2 Apparative Grundlagen der synthetischen
anorganischen Chemie

Die meisten Gerite und Apparaturen fiir die praparative Arbeit im Labor bestehen
aus Glas bzw. Porzellan. Glas ist chemisch sehr widerstandsfahig und lasst die
Beobachtung von Vorgidngen in der Apparatur zu. Fiir Reaktionsapparaturen wer-
den heute meistens Borosilicatgldser (z. B. Duran, Pyrex, Simax) verwendet
(Abb. 2.1, links). Sie besitzen einen kleinen thermischen Ausdehnungskoeffizienten
und sind daher gegen Temperaturwechsel relativ unempfindlich. Zu schnelles Ab-
kiihlen oder Aufheizen kann trotzdem zum Zerspringen des Glases fithren. Fiir
sehr hohe thermische Belastungen eignen sich Geréte aus teurem, aber nur schwer
zu bearbeitenden Quarzglas. Porzellantiegel (Abb. 2.1, rechts) werden als giinstige,
inerte Reaktionsgefi3e eingesetzt, die fiir Reaktionen bis 1500 °C geeignet sind.

Abb. 2.1 Verschiedene Kolben (links) und Tiegel mit Schuh und Deckel (rechts).

2.1 Schliff- und Schraubverbindungen

2.1.1 Kegelschliffe (Normschliff)

Bauteile aus dhnlichen Glédsern lassen sich miteinander verschmelzen, um so gro-
Bere Apparaturen herzustellen. Solche Apparaturen sind aber schwer zu reinigen
und inflexibel. Deshalb werden in der Praxis Apparaturen aus einzelnen, relativ
kleinen Bauteilen aufgebaut. Die Verbindung der einzelnen, standardisierten Bau-
teile erfolgt — je nach Anforderung — durch Schliffe und Verschraubungen.

Die gebrauchlichste Schliffverbindung sind Kegelschliffe. Sie bestehen aus der
kegelformig innen geschliffenen Hiilse und dem aullen geschliffenen Kern. Norm-
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schliffe werden in standardisierten GroBen angefertigt und sind dadurch miteinan-
der kompatibel (Abb. 2.2).

Abb. 2.2 Normschliffverbindungen: Kern (links) und Hiilse (rechts) aus Laborglas.

Gebrauchlich sind die GroBen NS14/23 und NS29/32. Die erste Zahl gibt die
Weite in mm an, die zweite Zahl die Lange. Oft 14sst man die Lingenangabe weg
und spricht nur von NS14- oder NS29-Schliffen. Kegelschliffe sind prinzipiell starre
Verbindungen, sie lassen sich nur um die Langsachse drehen.

2.1.2 Planschliffverbindungen (Flanschverbindungen)

Fiir Bauteile mit groBem Durchmesser sind Kugel- und Kegelschliffe ungeeignet.
Sie werden deshalb mit Planschliffen verbunden. Dabei werden die Geréte iiber
plan geschliffene Glaswulste aufeinander gesetzt und mit speziellen Halteklammern
oder Verschraubungen gegen Verrutschen fixiert. Im normalen Laborbetrieb wer-
den Planschliffverbindungen nur bei Exsikkatoren eingesetzt, bei Apparaturen im
technischen MaBstab sind sie die Regel.

2.1.3 Umgang mit Schliffverbindungen

Normale Schliftverbindungen sind im Allgemeinen allein nicht dicht. Bei Kegel-
schliffen ergibt sich weiter das Problem, dass sich eine Schliffverbindung durch die
grofle Reibungsfliche nur schwer oder gar nicht wieder 16sen lasst. Deshalb werden
Schliffe vor dem Arbeiten mit geeigneten Schmiermitteln gefettet. Das Schmiermit-
tel soll sowohl die Dichtigkeit der Schliffverbindung gewahrleisten als auch fiir eine
leichte Losbarkeit der Verbindung sorgen. Wichtig ist das richtige Fetten der
Schliffe: Uberschiissiges Fett wird durch Losungsmittel oder Destillationsgut he-
rausgeldst und fiihrt zu schwierig entfernbaren Verunreinigungen im Reaktionspro-
dukt, zu wenig Fett fiihrt zu undichten und festbackenden Schliffverbindungen.
Am besten wird auf die obere Hilfte des Kerns ein diinner Fettring aufgetragen
und nach dem Zusammenbau der Apparatur durch Drehen von Kern oder Hiilse
gleichmiBig verteilt.

Ein richtig gefetteter Schliff erscheint klar (Abb. 2.3), ohne dass Fett an den
Enden herausgedriickt wird. Beim Gegeneinanderdrehen von Kern und Hiilse diir-
fen keine Schleifgerdusche zu horen sein. Vor dem Fetten sollten die gereinigten
Schliffe stets auf mechanische Beschiadigungen (Spriinge, abgebrochene Kanten
etc.) und anhaftende Verunreinigungen untersucht werden.
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Abb. 2.3 Schliffverbindungen: ungefettet (oben) und gefettet/gesichert (unten mit Keck-
Klemme).

Beim Zerlegen der Apparatur miissen die Schliffe (Kern und Hiilse) sorgféltig
gereinigt werden. Die Reinigung ist sehr wichtig, da beim Sdubern der Apparatur
Reste von Schlifffett in die Apparatur gelangen kénnen und diese mit einem diin-
nen, kaum wieder zu entfernenden Fettfilm verunreinigen. Wenn moglich, miissen
Kegelschliffverbindungen in Apparaturen durch spezielle Schliffklemmen gegen ein
Auseinandergleiten gesichert werden (Abb. 2.3).

2.1.4 Rohr- und Schlauchverbindungen

Miissen rohrartige Bauteile wie Siedekapillaren, Thermometer oder Gaseinleitungs-
rohre in Apparaturen so eingebaut werden, dass ihre Einbautiefe justierbar ist,
konnen durchbohrte Gummistopfen (Abb. 2.4, links) verwendet werden. Das Rohr
wird durch die Bohrung des Stopfens geschoben und auf die Apparaturoffnung
gesteckt. Beim Finfiihren von Glasrohren besteht hohe Bruchgefahr: Das Glasrohr
wird zum Schutz vor Schnittverletzungen mit einem Handtuch umwickelt, zur Ver-
minderung der Reibung wird etwas Glycerin oder Vaseline aufgetragen. Die Boh-
rung des Gummistopfens darf nicht zu klein sein.

Mit Schraubverschliissen (Abb. 2.4, Mitte) lassen sich derartige Verbindungen
einfacher und sicherer herstellen: auf das Rohr wird eine teflonummantelte, koni-
sche Gummidichtung gesteckt (die teflonbeschichtete Seite in Richtung der Appa-
ratur!) und mit einer durchbohrten Gewindekappe auf die mit Gewindeanschluss
versehene Apparaturéffnung geschraubt. Beim Festziehen wird die Dichtung gegen
das Glasrohr gedriickt, die Rohrverbindung wird dadurch abgedichtet und in der
Hohe fixiert. Fiir Normschliffapparaturen verwendet man ein kurzes Glasrohr, das
am unteren Ende mit einem Schliffkern, am oberen Ende mit einem Gewindean-
schluss versehen ist.
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Glasolivenanschluss und

Gummistopfen Schraubverschluss Verschraubung mit Schlauchanschluss

Abb. 2.4 Rohrdurchflihrungen und Schlauchanschlisse.

Wasser- und Vakuumschlduche werden tiber so genannte Oliven (Glasrohre mit
Verdickungen, Abb. 2.4, rechts oben) an Glasapparaturen angeschlossen. Das Auf-
ziehen von Gummischlauchen wird durch etwas Glycerin oder Vaseline erleichtert;
bei relativ harten PE- oder PVC-Schlduchen hat sich das kurze Erwdrmen der
Schlauchenden mit einem Fon bewéhrt.

Prinzipiell besteht beim Aufziehen von Schlduchen stets Verletzungsgefahr durch
Bruch der Glasolive; deshalb werden auch hier zunehmend Schraubverbindungen
aus Kunststoff (Abb. 2.4, rechts unten) eingesetzt: Die Apparatur ist nicht mehr
mit einer Olive, sondern mit einem Gewindeanschluss ausgestattet, auf den eine
Schraubkappe mit Schlauchanschluss aufgeschraubt wird. Alle druckbelasteten
Schlauchverbindungen, speziell Kiihlwasserschlauche, miissen unbedingt mit
Schlauchschellen gegen Abplatzen gesichert werden.

2.2 Bauteile fiir Schliffapparaturen

2.2.1 Reaktionsgefal3e

Umsetzungen mit nicht brennbaren und ungiftigen Substanzen kénnen prinzipiell
in offenen GefaBBen wie Becherglasern oder Erlenmeyerkolben durchgefiihrt wer-
den. Im préparativen Labor werden aber im Normalfall Rundkolben mit Schliffen
als Standardreaktionsgefdf3e verwendet (Abb. 2.5). Die Kolbengréflen sind stan-
dardisiert (10, 25, 50, 100, 250, 500, 1000 mL).

Abb. 2.5 Beispiele fur verschiedene Rundkolben.
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Werden mehrere Schlifféffnungen bendtigt, verwendet man Zweihals- oder Drei-
hals- Rundkolben. Der Verwendungszweck bestimmt die Zahl, GréBe und Art der
Schliffansitze.

2.2.2 Kuhler

Viele chemische Reaktionen werden bei erhohten Temperaturen durchgefiihrt. Da-
bei konnen Losungsmittel, leichtfliichtige Edukte oder Produkte verdampfen und
miissen wieder kondensiert werden. Wird das Kondensat in den Reaktionskolben
zurlickgefiihrt, spricht man von einer Reaktion unter Riickfluss, wird es in einem
anderen Gefal3 aufgefangen, handelt es sich um eine Destillation.

Die einfachste — und am wenigsten effektive — Form eines Kiihlers ist der Luft-
kiihler, ein einfaches Glasrohr, das durch die umgebende Luft gekiihlt wird. Wird
das Glasrohr mit einem Mantel umgeben, durch den Kiihlfliissigkeit (in der Regel
Wasser) stromt, spricht man von einem Liebig-Kiihler (Abb. 2.6, links). Er wird
haufig als Kiihler in Destillationsbriicken eingesetzt. Als Riickflusskiihler besitzt er
nur eine maBige Kondensationsleistung. Der gebriduchlichste Riickflusskiihler ist
wohl der Dimroth-Kiihler (Abb. 2.6, rechts). Hier wird die Kiihlfliissigkeit in einer
Glaswendel durch das Kiihlerrohr geleitet. Diese Art Kiihler ist sehr effektiv und
eignet sich fiir den Einsatz in einem weiten Temperaturbereich.
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Abb. 2.6 Liebig- (links) und Dimroth- (rechts) Kiihler.

Die Kiihlfliissigkeit wird im Dimroth-Kiihler entgegengesetzt zur Stromungsrich-
tung des Dampfes gefiihrt (Gegenstromprinzip). Dadurch lasst sich maximale Kiihl-
wirkung erzielen. In Abb. 2.6 ist der Kiihlwasserfluss fiir beide Kiihlertypen durch
Pfeile angedeutet.

Auf die Schléduche fiir die Kiihlfliissigkeit, sowie deren Anschluss muss besonders
geachtet werden! Die Schlduche diirfen nicht sprode oder gar rissig sein, Schlauch-
verbindungen miissen durch Klemmen oder Schlauchschellen gesichert werden. Die
Schlduche sollen nicht zu lang sein und diirfen auf keinen Fall geknickt werden
oder in Kontakt mit Heizplatte oder Heizbad kommen.
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Wird mit Wasser gekiihlt, darf der Wasserstrom nicht zu stark sein: Die engen
Kiihlwendeln besitzen einen erheblichen Stromungswiderstand; bei zu starkem
Wasserdruck koénnen die Schlduche auf der Zuleitungsseite abplatzen. Der Durch-
fluss ist von Zeit zu Zeit zu tiberpriifen!

2.2.3 Tropftrichter

Zum Zutropfen von Flissigkeiten und Losungen zum Reaktionsansatz iiber einen
langeren Zeitraum verwendet man einen Tropftrichter (Abb. 2.7) mit Schliffverbin-
dung. Er kann direkt auf die Reaktionsapparatur aufgesetzt werden und erlaubt
ein genaues Dosieren durch den Schlifthahn. Dieser ist vor dem Einbau zu fetten.
Die aufgebrachte Skalierung ist als Orientierung zu verstehen, ein exaktes Abmes-
sen ist damit in der Regel nicht moglich.

Abb. 2.7 Tropftrichter.

2.2.4 Aufsatze und Ubergangsstiicke

In manchen Fillen reichen die vorhandenen Schlifféffnungen eines Reaktionskol-
bens nicht aus. Der Zweihals- oder Anschiitz-Aufsatz erlaubt die Erweiterung um
einen weiteren Schliffhals (Abb. 2.8, links). Miissen Bauteile unterschiedlicher

Abb. 2.8 Anschiitz-Aufsatz und Ubergangsstiicke.
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SchliffgroBe miteinander verbunden werden, wird ein Reduzier-Ubergangsstiick
(Abb. 2.8, Mitte) eingebaut. Fiir den Anschluss von Schlauchen gibt es Ubergangs-
stiicke von Schliff auf Schlaucholive (Abb. 2.8, rechts).

2.2.5 Rihren

Reaktionsansidtze miissen insbesondere dann intensiv gemischt werden, wenn zwei
nicht mischbare Phasen (fest/fliissig, fliissig/fliissig oder fliissig/gasformig) vorlie-
gen, eine Komponente zugetropft oder portionsweise zugegeben wird oder beim
Erhitzen unter Riickfluss Siedeverziige auftreten konnen. Bei kleinen und nicht
zu viskosen Reaktionsmischungen wird dafiir meist ein Magnetriihrstab (Abb. 2.9;
tefloniiberzogene Stabmagnete) eingesetzt. Der Magnetriihrstab im Reaktionskol-
ben wird vom Magnetriihrer in Bewegung gesetzt. Bei zu hoher Drehzahl springt
der ,,Riihrfisch® im Kolben (Bruchgefahr) oder bewegt sich gar nicht mehr. In
diesen Féllen muss die Drehzahl reduziert werden. Die Auswahl des passenden
Magnetriihrstabes richtet sich nach der Kolbengré3e und dem zu rithrenden Me-
dium.

e ap = ()

Abb. 2.9 Magnetrihrstabe.

2.2.6 Heizen und Kiihlen

Zum Heizen werden im Labor tiblicherweise elektrische Heizplatten mit passenden
Heizbadern verwendet. Die Heizplatte soll eine Temperaturregelung besitzen; meist
wird man einen Magnetrithrer mit Heizplatte verwenden. Als Heizbad dient im
einfachsten Fall ein Topf mit Wasser. Fiir Temperaturen {iber etwa 70 °C eignen
sich Wasserbider nicht, da zu viel Wasser verdampft. In diesen Fillen werden Olbé-
der (Paraffindl bis ca. 150 °C, Silicondl bis ca. 220 °C) verwendet.

Es ist unbedingt darauf zu achten, dass kein Wasser in die Olbider gelangt, da
die heiBe Badfliissigkeit stark aufschdumt und unter Umstdnden explosionsartig
spritzt. Ist trotz aller Vorsicht Wasser in das Ol gelangt, muss das Erhitzen sofort
abgebrochen werden Wassertropfen werden aus dem abgekiihlten Ol moglichst
weitgehend mit einer Tropfpipette aufgesaugt. AnschlieBend wird das Olbad einige
Stunden — im Abzug bei geschlossener Schutzscheibe — auf 120—130 °C erhitzt,
bis alle Wasserreste verdampft sind.

2.2.7 Temperaturmessung

Zur Temperaturmessung werden je nach Anforderung meist verschiedene Arten
von Fliissigkeitsthermometern (Abb. 2.10) aus Glas eingesetzt. Die Anderung der
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Temperatur bewirkt eine Volumenausdehnung bzw. -kontraktion der Thermo-
meterfliissigkeit, die an einer Skalierung der Kapillare abgelesen werden kann.

\\\\\\\\\\\\\\)
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Abb. 2.10 Thermometer.

Universal-Thermometer (Abb. 2.10, links) werden als chemische Thermometer
zur Temperaturmessung mit nicht zu hohen Anspriichen an die Genauigkeit einge-
setzt. IThr Temperaturbereich betrdgt normalerweise etwa —10 bis +250 °C, Kalte-
thermometer mit speziellen Fliissigkeiten sind fiir Temperaturmessungen bis
—150 °C erhiltlich. Normschliff-Thermometer (Abb. 2.10, rechts) sind zum Einbau
in Glasapparaturen (z. B. Destillationsapparatur) vorgesehen. Die Eintauchtiefe ist
durch den Schliffkern fest vorgegeben und muss zur Apparatur passen.

2.3 Standard-Reaktionsapparaturen

2.3.1 Erhitzen unter Ruckfluss

Eine sehr haufig eingesetzte Reaktionsapparatur ist ein Rundkolben mit aufgesetz-
tem Riickflusskiihler (Abb. 2.11). Der Aufbau einer jeden Apparatur beginnt mit
der Befestigung des Reaktionskolbens (1) am Stativ. Er wird mit einer Stativklam-
mer (2) so befestigt, dass die Heizplatte mit Heizbad auf der abgesenkten Hebe-
bithne (3) mit etwas Abstand unter den Kolben geschoben werden kann. Nach dem
»Mal nehmen* wird die Heizplatte mit dem Heizbad wieder beiseite gestellt, damit
kein Wasser versehentlich in das Heizbad tropfen kann. Die Klammerung des Re-
aktionskolbens muss fest sein, da er die gesamte Apparatur triagt. Die KolbengroBe
wird so gewihlt, dass der Kolben im Verlauf der Reaktion max. zu 2/3 gefiillt ist.
Der Magnetriihrstab wird von Anfang an in den Kolben gegeben. Als Nichstes
werden die Kithlwasserschlduche angeschlossen, mit Schlauchschellen gesichert
und auf Dichtigkeit tiberpriift. AnschlieBend wird der Riickflusskiihler (4) aufge-
setzt (Schliff erst nach Fiillen des Kolbens fetten!). Er wird im oberen Drittel mit
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Abb. 2.11 Einfache Reaktions-Apparatur fiir das Erhitzen von Losungen unter Riickfluss.

einer weiteren Stativklammer (5) nur locker fixiert, da eine allzu feste Klammerung
zu Spannungen und schlieBlich zum Bruch des Kiihlers fithren kann. Die Appara-
tur muss senkrecht stehen. AbschlieBend wird noch ein Thermometer (6) in das
Heizbad gehdngt, um die Badtemperatur beobachten und kontrollieren zu kénnen.

Zum Befiillen der Apparatur wird der Riickflusskiihler wieder abgenommen, der
Reaktionskolben mit Hilfe eines Trichters (bzw. Feststofftrichters) mit den Edukten
befiillt. Falls ein Losungsmittel verwendet wird, hélt man stets einen Teil des Sol-
vens zuriick und spiilt damit im Trichter verbliebene Reste der Edukte in den Kol-
ben. AnschlieBend wird die Schliffhiilse von evtl. anhaftenden Resten der eingefiill-
ten Substanzen gereinigt. Nach Aufsetzen des Riickflusskiihlers (die Schliffverbin-
dung wird erst jetzt gefettet!) werden die Kiihlwasserschlauche nochmals auf Dich-
tigkeit Giberpriift und der Kiithlwasserfluss nachgeregelt.

Man schiebt Heizbad und Heizplatte auf der Hebebithne (3) wieder unter die
Apparatur und fahrt die Hebebiihne hoch. Das Niveau des Heizbades muss etwas
unterhalb des Fliissigkeitsspiegels im Reaktionskolben bleiben (anderenfalls kon-
nen sich am Kolbenrand Krusten von Edukten und/oder Produkten bilden!). Das
Heizbad darf nicht zu voll sein (Ol dehnt sich beim Erwirmen aus).

Das Stativ sollte — wie in der Abbildung gezeigt — durch eine Muffe gesichert
sein, oder alternativ eine vorhandene, fest eingespannte Abzugsstange zur Fixie-
rung der Apparatur benutzt werden.

Das Heizbad wird bei der Synthese langsam bis zum Sieden der Reaktionsmi-
schung aufgeheizt und die Temperatur so einreguliert, dass sich ein méaBiger Riick-
fluss einstellt. Der Kiihler darf nur im unterem Viertel zur Kondensation genutzt
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werden. Beim Erhitzen dehnt sich das Gasvolumen in der Apparatur aus und es
entsteht dann ein Uberdruck. Daher darf die obere Schlifféffnung des Kiihlers auf
keinen Fall mit einem Stopfen verschlossen werden!

2.4 Einfache Destillation/Rotationsverdampfer

Die Destillation ist die vielseitigste Methode zur Reinigung von Fliissigkeiten und
zur Trennung von Fliissigkeitsgemischen. Voraussetzung ist, dass die Substanzen
sich ohne Zersetzung bei Normaldruck oder im Vakuum verdampfen lassen. Bei
der Destillation wird die zu destillierende Fliissigkeit, das Destillationsgut, in einer
geeigneten Destillationsapparatur zum Sieden erhitzt. Der entweichende Dampf
wird so kondensiert, dass das Destillat nicht in den Destillationskolben zuriick-
flieBt, sondern in einer Vorlage aufgefangen wird. Fiir die Destillation sollte die
Siedetemperatur im Bereich von 30—150 °C liegen. Bei hoherer Temperatur besteht
haufig die Gefahr der Zersetzung des Destillationsgutes, bei tieferer Temperatur ist
die Kondensation der Ddmpfe recht aufwéandig.

2.4.1 Aufbau und Inbetriebnahme einfacher Destillationsapparaturen

In Abb. 2.12 ist eine einfache Standard-Destillations-Apparatur abgebildet. Wah-
rend der Destillation miissen Siedeverziige im Destillationskolben unbedingt ver-
mieden werden! Deshalb gibt man von Anfang an entweder Siedesteine oder einen
Magnetriihrstab in den Destillationskolben. Um eine Massenbilanz erstellen zu
konnen, miissen Vorlagekolben und Destillationskolben (am besten incl. Magnet-
rithrstab oder Siedesteinen) vor dem Einbau gewogen (tariert) werden.

Man beginnt beim Aufbau (Abb. 2.12) mit dem Anklammern des Destillations-
kolbens (1). Er muss in einer solchen Hohe eingespannt werden, dass Heizbad und
Heizquelle rasch und miihelos nach unten entfernt werden konnen. Dazu verwen-
det man zweckmiBig eine Laborhebebiihne (8), mit der sich das Heizbad (6) zusam-
men mit der Heizquelle einfach in der Hohe absenken und vollstindig von der
Apparatur entfernen ldsst. AnschlieBend wird der Vorlagekolben (4) an einer zwei-
ten Stativstange geklammert und die Destillationsbriicke (2) mit dem geraden Vor-
stoB3 (3) probeweise aufgesetzt und ausgerichtet. Die gesamte Destillationsappara-
tur muss spannungsfrei (Bruchgefahr!) sein.

Da in jeder Destillationsapparatur eine der GroBBe der Apparatur entsprechende
Menge Destillationsgut zuriickgehalten wird, muss die GroBe der Apparatur an
die Menge des Destillationsgutes angepasst werden. Der Destillationskolben sollte
mindestens zur Halfte, maximal zu 2/3 gefiillt sein, der Vorlagekolben muss an die
zu erwartende Destillatmenge angepasst werden. Die seitliche Oliven- bzw. Schraub-
offnung am VorstoB (3) darf nicht verschlossen werden. Sie dient dem Druckaus-
gleich bzw. dem Anschluss an eine Vakuum- oder Gasleitung. Nie bei vollig abge-
schlossenem System destillieren!
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Abb. 2.12 Einfache Destillations-Apparatur.

An der noch nicht eingebauten Destillationsbriicke (2) werden die Kiihlwasser-
schlduche so angeschlossen, dass das frische Kithlwasser von unten in den Liebig-
Kiihler einstromt (Gegenstromprinzip). Man sichert sie mit passenden Schlauch-
klemmen und iiberpriift danach auf Dichtheit.

Erst jetzt wird das abgewogene Destillationsgut mit Hilfe eines Trichters in den
Destillationskolben (1) gefiillt. Danach fettet man die Schliffkerne an Briicke (2)
und VorstoB3 (3), setzt beide zusammen und diese dann gemeinsam auf die einge-
spannten Kolben (1) und (4). Man hilt die Briicke mit der einen Hand fest und
sorgt durch Drehen der Kolben fiir eine dichte Schliffverbindung. Die gerade
Schliff6ffnung wird mit einem Glasstopfen verschlossen und das Thermometer (5)
aufgesetzt. Thermometer und VorstoB3 sind mit Schliffklemmen zu sichern! Schlie(3-
lich wird zur Messung der Badtemperatur ein Heizbadthermometer (7) einge-
spannt.

Vor Beginn der Destillation: Der Kiihlwasserfluss wird vorsichtig eingestellt: bei zu
starkem Wasserdurchfluss durch den Kiihler besteht die Gefahr, dass die Wasser-
schlduche abplatzen. Dann kann bei Verwendung von Olbédern als Heizbad Was-
ser ins heiBe Ol gelangen, welches durch verdampfendes Wasser explosionsartig
herausgeschleudert wird. Der Destillationskolben wird mindestens zur Hélfte in
das Heizbad eingetaucht. So wird ein maximaler Warmekontakt gewahrleistet.

Durchfiihrung der Destillation: Das Heizbad wird langsam bis zum Sieden des Des-
tillationsgutes erwarmt; dabei miissen die Apparatur und die Temperatur des Heiz-
bades stindig iiberwacht werden. Wenn der erste Tropfen Destillat in den Vorlage-
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kolben fillt, beginnt der Destillationsvorgang. Ab diesem Zeitpunkt sollte die Heiz-
badtemperatur konstant bis leicht steigend sein und etwa 30—50 °C oberhalb des
Siedepunktes liegen. Wihrend der gesamten Destillation sollte die Destillationsge-
schwindigkeit konstant ungefihr 2—4 Tropfen/Sekunde betragen, Eine zu niedrige
Badtemperatur fithrt zu falschen Siedetemperaturen, da der Dampf die Thermome-
terkugel nicht ausreichend umspiilt. Eine zu hohe Badtemperatur verfilscht den
Siedepunkt ebenfalls, da der Dampf {iberhitzt wird. Der Kiihlwasserfluss muss
wiahrend der Destillation immer wieder kontrolliert werden. Eine unvollstdndige
Kondensation brennbarer Ddmpfe (z.B. Diethylether, Petrolether) kann zu schwe-
ren Brénden fiihren.

Das Ende der Destillation erkennt man an der abfallenden Siedetemperatur. Im
Normalfall destilliert man — aus Sicherheitsgriinden — nie bis zur Trockne des
Destillationskolbens! Es konnen sich im Destillationsriickstand (Sumpf) Substan-
zen befinden, die sich bei Uberhitzung explosionsartig zersetzen.

Nach Beendigung der gewiinschten Fraktion entfernt man das Heizbad und lasst
die Apparatur abkiihlen.

2.4.2 Rotationsverdampfer

Der Rotationsverdampfer (Abb. 2.13) ist besonders gut zur raschen und dennoch
schonenden Destillation groBerer Losungsmittelmengen (50 mL bis mehrere Liter)
geeignet. In der Regel wird dabei unter vermindertem Druck gearbeitet. Der Destil-
lationskolben (1) rotiert im Heizbad (6); dadurch bildet sich auf der gesamten
Oberfliche des Kolbens ein diinner Fliissigkeitsfilm, der laufend erneuert wird.
Diese groBe Oberflache erlaubt eine rasche Destillation. Der Dampf steigt durch
die Hohlwelle (2) in den Kiihler (4), wo er kondensiert wird und in den Auffangkol-
ben (5) tropft.

—— zur Vakuumpumpe

Abb. 2.13 Aufbau eines Rotationsverdampfers. 1: Destillationskolben; 2: rotierende
Hohlwelle (Dampfdurchflihrungsrohr); 3: Motor; 4: Kiihler; 5: Auffangkolben; 6: Heizbad;
7: Bellftungsstopfen.



2.5 Brenner und Ofen 17

In der Regel wird als Heizbadfliissigkeit Wasser verwendet und die Temperatur
auf 40 °C hochstens 60 °C erwarmt; dadurch bleiben die Verdampfungsverluste des
Wassers wihrend der Destillation gering und der Heizkessel verkalkt auch weniger.
Nach Ermittlung des Drucks, der zum Erreichen des Siedepunkts bei dieser Tempe-
ratur notig ist, wird die Apparatur auf diesen Druck evakuiert.

Folgende Punkte sind zu beachten: Es sollte immer — besonders bei Substanzen
mit niedrigem Siedepunkt, wie Diethylether, ein leichter Unterdruck angelegt wer-
den, da der Beliiftungsstopfen des Rotationsverdampfers sonst durch zu hohen
Druck im Inneren herausschiessen kann. Deshalb ist ein Arbeiten am Rotationsver-
dampfer nur bei regelbarem Vakuum sinnvoll.

Wenn die Siedepunktdifferenz von Losungsmittel und Produkt kleiner als 60—
80 °C ist, kann das Produkt bereits mitverdampfen (Ausbeuteverluste!).

Der Destillationskolben darf maximal zur Halfte gefiillt werden, sonst kann
durch starkes Aufschdumen Losung iiberspritzen. Manche Losungen oder Fliissig-
keiten neigen prinzipiell zu starkem Schdaumen. In diesen Féllen destilliert man nur
kleinere Mengen und fiillt den Destillationskolben portionsweise nach.

2.5 Brenner und Ofen

In der anorganischen Synthese werden hiufig hohe Reaktionstemperaturen bend-
tigt, die sich mit den sonst im Labor eingesetzten Warmequellen wie Wasser- oder
Olbidern nicht erreichen lassen. Fiir den Temperaturbereich iiber 200 °C kommen
dann oft Brenner und Ofen zum Einsatz.

Abb. 2.14 Bunsenbrenner (links) und Muffelofen (rechts).
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Das einfachste Gerdt, um hohe Reaktionstemperaturen zu erreichen ist der erd-
gasbetriebene Bunsenbrenner (Abb. 2.14, links). Dieser ermoglicht es, Substanzen
auf gut 1000 °C zu erwdrmen. Sowohl die Luft- als auch die Erdgaszufuhr des
Brenners konnen geregelt werden und so ist zumindest eine grobe Temperatursteue-
rung zwischen ungefihr 350 °C (gelbe Flamme) und 1000 °C (blaue Flamme) mog-
lich. Fiir noch hohere Temperaturen werden Geblisebrenner eingesetzt, mit denen
auf bis zu 3000 °C erwdrmt werden kann, wenn mit ihnen anstatt eines Erdgas/
Luft- ein Wasserstoff/Sauerstoff-Gemisch verbrannt wird.

Generell ist aber beim Einsatz eines Brenners eine genaue Temperaturkontrolle
nicht moglich. AuBlerdem ist ihre Verwendung fiir langere Reaktionszeiten weder
energieeffizient noch ungeféhrlich. Daher ist es iiblich, ldnger dauernde Reaktionen
bei hohen Temperaturen in Muffel- oder Kammeréfen durchzufiihren. Hierbei ste-
hen die ReaktionsgefiBBe in einem Reaktionsraum aus hitzebestandiger Keramik,
der von auBen elektrisch beheizt wird (Abb. 2.14, rechts). Ublicherweise kénnen
mit solchen Ofen Temperaturen bis zu 1000 °C erreicht werden, Spezialausfiihrun-
gen erreichen sogar bis zu 1750 °C. Dabei ist es wichtig, dass die elektronische
Steuerung des Ofens sowohl eine sehr konstante Temperaturregelung als auch Tem-
peraturprofile mit definierten Aufheiz- und Abkiihlraten ermdglicht. Daher findet
der GroBteil der Synthesen von intermetallischen Phasen (Kapitel B) und Festkor-
pern (Kapitel C) in solchen elektrisch beheizten Ofen statt.

Bei Reaktionen in Tiegeln, die in Muffel- oder Kammerdfen durchgefithrt wer-
den, ist allgemein zu beachten, dass die Erwarmung der Reaktionsmischung in Luft
stattfindet, also reaktiver Sauerstoff zugegen ist. Oxidationsempfindliche Substan-
zen sind daher vor dem Luftsauerstoff zu schiitzen, wozu haufig Schutzschmelzen
eingesetzt werden. Deutlich effektiver (aber auch deutlich aufwendiger) kénnen
luftempfindliche Reaktionen in Rohrenéfen unter Schutzgas durchgefiihrt werden.

Eine mogliche Komplikation beim Einsatz von Kammerofen ist das Auftreten
leicht unterschiedlicher Temperaturen innerhalb des Ofeninnenraums. Da die Luft
im Ofen allein durch Konvektion bewegt wird, entstehen kleine Temperaturgradi-
enten. Dies lasst sich mit einem Umluftofen vermeiden, deren wichtigste Vertreter
im Laboratorium Trockenschrinke sind. In ihnen kénnen auch groe Ofenkam-
mern auf gleichmiBige Temperaturen — allerdings nur von bis zu 200 °C — er-
warmt werden. Ein weiterer Vorteil von Trockenschrinken ist, dass der konstante
Luftstrom fiir eine effiziente Trocknung von Substanzen genutzt werden kann.

2.6 Arbeiten mit Gasen

In der anorganischen Synthese werden hdufig auch gasformige Edukte eingesetzt.
Aufgrund ihrer geringen Dichte konnen Gase nicht wie Feststoffe oder Fliissigkei-
ten in kleinen, handlichen GefdBen im Labor gelagert werden. Stattdessen werden
sie entweder in Druckgaszylindern komprimiert bereitgestellt oder direkt fiir die
Synthese erzeugt. Technisch werden meist Gaszylinder eingesetzt. Aus Griinden der
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Sicherheit, aber auch wegen ihres didaktischen Werts, kommen fiir die Versuche
dieses Praktikumsbuches (besonders wichtig fiir Kapitel F und K), aber hauptsich-
lich Gasentwicklungsapparaturen zum Einsatz. Lediglich komprimierte Luft und
Stickstoff werden aus fest installierten Anschliissen entnommen, wie man sie in den
meisten Laboratorien findet.

Zur Erzeugung von Gasen im Laboratorium werden hauptsiachlich zwei Metho-
den genutzt. Die erste stellt der Kipp’sche Apparat dar, bei dem es sich um einen
flissig/fest-Gasentwickler handelt. In einem Aufbau, der aus drei GefdBBen besteht,
befindet sich in dem mittleren Gefidl3 ein Feststoff, in dem oberen eine Fliissigkeit
(Abb. 2.15, links). Die spezielle Konstruktion erlaubt es nun, Fliissigkeit und Fest-
stoff nur so lange miteinander unter Gasentwicklung reagieren zu lassen, bis eine
gewisse Menge Gas entstanden ist. Dies driickt dann die Fliissigkeit aus dem Reak-
tionsraum zuriick und stoppt die Reaktion. Aus dem mittleren Gefdl3, das nun
mit Gas gefiillt ist, kann das gasformige Reagenz iiber einen Hahn unter leichtem
Uberdruck entnommen werden. Wichtige Beispiele fiir den Einsatz eines Kipp’-
schen Apparats im Labor sind die Erzeugung von H,S (aus FeS und HCI), H, (aus
Zn und HCI) oder CO, (aus CaCO5 und HCI).

Tropftrichter mit
Druckausgleich

>

[ ]

eihalskolben
Heizpi|Z

HZO Hzo

Abb. 2.15 Kipp'scher Apparat (links) und Gasentwickler (rechts).

Alternativ werden zur Darstellung von Gasen in kleinen Mengen fliissig/liissig-
Gasentwickler eingesetzt (Abb. 2.15, rechts). In ihnen wird zu einer ersten Fliissig-
keit eine zweite kontrolliert zugetropft und das im Reaktionsgefd3 entstehende
Gas lber einen Hahn abgeleitet. Oft muss das Gefa3 erwdrmt werden, um die
Gasentwicklung zu beschleunigen, auBBerdem kann ein Trigergasstrom eingesetzt
werden, um ein sich nur langsam bildendes gasformiges Edukt effektiver zum Re-
aktionsort zu transportieren. In diesem Praktikum kommen solche Gasentwickler
fiir die Darstellung von SO, (aus NaHSO3 und H,SO,4) und Cl, (aus KMnO,4 und
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Abb. 2.16 Dampfkanne zur Erzeugung von Wasserdampf im Labor. Das GefalR3 (meist
aus Messing) wird mit einem Bunsenbrenner erhitzt, der Wasserdampf entweicht aus
dem horizontalen Auslass rechts oben. Das durch einen Stopfen dicht aufgesetzte Steig-
rohr aus Glas (Ldnge ~ 1 m, nur das untere Ende ist zu sehen) sorgt fiir eine grobe Druck-
kontrolle.

HCI) zum Einsatz. Als Spezialgerit fiir die Erzeugung von gasférmigem Wasser sei
hier auBBerdem die ebenfalls eingesetzte Dampfkanne erwihnt (Abb. 2.16). Zudem
mochten wir hier auf das Lehrbuch von Jander und Blasius verweisen, in dem eine
gute Ubersicht zur Erzeugung vieler Gase im Labor geboten wird.

Beim Einsatz von Gasen in Reaktionen ist es generell sehr wichtig, die Geschwin-
digkeit des Gaszuflusses zum Reaktionsgefall genau steuern zu koénnen. Daher
muss sich zwischen Gasquelle und Reaktionskolben immer ein Hahn befinden, der
notfalls auch Gasquelle und Reaktion voneinander trennen kann. Gerade beim
Einleiten von Gasen in Losungen sind groB3e Gasfliisse oft nicht notig. Die Loslich-
keiten vieler Gase in Fliissigkeiten ist ndmlich meist eher gering und die Geschwin-
digkeit des Losens von Gasen klein. Da diese Prozesse deutlich beschleunigt wer-
den, wenn die Kontaktfliche zwischen Gas und Losungsmittel groB ist, sollten
Gase vorzugsweise liber Gaseinleitungsfritten in eine Fliissigkeit eingeleitet werden,
um so moglichst kleine Gasblasen zu erzeugen.

Neben dem Hahn zur Steuerung des Gasflusses sollte sich zwischen Gasquelle
und Reaktionsgefa3 auch immer eine leere Sicherheitswaschflasche (Woulf’sche Fla-
sche) von ausreichendem Volumen befinden. Dies ist besonders wichtig, um zu
verhindern, dass ein eventuell auftretender Unterdruck die Reaktionslésung direkt
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Richtung Gasquelle saugt. Wie ihr Name andeutet, konnen solche Flaschen aber
auch dazu genutzt werden, um zum Beispiel Wasser (Trocknung mit Schwefelsaure)
oder Chlorwasserstoff (Einleiten in Wasser) aus einem Gasstrom zu entfernen.
SchlieBlich spielen Waschflaschen oft eine wichtige Rolle bei der Behandlung gifti-
ger oder gefihrlicher Abgase von Reaktionen. Dazu leitet man beispielsweise schwe-
feldioxid- oder chlorhaltige Gase in Natronlauge ein, wo sich dann in Losung Sul-
fite bzw. Hypochlorit/Chlorid bilden, die sich gut entsorgen lassen.

Allgemein ist bei der Arbeit mit Gasen zu beachten, dass man es zum einen meist
mit farblosen, ,,unsichtbaren® Reagenzien zu tun hat, zum anderen, dass unter
Umstianden groBe Gasdriicke bei den Reaktionen entstehen konnen. Daher ist es
nach dem Aufbau einer Apparatur, in der Reaktionen mit Gasen durchgefiihrt
werden sollen, sehr wichtig, diese vor ihrem Einsatz mit Druckluft auf Dichtigkeit,
aber auch auf ungehinderten Gasdurchfluss zu testen. Dafiir kann auch ein einfa-
cher Blasenzédhler am Ausgang der Apparatur niitzlich sein. AuBlerdem ist natiirlich
darauf zu achten, dass niemals geschlossene Apparaturen mit reaktiven Gasen be-
schickt oder erwarmt werden diirfen — Berstgefahr!






