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Neue einfache Geriite im Laboratorinm®

Von Ropert A. Ecri, dipl. Chem.
Cilag AG, SchafThauscn

Im priiparativen Labor sind dic Maglichkeiten zur Auto-
matisicrung und Rationalisicrung der Arbeitsvorgiinge, ver-
glichen mit dem analytischen Labor, naturgemill viel be-
schrinkter. Das Bediirfnis, Reaktionen unter kontrollicrten
und daher cher reproduzicrbaren Verhiltnissen durchzufiihren,
ist jedoch unzweifclhaft vorhanden. Als Beitrag auf diesem
Gebicte sollen im folgenden cinige Regelgerite sowie auch
cinige andere ITilfsmittel beschrichen werden, dic vom Ver-
fasser entwickelt oder von bekannten Geriiten aus weiter-
cntwickelt wurden und dic sich im praktischen Gebrauche
bewiihrten.

1. Gas-Thermeostat

Es gelingt mit diesem Thermostat, dic Temperatur von
Wasser- und Olbidern auf ctwa £ 1°C konstant zu halten,
wobei aber fiir diese Genauigkeit die Bider geriihrt und mit
méglichst kleiner Flamme geheizt werden miissen. Der Regler
kann gut bis iiber 250°C verwendct werden.

Das Fiihlergefil 4 und das VorratsgefiB3 B sind mit einer
hochsicdenden Flissigkeit, z.B. Dibutylphtalat, gefullt. Bei
offenem ITahn C hiilt die Flissigkeitssiiule DD (Phtalat + Queck-
silber) der Quecksilbersiule F das Gleichgewicht. Bei Inbetricb-
nahme wird das Gefill 4 bei offenem IHahn € i zu regulicren-
den Bad aufgeheizt und bei Erreichung der gewiinschten Bad-

* Dic Geriitc kdnnen von der IFirma W. Biichi, Glasapparate-
fabrik, Flawil, brzogen werden,

temperatur der Hahn geschlossen. Bei weiterer Erwirmung
des Phtalats wird das Quecksilber heraufgedriickt und die
Gaszufulir dadurch abgestellt. Der kleine Durchlal I speist
nur noch die Sparflamme des Brenners. Bei Abkiithlung wird
dic Gaszufuhr wicder freigelegt.
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2. Gasdruckregler fiir Gasflammen

Bekanntlich  verursacht das Schwanken des Leuchtgas-
druckes dem Chemiker viel Arger. Vor allem tiber die Mittags-.
zeit kénnen dadurch die Temperaturen von z. B. gasheheizten
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Autoklaven um vicle Grade steigen oder fallen. Dies 146t sich
mit ciner duflerst cinfachen Anordnung vermeiden:

B C A
Abb. 2

Der Brenner A4 dicnt als konstant zu haltende Heizquelle.
Dic Ilamme wird auf dic ungefiihr zu haltende Grofic gebracht.,
Der Hahn D wird dabei so weit geaffnct, dall der ganz offene
Brenner B ctwa dic Hilfte der méglichen Flammengrofie er-
reicht. Die Waschflasche C cnthilt cine etwa 2 cm hohe
Schicht von Phtalsiurc-dibutylester oder cine andere Fliissig-
keit mit geringein Dampfdruck, Sic 1dft den Gasiiberschuf3
bew. den Uberdruck entweichen, wobei dicses Gas im Brenner
B vernichtet wird. Sinkt der Gasdruck, so wird die Flamme
von B klciner, stcigt cr, so wird sic groficr, ohne daB3 dic
Flamme von A merklich becinflult wird. (Vorsichtshalber
soll mit dem Anziinden des Brenners B ctwas gewartet wer-
den, bis diec Hauptinenge der Luft in der Waschflasche durch-
gespiilt ist.)

3. Wasserstandregler
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Dieses Geriit dient zum steten Ersatz des in Wasserbiadern
verdampfenden Wassers. s wird auf der gewiinschten Héhe
festgeklammert, bei 4 mit Wasser gespicsen und bei B an cine
Wasserstrahlpumpe angeschlossen. Dic Offtuung C 1iBt Luft
cintrecten. Das Wasscrniveau bleibt auf diese Weisc auf der
Hohe D.

4. Eintropfregulator

Dicses Modell ist cinc Weiterentwicklung cines von H.
STURZINGER fir diesen Zweck verwendeten Kegelventils, Da-
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mit konnen Flissigkeiten gleichmiBig (z. B. iiber viele Stunden
verteilt) in Reaktionsgemische cingetropft werden. Auflcr der
Regulierschraube A4 und der dazugehérigen Gewindchiilse B
(aus Messing) sowic den Gummischlauchverbindungen C und
D bestcht alles aus Glas. Dic in das verdickte Rohr £ genaun
cingepaflte Spindel wird oben mit Vaselin abgedichtet. Der
Kegel F wird in den Konus G von ctwa 1 mmn Durchtritts-
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offnung cingeschliffen. Zur Konstanthaltung der Tropf-
geschwindigkeit ist sclbstverstindlich auch dic Konstanz des
Ilissigkcitsdruckes iiber dem Ventil erforderlich. Dies crfolgt
wie tiblich (siche Abb. 4). Mit Vorteil werden graduicrte Tropf-
zylinder verwendet. Es konnen aber auch gewohnliche Tropf-
trichter belicbiger Gréfle cingesetzt werden.

5. Dampfstrahlsauger

1Cem
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Dampfstrahlsauger mit Wasserstrahlpumpen als Vorvakuum
pumpen bis auf ctwa 2 Torr herunter, Fiir kiufliche Gerite
miisscn infolge der in ciner Vertikalen angeordneten und daher
hohen Bauart mcistens speziclle Wasscrleitungsinstallationen
vorgenommen werden. Der skizzierte, vollstindig aus Glas
hergestcllte Apparat ist dank ciner Schliffverbindung in zwei
Icicht zu installicrende und zu reinigende Teile zerlegbar. Die
das Vorvakuum licfcrnde Wasserstrahlpumpe 4 mit der zwei-
bis dreifachen Saugleistung ciner gewéhnlichen Pumpe kann
an den fiir gewohnliche Wasserstrahlpumpen iiblichen Stellen
angeschlossen und auch fiir andere Zwecke verwendet werden.
Der Diisentcil B wird von cinem Heizmantel, der zugleich als
Kondenswasserabscheider dicnt, umschlossen. Er verhindert
Storungen durch Kondensation und Eisbildung. Bei C wird
Dampf von Normaldruck bis wenig Uberdruck (0 bis 0,5 atii)
cingcleitet. Dabei muBl bei cinem engsten Durchmesser der
Diis¢ von z.B. 1,5 mm das unter der Diise befindliche Rohr
cinen cngsten Durchmesser von ctwa 10 bis 11 mm besitzen.
Bei hoherem Druck des Dampfes (z.B. 2 his 3 atii) kann vor
den Dampfeintritt cin Kapillarrohr als Blende vorgeschaltet
werden,

6. Umwiilzpumpe

Dicses System ist fiir Eiswasserkiihlungen verwendbar. Die
Stromungsgeschwindigkeit hingt stark von den Dimensionen
der Apparatur ab und ist rclativ klein. Mcchanisch betitigte
Umwillzpumpen sind dieser Pumpe, abgeschen vomn Preis,
sclbstverstiindlich iiberlegen.
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Abb. 6
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Bei A wird Druckluft (z.B. von cinein Wasserstrahlgeblisc)
cingeblasen, wodurch dic mittlerc Dichte iin Rohr B geringer
wird und cine Aufwirtsstromung stattfindet. Im schematisch
skizzicrten Kiihler C flicBt das Eiswasser wicder nach unten.
Im GefaBB D (z.B. mit cinem groBcn Exsikkatordcckel im-
provisierbar) wird von Zcit zu Zcit wieder Lis zugegeben.

7. Vakuumsublimator

Das Wesentliche diescr cinfachen Neukonstruktion licgt dar-
in, daB bercits sublimierte Kristalle nicht mchr in den Kolben
zuriickfallen konnen, Dic Ausfiihrungsforin A4 wurde vorwic-
gend fiir analytische, dic Form B fiir priiparative Zwecke (bis
zu ctwa 100 g) verwendet.

Der Schliff e wird an dic Vakuwmleitung angeschlosscn und
der vorteilhaft mit Silikon-Fett gedichtete Schliff d gut an den
Kolben angepreft. Nun wird der ganze S-Bogen bis zur Hohe ¢
in das Ieizhad cingetaucht.

Abb. 7

Der Cilag Aktiengesellschaft, spezicll den Herren Dr. H.
MaARTIN und Dr. C.RICHTER, sci fir dic Erlaubnis zur Ver-
offentlichung bestens gedankt. Ferner sci auch an dieser Stelle
dem Glasblaser Herrn I, Tscuopp fiir scinc sorgfiltige Mit-
arbeit der Dank ausgesprochen,





