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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 co n-
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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ÖZET: Kimya egitiminde geliştirilen minyatür araç gereç
çok çesitli kimya uygulamalarında kullanılabilmektedir. Kul-
lanılan araç gerecin boyutlannın ufak olması daha az kimyasal
madde, daha az enerji kullanımına, kimyasal reaksiyon süresinin
kısalmasına ve sonuçtada reaksiyon atıklarının dogal olarak az
oluşmasına neden olmalktadır.

Bu araç gereç hem Eczacılık Eğitimi kimya uygulamalannda
ve hem de Eczacılar tarafından Eczanelerde kullanılacak nitelik-
tedirler.

ZUSAMMENF ASSUNG: Die für chemisches Exper-
imentieren im Halbmikrobereich entwickelten Geriite des
Minilabors können für die unterschiedlichsten Untersu-
chungen eingesetzt werden.

Die Miniaturisierong der Geriite hat zur Folge, daB
sehr viel geringere Mengen an Chemikalien benötigt
werden, der Energieverbrauch zurückgeht, die Reaktions-
zeiten küczer sind, die Laboratoriumsarbeit sich verein-
fachen und rationalisieren liiBt und weniger Abfallstoffe
anfallen.

Diese Geriite eignen sich sowohl für den Gebrauch in
den chemischen Praktika wahrend des Pharmaziestudi-
ums als auch für die praktische Anwendung durchdie Ap-
otheker in der Apotheken.

ı. Einleitung und Zielsetzung

Eine Verkleinerong der bei chemischen Untersuchun-
gen verwendeten Geriite hat eine Abnahme der benötigten
Substanz- und Energiemengen zor Folge und führı
darüberhinaus zu einer Verkürzung der Versuchszeiten.

Bedingt durch die geringeren Substanzmengen entstehen
weniger AbfaIle; somit ist die Verwendung von miniaturi-
sierten Laborgeriiten auch für den UmweItschutz von
groBerBedeutung.

Die Entwicklung der für diese Arbeit verwendeten
miniaturisiertenLaborgeriite ist das Ergebnis der gemein-
samen Arbeit von einem Industriechemiker und einem
Chemiedidaktiker, die nachweisen, daB diese Geriite für
allgemeine Laboratoriumsarbeiten und in den Chemie-
praktikawiihrendder Hochschulausbildung mit gutem Er-
folg eingesetzt werden können (1-4). Die ersten Anregun-
gen für Konstroktion und Gebrauch der in unserer Arbeit
verwendeten miniaturisiertenLaborgeriite gab J. Redeker
(4), wahrend die Evaluierong von M. Schallies begonnen
wurde.

Zuniichstworden die miniaturisiertenLaborgeriite bei
allgemeinen Arbeitsoperationen wie Extraktion, Filtra-
tion, Destillation und Erhitzen unter RückfluB erprobt.
Spiiterging mandazu über, die Geriite auch für speziellere
Untersuchungenwie z.B. die Isolierong von Naturstoffen
einzusetzenundzu erproben.

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

Das Minilabor paBt in einen kleinen Handkoffer und
enthiiItfolgende Glas- und Geriiteteile: ReaktionsgefaBe
aus Borosilicatglas von 24 ml und 4 ml Inhalt, auch mit
Seitenarm von 45° bzw. 90°, Kühler, groBes und kleines
Refluxrohr, Gewinderohr, Y -Stüek, kleines und groBes T-
Stüek, Absperrhahne, Tropftrichter, Glasrohı'e 45° und
90°, PTFE-FiItertrager, PTFE-Filtrationsmembranen, Sili-
congummi/PTFE-Septen, Schraublochkappen, Schraub-
verschlüsse, Thermometer, Pulvertrichter, Silicongummi-
Schlauch, Schlauchadapter, Magnetclipse, Miniatur-
Rührmagneten, Schraubkupplungen, Adapterkupplungen,
"O"-Ringe, Schlaucholiven, Thermoblock, HaIter aus
Edelstahl, Glasrohr und eine ferromagnetische Arbeit-
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splatte. Die Glasteile werden über AuBengewinde mit den
Schraub- oder Adapterkupplungen zu se1bsttragendenAp-
paraturen verbunden. Ein Digitalthermometer und ein
Magnetheizrührer vervollstandigen gegebenenfalls die
Ausstattung.

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

Im ersten Teil unserer Arbeit wird über die allgemei-
nen Arbeitsoperationen berichtet, die mit dem Minilabor
ausgeführt werden können, und welche die Grundıage für
die auszuführenden Analysen im pharmazeutischen Be-
reich bilden.

2. Allgemeine Laboroperationen in Halbmikro-
technik

2.1. Trennverfahren

2.1.1. Filtration

Eine einfache Filtrationseinheit laBt sich aus einem
Gewinderohr, einem Hahn und einer Kupp1ung 13,20 mit
eingelegtem PTFE-Filtertrager/Filtrationsmembran auf-
bauen (Abb. 1, Variante 1). Sie wird an der senkrechtauf-
gestellten Arbeitsplatte mit einer Magnethalterung befes-
tigt. Die Eigenschaften der PTFE-Filtrationsmembran
können mit einem einfachen Versuch demonstriertwerd-
en: Dazu wird eine Mischung aus je 2 ml Dichlormethan/
Wasser aufgegeben. Wahrend die organische Phase glatt
durch die Membran abIauft, wird die waBrige Phase unter
Norındruck nicht durchgelassen. Somit wirkt die Filtra-
tionsmembran wie ein automatischer Scheidetrichter.
Damit auch eine waBrige Phase die Membran passieren
kann, muB eine gröBere Druckdifferenz durch Anlegen
von Unterdruck bzw. Überdruckerzeugt werden.

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

Umfülloperationen sollten bei quantitativemArbeiten
im Mikro- oder HalbmikromaBstab möglichst vermieden
werden, da Substanzverluste durch Adhasion an den
GefaBwanden auftreten. Wenn sich ein zu filtrierendes
Gemisch aus Flüssigkeit und Feststoff bereits in einem
ReaktionsgefaB befindet (z.B. am Ende einer Reaktion
durch ~ine Kristallisation ader Faı1ung), wird dieses

1 2 3

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

1 für Filtration unter Normdruck
2 für Saugfiltration
3 : für Saugfiltration im geschlossenen System.

GefaB einfach in die Filtrationseinheit mit einbezogen:
Zunachst wird die Schraubkupplung 20,20 zusammen mit
einem PTFE-Filtertrager/Filtrationsmembran aufges-
chraubt. Dann wird ein weiteres ReaktionsgefaB mit Sei-
tenarm 90° angekuppelt. Diese Filtrationseinheit wird an
der Arbeitsplatte befestigt (Abb. 1, Variante 3). Durch
Drehen um 180° kommtdas Feststoff/Flüssigkeitsgemisch
auf die Membran zu liegen. Durch Anlegen von Unter-
druck mit der Wasserstrahlpumpewird die Flüssigkeit ab-
gesaugt. Die Flüssigkeit kann solange ablaufen, als eine
Druckdifferenz zwischen den beiden Seiten der Filtration-
smembran besteht. Bei Iangerem Absaugen wird die
anfang1iche Druckdifferenz abgebaut, da das GefaB mit
Flüssigkeits/Feststoffgemisch zur Atmosphare hin ab-
geschlossen ist. Dadurch stockt die Filtration. Es muB nun
kurz die Verbindung zur Wasserstrahlpumpe unterbrochen
werden (durchLockem der Verschraubungder Schlaucho-
liye), um so die Apparatur zu belüften; dadurch kommt es
im GefaBinneren zum emeuten Ausgleich mit dem At-
mospharendruck.Nun kann die Verbindung zur Wasser-
strahlpumpewieder hergestellt werden, um die Filtration
weiter zu fübren. Durch periodisches Absaugen!Belüften
kann die Flüssigkeit vollstandig aus dem ursprünglichen
GefaB entfemt werden; auf der Membran bleibt der Fest-
stüff zurück.
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2.1.2 Zentrifugation

Die Trennung von schlecht filtrierbaren Feststoff-j
Flüssigkeitsgemischen kann oft vorteilhafterdurchZentri-
fugieren erfolgen. Die ReaktionsgefaBe des Minilabors
können 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-
aktionsgefaBe eingestellt werden, ist jedoch Vorausset-
zung.

2.1.3 Erhitzen unter Rückflu6

Dies ist eine haufig angewendete Methode, um Reak-
tionen unter definierten thermischen Verhaltnissen
(namlich beim Siedepunkt des Lösemittels) über einen
langeren Zeitraum durchführen zu können. Um das En-
tweichen von Lösemitteldampfen zu verhindern,wird ein
Refluxrohr als RückfluBkühler aufgeschraubt. Bei minia-
turisierten GefaBen reicht bei vielen Lösemitteln die
Kühlung durch Luft zum Kondensieren bereits aus (auf-
grund der groBen Oberflache im Vergleich zum Volumen
bei verkleinerten GlasgefaBen). Die Heizleistung im Ther-
moblock wird dann so einreguliert, daB die Kondensation
des Lösemittels etwa in der Mitte des Refluxrohres zu be-
obachten ist.

Wo intensivere Kühlung erforderlich wird, verwendet
man zusatzlich den Kühlmantel, der auf das Refluxrohr
aufgeschoben werden kann. Dies wird in Abb. 2, der Stan-
dardapparaturzum Erhitzen unter RückfluB, gezeigt. Der
AnschluB von Kühlwasser (mit Hilfe der Schlauchadapter
des Minilabors) erfolgt zweckmaBigerweise im Gegen-
stromprinzip.

Abb. 2: Apparatur zum Erhitzen unter RückfluB; AnschuB des
Kühlwassers im Gegenstromprinzip

BI

Erhitzen unterRücklfluB wird z.B. bei der Umkristalli-
sation notwendig. Dies ist eine zum Reinigen von verun-
reinigtenFeststoffen haufig angewendete Laboroperation.
Im einzelnen werden bei einer Umkristallisation folgende
Arbeitsschritteausgeführt:

I. Finden eines geeigneten Lösemittels.

2. Herstellen einer in der Siedehitze gesattigten Lösung
derumzukrista1lisierendenSubstanz

3. Filtration in der Hitze (nur erforderlich, wenn
unlöslicheVerunreinigungenanwesend sind)

4. Kristallisationder reinenSubstanz durch Abkühlen

5. Abfiltrieren derreinen Kristalle von der Mutterlauge.

2.1.4. Destillation

Allgemein gibt es sehr viele unterschiedliche
Möglichkeiten, Destillationsapparaturen aus den Teilen
des Minilabars zusammenzubauen (vgl. Abb. 3). So
könnenz.B. Verwendung finden:

I) einfaches ReaktionsgefaB, Y -Stüek, gewinkeltes
Glasrohr 45° mit Kühlmantel, 2 Adapter 13, Kupplung
20,13

2) ReaktionsgefaB mit Seitenarm 45°, gewinkeltes
Glasrohr45° mit Kühlmantel, Adapter 20, Adapter 13

3) ReaktionsgefaB mit Seitenarm 90°, gewinkeltes
Glasrohr 90° mitKühlmantel, Adapter 20, Adapter 13

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

5) ReaktionsgefaB, Y -Stüek, gerades Glasrohr mit
Kühlmantel,2 Adapter 13, Kupplung 20,13

6) ReaktionsgefaB, Y-Stück, Refluxrohr 13 mit
Kühlmantel (Aufbau analog 5), Adapter 13, Kupplung
20,13, Kupplung 13, 13.

Die Art des Aufbaus hangt vom Destillationsproblem
ab: bei hochsiedenden Flüssigkeiten sollte der Weg des
Dampfes möglichst "kurz" sein (z.B. Variante 3); bei
Flüssigkeitsgemischen (etwa Ethanol/Wasser) ist ein ge-
wisser RückfluB zur sauberenTrennung von Vorteil (Vari-
ante4,5 ader 6), der mit Variante 1 bei im Siedepunkt eng
zusammenliegenden Komponenten (z.B. bei Versuch-
sansatzenzur Estersynthese) noch gesteigert werden kann.
Zu beachten ist, daB sich bei der Destillation sehr kleiner
Mengen (ca. i ml) die Tragheit der Anzeige von Quecksil-
ber- oder Alkoholthermometern nachteilig bemerkbar
macht: u.u. ist die Substanz schon vollstandig abdestil-
liert, bevor die Quecksilbersaule bis zum echten Wert des
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Abb. 3: ApparatUr zur Destillation. Erıauterungen im Text

Siedepunktes steigen konnte. In diesem Fall müssen
schnell ansprechendeThermofühler eingesetzt werden (z.
B. "Digitemp"). Bei Destillationsmengen in GröBenord-
nungenvon 4-5 ml spielt dieser Effekt nochkeine Rolle.

Ob ein Kühlmantel mit Wasserkühlung notwendig ist,
hangt von der Wannekapazitat der Lösemittel im
flüssigen und gasförmigen Zustand ab.

Bei vielen organischen Stoffen (z.B. Alkanen) reicht
die Luftkühlung an einem absteigenden Glasrohr aus;
zum Kondensieren von Wasscrdampf ist stets der
Kühlmantel mit WasscranschluB nötig.

2.1.5. Vakuumdestillation

Der Umbau von Normdruck - Destillationsapparatur-
en zur Vakuumdestillation crfolgt durch Ankoppeln eines
T- Stücks an das Kühlerrohr (vgI. Abb. 4). Der AnschluB
erfolgt mit einer Kupplung 13,13 und eingelegter Dichts-
cheibe direkt an den KühlermantcI.

Abb.4: Apparatur zur Vakuumdestillation.

Da das Glasrohr auch durch das T-Stück hindurchrei-
chcn muB,wozu die Uınge des fertig gebogencn Glasrohrs
im Standardsatz des Minilabors nicht ausrcicht, wird das
beiliegende gerade Glasrohr von 6 mm Durchmesser selbst
entsprechendgeformt undan der Spitze etwas ausgezogen.
Die freien Enden des TStücks werden mit der Vorlage
bzw. mit Druckschalauch über eine Schlaucholive zur
Wasscrstrahlpumpe verbunden. Vor1agenwechsel erfolgt
nach Unterbrechung der Destillation: zum Belüften der
Apparaturwird die Verschraubung der Schlaucholive kurz
gelockert.

Altemativ könnte die Vakuumdestillationsapparatur
auch analog Abb. 3 Variante4,5 oder 6 aufgebaut werden,
wobei das kleine Rcfluxrohr für den Ablauf des Destillats
verwendet wird. Es ist lang genug, um sowohl de
Kühlmantel als auch das kleine T-Stück zu tragen. Es wird
mit ciner Kuplung 13,13 direkt an das Y-Stück anges-
chraubt.

2.1.6. Wasserdampfdestillation

Die Wasserdampfdestillation wird mit kleinen Sub-
stanzmengen und in miniaturisierten GefaBen vorteilhaft
als Co-Destillation durchgeführt. Dazu muB eine kleine
Menge Wasser hinzugegeben werden (gewöhnlich reichen
wenige ml; gegebenenfalls wahrend der Destillation Was-
ser nachfüllen). Es kann jedoch auch ein kleiner Dampf-
generator aus einem ReaktionsgefaB mit Seitenarm 45°,
einer Kupplung 13,13 und Habn Verwendung finden. Der
Dampf wird in diesem Fall über den Wasserschlauch, ein
gebogenes Glasrohr und eine Adapterkupplung 20 in das
Reaktionsgefiill mit der zu destillierenden Substanz ein-
geführt. DampfgeneratorundReaktionsgefaB stehen dabei
im selben Thermoblock (Abb. 5).

2

[

ü
Abb.5 : Wasserdamfdestillation. (1) fungiert als Wasser-

dampfgenerator, (2) enthiilt den Ansatz. der der
Wasserdampfdestillationunterworten wird.
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2.1.7. Sublimation

Am einfachsten kann die Sublimation in einem gesch-
lossenen ReaktionsgefaB durchgeführt werden. Etwas
Substanz (ein bis zwei kleine 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 muB darauf geachtet
werden, daB die eingestellte Temperatur unterhalb der
Schmelztemperatur der Substanz bleibt. Die Kühlung
durch Luft an den nicht geheizten Flachen des Reaktions-
gefaBes reicht zur Resublimation völlig aus.

2.1.8 Extraktion

2.1.8.1 Flüssig-Fest-Extraktion

Bei der Flüssig-Fest-Extraktion wird eine Substanz se-
lektiv mit einem geeigneten Lösungsmittel aus einem vor-
liegenden Feststoffgemisch herausgelöst. Verschiedene
Versuchsaufbauten mitdem Minilabor sind möglich (Abb.
6):

2 4

Abb.6 : Apparaturen zur Flüssig-Pest-Extraktion

I. der einfachste Aufbau besteht aus einem Reaktions-
gefaB undRefluxrohr. Der Feststoff wird in ein Lösemittel
gegeben undunterRückfluB erwarmt (Variante I).

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

Es wird bis zum Sieden des Lösemittels erwarmt, das nach
Kondensation im Gewinderohr oder Kühler durch den
Feststoffperkoliert (Variante 2).

3. Möglich ist auch ein Aufbau für kontinuierliche Ex-
traktion unter Verwendung eines ReaktionsgefaBcs mit
Seitenarm 45°, einer Filtertragcr, eines T-Stücks. eiııcs
Refluxrohrs sowie von Schlauch und Schlaueholiven
(Variante 3). Der durch den Seitenaım aufsteigcnde
Lösemitteldampf wird im Refluxrohr kondcnsiert, das
Kondensat tropft durch den FeststofL extrahiert dabei die
Substanzenund gelangt wieder in das als Verdampfer ver-
wendete ReaktionsgefaB mit Seitenarm.

4. Extraktion im geschlossenen GeniB. Voraussetzung
hierbei ist die Verwendung eines ExpansionsgefaBes, das
die beim Erwarmen expandierende Luft System aufneh-
men kann, und eine im Vergleich zur beheizten Flaehc
groBe luftgekühlte Oberflache, an der Lösemitteldampfe
wieder kondensierenkönnen. Der Aufbau besteht aus zwei
ReaktionsgefaBen undeinem Gewinderohr, die miteinand-
er versehraubtwerden. Das zu extrahierende Gut wird mit
Hilfe einerFiltertrageroder Glaswolle im Gewinderohr ge-
halten; das Lösemittel wird in das untere ReaktionsgeniB
gegeben und die ganze Apparaturbis zum Siedepunkt des
Lösemittels im Thermoblockerwarmt(Variante4).

2.1.8.2. Flüssig-Flüssig-Extraktion

Bei der Flüssig-Flüssig-Extraktion wird ein im Ge-
miseh vorliegender gelöster Stoff aus einer flüssigen
Phase mit einem zweiten Lösemittel, das mit dem ersteren
nicht mischbar ist, selektiv extrahiert. Dazu muB die
Löslichkeit des zu extrahierenden Stoffes in dem zweiten
Lösemittel gröBersein. Zur Ausführung der Extraktion mit
dem Minilabor wird ein Gewinderohr über eine Kupplung
13,20 mit einem Hahn verbunden.Zum Extrahieren werd-
en in der Regel spezifisch schwerere Flüssigkeiten ver-
wendet, damit die unterePhase, die den extrahierten Stoff
enthalt,durchden Hahn abgelassen werden kann.

Durch Einlegen der PTFE-Filtrationsmembran in die
Kupplung kann beim Extrahieren waBriger Lösungen mit
halogenierten Lösemittel (z.B. Dichlormethan) ein "auto-
matisierter" Hahn gebaut werden: die untere halogenieı1e
Phase lauft durchdie Membran frei ab; sobald die waBrige
Phase auf die Membrantriff!, stopptderFlüssigkeitsstrom.

2. 1.9. Adsorption

Bei der Reinigung von Flüssigkeiten und Gasen werd-
en haufig Feststoffe als Adsorbentien (z.B. Aktivkohle)
verwendet. Reaktionen, bei denen sich z.B. gesund-
heitsschadliche Gase entwickeln, lassen sich aueh ohne
Abzug durchführen,wenn ein entsprechendes granuliertes
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Adsorptionsmittel, eingefüllt in ein Gewinderohr, auf die
Öffnung des ReaktionsgefaBes aufgesehraubt wird. Ana-
log können Lösemittel für Versuehe getroeknet werden,
indem man sie ein Gewinderohr, gefülIt mit einem geeig-
neten Adsorptionsmittel (z.B. Molekülsieb), gibt. Selek-
tive Adsorption organischer Stoffe aus waBrigen
Lösungen mit Hilfe von Adsorberharzen ist eine einfaehe
Methode, um die gelösten Stoffe tür spatereUntersuehun-
gen anzureiehem.

2.2. Arbeiten mit Gasen

2.2.1. Einfache Gasentwickler

Eine allgemeine Methode für die Herstellung der
gebrauehliehen Gase im Laboratorium besteht darin, sie
dureh eine Umsetzung aus Flüssigkeit und Feststoff her-
zustellen. Ein einfaeher Gasentwiekler kann dureh fol-
gende Konstruktionenverwirklieht werden ( vgl. Abb.7):

Abb. 7 : Gasentwicker

1. Verwendung von Tropftriehter, Adapter 20, Reak-
tionsgefaB mit Seitenarm 45", Sehlaueh und Dlive (Abb.
7.1: sehr einfaeh, aber groBes Totvolumen)

2. Verwendung von Tropftriehter, Adapter 20, Reak-
tionsgefaB mit Seitenarm 45°, Kupplung 13,13, Hahn und
Sehlaueh (Abb. 7.2: nur bei kondensierbarenGasen ver-
wenden!)

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

Die einfaehste Mögliehkeit der Gaseinleitungen in
waBrige Lösungen besteht in der Verwendung den Filtra-
tionsmembranen, die für waBrige Phasen unter Norm-

Abb. 8 : Gasreaktor unter Verwendung der PTFE-
Filtrationsmembran

druek nieht durehliissig sind. Die gasentwiekelnde Reak-
tion wird in einem einfaehen ReaktionsgefaB dureh-
geführt. Über eine Kupplung 20,20 mit eingelegter Fil-
tertrager und Filtrationsmembran wird das Gewinderohr
aufgesehraubt, das die waBrige Reagenzlösung enthillt
(Abb. 8). Das sieh im ReaktionsgefaB entwiekelnde Gas
kann die Membran durehdringen und mit der Reag-
enzlösung reagieren (z.B. Ausfallen von sehwerlösliehen
Sulfiden dureh H2S ader ahnliehe Reaktionen). Naeh
Beendigung der Reaktion muBdie Kupplung vorsiehtshal-
ber geloekert werden, damit nieht dureh möglieherweise
entstehendenUnterdruek die waBrige Phase in das Reak-
tionsgefaBgezogen wird.

2.2.2 Kontinuierliche Gasentwicklung

Zur HerstellunggröBererMengen von Gasen aus granu-
lierten Feststoffen und Flüssigkeit können mit Teilen des
Minilabors selbstregulierendeApparaturennaeh dem Prin-
zipKipp (bzw. Gupser) aufgebaut werden (vgl. Abb 9).

2.3. Substanztrocknung

2.3.1 Feststoffe

Zum Troeknen von Feststoffen wird ein miniaturisiert-
er Exsikkator aus einem ReaktionsgefaB mit Seitenarm
und einem einfaehen ReaktionsgefaB aufgebaut (Abb 10).
Beide GetaBe werden mit einer Kupplung 20,20 und in-
nenliegendem Filtertrager/PTFE-Filtrationsmembran ver-
bunden. Der zu troeknendeFeststoff befindet sich in dem
einfachen ReaktionsgefaB, das granulierte Troekenmittel
in dem ReaktionsgefaB mit Seitenarın. Über den Seiten-
arın wird mittelseiner Kupplung 13,13 und Hahn die Ver-
bindung zur Wasserstrahlpumpe hergestellt. Zur Beseh-
leunigung des Trockenvorgangs wird die Apparatur in
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Abb. 9 : Apparatur zur kontinuierlichen Gasentwicklung aus
Festst~ff und Flüssigkeit. (I) oberer Gasraum, (2)
granulıerter Feststoff. (3) Flüssigkeit

einen Thermoblock (entsprechend dem zu entfemenden
anhaftendenLösemittel temperiert)eingestellt.

2

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

2.3.2. Flüssigkeiten und Gase

Kleine Flüssigkeitsmengen können unterVerwendung
von Molekülsieben ader granulierten Trockenmitteln ge-
troeknetwerden. Dazu wird ein Aufbau aus einem Gewin-
derohr, einem Hahn und einer Kupplung 20,13 mit innen-
liegender Filtertrager/PTFE-Filtrationsmembran benötigt.
Das Gewinderohr wird mit dem Moı(~külsiebgefüllt. Das
zu troeknende Lösemittel wird in das Gewinderohr ein-
gefüllt und langsam durch die Siiulenfüllung perkoliert.
Gase werden analog getroeknet. Alternativ kann zum
Troeknen von Gasen aus Teilen des Minilabors eine
"Wasehflasehe" aus einem ReaktionsgefaB mit Seitenarm
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45° und einem gebogen Glasrohr, das über eine Adapter-
kupplung20 eingeführtwird, aufgebaut werden (Abb. ll).

2

Abb.ll : Apparativer Aufb zur Trocknung von Flüssigkeiten
mit Molekülsi,J~n (1) oder Gasen durch Einleİten in

~ine minist.ıısierte "W ascht1asche"

2.4 rlestimmung von Siedepunkten

Hierzu wird ein ReaktionsgefaB mit Seitenarm 45°
eine Kupplung 20,20, ein Refluxrohr, ein Adapter 13 und
das Thernıometer verwendet (Abb.12). Das Reaktions-
gefaB wird in den Th~kgestellt. Eine Rührnadel
wird zugegeben. Ca. 5 ml der Flüssıgı.c~_,(jeren Siede-
punkt hestimmt werden soıı, werden mit einei~Q
(z.B. Pasteur- Pipette oder PE-Einwegpipette) zugegeben.
Das Thermometerwird mit Hilfe der Adapterkupplung in
die kleine GefaBöffnung eingeführt. An die groBe
GefaBöffnung wird das Refluxrohr als RüekfluBkühler an-
gesehraubt. Unter Rühren wird auf einem Magne-
theizrührer erhitzt. Es gibt einen zunaehst fast linearen
Temperaturanstieg.Naeh etwa 6 Minuten bleibt die Tem-
peraturanzeige konstant (vgl. Abb. 13). Es muB darauf
geaehtet werden, daB nicht so stark erhitzt wird, daB die
Dampfe durehden Kühler brechen.

3. Praktische Durchführungen

Die Anwendungsmögliehkeiten für das Minilabor im
pharmazeutiseh-analytisehen Bereieh können in zwei
Gruppen zusammengefaBtwerden:

Im ersten Teil umfassen sie die allgemeinen grundle-
genden Laboroperationen im HalbmikromaBstab (vgl.
Tab.l), im zweiten Teil die Anwendungen dieser Grun-
doperationenauf typisehe Untersuehungen im Bereieh der
Pharmazie, wie sie z.B. im pharmaeognostisehenPraktik-
umdurehgeführtwerden können (Vgl. Tab.2).

Die dazugehörigen Versuehsvorsehriften wurden an
derPiidagogischen Hochschule Heidelberg mit Studenten
undMitarbeitern,an der Heinrieh-Lanz-Gewerbesehule in
Mannheim mit angehenden Chemoteehnikern, an der Re-
alsehule Ketseh/Brühl bei Heidelberg mit Sehülern vers-



vı: FILTRATION Versuchsdurchführung : Wasser und AktivkoWe werden
Chemikalien: in ein ReakıionsgefaB gegeben und verrührl. In eine
Subslanz Oualilal MenQe Schraubkupplung werden die Fillerscheibe und di
Wasser des!. 5,0 ml Fillermembran eingelegt. Die. Kupplung wird auf das
AktivkoWe p.A. 0,5 g ReaktionsgefaB so aufgeschraubl, daB das Sloffgemis~h

zuersl auf die Fillermem-bran Ireffen wird. Nun wird da
Geriite: ReakıionsgefaB miı Seilenarm eben.falls angekuppell. Die
i ReaktionsgefiiB Apparalur wird miı einer Magnelhalterung an der
i ReaktionsgefaB miı Seilenarm 90' Arbeilswand befestig!. Am Seİtenarm wird über eine
i Kupplung 20,20 Schlaucholive die Verbindung zur Wasserslrahlpumpe
i Filterscheibe hergestell!. Die Apparaıur wird nun an der Arbeilswandum
i PTFE.Fillennembran 180' gedrehl, so daB das Festsloff/ Flilssigkeitsgemiseh aof
i Sehlaueholive die Filtrationsmembran zu liegen komm!. Dureh Anlegen

von Vakuum kann nun die F1üssİokeİtabaezoaen werden.

V2: Umkrislallisation Versuchsdurchführung: Das Dinİtrobenzol wİrd in das
Chemikalien : ReaktionsgefiiB gegeben und mit eİnem Teil des
Subslanz Oualitat Men~e Lösemitte!gemisehes verseızl. Zunaehst wird in der Kalte
i ,3.Dinitrobenzol kris!. 200 mg gerilhr! und das Lösungsverhalten beobaehle!. Danaeh wird

Ethanol 96% 2,0 ml das OefaB in den Thermobloek gestelll, das Refluxrohr wird

H20 des!. 2,0 ml aufge-sehraubı und das Lösemittel unler Rühren bis zum
Sieden erwarmt und noch so viel des restliehen

Ger,ite: Lösemittelgemisehes hinzugegeben, bis in der Siedehitze die

i Thermobloek gesamle Substanzmengevollsilindig ge!ösl is!. AnsehlieBend
i ReaklİonsgefaB wird die Versuehsapparaıuraus dem Thermobloek heraus
i Kupplung 20,20 genommen und zum Abkühlen miı einer Magnethalterung

i Refluxrohr 20 an der Arbeiıs-wand befesıigı. Die ausgefallenen Kristalle
werdennaeh V i abfilırier!.

V3: DESTILLATION VON ROTWEIN Versuchsdurchführung: In ein ReaktionsgefaB miı
Chenıikalien : Seilenarm werden5 ml Rotwein mit einer Pipette (Pasteur'
Subslanz Oualila1 Menee Pipette, Eppendoıf.Multipette oa.) eingefüll!. Ein Kilhler
Roıwein kiiuf1ieh 5,0 ml wird am Seilenann angeschraubt.Ein Thennometer wird miı

Hilfe einer Thermomeıeradapterkupplungeingefilhr!. Eine
Geriite: Rilhmadel wird hinzugefUgt. Die Apparatur (Abb. 8,

i ReaktionsgefaB miı Seitenarm 45 '
Varianle 2) wİrd in einen Thermobloek eingesıelll und auf

i KüWer i Adapter 20 i Adapter 13 eİnem Magnetheizrührererlıitzt.
ı ReaktionseefaB'(4 m]) als VorlaQe
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Abb. 12: Apparatur zur Siedepunkstbestimmung

chiedener Altersstufen und in Fortbildungsveranstaltun-
gen mit Lehrern erprobt. Die langjiihrigen Erprobungen
haben gezeigt, daB die miniaturisierten Laboratoriums-
geriite iiuBersteinfach zu handhaben sind und sieh ideal
für alle denkbarenEinsatzbereiehe eignen.

Aufgrund der vorliegenden Erfahrungen sind wir
auBerdemder Meinung, daB der Einsatz der o.g. miniatu-
risierten Geriite bei den vorgesehriebenen und von den
Apothekern in den Apotheken durchzuführendenUnter-
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Abb.13: Siedpunktsbestimmungen

suchungen wirtschaftlicher als mit konventionellen
Geriiten und Methoden ist, und zusiitzlieh dureh die we-
sent1iehgeringeren Abfallmengen aueh einen Beitrag zum
Umweltsehutz leistet.
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Tabelle ı. Allgel11eine grundlegende Laboroperationen



V4: Vakuumdeslillalion von Anilin Versuchsdurchrührung: Anilin wird in ein

Chemikalien: ReaktionsgefaB mit Seitenarm . eingefül1t. Über die

Substanz Oua1itat~ Adapterkupplung 20 wİrd ein Themıomt>-ter eingefuhrt. Mit

Anilin pro synth. 5,0 ml der Adapterkupp1ung 13 wİrd am Seitenann der Küh1eı
befe-stigt. Am Kühlennantel wİrd mit der Kupplung 13,13

Geri;!e : das T -Stück angeschraubt. An die freİen Sehenke! werdeı

1 ReaktionsgefaB mit Seilenam1 90° Schlaucholive und Vorlage angekuppelt. Eine RUhmadel

1 ReaktionsgefaB kleİn wird hinzugefügt und der Versuchsansatz İn den

1 Adapterkupp1ung 20 1 Adapterkupp1ung 13 Thennoblock eingestellt. Zunachst wİrd die Appafatur unter

1 Küh1er 1 T-Stüek Rühren auf dem Magnetheizrührer mit de

2 Kupp1ungen 13,13 Wasserstrahlpumpe evakuıe.rt. So-bald am Ge-rausch de

1 ScWaucholive Pumpe. zu hören ist, daB sich ein stabiles Va-kuunı
eingestellt hat, wird die Destillation durch Autlıeizen begon-
nen.

VS: WASSERDAMPFDESTILLATION von Versuchsdurchführung : In ein ReaktionsgefaB mit

Gewürznelken Seitenann we.rden die pulverisierten Nelken ıınd 5 ml Wasse

Chemikalien: eingefüllt. Ein Thermometer wird in der groBen

Substanz Oualitat~ GefaBöff'nW1g mittels einer Adapterkupplung angebracht; de
Gewürznelken 1,0 g Seiten-ann wird mit einer weiteren Adapterkupplung mitden

absteigenden KüWer verbunden. DieApparatur wird in einen

Geriile: Thennoblock gestellt und unter Rühren zurn Sieden erhitzt.

1 ReaktionsgefiiB mit Seitenann 45° Als V odage wird ein weiteres Reaktionsgefa.B verwendel.

1 Külıler 1 Adapter 20
i ~eaktionsgefiiB einfach 1 Halm
1 groBes T -Stüek 2 Kupp1ungen 13,20

V6: EXTRAKTION VON CHLOROPHYLL Versuchsdurehführung : Zwei etwas klein geschııittene

Chemikalien: Brennesselbliitte-r werden in ein ReaktionsgefaB gegeben und
Substanz üua1itat~ mit 5 ml Methanol versetzi. Ein Reflux -rohr wird

BrennesselbUitter 2 Stüek aufgeschraubt und die Mischung unter Rühren 5 Minuten im

Methano1 techno 5 ml Theroıoblock zum Sieden erwannt.

Geriile:
1 ReaktionsgefaB
1 Refluxkühler
1 Kunn1una 20 20

Aııwcııduııg VOIIMiııiaturisicrtcıı Laborgcrötcıı inı Pharmazcutisch-Aııalytischcıı Bereich

Tabelle ı. Fortsetzung

Tabelle 2. Beispiele im Bereich Pharmazie

VI: LÖSLICHKEIT VON SALZEN
Chemikalien:
Substanz Oualİt:at Men2e
Kupfersulfat krist. 0,20 g

Ka1iumnitrat krist. 0,20 g
Kaliuma1uminium- krist. 0,20 g

sulfat
Wasser dest. 3,0 ml

Versuchsdurchführung : Drei verschiedene Sa1ze werdeı
verwendet: Kupfersu1fat (blaue Kri-stalle,
AIgenbekampfungsmittel im Schwimmbad); Kaliumnitrat
(weiBe Kristalle, Pökelsalz) und Kaliumaluminiumsulfat
(weiBe Kristalle, Beizrnittel=Rasie-rstein). Naeh derersten
Substanzzugabe lösen sich ane drei Salze voll-standig in
Wasser. Nach den weiteren Substanzzugaben entstehen mit
Kupfersulfat und Kaliumaluminiul11su1fat Bodenkörper
(gesattigte Lö-sungen), wahrend Kaliumnitrat vollstandig
gelöst wird. Beim Erhit-zen zum Sieden gehen auch die
Bodenkörper vollsUindig in Lösung. Die heiBen Lösungen
werden mit Holzklammenı aus dem Thennoblock
entnommen und in einem Aluminiumgestell abgestellt. Die
GefaBe werden mit einem Schraubdeckelverschlossen und
bis zur vollstandigen Abkühlung stehengelassen.

GerMe:
3 ReaktionsgeraBe

Beim Abkühlen kristallisieren KupfersuUat und
Ka1iumalwniniumsul-fat sofort aus, wahrend Ka1iumnitrat in
Lö-sung bleibt. Naclıdem eine Woche vergangen ist, bilden
sich je-doch auch hier Kristalle. Die Kri-stallfonnen und -
farben werden verglichen. Da die Lösung Uber den
Kupfersulfatkristallen noch blau gefarbt ist, kann dies als
Beweis angesehen werden, daB die Kristallisatiomus der Lö-
sung nicht vollstandig ablaun, son -dem eine gesattigte
Lösun" zu-rUekb1eibt ("Mutterlau"e").

V2: SYNTHESE VON KOHLENDIOXID
AUS

Versuchsdurchführung : Der Aufbau der Apparatur wird
genauso wie bei der Synthese von Schwefeldioxid ausgeführ
(vgl. Abb. 18). Als Naehweis1ösung wird Ca1eiumhydroxid
eingefüllt. Wenn die Sauerstoffentwieklung gleielunaBig in
Gang gekonunen ist, wird durch den Seitenann des groBen
T -Stüeks ein Stüekehen glimmende Ho1zkoh1e eingefUhrt.
Da-naelı wird sofort wieder versehIossen. Sobald die
Holzkohle in den Gasstrom komınt, gli.iht sie heli auf. Die
Calciumhyxdroxid1ösung trUbt sieh und ein Niederseh1ag
fallt aus.

DEN ELEMENTEN
Chemikalien:
Substanz
Holzkohle
Mangandioxid
Wasserstoffperoxid
Wasser
Calciumhydroxid

üualitat
ca. O,5x 1,0 cm
ehem.rein l,5g

5nıl
7ml
2ml

lO%-ig
dest.
verdünnt

Geıate:
2 ReaktionsgefıiBe 1 groBes T -Stück
1 T-Stüek 1 Tropftriehter
1 gebogenes Glasrohr 90'
1 Adapter 20 1 Adapter 13
2 Kupp1ungen 13,20
1 Sehraubdeekel13
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Oııalitat Men
"e

dest. 2.0 mı

krist. 1,0 g

cone. 1,0 ml
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Tabelle 2. Fortsetzung

V3: Nachweis von Methanol
Chemikalien:
Snhstanz
Methanol
Borsaure
Schwefelsaure

Gerite:
1 Reaktionsgefal3
1 Refluxrohr
1 Kupplung 20.20

V4: ALK OH OLIS CHE GARUNG
Chemikalien:
Sllhı;tan7.

GIueose
Baddıefe
Wasser
Kalkwasser

Oııaliüi! Mentle

krist. 2,0
ka.uflich 2,0
desL 5,0
verdüıınt 3,0

g
g

ml
ml

Gerite:
1 ReaktionsgefaB
1 Gewinderohr
1 Kupplung 20.20
1 Filterscheibe (PTFE)
1 PTFE-Membran

vs: FETTVERSEIFUNG
Chemikalien:

Meıh;'re
1,0
0.2
1,0
0.2
3,0
10,0

g
g
ml
mlg
ml

Sııhdan7
Fen
NaOH
Wasser
GIycerin
NaCl
Wasser

Onaj ilat

"Palmin"
techno
dest.
DAB7
techno
desı-

Gerite:
1 ReaktionsgefaB
1 Refluxrohr
1 Kupplung 20.20
ı

ReaktionsgefaB mit Seitenamı 9Cf>
1 Filterscheibe
1 PTFE-Membran
1 Schlaucholive

V6: EXTRAKTION VON CHINARINDE

Chemika'ien:
Sııhstan7 OtıalitM Menoe

Chinarinde DAB 1 g

pulverisiert
Ammoniak 12,5%ig 1 ml
Methanol dest. 5 mi

Geraıte :
1 ReaktionsgefaB
1 Kupplung 20.20
1 Refluxrohr
1 Reaktionsgefa6 mit Seitenarın 900
1 Filterscheibe
1 Filtrationsmembran

V7: Isolierung von Citronensaure
Chem ikalien:
Slıhıdan7.

Zitronensaft
Ammoniak
Calciwnchlorid-
Lösung
Schwc:felsaure

OtıaliHit
gepreBt
25 %
10%

Men PC
5,0
0,5
5,0

10% 10,0

Geraıte:
1 ReaktionsgefaB
2 ReaktionsgeniBe mit Seitenamı 45°
1 Killıler
1 Adapter 13
1 Kupplung 20,20
1 Filterscheibe
1 Filtrationsmembran
1 Schlaucholive

Versuchsdurchrührung Methaııol, Borsaure und
Schwefelsaure werden in ein Reaktionsgefa6 gegeben.Ein
Refluxrohr wird aufgeschraubt. Der An-satz wird im
Heizblock unter Rühren zum Sieden erhittt (Heizblock au
ca. 100° C. einsteIlen). Nach 4 Minuten siedet der Ansatz
und nach 7 Minuten lassen sich die aus dem Refluxrohr an
der Spitze ausuetenden Daınpfe entzÜnden. Die deutlid
grüne,-! - 5 cm hohe Flamme breıınt ca. 5 Minuten lang.
Der Versuch dauert 15 Minuten. Analog ist die Reak1:ion
von Borsaure mit Ethanol zu Borsiiuretri8thylester
durchzuführen. Der erhaltene Ester brenot mit hellgelber,
oriin0esaumter Flamme.

Versuchsdurchrtihrung : Der Heizblock wird auf 50° C.
vorgeheizt. Hefe, Glucose und 5 ml Wasser werden in cin
Reaktionsgefa6 gegebeo und so lange go-schüttelt, bis cine
feine Aufschhimmung der Hefe entsteht. Auf das
Reaktionsgefiill wird eine Kupplung aufgeschraubt. in diese
wird eine Filterscheibe und eine PTFE-Filtrationsmembran
gelegt und ein Ge,winderohr aufgeschraubt. In das
Gewinderohr werden 3ml Kalkwas-ser eingefüllt und di
Apparatur in den Heizblock gestellt.

Nach ca. 2 Minuten fangt der Ansatz an zu garen. Es bildet
sich ein Schaum, und Gasblaschen perlen durch da
Kalkwasser. N ach ca. 8 Minuten ist das Kalkwasser seh
deutlich getıiibt.

Zum N achweİs des gebildeten Alkohols wird der Ansatznach
30 Minu -ten Reaktionszeit aus dem l1ıennoblock
entnommen. Zum Entfernen der Hefe wird entwede
zentrifugiert (siehe 2.1.2) oder fiItriert. Zur 1:x:sseren
Filtrierbarkeit muB eine Filtralionshilfe (z.B. Cellulo-
sepulver MN 300) hinzugegeben werden.Das Filtrat wird in
ein Re-aktionsgefa6 mİt Seitenann gefüllt und destilliert. Mi
den ersten Tropfen des Filtrats wird die lodofonn-Probe
durch Qeführt.

Versuchsdurchrührung Fet! ("Palmin"), Natronlauge
und Wasser werden in ein Reaktionsgi)fiill gegeben. Ein
Refluxrohr wird aufgeschraubt. Der Ansatz wird in einen
Theonoblock gestellt und 10 Mmuten un-ter RückfluB und
Rüh-ren gekocht.

Zunachst wird eine Dispersion erhalten, die nach ca. 4
Minuten im Aussehen opak erschemt. Schaum beginnt sich
zu bilden, der Jlach ungefahr8 Mi-nuten das GeraB zu 2/3
ausfüllt. Die Reaktion wird abgebrochen. wenn de
GefaBinbalt homogen geworden ist.

Der Ansatz wird aus dem Thermoblock en1nommen. Der
Inhalt wird zum Aussalzen mit einer Lösung von 3

g NaCl
in 10 ml Wasser unter Rüh-ren versetzt. Die ausgefallene
Seife wird abfiltriert und einınal mit destilliertem Wasser
gewaschen. Nach Absaugen der Waschflüssigkeit wird de
GefaBinhalt mit dem GIycerin versetzt und im Thennoblock
bei ca. 80° C. aufgeschmolzen. Sobald eine Schmelze
entsta.nden ist, wird sie in eine Fonn ausgegossen.

Beim Waschen der Rohseife gelıt eine kleine Menge als
Schaum vedo-ren. Die zum Schlu6 erhaltene Reinseife ist
fest wei6 und schaumt out mit destitHertem Wasser.

Versuchsdurchrührung : Chinarinde, Methanol und
Ammoniak werden in ein Reaktionsgefa6 ge-geben. Ein
Refluxrohr wird angekuppelt und die Mischung 10 Minuten
im Thennoblock unter Rühren bei 50-600 C. gehalten.

Eine triibe rot-braune Lösung wird erhalten. Sie wird mit
einer Filtrationseinheit filtriert. Das klare Filtrat wird
dÜI1nschichtchromatographisch auf KieselgelplaUen 4cm x 8
cm untersucht.

Laufmittel: Toluoll EtherI Diethylamin im Verhaltnis 551
35/ 10 Volumenteile. Es wird zweimal mit Zwi-
schentrocknen entwickelt Als Vergleichsubstanz wirdreines
Chinin verwendet. Sichtbarmachung der Substanzen mit
Dragendorff-Reagenz (Machery-Nagelpder Idenlifiziemn
unter UV -Licht.

Die Zeit für die Chromatographie betragt ca. 6-7 Minuten

i pro Lauf. Es werden ca. 8 verschieden Substanzen sichthaı
i (Chinin und Neben-alkaloide).

ml
ml
ml

Versuchsdurchrührung Frisch gepreBter Zitronensaft
wird in ein ReaktionsgefiiB gefüllt und mit dem gleichen
Volurnen destilliertem Wasser verdÜI1nt. Mit Hilfe einer
Filtrationseinheit aus Filterscheibe. Filterınembran und
Reaktionsgefa6 mit Seitenann wird abfil-triert. Das Filtrat
wird mit dem Amınoniak alkalisch gemacht (ca. 3 Tropfen).
Die Calciumchlorid-Lösung wird hinzugefügt und die Mi-
schung zum Skden erwarnıt. Mit der Filtı-ationseinheit wird
heiB abfiltriert. Der fes te Rückstand wird in der
Schwefelsaure aufgo-Iöst. Fa11s keine kIare Lösung erhalten
wird, mu6 noch einmal fil -triert werden. Die klare Lösung
wird durch Abdestillieren von etwa der Half te des
Lösungsmittels eingeengt ınıd zum Auskrista11isieren stehen
ge1assen. Der ursprüngliche Citronensaft ist nach der
Filtration noch ein wenig trübe. Beim Alkalisieren veriinder
er seine Farbe nach hell-gelb. Nach der Zugabe de
Calciumchlorid-Lösung kristallisiert das Rohprodukt sehr
sclmell aus (innerha1b von ca. 3 Minuten). Der Zeitbedarffür
das Experiment betragt etwa 25 Minuten. Das Rein -produkt
kristal1isiert über Nacht vollstandia aus.

ml
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