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ANWENDUNG VON MINIATURISIERTEN LABORGERATEN
IM PHARMAZEUTISCH-ANALYTISCHEN BEREICH

Teil 1. Aligemeine Durchfithrungen

M. Schallies* und F. 1. Morgil**

ABSTRACT: Glassware and apparatus constructed for mi-
croscale chemistry such as "Minilabor” can be used for various
standard laboratory operations and analytical work. In micro-
scale laboratory work less chemicals are needed, energy con-
sumption is reduced, reaction times are shortened, laboratory
work is more simple and can easily be rationalized, and waste
production is drastically reduced.
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OZET: Kimya egitiminde geligtirilen minyatiir arag gereg
¢ok cesitli kimya uygulamalarinda kullanilabilmektedir. Kul-
lanilan arag¢ gerecin boyutlarimn ufak olmasi daha az kimyasal
madde, daha az enerji kullanimina, kimyasal reaksiyon siiresinin
kisalmasina ve sonugtada reaksiyon atiklarinin dogal olarak az
olugmasina neden olmalktadir.

Bu arag gereg hem Eczacilik Egitimi kimya uygulamalarinda
ve hem de Eczacilar tarafindan Eczanelerde kullanilacak nitelik-
tedirler.

ZUSAMMENFASSUNG: Die fiir chemisches Exper-
imentieren im Halbmikrobereich entwickelten Gerite des
Minilabors kénnen fiir die unterschiedlichsten Untersu-
chungen eingesetzt werden.

Die Miniaturisierung der Geréte hat zur Folge, dafl
sehr viel geringere Mengen an Chemikalien benotigt
werden, der Energieverbrauch zuriickgeht, die Reaktions-
zeiten kiirzer sind, die Laboratoriumsarbeit sich verein-
fachen und rationalisieren 148t und weniger Abfallstoffe
anfallen.

Diese Gerite eignen sich sowohl fiir den Gebrauch in
den chemischen Praktika wihrend des Pharmaziestudi-
ums als auch fiir die praktische Anwendung durch die Ap-
otheker in der Apotheken.

1. Einleitung und Zielsetzung

Eine Verkleinerung der bei chemischen Untersuchun-
gen verwendeten Geriite hat einc Abnahme der bendtigten
Substanz- und Energiemengen zur Folge und fiihrt
dariiberhinaus zu einer Verkiirzung der Versuchszeiten.

Bedingt durch die geringeren Substanzmengen entstehen
weniger Abfille; somit ist die Verwendung von miniaturi-
sierten Laborgeriten auch fir den Umweltschutz von
grofier Bedeutung.

Die Entwicklung der fiir diese Arbeit verwendeten
miniaturisierten Laborgerite ist das Ergebnis der gemein-
samen Arbeit von einem Industriechemiker und einem
Chemiedidaktiker, die nachweisen, dal diese Gerite fiir
allgemeine Laboratoriumsarbeiten und in den Chemie-
praktika wihrend der Hochschulausbildung mit gutem Er-
folg eingesetzt werden konnen (1-4). Die ersten Anregun-
gen fiir Konstruktion und Gebrauch der in unserer Arbeit
verwendeten miniaturisierten Laborgerite gab J. Redeker
(4), wihrend die Evaluierung von M. Schallies begonnen
wurde.

Zunzchst wurden die miniaturisierten Laborgerite bei
allgemeinen Arbeitsoperationen wie Extraktion, Filtra-
tion, Destillation und Erhitzen unter Riickflufl erprobt.
Spiter ging man dazu iiber, die Gerite auch fiir speziellere
Untersuchungen wie z.B. die Isolierung von Naturstoffen
einzusetzen und zu erproben.

Es entstand ein Glas- und Geriitesatz, ein komplettes
Labor im Koffer, das unter dem Namen Minilabor von der
Firma Zinsser Analytic GmbH hergestellt und vertrieben
wird.

Das Minilabor paft in einen kleinen Handkoffer und
enthélt folgende Glas- und Geriteteile: Reaktionsgefifie
aus Borosilicatglas von 24 ml und 4 ml Inhalt, auch mit
Seitenarm von 45° bzw. 90°, Kiihler, groBes und kleines
Refluxrohr, Gewinderohr, Y-Stiick, kleines und groBes T-
Stiick, Absperrhihne, Tropftrichter, Glasrohre 45° und
90°, PTFE-Filtertriger, PTFE-Filtrationsmembranen, Sili-
congummi/PTFE-Septen, Schraublochkappen, Schraub-
verschliisse, Thermometer, Pulvertrichter, Silicongummi-
Schlauch, Schlauchadapter, Magnetclipse, Miniatur-
Riihrmagneten, Schraubkupplungen, Adapterkupplungen,
"0"-Ringe, Schlaucholiven, Thermoblock, Halter aus
Edelstahl, Glasrohr und eine ferromagnetische Arbeit-
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splatte. Die Glasteile werden iiber AuBengewinde mit den
Schraub- oder Adapterkupplungen zu selbsttragenden Ap-
paraturen verbunden. Ein Digitalthermometer und ein
Magnetheizrithrer vervollstindigen gegebenenfalls die
Ausstattung.

Qualitative und quantitative Untersuchungen der In-
haltsstoffe von Arzneien sind ein Teil der pharmazeutis-
chen Analytik, wobei jedes Land die durchzufiihrenden
Untersuchungen in nationalen Bestimmungen festlegt,
wie z.B. dem DAB 8 oder TF 1974.

Im ersten Teil unserer Arbeit wird iiber die allgemei-
nen Arbeitsoperationen berichtet, die mit dem Minilabor
ausgefiihrt werden konnen, und welche die Grundlage fiir
die auszufiilhrenden Analysen im pharmazeutischen Be-
reich bilden.

2. Allgemeine Laboroperationen in Halbmikro-
technik

2.1. Trennverfahren
2.1.1. Filtration

Eine einfache Filtrationseinheit 148t sich aus einem
Gewinderohr, einem Hahn und einer Kupplung 13,20 mit
eingelegtem PTFE-Filtertriger/Filtrationsmembran auf-
bauen (Abb. 1, Variante 1). Sie wird an der senkrecht auf-
gestellten Arbeitsplatte mit einer Magnethalterung befes-
tigt. Die Eigenschaften der PTFE-Filtrationsmembran
konnen mit einem einfachen Versuch demonstriert werd-
en: Dazu wird eine Mischung aus je 2 ml Dichlormethan/
Wasser aufgegeben. Wihrend die organische Phase glatt
durch dic Membran abliuft, wird die wirige Phase unter
Normdruck nicht durchgelassen. Somit wirkt die Filtra-
tionsmembran wie ein automatischer Scheidetrichter.
Damit auch eine wiBrige Phase die Membran passieren
kann, muB eine groBere Druckdifferenz durch Anlegen
von Unterdruck bzw. Uberdruck erzeugt werden.

Die Saugfiltration wird mit folgender Einheit aus-
gefiihrt: Gewinderohr, PTFE-Filtertriger / Filtration-
smembran, Kupplung 20, 20 und Reaktionsgefd mit Sei-
tenarm 90° werden zusammengeschraubt und an der
Arbeitswand mit einer Magnethalterung befestigt (Abb. 1,
Variante 2).

Unmfiilloperationen sollten bei quantitativem Arbeiten
im Mikro- oder HalbmikromaBstab méglichst vermieden
werden, da Substanzverluste durch Adhidsion an den
GefiBwanden auftreten. Wenn sich ein zu filtrierendes
Gemisch aus Fliissigkeit und Feststoff bereits in einem
ReaktionsgefaB befindet (z.B. am Ende einer Reaktion
durch cine Kristallisation oder Fallung), wird dieses

)

.

Abb. 1: Apparaturen zur Filtration. (1) normale Filtration; (2)
Saugfiltration; (3) Saugfiltration im geschlossenen
System

. fuir Filtration unter Normdruck

: fiir Saugfiltration

: fiir Saugfiltration im geschlossenen System.

(I S

GefaB einfach in die Filtrationseinheit mit einbezogen:
Zunéichst wird die Schraubkupplung 20,20 zusammen mit
einem PTFE-Filtertriger/Filtrationsmembran  aufges-
chraubt. Dann wird ein weiteres Reaktionsgefal mit Sei-
tenarm 90° angekuppelt. Diese Filtrationseinheit wird an
der Arbeitsplatte befestigt (Abb. 1, Variante 3). Durch
Drehen um 180° kommt das Feststoff/Fliissigkeitsgemisch
auf die Membran zu liegen. Durch Anlegen von Unter-
druck mit der Wasserstrahlpumpe wird die Fliissigkeit ab-
gesaugt. Die Fliissigkeit kann solange ablaufen, als eine
Druckdifferenz zwischen den beiden Seiten der Filtration-
smembran besteht. Bei Iingerem Absaugen wird die
anfingliche Druckdifferenz abgebaut, da das Gefal mit
Fliissigkeits/Feststoffgemisch zur Atmosphire hin ab-
geschlossen ist. Dadurch stockt die Filtration. Es muf} nun
kurz die Verbindung zur Wasserstrahlpumpe unterbrochen
werden (durch Lockem der Verschraubung der Schlaucho-
live), um so die Apparatur zu beliiften; dadurch kommt ¢s
im GefaBinneren zum erneuten Ausgleich mit dem At-
mospharendruck. Nun kann die Verbindung zur Wasser-
strahlpumpe wieder hergestellt werden, um die Filtration
weiter zu fithren. Durch periodisches Absaugen/Beliiften
kann die Fliissigkeit vollstindig aus dem urspriinglichen
GefaB entfernt werden; auf der Membran bleibt der Fest-
stoff zurtick.
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2.1.2 Zentrifugation

Die Trennung von schlecht filtrierbaren Feststoff-/
Fliissigkeitsgemischen kann oft vorteilhafter durch Zentri-
fugieren erfolgen. Die Reaktionsgefifie des Minilabors
konnen dabei direkt in geeigneten Tischzentrifugen (z.B.
"Labofuge"; Fa. Heraeus) eingestellt werden. Sie sind
trotz ihres flachen Bodens ausreichend mechanisch stabil,
um die Belastungen einer Zentrifugation zu bestehen.
Eine Gummiauflage im Zentrifugenbecher, in den die Re-
aktionsgefile eingestellt werden, ist jedoch Vorausset-
zung.

2.1.3 Erhitzen unter Rickfluff

Dies ist eine hiufig angewendete Methode, um Reak-
tionen unter definierten thermischen Verhiltnissen
(nmlich beim Siedepunkt des Losemittels) iiber einen
langeren Zeitraum durchfithren zu konnen. Um das En-
tweichen von Losemittelddmpfen zu verhindern, wird ein
Refluxrohr als RiickfluBkiihler aufgeschraubt. Bei minia-

turisierten GefédBen reicht bei vielen Losemitteln die
Kiihlung durch Luft zum Kondensieren bereits aus (auf-
grund der grofien Oberfliache im Vergleich zum Volumen
bei verkleinerten GlasgefiBen). Die Heizleistung im Ther-
moblock wird dann so einreguliert, daB die Kondensation
des Losemittels etwa in der Mitte des Refluxrohres zu be-
obachten ist.

Wo intensivere Kiihlung erforderlich wird, verwendet
man zusiitzlich den Kiihlmantel, der auf das Refluxrohr
aufgeschoben werden kann. Dies wird in Abb. 2, der Stan-
dardapparatur zum Erhitzen unter RiickfluB, gezeigt. Der
Anschluf3 von Kiihlwasser (mit Hilfe der Schlauchadapter
des Minilabors) erfolgt zweckmiBigerweise im Gegen-
stromprinzip.

Lo

—

Abb. 2: Apparatur zum Erhitzen unter Ruckflul; Anschu8 des
Kiihlwassers im Gegenstromprinzip

Erhitzen unter Riicklflufl wird z.B. bei der Umkristalli-
sation notwendig. Dies ist eine zum Reinigen von verun-
reinigten Feststoffen hiufig angewendete Laboroperation.
Im einzelnen werden bei einer Umkristallisation folgende
Arbeitsschritte ausgefiihrt:

1. Finden eines geeigneten Losemittels.

2. Herstellen einer in der Siedehitze gesittigten Losung
der umzukristallisierenden Substanz

3. Filtration in der Hitze (nur erforderlich, wenn
unlosliche Verunreinigungen anwesend sind)

4. Kiristallisation der reinen Substanz durch Abkiihlen
5. Abfiltrieren der reinen Kristalle von der Mutterlauge.
2.1.4. Destillation

Allgemein gibt es sehr viele unterschiedliche
Moglichkeiten, Destillationsapparaturen aus den Teilen
des Minilabors zusammenzubauen (vgl. Abb. 3). So
koénnen z.B. Verwendung finden: '

1) einfaches Reaktionsgefal, Y-Stiick, gewinkeltes
Glasrohr 45° mit Kiihimantel, 2 Adapter 13, Kupplung
20,13

2) Reaktionsgefdl mit Seitenarm 45°, gewinkeltes
Glasrohr 45° mit Kiihlmantel, Adapter 20, Adapter 13

3) ReaktionsgefidB mit Seitenarm 90°, gewinkeltes
Glasrohr 90° mit Kithlmantel, Adapter 20, Adapter 13

4) ReaktionsgefaB, Y-Stick, gewinkeltes Glasrohr
135° mit Kithimantel, 2 Adapter 13, Kupplung 20,13

5) ReaktionsgefiB, Y-Stiick, gerades Glasrohr mit
Kiihlmantel, 2 Adapter 13, Kupplung 20,13

6) ReaktionsgefdB, Y-Stiick, Refluxrohr 13 mit
Kiihlmantel (Aufbau analog 5), Adapter 13, Kupplung
20,13, Kupplung 13, 13,

Die Art des Aufbaus hingt vom Destillationsproblem
ab: bei hochsiedenden Fliissigkeiten sollte der Weg des
Dampfes moglichst "kurz" sein (z.B. Variante 3); bei
Flissigkeitsgemischen (etwa Ethanol/Wasser) ist ein ge-
wisser RiickfluB zur sauberen Trennung von Vorteil (Vari-
ante 4, 5 oder 6), der mit Variante 1 bei im Siedepunkt eng
zusammenliegenden Komponenten (z.B. bei Versuch-
sansitzen zur Estersynthese) noch gesteigert werden kann.
Zu beachten ist, daB sich bei der Destillation sehr kleiner
Mengen (ca. 1 ml) die Trigheit der Anzeige von Quecksil-
ber- oder Alkoholthermometern nachteilig bemerkbar
macht: u.U. ist die Substanz schon vollstindig abdestil-
liert, bevor die Quecksilbersiule bis zum echten Wert des
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ADb. 3: Apparatur zur Destillation. Erlduterungen im Text

Siedepunktes steigen konnte. In diesem Fall miissen
schnell ansprechende Thermofiihler eingesetzt werden (z.
B. "Digitemp"). Bei Destillationsmengen in GroBenord-
nungen von 4-5 ml spielt dieser Effekt noch keine Rolle.

Ob ein Kiihlmantel mit Wasserkiihlung notwendig ist,
hingt von der Wirmekapazitit der Losemittel im
fliissigen und gasférmigen Zustand ab.

Bei vielen organischen Stoffen (z.B. Alkanen) reicht
die Luftkiihlung an einem absteigenden Glasrohr aus;
zum Kondensieren von Wasserdampf ist stets der
Kiihlmantel mit WasseranschluB notig.

2.1.5. Vakuumdestillation

Der Umbau von Normdruck - Destillationsapparatur-
en zur Vakuumdestillation erfolgt durch Ankoppeln eines
T- Stiicks an das Kiihlerrohr (vgl. Abb. 4). Der AnschluB
erfolgt mit einer Kupplung 13,13 und eingelegter Dichts-
cheibe direkt an den Kiihlermantel.

Abb. 4: Apparatur zur Vakuumdestillation.

Da das Glasrohr auch durch das T-Stiick hindurchrei-
chen muB, wozu die Linge des fertig gebogenen Glasrohrs
im Standardsatz des Minilabors nicht ausreicht, wird das
beiliegende gerade Glasrohr von 6 mm Durchmesser selbst
entsprechend geformt und an der Spitze etwas ausgezogen.
Die freien Enden des TStiicks werden mit der Vorlage
bzw. mit Druckschalauch iiber eine Schlaucholive zur
Wasserstrahipumpe verbunden. Vorlagenwechsel erfolgt
nach Unterbrechung der Destillation: zum Beliiften der
Apparatur wird die Verschraubung der Schlaucholive kurz
gelockert.

Alternativ konnte die Vakuumdestillationsapparatur
auch analog Abb. 3 Variante 4, 5 oder 6 aufgebaut werden,
wobei das kleine Refluxrohr fiir den Ablauf des Destillats
verwendet wird. BEs ist lang genug, um sowohl de
Kiihlmantel als auch das kleine T-Stiick zu tragen. Es wird
mit einer Kuplung 13,13 direkt an das Y-Stiick anges-
chraubt.

2.1.6. Wasserdampfdestillation

Die Wasserdampfdestillation wird mit kleinen Sub-
stanzmengen und in miniaturisierten GefaBen vorteilhaft
als Co-Destillation durchgefiihrt. Dazu muf} eine kleine
Menge Wasser hinzugegeben werden (gewohalich reichen
wenige ml; gegebenenfalls wihrend der Destillation Was-
ser nachfiillen). Es kann jedoch auch ein kleiner Dampf-
generator aus einem ReaktionsgefdB mit Seitenarm 45°,
einer Kupplung 13,13 und Hahn Verwendung finden. Der
Dampf wird in diesem Fall iiber den Wasserschlauch, ein
gebogenes Glasrohr und eine Adapterkupplung 20 in das
ReaktionsgefaB mit der zu destillierenden Substanz ein-
gefiihrt. Dampfgenerator und ReaktionsgefiB stehen dabei
im selben Thermoblock (Abb. 5).

1

Abb.5 : Wasserdamfdestillation. (1) fungiert als Wasser-
dampfgenerator, (2) enthilt den Ansatz, der der
Wasserdampfdestillation unterworten wird.
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2.1.7. Sublimation

Am einfachsten kann die Sublimation in einem gesch-
lossenen ReaktionsgefidB durchgefithrt werden. Etwas
Substanz (ein bis zwei kieine Spatelspitzen, ca. 20-50 mg)
werden in das GefaB gegeben. Es wird mit einem Schraub-
deckel wird verschlossen und in den Thermoblock oder
frei auf eine Heizplatte gestellt. Es mufl darauf geachtet
werden, daB die eingestelite Temperatur unterhalb der
Schmelztemperatur der Substanz bleibt. Die Kiihlung
durch Luft an den nicht geheizten Flichen des Reaktions-
gefiBes reicht zur Resublimation vollig aus.

2.1.8 Extraktion
2.1.8.1 Flissig-Fest-Extraktion

Bei der Fliissig-Fest-Extraktion wird eine Substanz se-
lektiv mit einem geeigneten Losungsmittel aus einem vor-
liegenden Feststoffgemisch herausgelost. Verschiedene
Versuchsaufbauten mit dem Minilabor sind moglich (Abb.
6):

———
el

Abb. 6 : Apparaturen zur Fliissig-Fest-Extraktion

1. der einfachste Aufbau besteht aus einem Reaktions-
gefidB und Refluxrohr. Der Feststoff wird in ein Losemittel
gegeben und unter Riickfluf erwiarmt (Variante 1).

2. Es wird zusitzlich ein Gewinderohr eingesetzt.
Zwischen das ReaktionsgefaB und das Gewinderohr wird
die PTFE-Filtertriiger in die Kupplung eingelegt. Darauf
wird das zu extrahierende Feststoffgemisch gegeben (es
sollte grobkdrnig sein; wie z.B. gemahlene Leinsamen).

Es wird bis zum Sieden des Losemittels erwdrmt, das nach
Kondensation im Gewinderohr oder Kiihler durch den
Feststoff perkoliert (Variante 2).

3. Moglich ist auch ein Aufbau fiir kontinuierliche Ex-
traktion unter Verwendung eincs Reaktionsgefiies mit
Seitenarm 45°, einer Filtertriiger, eines T-Stiicks, eines
Refluxrohrs sowie von Schlauch und Schlaucholiven
(Variante 3). Der durch den Seitenarm aufsteigende
Losemitteldampf wird im Refluxrohr kondensiert, das
Kondensat tropft durch den Feststoff, extrahiert dabet dic
Substanzen und gelangt wieder in das als Verdampfer ver-
wendete ReaktionsgefaB mit Seitenarm.

4, Extraktion im geschlossenen Gefil3. Voraussetzung
hierbei ist die Verwendung eines Expansionsgefifies, das
die beim Erwidrmen expandierende Luft System aufneh-
men kann, und eine im Vergleich zur beheizten Flache
groBe luftgekiihlte Oberfliche, an der Losemitteldiimpte
wieder kondensieren konnen. Der Aufbau besteht aus zwei
ReaktionsgefiBen und einem Gewinderohr, die miteinand-
er verschraubt werden, Das zu extrahierende Gut wird mit
Hilfe einer Filtertriager oder Glaswolle im Gewinderohr ge-
halten; das Losemittel wird in das untere Reaktionsgefil
gegeben und die ganze Apparatur bis zum Siedepunkt des
Losemittels im Thermoblock erwirmt (Variante 4).

2.1.8.2. Flissig-Fliissig-Extraktion

Bei der Fliissig-Flissig-Extraktion wird cin im Ge-
misch vorliegender geloster Stoff aus einer fliissigen
Phase mit einem zweiten Losemittel, das mit dem ersteren
nicht mischbar ist, selektiv extrahiert. Dazu muf} die
Loslichkeit des zu extrahierenden Stoffes in dem zweiten
Losemittel groBer sein. Zur Ausfishrung der Extraktion mit
dem Minilabor wird ein Gewinderohr tiber eine Kupplung
13,20 mit einem Hahn verbunden. Zum Extrahieren werd-
en in der Regel spezifisch schwerere Fliissigkeiten ver-
wendet, damit die untere Phase, die den extrahierten Stoff
enthiilt, durch den Hahn abgelassen werden kann.

Durch Einlegen der PTFE-Filtrationsmembran in die
Kupplung kann beim Extrahieren wiifiriger Losungen mit
halogenierten Losemittel (z.B. Dichlormethan) ein "auto-
matisierter" Hahn gebaut werden: die unterc halogenierte
Phase liuft durch die Membran frei ab; sobald die wiiBrige
Phase auf die Membran trifft, stoppt der Fliissigkeitsstrom.

2.1.9. Adsorption

Bei der Reinigung von Fliissigkeiten und Gasen werd-
en hiufig Feststoffe als Adsorbentien (z.B. Aktivkohle)
verwendet. Reaktionen, bei denmen sich z.B. gesund-
heitsschidliche Gase entwickeln, lassen sich auch ohne
Abzug durchfiihren, wenn ein entsprechendes granuliertes
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Adsorptionsmittel, eingefiillt in ein Gewinderohr, auf die
Offnung des ReaktionsgefiBes aufgeschraubt wird. Ana-
log konnen Losemittel fiir Versuche getrocknet werden,
indem man sie ein Gewinderohr, gefiillt mit einem geeig-
neten Adsorptionsmittel (z.B. Molekiilsieb), gibt. Selek-
tive Adsorption organischer Stoffe aus wiBrigen
Losungen mit Hilfe von Adsorberharzen ist eine einfache
Methode, um die geldsten Stoffe fiir spitere Untersuchun-
gen anzureichern.

2.2. Arbeiten mit Gasen

2.2.1. Einfache Gasentwickler

Eine allgemeine Methode fiir die Herstellung der
gebriuchlichen Gase im Laboratorium besteht darin, sie
durch eine Umsetzung aus Fliissigkeit und Feststoff her-
zustellen. Ein einfacher Gasentwickler kann durch fol-
gende Konstruktionen verwirklicht werden ( vgl. Abb.7):

Abb.7 : Gasentwic;ker

1. Verwendung von Tropftrichter, Adapter 20, Reak-
tionsgefiB mit Seitenarm 45", Schlauch und Olive (Abb.
7.1: sehr einfach, aber groies Totvolumen)

2. Verwendung von Tropftrichter, Adapter 20, Reak-
tionsgefiB mit Seitenarm 45°, Kupplung 13,13, Hahn und
Schlauch (Abb. 7.2: nur bei kondensierbaren Gasen ver-
wenden!)

3. Verwendung von Tropftrichter, Adapter 20, Reak-
tionsgefdl mit Seitenarm 45°, Adapter 13 und Glasrohr
(Abb. 7.3: geeignet bei groferen Reaktionsapparaturen,
z.B. bei Synthesen unter Beteiligung von Reaktionsga-
sen). Nach Méglichkeit sollte die Spitze des Glasrohr aus-
gezogen werden, um kleine Gasblasen und damit bessere
Umsetzung zu erzielen.

Die einfachste Moglichkeit der Gaseinleitungen in
wiBrige Losungen besteht in der Verwendung den Filtra-
tionsmembranen, die fiir wiBrige Phasen unter Norm-

Abb.8 : Gasreaktor unter PTEE-

Filtrationsmembran

Verwendung  der

druck nicht durchlissig sind. Die gasentwickelnde Reak-
tion wird in einem einfachen Reaktionsgefdll durch-
gefiihrt. Uber eine Kupplung 20,20 mit eingelegter Fil-
tertriger und Filtrationsmembran wird das Gewinderohr
aufgeschraubt, das die wilrige Reagenzlosung enthélt
(Abb. 8). Das sich im Reaktionsgefafl entwickelnde Gas
kann die Membran durchdringen und mit der Reag-
enzlosung reagieren (z.B. Ausfillen von schwerloslichen
Sulfiden durch H2S oder dhnliche Reaktionen). Nach
Beendigung der Reaktion muB} die Kupplung vorsichtshal-
ber gelockert werden, damit nicht durch moglicherweise
entstehenden Unterdruck die wiBrige Phase in das Reak-
tionsgefal gezogen wird.

2.2.2 Kontinuierliche Gasentwicklung

Zur Herstellung groBerer Mengen von Gasen aus granu-
lierten Feststoffen und Fliissigkeit konnen mit Teilen des
Minilabors selbstregulierende Apparaturen nach dem Prin-
zip Kipp (bzw. Gupser) aufgebaut werden (vgl. Abb9).

2.3. Substanztrocknung
23.1 Feststoffe

Zum Trocknen von Feststoffen wird ein miniaturisiert-
er Exsikkator aus einem Reaktionsgefifl mit Seitenarm
und einem einfachen ReaktionsgefaB aufgebaut (Abb 10).
Beide GefidBe werden mit einer Kupplung 20,20 und in-
nenliegendem Filtertrager/PTFE-Filtrationsmembran ver-
bunden. Der zu trocknende Feststoff befindet sich in dem
einfachen Reaktionsgefil, das granulierte Trockenmittel
in dem ReaktionsgefiB mit Seitenarm. Uber den Seiten-
arm wird mittels einer Kupplung 13,13 und Hahn die Ver-
bindung zur Wasserstrahlpumpe hergestellt. Zur Besch-
leunigung des Trockenvorgangs wird die Apparatur in



Anwendung Von Miniaturisierten Laborgerdten im Pharmazeutisch-Analytischen Bereich

Abb.9 : Apparatur zur kontinuierlichen Gasentwicklung aus

Feststoff und Flissigkeit. (1) oberer Gasraum, (2)
granulierter Feststoff, (3) Fliissigkeit

einen Thermoblock (entsprechend dem zu entfernenden
anhaftenden Losemittel temperiert) eingestellt.

\_;%(;“I:]

Abb. 10 : Miniaturisierter "Exsikkator". (1) enthdlt den zu
trocknenden Stoff, getrennt von (2) durch eine
PTFE-Filtrationsmembran. In (2) befindet sich das
granulierte Trockenmittel, z.B. Siccapent.

2.3.2. Fliissigkeiten und Gase

Kleine Fliissigkeitsmengen konnen unter Verwendung
von Molekiilsieben oder granulierten Trockenmitteln ge-
trocknet werden. Dazu wird ein Aufbau aus einem Gewin-
derohr, einem Hahn und einer Kupplung 20,13 mit innen-
liegender Filtertriiger/PTFE-Filtrationsmembran bendtigt.
Das Gewinderohr wird mit dem Molekiilsieb gefiillt. Das
zu trocknende Losemittel wird in das Gewinderohr ein-
gefiillt und langsam durch die Saulenfiillung perkoliert.
Gase werden analog getrocknet. Altemnativ kann zum
Trocknen von Gasen aus Teilen des Minilabors eine
"Waschflasche" aus einem Reaktionsgefdll mit Seitenarm
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45° und einem gebogen Glasrohr, das tiber eine Adapter-
kupplung 20 eingefiihrt wird, aufgebaut werden (Abb. 11).

m

Abb.11 : Apparativer Aufb~ ZW Trocknung von Fliissigkeiten

mit Molekiilsic*D '(' 1) oder Gasen durch Einleiten in
eine miniat-sierte "Waschflasche"

2.4 vestimmung von Siedepunkten

Hierzu wird ein Reaktionsgefil mit Seitenarm 45°,
eine Kupplung 20,20, ein Refluxrohr, ein Adapter 13 und
das Thermometer verwendet (Abb.12). Das Reaktions-
gefdB wird in den Themmoblack gestellt. Eine Riihrnadel
wird zugegeben. Ca. 5 ml der Flissigreic, daren Sjede-
punkt bestimmt werden soll, werden mit einer Fpeua
(z.B. Pasteur - Pipette oder PE-Einwegpipette) zugegeben.
Das Thermometer wird mit Hilfe der Adapterkupplung in
die kleine GefiBoffnung eingefiihrt. An die groBe
GefiBoffnung wird das Refluxrohr als RiickfluBkiihler an-
geschraubt. Unter Rithren wird auf einem Magne-
theizriihrer erhitzt. Es gibt einen zundchst fast linearen
Temperaturanstieg. Nach etwa 6 Minuten bleibt die Tem-
peraturanzeige konstant (vgl. Abb. 13). Es muB darauf
geachtet werden, daB nicht so stark erhitzt wird, daB8 die
Dimpfe durch den Kiihler brechen.

3. Praktische Durchfithrungen

Die Anwendungsmoglichkeiten fiir das Minilabor im
pharmazeutisch-analytischen Bereich koénnen in zwei
Gruppen zusammengefat werden:

Im ersten Teil umfassen sie die allgemeinen grundle-
genden Laboroperationen im HalbmikromaBstab (vgl.
Tab.1), im zweiten Teil die Anwendungen dieser Grun-
doperationen auf typische Untersuchungen im Bereich der
Pharmazie, wie sie z.B. im pharmacognostischen Praktik-
um durchgefiihrt werden kénnen (Vgl. Tab.2).

Die dazugehorigen Versuchsvorschriften wurden an
der Padagogischen Hochschule Heidelberg mit Studenten
und Mitarbeitern, an der Heinrich-Lanz-Gewerbeschule in
Mannheim mit angehenden Chemotechnikem, an der Re-
alschule Ketsch/Briihl bei Heidelberg mit Schiilern vers-
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Abb. 12 : Apparatur zur Siedepunkstbestimmung

chiedener Altersstufen und in Fortbildungsveranstaltun-
gen mit Lehrern erprobt. Die langjahrigen Erprobungen
haben gezeigt, daB die miniaturisierten Laboratoriums-
gerite duBerst einfach zu handhaben sind und sich ideal
fiir alle denkbaren Einsatzbereiche eignen.

Aufgrund der vorliegenden Erfahrungen sind wir
auBerdem der Meinung, da der Einsatz der 0.g. miniatu-
risierten Geriite bei den vorgeschriebenen und von den
Apothekern in den Apotheken durchzufiihrenden Unter-

M. Schallies und F. . Morgil

Siledepunktsbestimmungen
Toluol

ddeseshriededederhe

Ethanol

Temperatur .°C
3
1

0 T T ML Ll L T
120

180 240 300 360 420 480 540 600

Zelt sec

Abb. 13: Siedpunktsbestimmungen

suchungen wirtschaftlicher als mit

Umweltschutz leistet.
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Tabelle 1. Allgemeine grundlegende Laboroperationen

Vi: FILTRATION
Chemikalien:

Substanz Qualitit __Menge
Wasser dest. 5,0ml
Aktivkohle p-A. 05g
Geriite:

1 Reaktionsgefil

1 ReaktionsgefdB mit Seitenarm 90°
1 Kupplung 20,20

1 Filterscheibe

1 PTFE-Filtermembran

1 Schlaucholive

Versuchsdurchfithrung : Wasser und Aktivkohle werden
in ein ReaktionsgefdB gegeben und verrithrt. In eine
Schraubkupplung werden die Filterscheibe und dig
Filtermembran eingelegt. Die Kupplung wird auf das
ReaktionsgefiB so aufgeschraubt, daB das Stoffgemisch
zuerst auf die Filtermem-bran treffen wird. Nun wird dag
Reaktionsgefi mit Seitenarm eben-falls angekuppelt. Die
Apparatur wird mit einer Magnethalterung an der
Arbeitswand befestigt. Am Seitenarm wird @iber eine
Schlaucholive die Verbindung zur Wasserstrahlpumpe
hergestellt. Die Apparatur wird nun an der Arbeitswandum
180° gedreht, so daB das Feststoff/ Fliissigkeitsgemisch auf
die Filtrationsmembran zu liegen kommt. Durch Anlegen

V2: Umkristallisation
Chemikalien : .

Substanz Qualitit  Menge
1,3-Dinitrobenzol Kkrist. 200 mg
Ethanol 96% 2,0 ml
HBo dest. 2,0 ml
Geriite:

1 Thermoblock
1 Reaktionsgefill
1 Kupplung 20,20
1 Refluxrohr 20

von Vakuum kann nun die Fliissigkeit abgezogen werden.

Versuchsdurchfilhrung: Das Dinitrobenzol wird in das

Reaktionsgefd8 gegeben und mit einem Teil des
Lissemittelgemisches versetzt. Zuniichst wird in der Kaltef
gerithrt und das Losungsverhalten beobachtet. Danach wird
das Gefi8 in den Thermoblock gestellt, das Refluxrohr wird
aufge-schraubt und das Lésemittel unter Rithren bis zum

Sieden erwidrmt und noch so viel des restlichen
Lissemittelgemisches hinzugegeben, bis in der Siedehitze die
gesamte Substanzmenge vollstindig gelst ist. AnschlieSend

wird die Versuchsapparaturaus dem Thermoblock heraus
genommen und zum Abkithlen mit einer Magnethalterung

an der Arbeits-wand befestigt. Die ausgefallenen Kristalle
werden nach V1 abfiltriert.

V3: DESTILLATION VON ROTWEIN
Chemikalien :

Substanz Qualitdt Menge

Rotwein kiuflich 5.0 ml

Geriite:

1 ReaktionsgefdB mit Seitenarm 45 °

1 Kiihler 1 Adapter 20 1 Adapter 13

1 ReaktionsgefiB (4 ml) als Vorlage

Versuchsdurchfilhrung:  In ein ReaktionsgefiB mit
Seitenarm werdenS ml Rotwein mit einer Pipette (Pasteur -
Pipette, Eppendorf-Multipette oi.) eingeftillt. Ein Kiihler
wird am Seitenarm angeschraubt. Ein Thermometer wird mit
Hilfe einer Thermometeradapterkupplung eingefiihrt. Eine
Rithrnadel wird hinzugefiigt. Die Apparatur (Abb. 8,
Variante 2) wird in einen Thermoblock eingestellt und auf
einem Magnetheizriihrer erhitzt.

konventionellen
Geriten und Methoden ist, und zusitzlich durch die we-
sentlich geringeren Abfallmengen auch einen Beitrag zum
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Tabelle 1. Fortsetzung

V4 Vakuumdestillation von Anilin
Chemikalien:

Substanz Qualitat_Menge

Anilin pro synth. 5,0 ml
Geriite:

1 ReaktionsgefB mit Seitenarm $0°

1 Reaktionsgefi klein

1 Adapterkupplung 20 1 Adapterkupplung 13
1 Kiihler 1 T-Stiick

2 Kupplungen 13,13

1 Schlaucholive

Versuchsdurchfihrung: Anilin  wird in e
Reaktionsgefi mit Seitenarm _eingefiillt. Uber die
Adapterkupplung 20 wird ein Thermome-ter eingefiihit. Mit
der Adapterkupplung 13 wird am Seitenarm der Kithley
befestigt. Am Kiihlermantel wird mit der Kupplung 13,13
das T-Stiick angeschraubt. An die freien Schenkel werden|
Schlaucholive und Vorlage angekuppelt. Eine Rithmadel
wird hinzugefiigt und der Versuchsansatz in den
Thermoblock eingestellt. Zunichst wird die Apparatur unter
Rithren auf dem Magnetheizrithrer mit der
Wasserstrahlpumpe evakuiert. So-bald am Gerdusch de
Pumpe zu horen ist, daB sich ein stabiles Va-kuum
eingestellt hat, wird die Destillation durch Aufheizen begoir
nen.

\£H WASSERDAMPFDESTILLATION von
Gewiirznelken

Chemikalien:

Substanz Qualitit____Menge

Gewiirznelken 1,0 g

Gerite:

1 ReaktionsgefdB mit Seitenanm 45°

1 Kithler | Adapter 20

1 ReaktionsgefaB einfach 1 Hahn
1 grofes T-Stiick 2 Kupplungen 13,20

Versuchsdurchfithrung : In ein Reaktionsgefd mit
Seitenarm werden die pulverisierten Nelken und 5 ml Wasser)
eingefiillt. Ein Thermometer wird in der groBen

GefaBoffnung mittels einer Adapterkupplung angebracht; de;
Seiten-arm wird mit einer weiteren Adapterkupplung mitdem
absteigenden Kiihler verbunden. DieApparatur wird in einen
Thermoblock gestellt und unter Rithren zum Sieden erhitzt.

Als Vorlage wird ein weiteres Reaktionsgefd verwendet.

Vé: EXTRAKTION VON CHLOROPHYLL
Chemikalien:

Substanz. Qualitdt  Menge
Brennesselblitter 2 Stiick
Methanol techn. 5 mi
Geriite:

1 Reaktionsgefal
1 Refluxkiihler

1 Kupplung 20,20

Versuchsdurchfithrung : Zwei etwas klein geschnittene
Brennesselbliitter werden in ein ReaktionsgefiB gegeben und
mit 5 ml Methanol versetzt. Ein Reflux-rohr wird
aufgeschraubt und die Mischung unter Riihren 5 Minuten im
Thermoblock zum Sieden erwanmt.

Tabelle 2. Beispiele im Bereich Pharmazie

Versuchsdurchfiihrung : Drei verschiedene Salze werder
verwendet: Kupfersulfat (blaue K ri-stalle,

Algenbekimpfungsmittel im Schwimmbad); Kaliumnitrat
(weiBe Kristalle, Pokelsalz) und Kaliumaluminiumsulfat
(weiBe Kristalle, Beizmittel=Rasierstein). Nach derersten
Substanzzugabe lésen sich alle drei Salze voll-stindig in
Wasser. Nach den weiteren Substanzzugaben entstehen mit
Kupfersulfat und Kaliumaluminiumsulfat Bodenkdrper|
(gesiittigte Lio-sungen), wiihrend Kaliumnitrat vollstindig
gelost wird. Beim Erhit-zen zum Sieden gehen auch die
Bodenkdorper vollstindig in Losung. Die heilen Losungen
werden mit Holzklammern aus dem Thermoblock
entnommen und in einem Aluminiumgestell abgestellt. Die

GefiBe werden mit einem Schraubdeckelverschlossen und
bis zur vollstindigen Abkiihlung stehengelassen.

Beim Abkithlen kristallisieren Kupfersulfat und
Kalinmaluminiumsul-fat sofort aus, wihrend Kaliumnitrat in
Lis-sung bleibt. Nachdem eine Woche vergangen ist, bilden
sich je-doch auch hier Kristalle. Die Kri-stallformen und -
farben werden verglichen. Da die Losung f{iber den
Kupfersulfatkristallen noch blau gefirbt ist, kann dies als
Beweis angesehen werden, da8 die Kristallisatiomus der Lo
sung nicht vollstindig ablduft, son -dem eine gesittigte
Losung zu-riickbleibt ("Mutterlauge™).

Vi1: LOSLICHKEIT VON SALZEN
Chemikalien:
Substanz ualitit _Menge
Kupfersulfat krist. 0,20 g
Kaliumnitrat krist. 0,20 g
Kaliumaluminium-  krist. 0,20 g
sulfat
‘Wasser dest. 3,0 ml
Geriite:
3 ReaktionsgefiBe
V2: SYNTHESE VON KOHLENDIOXID
AUS

DEN ELEMENTEN
Chemikalien:
Substanz Qualitit Menge
Holzkohle ca.0,5x 1,0 cm
Mangandioxid chem.rein 1,5¢
Wasserstoffperoxid ~ 10%-ig Sml
Wasser dest. Tml
Calciumhydroxid verdiinnt 2ml
Gerite:
2 ReaktionsgefiBe 1 groBes T-Stiick
1 T-Stiick 1 Tropftrichter
1 gebogenes Glasrohr 90°
1 Adapter 20 1 Adapter 13
2 Kupplungen 13,20
1 Schraubdeckel 13

Versuchsdurchfithrung : Der Aufban der Apparatur wird|
genauso wie bei der Synthese von Schwefeldioxid ausgefiihr
(vgl. Abb, 18). Als Nachweislosung wird Calciumhydroxid
eingefiillt. Wenn die Sauerstoffentwicklung gleichmaBig in
Gang gekommen ist, wird durch den Seitenarm des groBen
T-Stiicks ein Stiickchen glimmende Holzkohle eingeftihrt.
Da-nach wird sofort wieder verschlossen. Sobald die
Holzkohle in den Gasstrom kommt, gliiht sie hell auf. Die
Calciumhyxdroxidldsung triibt sich und ein Niederschlag
fillt aus.
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Tabelle 2. Fortsetzung

Versuchsdurchfihrung : Methanol, Borsdure und
Schwefelsdure werden in ein ReaktionsgefaB gegeben.Ein

Refluxrohr wird aufgeschraubt. Der Anp-satz wird im

Heizblock unter Riihren zum Sieden erhitzt (Heizblock auf]
ca. 100° C. ecinstellen). Nach 4 Minuten siedet der Ansatz]
und nach 7 Minuten lassen sich die aus dem Refluxrohr an
der Spitze austretenden Dampfe entziinden. Die deutlich
griine,.1 - 5 cm hohe Flamme brennt ca. 5 Minuten lang.

Der Versuch dauert 15 Minuten. Analog ist die Reaktion
von Borsdure mit Ethanol zu Borsiduretristhylester
durchzufithren. Der erhaltene Ester brennt mit hellgelber,

riingesdumter Flamme.

Versuchsdurchfehrung : Der Heizblock wirdauf 50° C.
vorgeheizt. Hefe, Glucose und 5 ml Wasser werden in ein
ReaktionsgefiB gegeben und so lange ge-schiittelt, bis eine
feine Aufschlimmung der Hefe entsteht. Auf das
ReaktionsgefaB wird eine Kupplung aufgeschraubt. In diese|
wird eine Filterscheibe und eine PTFE-Filtrationsmembran
gelegt und ein Gewinderohr aufgeschraubt. In das
Gewinderohr werden 3ml Kalkwas-ser eingefiilit und diq
Apparatur in den Heizblock gestellt.

Nach ca. 2 Minuten fingt der Ansatz an zu géren. Es bilde
sich ein Schaum, und Gasbliaschen perlen durch da;
Kalkwasser. Nach ca. 8 Minuten ist das Kalkwasser sehr]
deutlich getriibt.

Zum Nachweis des gebildeten Alkohols wird der Ansatznach
30 Minu-ten Reaktionszeit aus dem Thermoblock
entnommen. Zum Entfernen der Hefe wird entwede
zentrifugiert (siche 2.1.2) oder filtriert. Zur besseren
Filtrierbarkeit muB eine Filtrationshilfe (z.B. Cellulo-
sepulver MN 300) hinzugegeben werden.Das Filtrat wird in
ein Re-aktionsgefdB mit Seitenarm gefiillt und destilliert. Mi
den ersten Tropfen des Filtrats wird die lodoform-Probe

durchgefiihrt.

Versuchsdurchfihrung : Fett ("Palmin”), Natronlauge
und Wasser werden in ein Reaktionsgefil gegeben. Ein
Refluxrohr wird aufgeschraubt. Der Ansatz wird in einen
Thermoblock gestelit und 10 Minuten un-ter Riickflu und
Riih-ren gekocht.

Zunichst wird eine Dispersion erhalten, die nach ca. 4|
Minuten im Aussehen opak erscheint. Schaum beginnt sich
zu bilden, der mach ungefihr 8 Mi-nuten das GefaB zu 2/3
ausfiillt. Die Reaktion wird abgebrochen, wenn de
GefaBinhalt homogen geworden ist.

Der Ansatz wird aus dem Thermoblock entnommen. Derl
Inhalt wird zum Aussalzen mit einer Lésung von 3 g NaCl

in 10 ml Wasser unter Riih-ren versetzt. Die ausgefallene
Seife wird abfiltriert und einmal mit destilliertem Wasser
gewaschen. Nach Absaugen der Waschfliissigkeit wird der]
GefaBinhalt mit dem Glycerin versetzt und im Thermoblock
bei ca. 80° C. aufgeschmolzen. Sobald eine Schmelze
entstanden ist, wird sie in eine Form ausgegossen.

Beim Waschen der Rohseife geht eine kleine Menge als
Schaum verlo-ren. Die zum SchluB erhaltene Reinseife ist
fest, weiB und schiumt gut mit destilliertem Wasscr.

Versuchsdurchfuhrung : Chinarinde, Methanol und
Ammoniak werden in ein ReaktionsgefiaB ge-geben. Ein
Refluxrohr wird angekuppelt und die Mischung 10 Minuten
im Thermoblock unter Riihren bei 50-60° C. gehalten.

-} Eine triibe rot-braune Losung wird erhalten. Sie wird mit

einer Filtrationseinheit filtriert. Das klare Filtrat wird
diinnschichtchromatographisch auf Kieselgelplatten 4cm x 8
cm untersucht.

Laufmittel: Toluol/ Ether/ Diethylamin im Verhiltnis 55/

35/ 10 Volumenteile. Es wird zweimal mit Zwi-
schentrocknen entwickelt Als Vergleichsubstanz wirdreines
Chinin verwendet. Sichtbarmachung der Substanzen mit
Dragendorff-Reagenz (Machery-Nagelpder Identifizierung
unter UV-Licht,

Die Zeit fiir die Chromatographie betrigt ca. 6-7 Minuten
pro Lauf. Es werden ca. 8 verschieden Substanzen sichtbar]
(Chinin und Neben-alkaloide)

V3: Nachweis von Methanol
Chemikalien:
Methanol dest. 20 mi
Borsidure krist. 10
Schwefelsdure conc. 10 ml
Gerite:
1 Reaktionsgefil
1 Refluxrohr
1 Kupplung 20,20
va: ALKOHOLISCHE GARUNG
Chemikalien:
Glucose krist. 20 g
Backhefe kauflich 2,0 g
Wasser dest. 50 ml
Kalkwasser verdiinnt 3,0 ml
Gerate:
1 ReaktionsgefiB
1 Gewinderohr
1 Kupplung 20,20
1 Filterscheibe (PTFE) -
1 PTFE-Membran
V5: FETTVERSEIFUNG
Chemikalien:
Fett "Palmin” 1,0 g
NaOH techn. 02 g
‘Wasser dest. 10 ml
Glycerin DAB 7 02 ml
NaCl techn. 30 g
‘Wasser dest. 10,0 ml
Gerite:
1 Reaktionsgefal
1 Refluxrohr
1 Kupplung 20,20
1 ReaktionsgefaB mit Seitenarm 90°
1 Filterscheibe
1 PTFE-Membran
1 Schlaucholive
V6: EXTRAKTION VON CHINARINDE
Chemikalien:

Oualiti M
Chinarinde DAB 1 g
pulverisiert
Ammoniak 12,5%ig 1 ml
Methanol dest. 5 ml
Gerate:
1 ReaktionsgefiB
1 Kupplung 20,20
1 Refluxrohr
1 ReaktionsgefidB mit Seitenarm 90°
1 Filterscheibe
1 Filtrationsmembran
V7: Isolierung von Citronensaure
Chemikalien:
s Qualiti M.
Zitronensaft gepreBt 50 mi
Ammoniak 25 % 0,5 ml
Calciumchlorid- 10% 5.0 ml
Losung
Schwefelsdure 10% 10,0 ml
Gerite:

1 Reaktionsgefi

2 ReaktionsgefiBe mit Seitenarm 45°
1 Kiihler

1 Adapter 13

1 Kupplung 20,20

1 Filterscheibe

1 Filtrationsmembran

1 Schlaucholive

Versuchsdurchfithrung : Frisch gepreiter Zitronensaft|
wird in ein ReaktionsgefiB gefiillt und mit dem gleichen
Volumen destilliertem Wasser verdiinnt. Mit Hilfe einer
Filtrationseinheit aus Filterscheibe, Filtermembran und
ReaktionsgefiB mit Seitenarm wird abfil-triert. Das Filtrat
wird mit dem Ammoniak alkalisch gemacht (ca. 3 Tropfen).
Die Calciumchlorid-Lésung wird hinzugefiigt und die Mi
schung zum Sieden erwirmt. Mit der Filtrationseinheit wird
heiB abfiltriert. Der feste Riickstand wird in der
Schwefelsdure aufgo-16st. Falls keine klare Losung erhalien
wird, muB noch einmal fil -triert werden. Die klare Losung
wird durch Abdestillieren von etwa der Hilfte des|
Losungsmittels eingeengt und zum Auskristallisieren stehen
gelassen. Der urspriingliche Citronensaft ist nach der
Filtration noch ein wenig trilbe. Beim Alkalisieren veridnder
er seine Farbe nach hell-gelb. Nach der Zugabe dei
Calciumchlorid-Lésung kristallisiert das Rohprodukt sehr
schnell aus (innerhalb von ca. 3 Minuten). Der Zeitbedarf fiir
das Experiment betriigt etwa 25 Minuten. Das Rein -produkt
kristallisiert liber Nacht vollstandig aus.
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