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(54) Zplisob regenerace 4-methyl-2-pentanonu pou¥itého

k extrakci molybddtovanaddto-~fosforednsnového

komplexu

Redeni se tykd oboru p¥ipravy dis-
tych laboretornich chemikdlii, specidlnd
€18téni 4-methyl-2-pentanonu, pou¥itého
k extrakei molybddtovanaddtofosforednano-
vého komplexu z vodné fédze pro fotometric-
ké stanoveni fosforu, vyprdnim pou¥itého
4~methyl-2-pentanonu s malym mnoZstvim
5 a% 10 % roztoku hydroxidu sodného nebo
draselného, potom s vodou do neutridlni
reakce a nakonec rektifikaci.
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Vyndlez se tyka zpisobu regenerace 4-methyl-2-pentanonu
pouzitého k extrakci molybddtovanadatofosforednanového komplexu,

PPi analytickém stanoveni fosforu za pritomnosti wolframu
podle Pakalnse (P, Pakalns, Anal. Chim, Acta 50, 103 (1970).)
se #luty molybdédtovanaddtofosforednanovy komplex vytfepdva z
vodné féze do 4-methyl-2-pentanonu (mwthylisobutylketonu, déle
MIBK) a proméruje se fotometricky. Vedle uvedeného komplexu se
do MIBK extrahuji i nékteré dalsi anorganické ionty (A. I.
Busev, V., M, Ivanov a T, A, Sokolova, Analitiéeskaja chimija
volframa, "Nauka", Moskva, 1976, str. 193.). Pouzity MIBK se
pak pouzivd k technickym dleltm, pPri nichZ obsah malych mnoz-
stvi anorganickych nedistot neni na zdvadu., ProtoZe vSak se
k extrakci pouzivé velmi Jisty MIBK, jehoZ p¥iprava je ndrodnd
a nédkladnd, bylo by ulelné regenerovat jej a znovu pouzivat
p¥i extrakcich. Dosud nebyl vhodny postup regenerace navrzien,

VySe uvedenou nevyhodu odstranuje zplsob regenerace 4-methyl-
2-pentanonu pouzitého k extrakci molybdédtovanaddtofosforecénano-
vého komplexu podle tohoto vyndlezu. Tento zpusob spoéiva v tom,
e se pouzity 4-methyl-2-pentanon nejprve vypere s 5 az 10% '
vodnym roztokem hydroxidu sodného nebo hydroxidu draselného
v poméru objemd roztoku hydroxidu a 4-methyl-2-pentanonu
1 : 5 az 25, potom se vypere s vodou do neutrdlni reakce a
nakonec se podrobi rektifikaci, pPi niZ se oddéli 3 az 12 %
p¥edni frakce a 5 az 15 % destiladéniho zbytku, vztaZeno na
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vychozi objem 4-methyl-2-pentanonu. Je vyhodné, kdyZ se prani

8 roztokem hydroxidu provadi ve dvou az &tyrech stupnich, pri-
demZ pomér objeml roztoku hydroxidu a 4-methyl-2-pentanonu v
kazdém stupni je 1 : 15 aZ 30. Destilacni zbytek a predni frak-
ci z rektifikace 1lze pouZit k technickym Ucellm, je vSak vyhod-
né, kdyZ se destiladni zbytek prida k dalsi veddce pouZitého
4-methyl-2- pentanonu pred pranim s roztokem hydroxidu a kdyz
ge organickd fdze z predni frakce pridd k dalsi vsddce pouzi-
tého 4-methyl-2-pentanonu pied rektifikaci. Postupem podle
vyndlezu se ziskd MIBK se stejnymi extrakdénimi vlastnostmi

jako vychozi MIBK pred extrakeci,

Priklad 1 .

250 ml MIBK pouZitého k extrakci molybddtovanadatofosfored-
nanového komplexu, s obsahem 20 ug fosforu se vytrepe s 10 ml
&% vodného roztoku hydroxidu sodného a vypere trikrat s 50 ml
deionizované vody-.(do neutrdlni reakce). Potom se rektifikuje
na ‘koloné o priméru 30 mm a délce 500 mm plnéné porceldnovymi
sedéiky 6 x 6 mm, P¥i poméru zpétného toku R = 12 se nejprve
0ddéli 10 ml destildtu. Potom se jiméd frakce regenerovaného
MIBK o objemu 197 ml. Destiladéni zbytek md objem 30 ml, ztraty
¢ini 13 ml, Regenerovany MIBK méd stejné extrakéni vlastnosti
jako plvodni MIBK: Absorbance}extraktu ze vzorku obsahujiciho
50 ug fosforu d&inila pGvodné 0,202, po regeneraci 0,199,

Priklad 2

130 ml MIBK pouZitého k extrakci molybddtovanaddtofosforecC-
nanového komplexu, s obsahem fosforu 500 ug se vytrepe trikrit
se 7 ml 8% roztoku hydroxidu~sodného-a potom t¥ikrdt s 30 ml
deionizované vody (do neutrdlni reakce)., Rektifikuje se v ko-
loné popsané v prikladu 1, pPidemZ predni frakce mé objem
18 ml a destiladni zbytek mé objem 25 ml. Ziskd se 80 ml regene-
rovaného MIBK, ztrdty &ini 7 ml. Destiladni zbytek se pridd k
dalsim 130 ml pouzitého WMIBK, které se pak perou s vodnym roz-
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tokem hydroxidu a s vodou, jak vySe uvedeno. Z pYedni frakce
se 0ddéli v délidce 2 ml vody a 16 ml organické fédze se pridd
k vypranému MIBK z druhé vsddky a rektifikuje se vyse popsanym
postupem. Predni frakce md objem 21 ml, destiladni zbytek

23 ml, ztraty ¢ini 9 ml. Ziské se dalSich 118 ml regenerova-
ného MIBK.,

Régenerovahj MIBK se pouZije k sestrojeni kalibracdni kFivky
pro stanoveni fosforu podle Pakalnse a vysledek se porovnid s
kalibradni krivkou sestrojenou z pivodniho MIBK. K fotometric=-
kému mé¥eni se pouZije Spekol 1ll. Vysledky jsou uvedeny v nda-
sledujici tabulce, kde m(P) znacéi hmotnost fosforu ve vzorku,
A znagdi puvodni MIBK a B znaéi regenerovany MIBK. Hodnoty v
tabulce jsou absorbance.

m(P)/ug A B

0 0,110 0,103
50 0,202 0,205
100 0,296 ° 0,301
200 0,488 0,487

Pozn.: Hodnoty v kolonce A jsou priméry z t¥i méreni se stredni
chybou = 0,003, hodnoty v kolonce B jsou vysledky jediného mé-
Yeni, Z tabulky je patrné, Ze regenerovany MIBK méd stejnou
extrakéni ddinnost jako phvodni MIBK.
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1. ZpGsob regenerace 4-methyl-2-pentanonu pou#zitého k extrakci
molybdatovanaddtofosforednanového komplexu, vyznaleny tim,
%e se pouZity 4-methyl-2-pentanon nejprve vypere s 5 aZ 10%
vodnym roztokem hydroxidu sodného nebo hydroxidu draselného
v poméru objemi roztoku hydroxidu a 4-methyl-2-pentanonu
1l : 5 az 25, potom se vypere s vodou do neutrdlni reakce a
nakonec se podrobi rektifikaci, pPri niZz se oddéli 3 aZ 15 %
predni frakce a 5 az 25 % destiladniho zbytku, vztaZeno na
vychozi objem 4-methyl-2-pentanonu,

2. Zphsob podle bodu 1,vyznadeny tim, Ze se prani s roztokem
hydroxidu provddi ve dvou aZ &tyPech stupnich, pPridemz
pomér objemi roztoku hydroxidu a 4—methyl-2-pentanonu v
kazdém stupni je 1 : 15 az 30.

3. Zpisob podle bodu 1 nebo 2,vyznaleny tim, Ze se destilacdni

zbytek z rektifikace pridd k dalsi vsddce pouzitého 4-methyl-

2~-pentanonu pred pranim s roztokem hydroxidu.

4, Zplsob podle bodl 1 aZ 3,vyznaleny tim, Ze organickd fdze
z predni frakce se pridd k dalsi vsddce pouZitého 4-methyl-
Z2-pentanonu p¥ed rektifikaci,
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