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W chemicznej analizie iloSciowej szerokie zastosowanie znalazla me-
toda wydzielania okreslonego pierwiastka (zwigzku chemicznego) z roz-
tworu wodnego mieszaniny w drodze ekstrakeji rozpuszczalnikami
organicznymi [2].

Pierwiastki metaliczne przeprowadzane sg w tym przypadku w po-
lgczenia organiczno-mineralne i w tej postaci ekstrahowane z roztworu
wodnego. Przez dob6r odpowiednich warunkéw ekstrakeji mozna spo-
wodowag, ze jony (zwigzki) przeszkadzajace nie przechodzg do wyciggu
organicznego, dzieki czemu jest mozliwe wydzielenie z mieszaniny
1 oznaczenie danego pierwiastka.

Jezeli do ekstrakeji badanego pierwiastka z duzej ilosci roztworu
wodnego uzyjemy malej iloSci rozpuszezalnika organicznego, uzyskamy
znaczne jego zageszczenie, pozwalajgce na stosowanie konwencjonalnych
metod oznaczania. Ma to szczegélnie duze znaczenie przy analizowaniu
materiatu, w ktéorym badany pierwiastek wystepuje w ilo$ciach $la-
dowych.

W  pracowniach chemiczno-rolniczych i gleboznaweczych z takimi
przypadkami spotykamy ‘sie przy oznaczaniu zawartoSci niektérych
mikroelementéw w glebie i roglinie. Tak na przykilad oznaczenie zawar-
tosci przyswajalnej dla roslin miedzi w glebie polega na sporzgdzeniu
odpowiedniego wyciagu z gleby (rozcienczony HNOj, rozcienczony HC,
EDTA itp.), na ekstrakeji miedzi z roztworu wodnego za pomocg CCly
lub innego rozpuszczalnika organicznego, z réwnoczesnym przeprowa-
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dzeniem jej w karbaminian, oraz na pomiarze ekstynkcji uzyskanego
roztworu.

Podobnie przy kolorymetrycznym oznaczaniu zawarto$ci Mo czy Zn
w glebie lub roslinie ekstrahuje si¢ je z odpowiednio uzyskanych roz-
tworé6w wodnych za pomoca rozpuszczalnikéw organicznych jako pola-
czenia barwne i dokonuje pomiar6w ekstynkeji tych roztworéow orga-
nicznych.

Do przeprowadzenia tego rodzaju ekstrakeji zalecane i stosowane
sg powszechnie szklane lejki rozdzielcze koniczne lub cylindryczne (tzw.
rozdzielacze), w ktorych po dodaniu odpowiednich odczynnikéw miesza
sie (wytrzasa) roztwér wodny z odpowiednim rozpuszczalnikiem orga-
nicznym. Po odstaniu i rozdzieleniu sie obu faz — wodnej i organicz-
nej — odpuszcza sie przez kurek ciecz znajdujgcg sie na dole i w ten
sposob oddziela obie fazy od siebie.

Samo mieszanie (wytrzasanie) przeprowadzié mozna recznie lub me-
chanicznie. Stosunkowo krotki na ogédt czas potrzebny do wytrzasania,
z jednej strony, a mata wydajnos¢ przy wzglednie duzych wymiarach
istniejgcych specjalnych urzadzen do mechanicznego wytrzgsania [1]
w rozdzielaczach, z drugiej strony, sprawiajg, ze w pracowniach badaw-
czych zdecydowanie przewaza reczne wytrzgsanie.

Ten sposéb jednakze przy przeprowadzaniu wiekszych serii ozna-
czen, np. przy badaniach masowych zawartoSci mikroelementow w gle-
bach, jakie obecnie podejmujg stacje chemiczno-rolnicze, jest klopotliwy,
nie moéwigc o tym, ze moze powodowat pewne bledy (rézne i zmienne
warunki ekstrakcji).

Prace podjete w Osrodku Metodyczno-Naukowym IUNG we Wrocla-
wiu nad dostosowaniem metod kolorymetrycznego oznaczania pier-
wiastkow $ladowych do oznaczen seryjnych doprowadzily do opraco-
wania uproszczonego sposobu przeprowadzania ekstrakeji rozpuszczal-
nikami organicznymi z roztworéw wodnych.

Opracowany sposob przeprowadzania ekstrakcji jest prosty, wygodny
i umozliwia przeprowadzanie analiz w wiekszych seriach. Lejki roz-
dzielcze (rozdzielacze) zastgpione zostajg przez kolbki stozkowe i kapi-
lare szklang do odciggania fazy wodnej. W miejsce specjalnych urza-
dzen do mechanicznego wytrzasania w rozdzielaczach stosuje si¢ proste
w konstrukcji, krajowe wytrzasarki poziome 1.

Przedstawiony ponizej sposéb przeprowadzania ekstrakeji znalezé
moze zastosowanie nie tylko przy analizach mikroelementéw, ale we
wszystkich innych przypadkach, gdy w toku analizy przewidziana jest

1 Producent: Mechanika Precyzyjna — Warszawa.
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ekstrakcja oznaczanego zwigzku z roztworu wodnego za pomocag roz-
puszczalnikéw organicznych zaréwno ciezszych, jak tez lzejszych od
wody.

Rys. 1. Stelaz z kolbkami stozkowymi
a — przekr6j podiuzny, b — widok z géry
Rack with Erlenmeyer flasks
a — longitudinal cross-section, b — view from above

OPIS SPOSOBU PRZEPROWADZANIA EKSTRAKCJI

Odpowiednig ilo$¢ roztworu wodnego, przygotowanego do eks-
trakeji, przenosi sie¢ do suchych kolbek stozkowych na 100 ml (,,Silvit”,
najlepiej z korkiem szklanym 2) i zadaje okreS§long iloscig rozpuszczalni-
ka organicznego. Kolbki zamyka sie korkami, umieszcza w stelazu (patrz
rys. 1) i wytrzagsa na wytrzasarce poziomej przez odpowiedni okres
czasu. Po zakonczeniu wytrzgsania i rozdzieleniu si¢ faz wyjmuje sie
kolbki ze stelaza i trzymajac je uko$nie usuwa faze wodng za pomocg
kapilary polaczonej z pompksg wodng.

W celu usuniecia resztek roztworu wodnego badZ domieszek mecha-
nicznych saczy sie pozostaly w kolbce roztwér organiczny przez suchy
saczek badz przenosi do probéwek wirowkowych i odwirowuje. W tym
ostatnim przypadku, podobnie jak poprzednio, usuwa sie przy pomocy
kapilary resztki roztworu wodnego.

Na rysunku 2 przedstawiony jest przykladowo sposéb odciggania fazy
wodnej w przypadku rozpuszczalnika organicznego lzejszego od wody.
Przy wprowadzaniu kapilary do roztworu wodnego poprzez roztwor

2 Mozna réwniez stosowaé¢ korki winidurowe, gumowe itp. w zalezno$ci od
rodzaju rozpuszczalnika,
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organiczny, a szczegb6lnie przy wyjmowaniu kapilary po usunieciu roz-
tworu wodnego, nalezy przerwaé ssanie przez zaci$niecie palcami weza
gumowego, lgczacego kapilare z pompka wodng, jak to pokazano na
rys. 3. Da sie to tatwo uczyni¢, gdyz ze wzgledu na niewielkie podcis-
nienie, potrzebne do odciggniecia fazy wodnej, do polgczenia kapilary
z pompka wodng mozna uzy¢ cienkosciennego weza gumowego.

W przypadku stosowania rozpuszczalnika organicznego ciezszego od
wody postepowanie jest analogiczne i jeszcze prostsze, gdyz roztwoér
wodny znajduje sie nad fazg organiczng.

Rys. 2. Spos6b odciggania fazy wodnej

1 — roztwoér wodny, 2 — rozpuszczalnik or-
ganiczny, 3 — w3z gumowy, 4 — do pompki
wodnej
Procedure in drawing off the water
phase
— u uti — i ent,
115 - ?l?i:f:vasll:gl r'l;llg:(’erztubec:rialictjoi\\f’atel: Rys. 3. Spos6b trzymania kapilary
pump Mode of holding the capillary tube

W zasadzie nalezy postugiwaé¢ sie dwoma kapilarami dlugosci okoto
10 cm, o réznej $rednicy w zaleznosci od iloSci odcigganego roztworu
wodnego, np. o Srednicy wlotu okolo 1 mm dla odciggniecia z kolbek
i okolo 0,6 mm przy probéwkach wiré6wkowych.

Stelaz na kolbki, przedstawiony na rys. 1, o wymiarach 495 X 280 X
X 60 mm, dostosowany do wspomnianej wyzej wytrzgsarki poziomej,
podzielony jest przegrodami wewnetrznymi na 28 miejsc. Posiada on
przykrywke z odpowiednimi otworami okraglymi, co pozwala na utrzy-
manie kolbek stozkowych w pozycji pionowej podczas wytrzgsania.
Przykrywka oslania takze czeSciowo badane roztwory od S$wiatta, co
przy niektéorych oznaczeniach moze by¢ nie bez wplywu na otrzymane
wyniki. ,

Stelaz mozna sporzadzi¢ ze sklejki albo lepiej z tworzywa sztucznego,
np. z ptyt winidurowych.
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Jak wykazaly badania poréwnawcze, uzyskuje sie przy opisanym
sposobie wytrzasania co najmniej kilkakrotne skrécenie czasu w poréw-
naniu do wytrzasania recznego.
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T. KAPZAII

VIIPOIIEHHEI CIIOCOE ITPOBEAEHUA SKCTPAKIIUMA
M3 BOJHEIX PACTBOPOB OPTAHMYECKVMM PACTBOPUTEJIAMU
DI AHAJIUTUYECKUX LEJEN

Hay4YHO-METOAMYECKUI MYHKT MHCTUTYTa ATPOTEXHMKM VYao6peHus u IIoYBOBeAeHMd, BpOLJaB

Pe3smomMme

OnucaHo ynpolleHne crnocoba NpoBeNeHMs 3KCTPAKLUMM OPTraHMYECKMMM DaCTBOPU-
TeJAMU M3 BOJHBLIX DPacCTBOPOB, OCOGEHHO NPUIOAHOE MIJIA CEPUMAHBIX OIpPEAEeJIEHMIt.
3agao4yaeTca OHO B 3aMELlleHMM paclipefesMTelieil KOHycooOpa3HbIMu Koab6aMy 1 Ka-
OUIAPHOI TPYOKO IJIA OTBORA KMUAKOI (basbl. Biarojzapsa 3ToMy B30ajTbhIBaHMe
BOJHOTO PacTBOpPAa C OPraHMYECKMM PaCTBOPUTENIEM MOKET ObIThb JIETKO MEXaHMU3MPO-
BaHO 0e3 HeoOXOAMMOCTM NPMMEHEHMA CIEeLMaJbHOTO Tuna B30aJTbIBaTelNell.
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A SIMPLIFIED METHOD OF EXTRACTION
FROM AQUEOUS SOLUTIONS WITH ORGANIC SOLVENTS
FOR ANALYTICAL PURPOSES
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Summary

A simplified extraction method from aqueous solutions by means of organic
solvents is described which seems especially suitable for serial analyses. The usual
seperatory funnels are replaced by erlenmeyer flasks and a capillary tube for
drawing off the water phase. In this way mixing (shaking up) of the aqueous
solution with the organic solvent can be easily mechanized without resorting to
a special type of shaker.






