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Cwiczenie 2

Ekstrakcja



Ekstrakcja (z taciny: extraho = wyciggam) jest to metoda wyodrebniania z mieszaniny ciat
statych lub cieczy jakiego$ sktadnika przy pomocy rozpuszczalnika tak dobranego, aby rozpuszczat
przede wszystkim zadany zwigzek. Chemicy stosuja t¢ metode do otrzymania zwigzkow naturalnych z
materiatu roslinnego (liSci, kory itp.). Wszyscy korzystamy z tej metody np. przy parzeniu kawy.

Najprostszy uktad ekstrakcyjny sktada si¢ z dwoch nie mieszajacych si¢ cieczy "A" i "C" oraz
ciata "B" rozpuszczajacego si¢ w obu cieczach. "A" nazywamy rafinatem (rozpuszczalnikiem
pierwotnym), a "C" ekstrahentem (rozpuszczalnikiem wtérnym). Ciato rozpuszczone "B" zwane
ekstraktem, moze by¢ cieczg lub ciatem statym.

W ekstrakcji sita napgdowa procesu jest roznica stezen ekstrahowanego sktadnika w
rozpuszczalniku pierwotnym i rozpuszczalniku wtornym, zatem jest to proces dyfuzyjny. Zjawisko
przebiega tak dtugo, az uktad osiagnie stan rownowagi termodynamiczne;j.

Kluczowym zagadnieniem przy wykonywaniu ekstrakcji jest odpowiedni dobor ekstrahenta.
Dobiera si¢ takie rozpuszczalniki, ktore selektywnie absorbuja jeden zwiazek chemiczny i nie
absorbuja (lub w znikomym stopniu) pozostatych. Efektywno$¢ procesu ekstrakcji zalezy najbardziej
od temperatury oraz od intensywnosci mieszania surowca i ekstrahenta.

Wspélezynnik podzialu

Zjawiska zachodzace podczas ekstrakcji podlegaja tzw. prawu podziatu Nernsta. Podczas
procesu ekstrakcji ustala si¢ stan rownowagi. Jesli stezenia substancji w warstwach A i B oznaczy sie
przez CA i CB, to w warunkach statej temperatury i cisnienia stosunek stezen substancji dla danego
uktadu jest wartoscig stata i nazywany jest statg podziatu.

CA/CB= constans=K

Statg podziatu mozna postugiwac sie jedynie w przypadkach, gdy substancja ekstrahowana
wystepuje w tej samej postaci w obu fazach. W rzeczywistosci, w wyniku oddziatywan substancji
rozdzielanej z rozpuszczalnikiem, jej chemiczna posta¢ jest rozna. Wielkos¢ uwzgledniajaca te roznice
oraz wplyw zachodzacych reakcji okresla wspotczynnik podziatu (D), ktory stanowi stosunek sumy
stezen wszystkich form substancji w fazie organicznej (XCo) do sumy stezen wszystkich jej form w
fazie wodnej (ZCw). Mozna przyja¢, ze w przyblizeniu wspotczynnik podziatu jest rowny stosunkowi
rozpuszczalnosci danej substancji w obu rozpuszczalnikach.

D =XCo/ZCw

Gdy ekstrahowana substancja nie podlega zadnym reakcjom w obu fazach, to wspotczynnik podziatu
D jest rowny stalej podziatu K.

W celu lepszej charakterystyki efektywnosci procesu ekstrakcji wprowadzono pojecie procentu
ekstrakcji (%E), ktory wyraza Sie wzorem:

%E= 100 + D/D+Vw/Vo
gdzie: Vo — objetos¢ rozpuszczalnika organicznego,

Vw — objetos¢ fazy wodnej,
D — wspotczynnik podziatu.



Zwiazki organiczne sg zwykle lepiej rozpuszczalne w rozpuszczalnikach organicznych niz w
wodzie, dlatego moga one by¢ ekstrahowane z roztworéw wodnych. Jesli do roztworu wodnego doda
si¢ elektrolitu, np. chlorku sodu, to rozpuszczalnosé¢ substancji organicznej maleje, inaczej moéwiac,
substancja ulega wysalaniu. Czynnik ten pomaga wyekstrahowa¢ zwigzek organiczny.

Wybor rozpuszczalnika do ekstrakcji

Najczesciej do proceséw ekstrakcji zwigzkéw organicznych z fazy wodnej stosuje sig
nastepujace rozpuszczalniki organiczne: eter dietylowy lub eter diizopropylowy, benzen lub toluen,
chloroform, chlorek metylenu, octan etylu i eter naftowy.

Cechy rozpuszczalnika w stosunku do fazy, z ktorej prowadzi si¢ ekstrakcje:

o niewielka wzajemna rozpuszczalnos¢ obu faz — ekstrahowanej i ekstrahujacej,

e duza rozpuszczalnos¢ ekstrahowanej substancji, pozadana niewielka rozpuszczalnos¢ innych
sktadnikéw mieszaniny,

e duza wartos¢ statej podziatu,

e duza roznica cigzaréw wiasciwych obu faz,

o trwato$¢ substancji w roztworze,

e tatwosc¢ rozwarstwiania sie faz,

e duza czystos¢ i trwatose,

e mata sktonnos¢ do tworzenia emulsji,

e mala lepkosc,

e latwosc i bezpieczenstwo manipulacii,

e latwos¢ usuniecia z roztworu,

e niskie koszty.

W celu skutecznego rozdzielania mieszaniny substancji, ktore roznia Si¢ wiasciwosciami
chemicznymi jest pamictanie o zasadzie, ze "podobne rozpuszcza podobne”. Oznacza to, ze
substancje, ktorych czasteczki sa zbudowane z wigzan kowalencyjnych niespolaryzowanych lub
spolaryzowanych tylko w niewielkim stopniu, rozpuszczaja si¢ dobrze w rozpuszczalnikach
niepolarnych, tzn. o czasteczkach zbudowanych z podobnych wiazan (heksan, heptan, benzyna, eter
naftowy, weglowodory aromatyczne, eter dietylowy).

Rodzaje ekstrakcji

Ekstrakcje mozemy podzieli¢ ze wzgledu:
- na sposob prowadzenia procesu : periodyczna i ciggla
- na rodzaj uktadu ekstrakcyjnego: ciecz-ciecz; ciato state-ciecz

Ekstrakcja periodyczna (nieciagla)
Ekstrakcja periodyczna polega na rozdziale substancji pomiedzy dwa nie mieszajace si¢
rozpuszczalniki, przez wytrzasanie obu warstw ciektych, az do osiagniecia stanu rdwnowagi pomiedzy
stezeniami rozdzielanej substancji w obu rozpuszczalnikach
a) jednostopniowa - polega na jednorazowym zadaniu fazy ekstrahowanej rozpuszczalnikiem i
oddzieleniu go od ekstrahowanej fazy,
b) wielostopniowa - polega na kilkakrotnym powtdrzeniu procesu jednostopniowego.



Ekstrakcje periodyczng przeprowadza sie w grubo$ciennych rozdzielaczach cylindrycznych albo
kulistych o ksztalcie gruszki kulistychkulistych, o kszta
kulistych o ksztatcie gruszki lub o ksztatcie podtuznym.

Ekstrakcja ciagla

Technike ekstrakcji cigglej stosuje si¢ w przypadku uktadow o matych wspoétczynnikach
ekstrakcji. Zastosowanie w tym przypadku ekstrakcji nieciaglej wymagatoby uzycia duzych ilosci
rozpuszczalnika. Istotng wada tego sposobu ekstrakcji jest bardzo duze zuzycie ekstrahenta i
odpowiednio mate S$rednie stezenie ekstraktu, stanowiacego mieszaning cieczy ze stopniowo
zmniejszajacym si¢ stgzeniem substancji ekstrahowanej. Utrudnia to regeneracj¢ ekstrahenta i
wydzielenie usuwanej z surowki ekstrakcyjnej substancji.

Ekstrakcja typu ciecz-ciecz
Warunkiem prawidtowego przebiegu ekstrakcji w ukladzie ciecz — ciecz jest wystepowanie
dwaoch faz, ktére po zakonczeniu procesu mozna tatwo mechanicznie rozdzieli¢ fatwo mechanicznie.

Ekstrakcja w ukladzie cialo stale-ciecz

Przeprowadza si¢ kiedy trzeba wyekstrahowa¢ z ciala statego jego sktadnik rozpuszczalny w
jakim$ rozpuszczalniku. Ten typ ekstrakcji nazywa si¢ tugowaniem. Ekstrakcja typu ciato state-ciecz
jest podstawowym procesem do wyodrebniania zwiazkoéw organicznych z surowcdéw roslinnych.
Polega ona na wybidrczym rozpuszczaniu substancji znajdujgcej si¢ w stalej probce. W takiej sytuacji
przenoszenie substancji do roztworu zalezy gltownie od rozpuszczalno$ci substancji w danym
rozpuszczalniku. W wickszosci przypadkow ekstrakcja z ciat statych jest operacja wymagajaca
znacznych ilosci czasu, dlatego najbardziej korzystny jest ciagly sposob jej realizacji. Najczesciej
stosowanym aparatem do ekstrakcji w uktadzie ciato state-ciecz jest aparat Soxhleta.

Aparat Soxhleta sktada si¢ z trzech czgsci, potaczonych najczesciej za
pomoca szlifow: kolby kulistej (1) , ekstraktora (2), i chlodnicy
zwrotnej (3). Ekstrahowane ciato state umieszcza si¢ w gilzie (4)
wykonanej z grubej bibutly, tkaniny badz siatki z cienkiego drutu. W
kolbie znajduje si¢ lotny rozpuszczalnik, ktory wrze przy
podgrzewaniu kolby za pomoca ptaszcza grzejnego (7), a jego pary
rurka (5) przechodza do chlodnicy zwrotnej. Po skropleniu
rozpuszczalnik gromadzi si¢ w $rodkowej czesci aparatu (2), gdzie
znajduje sie gilza. Ciecz z wyekstrahowang substancja samoczynnie,
poprzez zamkniecie syfonowe (6), przelewa si¢ do kolby, skad
rozpuszczalnik  jest  ponownie  oddestylowywany.  Dzigki
zamknietemu obiegowi i1 destylacji rozpuszczalnika probke mozna
ekstrahowa¢ wielokrotnie $wiezymi porcjami, przy Stosunkowo
niewielkiej ilosci uzytego medium ekstrahujacego. Ekstrakcja w
aparacie Soxhleta jest procesem dos¢ powolnym, jednak nie wymaga
ciggtego nadzoru. Zastosowanie automatycznych zestawow do
prowadzenia ekstrakcji przyspiesza jej przebieg oraz umozliwia
zmniejszenie zuzycia rozpuszczalnikow.




Otrzymywanie ekstraktéw roslinnych

W ostatnich latach obserwuje si¢ rosnaca liczbe nowych produktow kosmetycznych, w
ktérych podstawowymi sktadnikami aktywnymi sa substancje pochodzenia roslinnego. Poza samymi
ro$linami (ziotami, owocami, li§¢mi, korzeniami) stosowanymi w stanie naturalnym, lub w formie
rozdrobnionej, juz od czasow prehistorycznych wytwarzano produkty kosmetyczne w formie
wydzielanych z roslin ich skladnikéw. Charakter preparatéw roslinnych jak réwniez metody
wydzielania pozwalaja na probe dokonania podzialu na kilka grup, roézniacych sie sktadem i
przeznaczeniem. Do najstarszych naleza niewatpliwie oleje roslinne stosowane zaré6wno do celow
spozywczych jak i pielegnacyjnych. Oleje otrzymuje si¢ z roslin przez wytlaczanie, ale rowniez
spotyka si¢ oleje otrzymywane metoda ekstrakcji. Liczba stosowanych w kosmetyce olejow
ro$linnych ro$nie bardzo szybko.

Druga grupa preparatéw to olejki eteryczne i roznorodne ekstrakty, w tym barwniki. Warto
tutaj wyjasni¢ roznice miedzy wyzej wymienionymi terminami:

- olejki eteryczne to mieszaniny lotnych substancji (zapachowych i biologicznie czynnych)
otrzymywanych przez destylacje surowca roslinnego z para wodna lub przez wyciskanie (np. skorki
owocow cytrusowych). Takie produkty nie moga zawiera¢ zadnych innych sktadnikow niz te, ktore
pochodza z surowca. Podobne sktadniki mozna otrzymaé metoda podwdjnej ekstrakeji
(rozpuszczalnikiem organicznym niepolarnym i po jego usunigciu z otrzymanego konkretu
rozpuszczalnikiem polarnym-najczesciej etanolem), ktéra daje produkt zwany absolutem. Ten
zazwyczaj zawiera resztki rozpuszczalnikow uzywanych w procesie, a czgsto w celu poprawienia
konsystencji dodany na koncu procesu rozpuszczalnik organiczny.

- ekstraktem najpowszechniej nazywa si¢ produkt otrzymany poprzez wymywanie pozadanych
sktadnikow z surowca roslinnego przy pomocy rozpuszczalnika, na ogédt organicznego, a nastgpnie
usunigciu rozpuszczalnika. W niektorych przypadkach dla uzyskania odpowiedniej konsystencji
pozostawia si¢ cze$¢ rozpuszczalnika. Konsystencja zalezy od charakteru ekstrahowanych sktadnikéw
(i ilosci pozostawionego rozpuszczalnika) moze by¢ ptynna, potptynna lub stata (ekstrakty suche).

- wyciagi natomiast to ekstrakty, w ktorych pozostawiono caty lub wigkszos¢ rozpuszczalnika uzytego
do ekstrakcji. Najczesciej dotyczy to ekstraktow wodnych, alkoholowych lub alkoholowo-wodnych,
ale takze glicerynowych, glikolowych, olejowych.

Przebieg ¢wiczenia

1. Cel: Celem ¢wiczenia jest ekstrakcja barwnikow (karotenoidow) z papryki w aparacie Soxhleta
oraz wyznaczanie zawartosci w kawie sktadnikow lipidowych i rozpuszczalnych w wodzie.

2. Materialy i odczynniki:

- chloroform, - aceton,
- mielona papryka, - kawa,
- heksan,



3. Wykonanie ¢wiczenia:
Cwiczenie 1. Ekstrakcja w aparacie Soxhleta

1. Zapoznac si¢ z budowa aparatu Soxhleta.

2. Zwazy¢ gilze, wynik wpisa¢ do tabeli.

3. Wsypa¢ do gilzy 20 g stodkiej papryki, ponownie zwazy¢ a wynik umiesci¢ w tabeli. Tak
przygotowang gilze zatkac¢ od gory watg i umiesci¢ w aparacie Soxhleta (2).

4. Do kolby okragtodennej (1) wla¢ 150 ml chloroformu i 50 ml acetonu. Umiesci¢ kolbg w plaszczu
grzejnym (7) stojacym na mieszadle magnetycznym (kolba nie moze dotyka¢ dna ptaszcza).

6. Do ptaszcza grzejnego z zanurzong kolbg nala¢ do ¥ wysokosci wody destylowane;.

7. Podlaczyé dopltyw wody do chtodnicy zwrotnej (3): jeden wezyk podtaczy¢ do biezacej wody
(kran), drugi umiesci¢ w zlewie. Ustawi¢ sredni stopien przeptywu.

8. Wlaczy¢ mieszadto magnetyczne oraz grzanie— 80°C. Po osiggnieciu przez chloroform temperatury
wrzenia (60-62°C) skraplajagca si¢ para bedzie gromadzi¢ si¢ w $rodkowej cze$ci aparatu (2), gdzie
znajduje si¢ gilza. Ciecz z wyekstrahowang substancja samoczynnie, poprzez zamkniecie syfonowe
(6) przeleje si¢ do kolby.

9. Ogrzewac kolbe okragtodenng utrzymujac w stanie tagodnego wrzenia jej zawarto$¢. Proces
prowadzi¢ przez 1,5 h.

10. Przed zakonczonym procesem ekstrakcji przygotowac specjalnie przygotowana kolbe do suszenia
(Rys. 1); wezyk podtaczy¢ do prozni.

Rys. 1 Schemat podtaczenia suszenia prézniowego.

10. Po zakonczonej ekstrakcji wylaczy¢é mieszadto magnetyczne i grzanie, wyjac gilze z Soxhleta i
wstawi¢ ja do suszenia prozniowego. Odkreci¢ zawor prozni i suszy¢ przez 10 min. Chloroform z
kolby okragtodennej nalezy zla¢ do specjalnie przygotowanego pojemnika.
11. Po pierwszym etapie suszenia, przyprawe z gory gilzy przesypaé¢ na foli¢ aluminiowa a dolng
czg$¢ wstawi¢ ponownie do suszenia na 10 min. W razie koniecznosci zamiesza¢ bagietka pozostala
cze$¢ aby struktura papryki nie byla zbita - przyspieszy to proces suszenia.



12. Po skonczonym suszeniu wysypang wczesniej papryke wsypaé z powrotem do gilzy i zwazyc.
Wynik wpisa¢ do tabeli.

Opracowanie wynikéw:
Wyniki pomiaréw zebra¢ w tabeli:

Masa gilzy | Masa gilzy i papryki przed ekstrakcja Masa gilzy i papryki po ekstrakcji i
[9] [9] suszeniu [g]

Na podstawie uzyskanych wynikow obliczy¢ zawartos¢ procentowg barwnika wedlug wzoru:
{c-a)100%

X =
b-a

100% - X = % zawarto$¢ barwnika

gdzie: a—masa gilzy
b — masa gilzy i papryki przed ekstrakcja
¢ —masa gilzy i papryki po ekstrakcji

Wypisa¢ wnioski z calego procesu ekstrakcji, zmiang zabarwienia po poszczegolnych cyklach,
odbarwienie papryki itp.

Cwiczenie 2. Ekstrakcja z kawy skladnikéw lipidowych.

1. W kolbie o pojemnosci 250 ml odwazy¢ ok 15 g kawy mielonej, masg¢ wpisa¢ do tabeli. Zala¢ 150
ml heksanu, zamkna¢ korkiem i energicznie wytrzasac¢ przez 10 minut.

2. Zwazy¢ saczek celulozowy, wynik zapisa¢ do tabeli.

3. Przygotowaé zestaw do saczenia prozniowego (Rys. 2) — lejek Biichnera umie$ci¢ w kolbie
Biichnera (upewni¢ sig, ze korek zamyka szczelnie kolbe), wezyk podtaczy¢ do prozni, na lejku utozy¢
saczek celulozowy i zmoczy¢ go woda destylowana. Odkreci¢ kurek z proznia.
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Rys 2. Schemat zestawu do saczenia prozniowego.



4. Uzyskang po wytrzgsaniu zawiesing przesgczy¢ na przygotowanym lejku prézniowym, dolewajac ja
matymi porcjami. Po przesaczeniu zawiesiny, przepluka¢ kawe na lejku kolejng porcja heksanu w
ilosci 50 ml.

5. Zla¢ ekstrakt z kolby do odpowiedniego pojemnika. Po zlaniu ekstraktu, ponownie wstawi¢ lejek z
kawa do kolby i suszy¢ pod przeciagiem od pompy prozniowej przez 10 min od czasu od czasu
mieszajac zawartosc lejka.

5. Po wysuszeniu zwazy¢ kaweg z saczkiem celulozowym i wpisa¢ do tabeli. Okresli¢ ubytek masy,
ktory oznacza zawarto$¢ substancji lipidowych.

Opracowanie wynikow
Wyniki pomiarow zebraé w tabeli:

Masa saczka celulozowego Masa kawy przed ekstrakcjag | Masa kawy i sgczka po ekstrakcji i
[a] [a] suszeniu [g]

Z uzyskanych pomiaréw obliczy¢ zawarto$¢ sktadnikow lipidowych w kawie. Wypisa¢ wnioski
uwzgledniajac m.in. strukturg i zabarwienie kawy po procesie ekstrakcji.

Cwiczenie 3. Ekstrakcja z kawy skladnikéw rozpuszczalnych w wodzie.

1. Przygotowa¢ zlewke o pojemnosci 500 ml, ustawic¢ jg na wadze i wytarowac. Do zlewki wsypac
wyekstrahowang od lipidow kawe z poprzedniego ¢wiczenia; wynik wazenia wpisa¢ do tabeli.

2. Zwazy¢ saczek celulozowy, wynik zapisac do tabeli.

3. Zlewke z kawg zala¢ 300 ml wrzacej wody destylowanej i gotowaé przez 15 minut na kuchence.

4. Nastepnie kolbe schtodzi¢ pod biezaca, zimna woda i przefiltrowa¢ zawiesine na lejku prozniowym
Biichnera korzystajac z wczesniejszego zestawu do saczenia.

5. Zla¢ ekstrakt z kolby do zlewu. Po zlaniu ekstraktu, ponownie wstawi¢ lejek z kawa do kolby i
suszy¢ pod przeciagiem od pompy prozniowej az do calkowitego wysuszania kawy. Od czasu od
czasu zamiesza¢ zawartos¢ lejka.

6. Po wysuszeniu zwazy¢ kawe z saczkiem celulozowym i wpisa¢ do tabeli. Okresli¢ ubytek masy,
ktéry oznacza zawarto$¢ substancji rozpuszczalnych w wodzie.

Opracowanie wynikow
Wyniki pomiaréw zebra¢ w tabeli:

Masa saczka celulozowego Masa kawy przed ekstrakcja | Masa kawy i saczka po ekstrakcji i
[a] [a] suszeniu [g]

Z uzyskanych pomiaréw obliczy¢ zawarto$¢ sktadnikow rozpuszczalnych w wodzie znajdujacych si¢
w kawie. Wypisa¢ wnioski uwzgledniajagc m.in. strukture i zabarwienie kawy po procesie ekstrakcji.
Poréwnag, ktore sktadniki przewazaja.







