Anleitung fur den Kugelrohrofen

Blende Kugelkélbchen

Heizraum

Stutzen zum Evakuieren.

D Schubstange, mit der der Motortrager

verschoben werden kann, um die Kélbchen
@ D\ beliebig weit in den Ofen zu schieben.
e \ \

D Kontrollampe fur Heizung
\@- \ \ Schalter far Heizung
\ \ Schalter fur Rotation

IST-Temperaturanzeige Abgleich Soltemperaturregler

Einsatzzweck:

Kugelrohrofen sind sehr vielseitig einsetzbar. Irakkum werden Sie verwendet
» zur Destillation kleiner Substanzmengen
» zur Destillation oder Sublimation von Feststoffen

Bitte beachten:
Mit der Praktikumsausstattung kann mit dem Kugefédnnur im Vakuum gearbeitet
werden!

Funktionsprinzip:

Aus Koélbchen, die bis auf den letzten je zwei gépenliegende genau ausgerichtete Schiliffe
haben, wird ein Kugelrohr zusammengesteckt. Inleieten Kolben wird die zu

destillierende Substanz gegeben und das Kugeloaufsein drehbares Rohr montiert, das
der Kolben mit der Substanz beheizt werden kanndim&ubstanz in die nicht beheizten
Kdlbchen herausdestilliert. Beim Betrieb wird dashRgedreht, um ein gleichmafiges
Abdampfen zu gewahrleisten. Der Vorgang ahnelt deéler dem Vorgehen am
Rotationsverdampfer.

Preise:

Ein einziges Kugelrohrkdlbchen kostet zwischen @@ LO0 €. Das liegt an der Genauigkeit,
mit der die Schliffe axial ausgerichtet sein musskmit das zusammengesteckte Kugelrohr
beim Drehen ruhig lauft und nicht ausschlagt. BelebmSie die Kélbchen also wie rohe
Eier! Und die Kdlbchen werden bitte auch nicht ia €igenen Ausristung mit
hineinverschusselt und weil gerade nichts andenaatbgr ist, als Surrogat fur
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verlorengegangene Koélbchen der Grundausstattuwgewelet um daraus umzukristallisieren
oder ahnliches.

Aufbau:

Die Kolbchen gibt es in sehr unterschiedlichen @rifVenn Sie sich bei den Assistenten
den Ofen ausleihen, missen Sie sich dazu Kolbehdaripassenden Grolie geben lassen.
Beachten Sie, dass die Kdlbchen in horizontaleelzgrieben werden und deshalb so grof3
sein mussen, dass sie Ihre Substmgend aufnehmen kdnnen. Halten Sie eine
Vakuumpumpe bereit. Bauen Sie die Apparatur wigeinAbbildung gezeigt zusammen. Das
letzte Kdlbchen muss Ihre Substanz enthalten. @mé&dlbchen im Ofen montiert, sollten
Sie unverzuglich mit dem Evakuieren beginnen.

Fehler beim Aufbau:

Sie haben die Kdlbchen zusammengesteckt und aWdile im Ofen geschoben. Jetzt legen
Sie aber nicht sofort Vakuum an, so dass die K@hclzusammengesaugt” werden, sondern
sie fummeln jetzt noch am Ofen herum. Dabei rutsalie Kélbchen aus den Schliffen, fallen
herunter und sind kaputt. Aul3erdem liegt Ihre Sariistuf der Arbeitsflache oder ist im Ofen
verteilt.

Betrieb:

» Evakuieren Sie den Ofen.

e Schieben Sie das Kugelrohr gerade so weit in dem Ginein, dass sich der Kolben mit
Ihrer Substanz im Heizraum befindet. SchlieRere8reNarmeisolierung die Blende so
weit als mdglich. Beim Drehen der Kdélbchen sollights schleifen. Richten sie den
Motortrager gfls. entsprechend aus!

» Schalten Sie Heizung und Motor zum Drehen ein. Dr@bhen des Rohres macht weitere
Siedehilfen (Siedesteine etc.) Uberflissig. Diezkéestung wird in der Nahe der
Solltemperatur automatisch getaktet, wobei die ;AuZeiten immer langer werden. Auf
diese Weise ,schleicht” sich das Gerat an den stefieen Sollwert an, ohne dass es zum
Uberheizen kommt.

* Wabhlen Sie eine Temperatur, bei der die Substaraigesben siedet (oder sublimiert)
und destillieren Sie die Substanz tber.

Fehler beim Betrieb:

» Sie lassen die Kdlbchen rotieren, ohne zuvor zlk@esen. Dabei rutschen die Kdlbchen
aus den Schliffen, fallen herunter und sind kapA3erdem liegt lhre Substanz auf der
Arbeitsflache oder ist im Ofen verteilt.

e Sie haben zwar die Pumpe angeschlossen, aberanittfgpasst, wie der Hahn stehen
muss, damit der Ofen abgepumpt wird. Statt Vakuntwiekelt sich Uberdruck im Ofen,
der die Kélbchen auseinander treibt. Die Folgendenrbereits geschildert.

e Sie haben es nicht fur notwendig gehalten, sichewiiber das Siedeverhalten lhres
Stoffes zu erkundigen und haben eher nach GutdigikenArbeitstemperatur
vorgegeben. Das Produkt destilliert deshalb legtieras zu schnell ab und kondensiert
deshalb nicht mehr in einem der aulR3erhalb des &lezs befindlichen Kélbchen, sondern
erst in der Pumpe und ist also futsch.

» Sie haben die Substanz vorher nicht ausreichendhieainig siedendem Losemittel
befreit. Durch das Evakuieren siedet dieses jetdagartig auf und Ihre Substanz
sprudelt bis in die Pumpe und ist anschlieRendftircifdg Uberall gleichmaliig verteilt.
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Tips zum Betrieb:

Gibt es mehr als eine Fraktion, so konnen Sie ¢hesu diese in jeweils einem eigenen
Kdlbchen aufzufangen. Treiben Sie zum Beispielesafgefangenen Vorlauf ein oder
mehrere Kolbchen weiter, indem Sie das Kugelrafetiin den Ofen hineinschieben. Ziehen
Sie das Rohr danach wieder zurtick und destilli&erdann bei entsprechend hdherer
Arbeitstemperatur das Hauptprodukt. Man kann aashgleiche Produkt mehrmals
hintereinander destillieren, indem man nach derdémsation im ersten Kélbchen dieses in
den Ofen schiebt und in das zweite Kélbchen destilind so fort.

Je niedriger die Siedetemperatur ist, ums

grof3er ist die Gefahr, dass die Substanz
nicht mehr im Rohr kondensiert, sondern
erst in der Pumpe. Vorteilhaft wird deshal
fur eines der Kolbchen aul3erhalb des Ofte
eine Kuhlung installiert, indem ein
Pulvertrichter dicht tlber dem sich
drehenden Kdlbchen montiert und mit Eis
beflllt wird. Fangen Sie das
Schmelzwasser in einer Schale oder eine

Becherglas auf, wie dies in nebenstehenc
Abbildung zu sehen ist.

Probleme beim Destillieren:

» Das Vakuum ist unzureichend:
Klemmen Sie den zur Pumpe fihrenden Schlauch midlded durch Umknicken ab.
Wird das Vakuum besser? Dann liegt der Fehler aem ©6onst an der Pumpe.

Nicht stramm auf Oliven sitzende Schlauche werdedexr mit Tesa- oder PARA-
FILM®, noch mit Draht oder sonstigen Hilfen dicegndern nur, indem man fir den
Anschlussstutzen einen Schlauch passendender Giifle

Das Dampfdurchfihrungsrohr ist nicht fest genug

fixiert und wird durch das Vakuum gegen den a

Stopfen des Hahns gesaugt. Der Stopfen wird
dadurch herausgedrtickt weshalb die Apparatur
nicht weiter evakuiert werden kann. Achten Sie
darauf, dass das Rohr einerseits weit genug durc
die Dichtung hindurchgeschoben ist, andererseits
noch einen ausreichenden Abstand ,a“ zum Hahr
hat. (Siehe Abbildung) Zum Lésen des Rohres
missen Sie die Muffen auf der anderen Seite des
Motorblocks lI6sen. Achten Sie darauf, das
Getriebe nicht zu beschéadigen. Wenn Sie nicht
sicher sind, was Sie tun, fragen Sie lieber einen
Assistenten. Und bevor Sie Uberhaupt irgendetwas
anderes anfassen, stellen Sie als erstes die
Kdlbchen sicher! Sonst droht schon wieder das
bereits beschriebene Unheil.

Die Dichtung ist verschlissen und muss - bitte Vassistenten - ausgetauscht werden.
Da Kugelrohréfen weitaus weniger beansprucht weedemRotationsverdampfer, ist
der DichtungsverschleiR hier allerdings nur seteund des Ubels.

Dichtung
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- Die Schliffe der Kugelkdlbchen sollten gefettetrseaber das richtige Fetten ist hier
wegen der sehr kleinen Schliffflachen eine hohedtugin Milligramm zu viel und
Ihr Produkt ist eine Schlifffettldsung. Ist es hiéggn zu wenig, hilft es nicht.

» Sie horen einen Knall und bluten pl6tzlich:

Sie haben nicht daran gedacht, dass auch der Khgefen wie alle evakuierten Gerate

mit einem Implosionsschutz betrieben werden musssébAufgabe Ubernimmt beim

Kugelrohrofen in der Regel der vollstandig abgeseikontschieber des Abzugs.

* Die Siedetemperatur stimmt nicht mit der erwartetenTemperatur Gberein:

Das ist leider ein prinzipieller Nachteil des Kugélrofens. Gemessen wird namlich die

Temperatur am Heizmantel und nicht die Temperatekdim Kolben, die wegen der

Kihlung durch den abdestillierenden Stoff immedngger ist als der am Messinstrument

abgelesene Wert. Je hoher die Arbeitstemperatwnsto grof3er wird diese Abweichung.

Rechnen Sie mit bis zu 30 °C Fehler, wenn Sie bkehTemperatur arbeiten. Da Sie

diesen Fehler nun kennen, kébnnen Sie sich beimitgromit dem Gerat entsprechend

darauf einstellen. Das ist also kein Grund, daberge Nachschlagen der Literaturwerte
des Siedeverhaltens zu ,vergessen®.
» Das Gerat schafft die eingestellte Temperatur nicht

Versuchen Sie durch Verstellen des Abgleichknopferzeichen, dass Soll- und Ist-

Temperatur Gbereinstimmen. Bleibt es bei groRerent Rorrigierbaren Abweichungen,

muss das Geréat repariert werden.

» Das Vakuum schwankt dauernd:

- Sie wollen bei héheren Driicken arbeiten und habem®ruckregelung einen
Pumpstand mit Controller eingesetzt. Das Problena&ss die im Praktikum
verwendeten Controller den Druck systembedingtgetaktet messen. Da Sie nur ein
sehr kleines Volumen evakuieren, kann es sein, diad3umpe zwischen zwei
Messtakten viel zu viel evakuiert, bevor sie ,mériiass das zu viel des Guten war.
Der Controller regelt dann ab und wartet, bis dardR durch Systemundichtigkeiten
wieder bis auf den Sollwert angestiegen ist. Daggirint das Spiel von neuem. Geben
Sie der Pumpe einfach ,mehr zu tun®, indem Sie tzlisé z.B. einen grof3en leeren
Kolben mit evakuieren. Da die Pumpe viel langeubhd, um nun auch diesen Kolben
leer zu saugen, werden die Druckregelschwankungfent ¥iel geringer.

- Es gibt irgendwo eine undichte Stelle in den Satti@arbindungen, die bei
Bewegung des Schlauchs manchmal mehr zugedriickhandhmal mehr
aufgerissen wird. Lokalisieren Sie durch Abklemraarnverschiedenen Stellen wie
beschrieben.

« Informieren Sie sich Uber den Umgang mit der verwedeten Pumpe!

Vergessen Sie bei einer Olpumpe insbesondere digltihlfalle!

Was tun, wenn alles fertig ist

Sie ziehen bitte als erstes die Kolbchen aus dezn,@dssen kurz abkihlen und beluften
dann ganz langsam. Dann nehmen Sie sofort die Kétbab und stellen Sie sicher - z.B. in
einer Plastikschale. Wie Sie dann vorgehen wobéibt lhnen Uberlassen. Hauptsache, Ofen
und Kolbchen stehen schnellstmdglichst sauberdiirrdichsten Versuch zur Verfigung. Es
sollte Sie nicht tiberfordern, die Kélbchen wiedeopello sauber zu kriegen und vielleicht
auch das Innere des Ofens nétigenfalls mit etwgefanchteten Zellstoff und einer langen
Pinzette vorsichtig zu reinigen. Sind hingegen Wahd Hahn verdreckt, machen Sie beim
Assistenten den besten Eindruck, wenn Sie nicheiggine Faust, sondern nur nach dessen
Rucksprache tatig werdeie Kdlbchen finden bitte nicht ihnren Weg in die Shubladen

Ihrer Grundausstattung sondern gleich den Weg zurtik zum Assistenten!



