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LABORATORNE CVICENIA ZO SEPARACNYCH PROCESOV

Praca ¢.12
Kvapalinova extrakcia



@ V KOCKE

Extrakcia je difuzny separacny proces, ktorym sa oddeluju zlozky z homogénnych kvapalnych
zmesi. PouZiva sa v pripade, ak delenie kvapalnej zmesi destilaciou nie je efektivne, t.j. ak je
hodnota relativnej prchavosti zloZiek delenej zmesi blizka, pripadne rovna jednej (delenie
latok s podobnou teplotou varu, zriedenych roztokov alebo azeotropickych zmesi). Extrakcia
ma Siroké uplatnenie pri separacii produktov biotechnologickej vyroby, kedy je potrebné
vyhnut sa vyssim teplotam, pri ktorych hrozi degradacia termolabilnych zloZiek Oproti
destilatnym procesom, kde k oddeleniu zloZiek dochadza na zaklade rozdielnej prchavosti, je
princip extrakcie zaloZzeny na rozdielnej rozpustnosti extrahovanej zlozky v dvoch réznych
rozpustadlach. Extrakcia sa najcastejsie realizuje ako proces s prerusovanym kontaktom faz
(stupnova extrakcia). Stupnova extrakcia sa zvycajne uskutoCnuje v zariadeniach typu
miesSac — usadzovac. Surovina (prud F),pozostavajuca z extrahovanej zlozky (B) a pévodného
rozpustadla (A), sa jednorazovo nadavkuje do miesaca — usadzovaca. Na extrakciu sa pouziva
extrakéné rozpustadlo (prud S), ktorym je Cista alebo takmer ¢ista zlozka (C). Extrahovadlo je
za idedlnych podmienok nemiesSatelné, alebo malo miesatelné s povodnym
rozpustadlom, preto sa vytvori heterogénna zmes (Z) pozostavajica z dvoch kvapalnych faz.
Premiesavanim suroviny s extrakénym rozpustadlom dochadza k prestupu extrahovanej
zlozky z pbévodného rozpustadla do extrahovadla. Pri dostatoéne dlhom a intenzivnom
kontakte faz sa dosiahne stav blizky rovnovahe. Po ukonceni miesania sa v désledku rozdielne;j
hustoty oddelia extraktova a rafinadtova faza. Extraktova faza obsahuje v prevaznej miere
extrahovadlo (C) a vyextrahovanu zlozku (B). Rafindt obsahuje predovsSetkym pdvodné
rozpustadlo (A) a zvySok extrahovanej zlozky (B). Okrem toho, v pripade obmedzenej
mieSatelnosti extrahovadla a pdvodného rozpustadla, extrakt moZe obsahovat aj malé
mnozstvo povodného rozpustadla a rafinat extrahovadlo.
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Obr. 1 Schematické zndzornenie jednostupriovej extrakcie.
TEORIA

Extrakrakciu je moZné realizovat vjednom aj vo viacerych stuprioch. Pri viacstuprovej
extrakcii to znamen3, Ze rafinat z prvého stupna sa pouZzije ako surovina do dalSieho, ku
ktorému sa prida Cerstvé rozpustadlo. Premiesaju sa, pricom sa ustali nova rovnovaha medzi
extraktom a rafindtom druhého stupna. V praxi sa pouziva aj kontinualna protiprudova
extracia s viacerymi kontaktmi.
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Obr. 2 Schematické zndzornenie protiprudovej extrakcie s N kontaktormi.

Vyber extrakéného rozpustadla sa riadi niekolkymi poZiadavkami:

e pdvodné a extrakéné rozpustadlo musia byt obmedzene miesatelné, v optimalnom
pripade vzajomne nemiesatelné

e extrahovana zloZka sa ma lepsie rozpustat v extrahovadle nez v povodnom rozpustadle

e extrahovadlo ma mat inG hustotu ako povodné rozpustadlo

e extrahovadlo ma mat nizku viskozitu, ma byt lacné, nekorozivne, nehorlavé, nema byt
zdraviu skodlivé, prchavé a jeho vypary nemaju byt vybusné

Priebeh kazdého stupria extrakcie (Obr. 1), pozostavajuceho z mieSania suroviny
s extrahovadlom a oddelovania extraktu a rafinatu, zapiSeme rovnicami celkovej materidlove;j
bilancie a bilanciou extrahovanej zlozky:

me +mg =m, =mg +ny (1)

M Weg +MsWeg = M, Wy = Mg Wi + Mg Wy (2)
Kde zastupenie zlozky i v prude j je vyjadrené hmotnostnym zlomkom w,

Rychlost prestupu latky pri kvapalinovej extrakcii (rovnako ako pri vsetkych difuznych
separacnych metédach) mézeme opisat rychlostnou rovnicou vo vseobecnom tvare:

, , , Plocha fazového rozhrania x Hnacia sila
Rychlost’ prestupu latky = - - (3)
Odpor proti prestupu latky

Prestup latky a teda aj ¢as potrebny na dosiahnutie rovnovahy dokazeme urychlit tak, zZe:

e  ZvacsSime plochu fazového rozhrania, napriklad intenzivnejsim mieSanim faz.

e Zvacsime hodnotu hnacej sily, opakovanym pridavanim cerstvého rozpustadla.

e ZmenSenim odporu proti prestupu latky, ktoré dosiahneme napriklad intenzivnejSim
mieSanim heterogénnej zmesi.

Aby sme dokazali vypocitat mnoiZstvo a zloZenie extraktu a rafindtu potrebujeme poznat
mnozstva a zloZenie suroviny a extrahovadla a tiez rovnovahu kvapalina—kvapalina prislusne;j
trojzlozkovej zmesi A-B—C. RieSenie sa realizuje graficky, v pravouhlom rovnovaznom



trojuholnikovom diagrame (Obr. 3). ZloZenie extrahovanej zloZky (B) sa odcitava na odvesne
AB a zloZenie zlozky C na odvesne AC, pricom zastUpenie zlozky A sa dopocita z vdazbového
pravidla w, :l_(WjB + W_,C)- Rovnovahu v trojuholnikovom diagrame znazornuje binodalna

krivka, ktora je spojnicovym bodom (P) rozdelend na extraktovl a rafinatovd vetvu.
Rovnovaine zloZenie extrahovanej zlozky (C) v extrakte a v rafinate vyjadrujeme pomocou
distibu¢ného diagramu. Pre kaZzdy bod distribu¢ného diagramu vieme zostrojit konddu, ktora
spaja rovnovainy extrakt a rafinat.
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Obr. 3 RovnovdzZny trojuholnikovy diagram a distribucny diagram pre obmedzene miesatelné
rozpustadla (A, C).



VYPOCET EXTRAKCIE S NEMIESATELNYMI ROZPUSTADLAMI

V nasom pripade je pévodné rozpustadlo aextrahovadlo nemiesatelné, preto binodalna
krivka rafinatova splyva so stranou trojuholnika AB a binoddalna krivka extraktova splyva s
odvesnou BC (Obr. 4).
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Obr. 4 RovnovdzZny trojuholnikovy diagram a distribucny diagram pre nemiesatelné rozpustadia (A,C).

Do rovnovazneho diagramu zakreslime bod F, zodpovedajuci surovine, so siradnicami [wrs;
wrc], a extrahovadlo S = [wss; wsc]. Na zaklade znameho mnoZstva a zloZenia suroviny a
extrahovadla dokaZeme urcit zloZenie heterogénnej zmesi, ktora je pritomna extraktore, bod
Z = [wzs; wzc). Suradnice bodu Z vypocitame rieSenim celkovej materidlovej bilancie a bilancie
zlozky B:



my +mg =m, (4)

M Weg + MsWeg = M, Wy (5)

Nakolko materialova bilancia je linearna zavislost, bod Z musi lezat na priamke prechadzajlcej

bodmi F a S. Preto postacuje vypocitat jednu z jeho sutradnic, napr.:

_ MWy + MWy MWy + MWy

Wo = =
“* m, My, + my (6)

pripadne, podla pravidla o rovnovahe sil pésobiacich na pake (pakové pravidlo), plati

i, [57|= m, |FS| = [s7]= "e1FS
[s2)=m, S o)

takZe linearna vzdialenost bodov S a Z v rovnovdznom diagrame je Gmerna vzdialenosti bodov
F a S a pomeru hmotnosti suroviny a vzniknutej heterogénnej zmesi.

Aby bola splnena materidlova bilancia oddelovania extraktu a rafinatu:

m, =mg +my (8)

My Wyg = Mg Weg + g Wep (9)

bod Z musi tiez lezat na priamke, kondde, spajajucej body E a R, ktoré zodpovedaju
rovnovaznemu zloZeniu extraktu a rafinatu. V distribu¢nom diagrame (Obr. 4) musime najst
takd dvojicu dat wy, a Wy, aby spojnica bodov R a E (kondda) vynesenych na extraktovu a
rafindtovu binodalnu krivku prechadzala cez bod Z. MnoZstvo extraktu a rafinatu potom
vypocitame kombindaciou rovnic (8) a (9):

mg =m, —_ (10)

alebo pomocou pakového pravidla, kde mnoZstvo extraktu je Umerné hmotnosti
heterogénnej zmesi v extraktore a podielu vzdialenosti bodov |ZR| a |ER|, ktoré zodpovedaju
zloZeniu heterogénnej zmesi, extraktu a rafinatu:

|ZR|

mg =my |ER| (11)



V pripade viacstuprfiovej extrakcie s postupnym pridavanim extrakéného rozpustadla sa
rafindt z prvého stupna extrakcie stdva surovinou pre druhy stupen extrakcie. Podobne,
rafindt z druhého stupna surovinou pre treti stupen, atd. VypocCet mnoiZstva a zloZenia
extraktu a rafindatu z druhého a dalSich stupriov extrakcie je analdgiou rieSenia pre prvy
stupen.

CIELE PRACE
1. Porovnat ucinnost jednostupriovej extrakcie s viacstupriovou extrakciou s postupnym
pridavanim rovnakého a r6zneho mnozZstva extrahovadla.

ZADANIE PRACE

1. Vykonajte jednostupfiovd extrakciu s 80 cm3 suroviny a 80 cm? extrahovadla. Extrakciu
urobte so strojovym premieSavanim ako aj s ruénym premiesavanim v oddelovaciom
lieviku.

2. Vykonajte dvojstupniovu extrakciu s postupnym priddvanim extrahovadla vychadzajuc z
80 cm3 suroviny a to:
a) srovnakymiobjemamiextrahovadla (40 cm?3) v prvom a druhom stupni (spolu 80 cm?3).
b) s rdéznymiobjemami extrahovadla. Pre 1. stupen pouZite 20 cm?® extrahovadla a pre 2.

stuperi pouZite 60 cm? extrahovadla (spolu 80 cm3).

e Povodné rozpustadlo: butylacetat (A)
e Extrahovand latka: acetdn (B)

e Extrahovadlo: destilovana voda (C)

e Cas miedania (extrakcie) je 10 minut.

OPIS ZARIADENIA

Stupriova extrakcia sa v laboratérnych podmienkach uskutoénuje v temperovanych
oddelovacich lievikoch, ktoré su uchytené v spolo¢nom rame (Obr. 5). Na premiesavanie
obsahu lievikov sa pouziva trepacka, do ktorej sa vklada ram s oddelovacimi lievikmi. Ru¢ne
premiesavanu jednostupriovu extrakciu realizujeme v oddelovacom lieviku (Obr. 6).
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Obr. 5 Schéma laboratdrneho zariadenia na Obr. 6 Laboratorny oddelovaci lievik.
extrakciu. Dreveny rdm na uchytenie

oddelovacich lievikov (1) a temperované

oddelovacie lieviky (2).

PRACOVNY POSTUP

BEZPECNOSTNE OPATRENIA
Pouzivané kvapaliny su horfaviny, ktorych pary su zdraviu Skodlivé.

PRIPRAVA NA MERANIE

1. Skontrolujeme Uplnost zariadenia a prislusenstva.

2. \Vyziadame si povolenie na zaciatok merania.

3. Zapneme termostat.

MERANIE

1. Pomocou refraktometra ur¢eného na organicku fazu zistime index lomu (np) suroviny
a pomocou vztahu (12) ho prepocitame na hmotnostny zlomok. Podrobnosti k postupu
merania na refraktometri st uvedené v PRILOHE.

Wi =—29,48148n, +41,07655 (12)

Namerany index lomu a hmotnostny zlomok suroviny zapisujeme do Tab. 1 pre
jednostupriové extrakcie a Tab. 2 pre dvojstupriové extrakcie.

2. Aby boli vysledky vsetkych Styroch experimentov porovnatelné, pri kazdej extrakcii sa

pouZije rovnaké mnoistvo suroviny. Aj celkové mnoZstvo extrakéného rozpustadla je
rovnaké, ¢i uZz ho pouzijeme naraz (jednostupriova extrakcia) alebo rozdelené na
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jednotlivé podiely, ktoré priddvame postupne v jednotlivych krokoch (viacstupriova
extrakcia).

Do odmerného valca nalejeme uréené mnozstvo suroviny a odvazime ho. Surovinu
nalejeme do oddelovacieho lievika a znovu odvazime uz prazdny odmerny valec. Z
rozdielu hmotnosti zistime hmotnost suroviny, ktori sme naliali do oddelovacieho
lievika. Postup opakujeme pri vSetkych troch oddelovacich lievikoch (pouzijeme rovnaky
odmerny valec). Navazené hmotnosti zapisujeme do Tab. 1 pre jednostupriové extrakcie
a Tab. 2 pre dvojstupnové extrakcie.

Do iného odmerného valca nalejeme urtené mnoistvo extrakéného rozpustadla
a odvazime ho. Obsah prelejeme do oddelovacieho lievika. Prazdny odmerny valec znovu
odvazime a z rozdielu hmotnosti urime presné mnoZstvo pouZitého extrakéného
rozpustadla. Navazené mnozstva zapisujeme do Tab. 1 pre jednostupriové extrakcie a
Tab. 2 pre dvojstupnové extrakcie.

Do prvého oddelovacieho lievika nalejeme objem uréeny pre jednostupnovu extrakciu
(strojovo mieSanu). Rovnaky objem nalejeme aj do oddelovacieho lievika s ru¢nym
premieSavanim.

Do druhého lievika nalejeme prvy podiel objemu extrakéného rozpustadla, ktory bol
zadany pre extrakciu s postupnym priddavanim rovnakého mnoZstva extrakéného
rozpustadla.

Do tretieho oddelovacieho lievika prelejeme prvy podiel objemu, ktory sa pouZije na
extrakciu s pridanim réznych mnozZstiev extrakéného rozpustadla v jednotlivych stuprioch
extrakcie.

Dreveny ram s naplnenymi a riadne uzatvorenymi oddelovacimi lievikmi presunieme do
trepacky. Zapneme trepacku a nechame 10 minlt premiesavat obsah oddelovacich
lievikov. Zmes v laboratérnom oddelovacom lieviku premieSavame rucne priblizne 4
minuty.

Po 10 minutach ram s oddelovacimi lievikmi presunieme spéat do stojana a 3 min poc¢kame
na oddelenie faz. Po uplynuti ¢asu usadzovania uvolnime zatky oddelovacich lievikov
(plati to aj pre ru¢ne miesanu extrakciu).

Do prazdnej odvazenej kadicky vypustime spodnu (extraktovd) fazu z prvého
oddelovacieho lievika. Kadi¢ku s oddelenou fazou odvazime. Z rozdielu ur¢ime hmotnost
oddelenej fazy. Postup s Cistymi odvazenymi kadickami zopakujeme aj pre zvysné dva
oddelovacie lieviky (+ruc¢ne miesana).

Zlozenie extraktovych faz zo vSetkych troch experimentov (+ru¢ne miesana) stanovime
pomocou refraktometra ur¢eného na vodnu fazu. Indexy lomu prepocditame pomocou
zavislosti (13) na hmotnostné zlomky.

Wy =13,90648n, —18,54012 (13)
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Namerané indexy lomu a hmotnostné zlomky zapisujeme do Tab. 1 pre jednostupriové
extrakcie a Tab. 2 pre dvojstupnové extrakcie.

V pripade jednostupnovej extrakcie z oddelovacieho lievika do prazdnej odvazenej
kadicky vypustime aj vrchnu (rafinatovd) fazu. PInd kadicku odvazime, aby sme zistili
hmotnost rafindtu. V pripade viacstupriovej extrakcie vrchnu fazu v oddelovacom lieviku
(rafindtovu) ponechame. NavaZiené hmotnosti zapisujeme do Tab. 1 pre jednostupriové
extrakcie, neskor aj pre dvojstupriové extrakcie do Tab. 2.

Zlozenie rafinatovej fazy jednostupnovej extrakcie (+ru¢ne miesand) stanovime pomocou
refraktometra ur¢eného na organicku fazu. Indexy lomu prepocitame pomocou zavislosti
(14) na hmotnostné zlomky.

W =—29,48148n, +41,07655 (14)

Namerané indexy lomu a hmotnostné zlomky zapisujeme do Tab. 1 pre jednostupriové
extrakcie, neskor aj pre dvojstupriové extrakcie do Tab. 2.

Pre rucne premieSavanu extrakciu Do oboch oddelovacich lievikov dvojstupriovej
extrakcie navazime druhy (dalsi) podiel extrakéného rozpustadla. Pri navaZovani
pouZijeme rovnaky postup ako v bode 3.

Zopakujeme postup uvedeny v bodoch 4 a5, stym rozdielom, Ze navazujeme druhy
podiel.

Z druhého a tretieho oddelovacieho lievika odoberieme a odvazime extraktové fazy
druhého stupnia (rovnako ako vbode 6.). Ich zloZenie stanovime podla bodu 7.
a zapiSeme do Tab. 2 pre dvojstupriové extrakcie.

Z druhého a tretieho oddelovacieho lievika odoberieme a odvazime rafinatové fazy
druhého stupna (rovnako ako v bode 8.). Ich zloZenie stanovime podla bodu 9. a zapiSeme
do Tab. 2 pre dvojstuprniové extrakcie.

Pre kazdy prud Tab. 1 a Tab. 2 vypocCitame mnoZstvo extrahovanej zlozky (m ), ktorej sa

v nom nachdadza. Skontrolujeme, ¢i je splnena celkovd materidlova bilancia, rovnica (1),
ako aj bilancia extrahovanej zlozky, rovnica (2) (¢i sa prava strana rovnice rovna lavej).

UKONCENIE MERANIA
Vypneme termostat a refraktometre.

OPIS ZARIADENIA AKO AJ PRACOVNY POSTUP SI MOZETE POZRIET AJ NA VIDEU:

https://www.youtube.com/watch?v=CdO

YMMdTHal&list=PL81QAQg818viDK7pm9

WO6tW36sdBpPGYa&index=4
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OTAZKY - €O SA VAS MOZE OPYTAT VYUCUJUCI PRED EXPERIMENTOM

Aké podmienky musia byt splnené na dosiahnutie termodynamickej rovnovahy?

Ako intenzita miesania ovlyviiuje rychlost na dosiahnutie rovnovahy kvapalina —
kvapalina?

Co je to medzna vrstva pri prestupe latky v kvapalnej faze?

SPRACOVANIE NAMERANYCH UDAJOV

1.

Na porovnanie nameranych a vypocitanych hodn6t pouzijeme grafické rieSenie extrakcie
pomocou trojuholnikového rovnovazneho diagramu a distribu¢ného diagramu (Obr. 4,
TEORIA, ¢ast VYPOCET EXTRAKCIE S NEMIESATELNYMI ROZPUSTADLAMI). Do vypoctu
vstupujeme s realnymi hodnotami hmotnosti, zloZzenia suroviny a extrahovadiel.

RovnovazZne zloZenie (distribu¢ny diagram) aceténu v exrakte a rafinate pri teplote 20°C
v hmotnostnych zlomkoch je dany nasledujicim vztahom:

Wy = —1, 710w, +1,1498w,, (15)

Pévodné rozpustadlo, butylacetat, a destilovana voda su navzajom nemiesatelné. Preto
je hmotnostny zlomok vody v rafinate rovny nule ako aj hmotnostny zlomok butylacetatu
v extrakte.

Vypocitané hodnoty mnozstva a zloZenia prudov jednostupnovych ako aj viacstupnovych
extrakcii zaznacime do Tab. 3.

Do Tab. 3 prepiSeme z Tab. 1 a Tab. 2 experimentdlne stanovené mnoiZstva a zloZenia
prudov jednostupnovych ako aj viacstupriovych extrakcii.

V poslednych riadkoch Tab. 3 vypocitame vytaZzok vyextrahovaného aceténu (B)
v extrakte z mnozZstva aceténu vstupujuceho v surovine. Pre jednostupriovu extrakciu
pouzijeme na vypocet rovnicu (16) a pre dvojstuprfiovu rovnicu (17)

mgw
Y., =—"Bx100%
My Weg (16)
+
Y, = Mg Weip T MeaWeas o 10004 (17)

My Weg

Vytazok pocitame pre experimentdlne Udaje ako aj pre vypocitané hodnoty.

Pre kazdu dvojicu experimentdlnych a vypocitanych udajov Tab. 3 uréime relativnu
odchylku podla vztahu:

S— Vypocitana hodnota - Experientalna hodnota

Vypocitana hodnota
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e TABULKY

Tab. 1 Zdznam nameranych udajov z
jednostupriovej extrakcie

Jednostupiiova extrakcia so strojovym

Tab. 2 Zdznam nameranych udajov z
dvojstupriovej extrakcie

Dvojstupiiova extrakcia s rovnakymi

mieSanim podielmi extrahovadla (msi=ms
Prud ()) mi(g| no | ws |ms(g) Prud (j) mi(g| no | ws |mps(g)
F (surovina) F (surovina)
S (extrah.) - 0 S1 (extrah.) - 0 0
E (extrakt) E1 (extrakt)
R (rafinat) S2 (extrah.) - 0 0
Jednostupiiova extrakcia s ru¢nym E2 (extrakt)
mieSanim R (rafinat)
Prad (/) m;(g) | no w8 (8) Dvojstupnova extrakcia s postupnym
F (surovina) pridavanim extrahovadla (msi#ms>)
S (extrah.) - 0 Prad () mi(g)| no | ws |mp(g)
E (extrakt) F (surovina)
R (rafinat) S1 (extrah.) - 0 0
E1 (extrakt)
S2 (extrah.) - 0 0
E2 (extrakt)
R (rafinat)
Tab. 3 Porovnanie experimentdlne nameranych a vypocitanych udajov
Jednostupnova extrakcia
Strojovo mieSana Rucne miesana
Experiment. | Vypocitané 0 (%) Experiment. | Vypocitané 0 (%)
me (g)
me (g)
WEB
WRB
Yep (%)
Dvojstupiiova extrakcia
S rovnakym podielom extrahovadla S postupne pridavanym extrahovadlom
ms1=ms> ms1£Ms>
Experiment. | Vypocitané 0 (%) Experiment. | Vypocitané 0 (%)
me1 (g)
mea (8)
mg2 (g)
WEIB
WE2B
WR2B
Yes (%)

12




e PRILOHY

NAVOD NA POUZITIE DIGITALNEHO REFRAKTOMETRA KRUSS DR301-95

1. Pripojte pristroj do siete.

2. Stlacéte tlacidlo ON/OFF.

3. Otvorte veko a vycistite prizmu (ak je potrebné).

4. Na prizmu nakvapkajte cca 3-4 kvapky tak, aby celd plocha prizmy bola zakryta
kvapalinou, davajte pozor na bublinky.

5. Zavrite veko.

6. Stlacte tlacidlo READ/ENTER.

7. Nadisplayi sa zobrazi index lomu.

8. Vydistite a vysuste prizmu vatovou tycinkou.

9. Pristoj je pripraveny na dalSie merania.

10. Po skonceni vypnite refraktomer tlacidlo ON/OFF a odpoijte pristroj zo siete.
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