Vﬂ — 1j R = 4,68EI10_3 -1|1=1035,
Wri mz | 230010

= 46811073

RO~




relativni hmotnostni zlomek extrahované slozky wrakku podle rov.(13)
W1 = Wko —Wk; = (4,68 — 2,30)10° = 2,38 .10, podle rov.(3) nebo (15)
We; = kyWri= 1,035 . 2,30.10 = 2,38 .10 a extrakni &inek podle

(468- 230) 1073
46801073

P#i trojndsobné extrakci jednou tetinou nérné spoteby extrahovadla
jednoduché extrakce v kazdem Hestumu plati podminka

(m_j _1 (m_)
me ), 3\mg ),

ve které index 3 ipsluSi trojnasobné extrakci s pouzitigistého
extrahovadla v kazdém stupni, index 1 jednoduchiles.

V prvnim stupni trojndsobné extrakbglo extrahovano podle shora
uvedeného objemového pém Ve / Vg 150 ml rafinatu 50 ml . 1,13 =
56,5 ml extrahovadla, ve druhém 100 ml rafinatuppeni extrakci 33,3
ml . 1,13 = 37,7 mEistého extrahovadla a véetim 50 ml rafinatu po
druhé extrakci 16,6 ml . 1,13 = 18,8 tbteho extrahovadla. Objemy
byly odmeireny kombinaci pipet aétenych pipet.

Po jednotlivych extrakcich bylo na odpipetovany€éhnil rafinatu a 50
ml odnerného roztoku jodu spibovano pimérné 12,35 ml odrarného
roztoku thiosiranu po prvni, 20,85 ml po druhé g037ml po teti
extrakci.

1) Podle vzoru uvedeného u jednosioye extrakce byly vyptieny
hodnoty uvedené v souhrnné tabulce obou irektrakci s pdateni
koncentraci rafinategg = 4,625 g acetonu / | rafinatWgg = 4,68.1C° a
rozcklovacim koeficientenk,, = 1,035

rov.(10) ¢ = = 0,509

Druh g | W | W | ¢
extrakce g 171 11073 | 1073 1
jednoducha 2,29 | 2,30| 2,38 0,5q_9

trojnasobna |
1.stupé 3,49 | 3,53| 3,45 0,246
2.stupé | 2,59 2,62| 2,73 0,440
3.stupé | 1,93] 1,95/ 2,01 0,593
Z hodnot dosazenych ve 3. stupni trojnasobné ectrgd z2ejme, ze
nasobna extrakce je podstagfektivrgjSi nez jednoducha.
Pribéh uvedenych extrakci znazoge graf:
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jednostup nova
——————— tFistup nova

extrakce aceton-V-BA

0 1 2 3 4
We/107

Z grafu je Zejmeé, Ze vysledky 1. stuptiristupiové extrakce jsou dosti
vzdaleny od rovnovahy,

2) Piimérné slozeni spojenych extrékttrojndsobné extrakce je
vazenym piimérem slozeni délich extrakli. Fxi stejné nérné spatebs
extrahovadla v kazdém stupni se vazenyngr shoduje se #stdni
aritmetickou hodnotu

W o =(Wigy +Wep +Weg)/3=(345+ 273+ 201)107° /3= 27310°°

Pramérné slozeni extralit je wtSi nez slozeni extraktu jednoduché
extrakce.
3) Z bilartnich rovnic protiproudné extrakce R 8-82 a R 8383
str.171 @ebnice teorie vyplyva pro &mou spatebu extrahovadla vyraz
Mg _ Wro = Wkn
Mg Wey = We(n+)

do kterého dosazujeme Y&, vystupni koncentrace rafinatu, A .1 =
= 0 vstupni koncentrace a X8, vystupni koncentrace extrahovadla.
U trojnasobné j&Vik, = Wks= 1,95.10°, Wko = 4,68 .10 a Wi(+1) = Wes
= 0 aWg; = 3,45 .10". Hodnota mirné spoteby protiproudné extrakce je
pak 0,791 oproti celkoveé ¢me spateke trojnasobné extrakcent / mg =
1) a dokonce 0,491 oproti éme spatekd jednoduchée extrakce za
predpokladu, ze na vystupu protiproudné extrakce Yy loosazeno
rovhovazného slozeni extraktu (minimalnérma spoteba @i které je
Wens1) = kwWio = 1,035 . 4,68 .10).

Diskuse vysledi:

1) Ztabulky a grafu pracovnichiipmek je Zejmé, Ze trojnasobna
extrakce je podstagnefektivrejSi nez jednoducha (hodnotyk . ¢).
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V prvnim stupni trojnasobné extrakce nebylo dosazeraktické
rovnovahy.

2) Pamérna koncentrace spojenych extrfakiojnasobné extrakce je
podstati vétSi nez koncentrace extraktu po jednoduché extrakc

3) Fi protiproudné extrakci by se dosahlo stejného adktriho
ucinku (kon&né koncentrace rafinatu) jakdipgednoduché a nasobné
extrakci s podstathnizSi nérnou spatebou extrahovadla.

Kontrolni otazky:

1) Vyswitlete podobnost absorpce, adsorpce a extrakce.

2) Definujte slov a matematicky extr&ki rovnovahu.

3) Zdivodrete pouziti relativnich  hmotnostnich zlotnkpri
bilancovani extrakci.

4) Odval'te vzorec pro fepaet koncentrace v g/l roztoku a
hmotnostniho zlomku na relativni hmotnostni zlomek.

5) Pepcaitéte Nernstv rozcElovaci koeficient na koeficient
s relativnimi hmotnostnimi zlomky a uVte jak jej Ize zjednodusSitip
nizkych koncentracich extrahované slozky ( v o@atnosti Nernstova
rozcklovaciho zakona).

6) Nakreslete schéma jednoduché extrakce, napsiebjlanci a
vypoctéte obecr koncentraci rafinatu po extrakci.

7) Nakreslete schéma trojnasobné extrakce s pouztéjné mrné
spoteby extrahovadla v kazdém stupni a Wigte obecs koncentraci
vystupniho rafinatu.

8) Dokazte, Zen-nasobnou extrakci ip stejné ndrné spotebs
extrahovadla v kazdém stupni Ize dosahrisiBiho rafinatu Voltetizna
n, nag. 2, 3 apod.

9) Jak je definovan sloén a matematicky extrgki &inek?
Nakreslete bilatni schémata a napiSte konkretni rovnice pro jeho
vypocet @i jednoduché, trojnasobné a protiproudné extrakci.

10) Znazorate graficky pibéh jednoduché a nasobné extrakce se
stejnou a iznou nérnou spatebou extrahovadla v kazdém stupni a na
grafech vysvtlete jak zavisi slozeni rafinata extraké na nérnych
spotebach extrahovadla.

11) Jak zavisi extrgki Cinek na ndrné spoteke extrahovadla a
rozklovacim koeficientu? Odpexte vypaty slozeni rafinat
jednoduché extrakce a) prodsizné nérné spoteby extrahovala (nap
1 a 2) @i stejné hodndatrozclovaciho koeficientu,

b) pro stejné &meé spateby extrahovadel Siznymi
hodnotami rozélovacich koeficient (nag. 5 a 10).
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Priprava odnérnych roztoki a jejich standardizace

Priblizne 0,05 M roztok 4 ptipravime odvazenim 12,7 g, |
v odvazovace a jeho rozpu&him ve 100 ml 25 % roztoku Kl. Po
rozpuséni jodu doplnime vodou na objem 1 1.

Priblizne 0,1 M roztok Nsg50; pripravime rozpushim 25 ¢
Na,S,03.5H,0 a 0,5 g NgCO; ve vod a doplrgnim na objem 1 1.

Standardizace odémeého roztoku thiosiranu a)na KBgOb) na KIO;

a) Odvazime z diference asi 0,7 g KBn@esré na 4 desetinna mista,
rozpustime v destilované vé&doztok kvantitative nalijeme do odrrne
baiky o obsahu 250 ml, doplnime destilovanou vodouysé&u (i 20 °C
a dikladre promichame.

Do titracni baiky o obsahu 500 ml odpipetujeme 25 ml roztoku
bromiinanu, pidame 2g Kl, 5 ml 4M roztoku HCIl nebo 5 ml 2M rokto
H,SO, a Zedime 200 ml destilované vody. Titrujeme 0,1M &dmym
roztokem NaS,0; do slak Zlutého zbarveni. iRldme 10 ml roztoku
Skrobu a dotitrujeme z modrého zbarveni do odlrarve

Standardizovat dzeme i na fimé navazky asi 0,07 g KBgO

b) Odvazime z diference asi 0,9 g Klf¥esre na 4 desetinna mista a
pripravime zasobni roztok jak je popsano v odst a).

Do jodové titr&ni baiky odpipetujeme 25 ml zasobniho roztoku
jodi¢nanu, pidame 5 ml 4M roztoku HCI nebo 5 ml 2M roztokyS®,,
baiku uza¥eme zabrouSenou zatkou a nechame 5 min. stat. &kl z
oplachneme 1 % roztokem KI a titrujeme agnym roztokem
thiosiranu jak je popsano v odst.a).

Standardizovat dzeme i na fimé navazky asi 0,09 g KO

Priprava Skrobového roztoku

1 g rozpustného Skrobu se rozmicha v kadince &smV destilované
vody a ffelije za stalého michani asi 250 ml vrouci vodycaladi.
Pripravuje se vzdyerstvy, jinak by se musel konzervovat asi 2 mg,Hgl

Zpracovani odpadnich roztak

1) Zbytky po titraci

Suspenze po titraci obsahuje nepatrna mnozstvk latenalych
koncentracich vyplyvajici zipdpisu pro jodometrické stanoveni
acetonu. Po dekantaci nebo Zzfiltrovani jodoformursée kapalna faze
vylit do bézného odpadu (sifhzredény roztok butylacetatu arislusnych
soli).

VIhky jodoform se zvazi, vpravi do destitd baiky a vai 10 min
s 1,5 nasobkem stechiometrickeho mnozstvi 2M raztbleOH nebo
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KOH. Vznikly alkalicky roztok mravefanu a jodidu lze poredni vylit
do kézného odpadu.

2) Proplachy pipet,zbytky rafinata extraki

Uvedene roztoky se slévaji do¢shé lahve ozngene Extrakce-
odpady (voda,butylacetat,acetorfPo protepani se rozdi v déligce na
vodni fazi (spodni) a acetatovou (horni). éOftaze se zpracovavaji
destilaci.

3) Zpracovani vodni faze

Do ftiihrdlé destilani baiky s kulatym dnem obsahu 1 | s varnymi
kaminky umisiné v topném hnizd se nalije asi 600 ml vodni faze
obsahujici vodu s 0,4 % acetatu a nepatrné mnozsteionu. Do
jednoho otvoru se vlozi teplam zasahujici do roztoku, dotstiniho
frakéni nastavec rowz s teplomirem a sestavi se zbytek desiila
aparatury. B destilaci se jimaji dv frakce. Tetim hrdlem vylévame
destil&ni zbytek.

1.frakce se jima do teploty varu azeotropu (90 °@pk jest asi 50
ml z 500 ml vodni faze se zé&rem odstranit co nefiSi mnozstvi
acetonu. Frakce se rozvrstvi na vodni fazi a amebat

Vodni ma slozeni prakticky shodné se slozenim aadveho
rozpoustdla, ale obsahuje malé mnozstvi acetonu. Nalijarde jahve
ozna&ené napisemRegenerované rafinatove rozpaulo . PouZijeme ji
priprav vstupniho rafinatu pro dalSi ¢eini..

Acetatova faze obsahuje rasmaceton afidava se k extraktové fazi.

2.frakce se jima vrozmezi 90 °C az 98 °C a nealeah
prakticky aceton. V &icce se ot rozvrstvi.

Vodni faze ma slozeni shodné s rafinatovym rozgdieim a
naleje se rowr do ladhve ozn#ené Regenerované rafinatové
rozpoustdlo“ a pouzie se rowt pro gipravu vstupniho
rafinatu pro dalSi ceeni.

Acetatova faze se naleje do lahve @mme Regenerované
extrahovadla

3.frakce - destikéni zbytek je prakticky jen methyloranzi
obarvena voda, kterou vylijeme do vylevky.

4) Zpracovani extraktu

Extrakt zpracujeme ve stejné apatatjako rafinaty.

1.frakci jimame stefh jak je uvedeno u zpracovani vodneé

faze. Kondenzat se &prozvrstvi na d¥ faze.
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Vodni fazi nalijeme do lahve ozéfené Regenerované
rafinatovérozpoustdlio

Acetatovou fazi nalijeme 2Zp do skirné lahve ozn&né
‘Extrakce — odpady (voda, butylacetat, acefuotoze obsahuje
relativre nejvice acetonu.

2.frakce jimana vrozmezi teplot varu azeotropudisi€ho
acetatu 90,2 °C az 126 °C neobsahuje prakticky oacet
Kondenzat se @ rozvrstvi.

Vodni fazi nalijeme do lahve oz&ené Regenerované
rafinatové rozpoustllo .

Acetatovou fazi nalijeme do lahve ozeaé Regenerované
extrahovadla

3.frakei jimame fi 126 °C. Je praktickgistym butylacetatem
a nalijeme ji do lahve oziané ,butylacetat z extrakce

Stanoveni vstupnich koncentraci v regeneratech

Koncentraci  acetonu v regenerovaném  rafinatovém
rozpoustdle stanovime ajt jodometricky.. Biladnim vypaitem
muzeme upravit jeho hodnotu na pozadovanou.

Koncentraci acetonu v regenerovanem extrahovaategtme
tak, ze ke 110 ml extrahovadla &idi nalevce pidame 100 ml
cerstw pripraveného ( ne regenerovaného) rafinatového
rozpoustdla a extrahujeme aceton do rafinatove faziesapem
popsanym u jednoduché extrakce. Extrakci opakujeine
dosazeni maximalni koncentrace acetonu v rafinadiaz,
kterou stanovime jodometricky. Zni a znamé hodnoty
rozcklovaciho koeficientuky (= 1,035 pi 22 °C) vyp@teme
vstupni koncentraci acetorMizg v regenerovaném extrahovadle
(byva zanedbatelnd)..

Podobr postupujeme ip stanoveni vstupnich koncentraci ve
smesich regenerovanych fazi dophychcerst\w pripravenymi.
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