/

™

- -

1. Wykonanie ¢wiczenia

Uwaga — wszystkie zlewki roztworu ditizonu i alkoholu amylowego zlewa¢
do specjalnie wydzielonych zbiornikow !!!

Uwaga ! Zaleca si¢ zalozy¢ rekawiczki !!!

1.1. Ekstrakcja ditizonu w zaleznosci od pH.

1.1.1. Do probéwki wla¢ ok. 2,5 cm® wody destylowanej a nastgpnie dodaé okoto 1 cm?
roztworu ditizonu (roztwor ten jest zielony). Dodac¢ 3 — 4 krople 2 M NHs aq; lekko
wstrzasa¢ — zapisa¢ ewentualne zmiany a nastepnie doda¢ 5 - 6 kropel stezonego
kwasu H2SO4 i znéw lekko wstrzasaé. Obserwowac i zanotowac zachodzace zmiany
barwy.

1.2. Rozdzielanie przez ekstrakcje wobec regulowanego pH.

1.2.1. Ekstrakcja ditizonianu cynku.

Do probowki wlaé okoto 2 cm® wody destylowanej i doda¢ 3 krople specjalnie
przygotowanego i wydzielonego roztworu soli cynkui kilka kropel 2 M H2SOg,

nastepnie dodaé okoto 2 cm?® roztworu ditizonu . Wytrzgsaé a potem doda¢ kilka
kropli amoniaku zmieniajac pH roztworu. Po ustaleniu si¢ rownowagi miedzy fazg
organiczng 1 wodng, ponownie zakwasi¢ probke 2 M H2SOs 1 wytrzasac.
Nastepuje ekstrakcja jondw Zn?* z powrotem do fazy wodnej i zielona barwa roztworu
ditizonu powinna pojawi¢ si¢ ponownie.

1.2.2. Rozdzielanie Zn?* i Hg?*.

Jezeli roztwér badany zawiera kationy Zn** i Hg?*to doprowadzajqc go do pH = 0,5 —
2.5 mozna ekstrahowad najpierw jony Ho%*, a nastepnie przy pH w granicach 6,5 — 10
jony Zn%** w postaci_ditizonianéw_do_tetrachlorku wegla. Trwaly pomaranczowy
ditizonian rteci ulega ekstrakcji nawet z bardzo kwasnych roztworow (pH ok. ().

Do rozdzielacza wprowadzamy okotlo 2 cm® wody, 1 krople specjalnie
przygotowanego i wydzielonego roztworu soli Hg(NOs)2 oraz 2 krople roztworu
Zn(NOs3)z;nastepnie dodaé 2 krople stezonego H2SO4 i ekstrahowac ditizonian rteci za
pomocg 2 — 3 cm?® roztworu ditizonu. Oddzieli¢ faze organiczng spuszczajac ja do
proboéwki. Czynno$¢ ta powtarza¢ az do momentu catkowitej ekstrakcji Hg?* z
roztworu wodnego, tj. az do uzyskania zielonej barwy kolejnej porcji ditizonu[nie
ulega juz odbarwieniu po wstrzgsaniu]. Po catkowitym wyekstrahowaniu rteci
wytworzy¢ s$rodowisko amoniakalne dodajac amoniaku i nastepnie ekstrahowad
ditizonian cynku dwukrotnie za pomocg ditizonu. Obserwowacé i opisa¢ zmiany

zaréwno w fazie wodnej, jak i organicznej po kazdym dodaniu nowego odczynnika.




1.2.3.
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2. Opracowanie wynikow
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Wptyw reakcji stracania na ekstrakcje - rozdzielanie Ag™ .

Tworzenie si¢ zwigzkow trudno rozpuszczalnych w jednej z faz stanowi utrudnienie w
ekstrakcji do fazy drugiej, np.: ditizonian srebra daje sie ekstrahowaé w_szerokim
zakresie pH. Jesli jednak dodac do roztworu wodnego jonow Cl lub SCN- strgcanie
AgCl lub AgSCN przeszkadza w ekstrakcji ditizonianu srebra wobec tego samego pH.

Do probowki wla¢ 5 cm® wody i dodaé¢ 1 krople roztworu AgNOs, 1 — 2 krople
roztworu stezonego H2S04 i okoto 1 ¢cm® ditizonu. Wytrzasa¢. W tych warunkach
ekstrahuje si¢ ditizonian srebra (z6lty). Doda¢ nadmiar chlorkéw w postaci statego
KCl i zamiesza¢. Ditizonian srebra rozktada sie.

Przemieszczanie stanu rownowagi kompleksow roztworze wodnym.

Kompleksy tiocyjanianowy kobaltu (11) sg mato trwate w roztworze wodnym. W
obecnosci rozpuszczalnika organicznego, ktory ekstrahuje (NH4)2Co(SCN)4 i niebieski
kompleks pojawia sie w_fazie organicznej (wszystkie stany rownowagi ulegajq
przesunieciu w prawo).

Do proboéwki wlaé okoto 1 cm® roztworu CoClz a nastepnie dodaé troche stalego
NH4SCN. Poczatkowo blado-ré6zowy roztwdr jonow kobaltu przechodzi w czerwony.
Dodaé okoto 1 cm?® alkoholu amylowego (dostepny w dygestorium) i zamieszaé- to
powoduje pojawienie si¢ niebieskiego zabarwienia w warstwie rozpuszczalnika
organicznego. Nastgpnie do roztworu wodnego kontaktujacego si¢ z fazg organiczng
zawierajaca kompleks Co?" dodaé¢ 1 — 2 cm® 10% roztworu EDTA. Wymieszaé¢
niebieskie zabarwienie powinno znikng¢. Roztwér zla¢ do specjalnego pojemnika
znajdujacego si¢ w dygestorium !!!

Informacja: Dodatek EDTA, silnie kompleksje jony kobaltu w roztworze
wodnym.Dodanie EDTA rozktada kompleks tiocyjanianowy i1 powoduje przejscie
jonow kobaltu z powrotem do roztworu wodnego.

Opisa¢ zachowanie si¢ ditizonu w zalezno$ci od pH opierajac si¢ na badaniach
prowadzonych w pkt. 1.1.

Poda¢ warunki ekstrakcji 1 reekstrakcji ditizonianu cynku.

W jaki spos6éb mozna stwierdzi¢, ze rte¢ zostata catkowicie wyekstrahowana z fazy
wodne;j?.

Poda¢ barwy roztwordéw przy poszczeg6dlnych etapach wykonania ¢wiczenia.

Jakie zmiany mozna zaobserwowac w roztworze zawierajagcym ditizonian srebra
(faza organiczna) po dodaniu statego KCI po wykonaniu ¢wiczenia w pkt. 1.2.3?
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e Uzupehic¢ tabelke po wykonaniu ¢wiczenia:

Kation Reakcje charakterystyczne pH Zabarwienie ditizonianu w CClg

Zn?*

Hg**

Ag*

e Poda¢ reakcje tworzenia i rownowagi kompleksow Co?* z jonami SCN- w
srodowisku wodnym i organicznym oraz ich barwe.

e Podacd reakcje charakterystyczne na wykrywanie kationow.

e Jakie sg inne sposoby rozdzialu i wykrywania kationéow Ag* i Hg?*? Opisaé je
reakcjami.

3. WhnioskKi

4. ZaKkres materialu

e Jakie parametry charakteryzuja proces ekstrakcji?.

e Charakterystyka uktadow ekstrakcyjnych?

e Na czym polega ekstrakcja w ukladach jonowo — asocjacyjnych i wewngtrznych
chylatow?

e Jakie znaczenie posiadajg reakcje maskowania w ekstrakcji?

e Jakie warunki muszg spelnia¢ rozpuszczalniki organiczne stosowane w procesach
ekstrakcji?

e (o to jest reekstrakcja? Poda¢ metody i omowi¢ techniki ekstrakcyjne.
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