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D~s Umkristallisieren organischer Subst~nzen bedeutet in der 
Industrie eine Al"beitsph~se, welche meistens eine , , individuelle",  d~s 
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Abb. 1. 

heil?t der zu reinigenden Substanz und dem geeigneten L6sungsmittel 
angepaBte Apparatur erfordert. 

Der Verf. sah sieh wi~hrend des Krieges, ~ls sehr verschiedene 
organische Primi~rprodukte, welche vorher i~ Brasilien nicht hergestellt 
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Abb. 2. 

wurden, ausblieben, vor die Aufgabe gesteltt, in einem beschriinkten 
I~aume m6glichst grol3e Mengen an soichen Substanzen herzustellen 
und (lurch UmkristMtisieren zu reinigen. Zu diesem Zweeke hat  er die 
in Abb. 1 abgebildete Apparatur bei einer Firma (Mccaniea e Caldeiraria 
,,Globus" Ltda. - -  S. Paulo, Brasilien) konstruieren lassen, welche sieh 
als sehr Mstungsf~Lhig erwiesen hat. 

Der Apparat besteht aus drei Teilen, und zwar aus einem runden, 
auf hohen Ffigen stehenden, 10001 fassenden Au[IgsungsgeJi~fi, aus einem 
flachen, gleichfalls runden Kristallisierkasten und aus einer Druck. und 
Saugpumpe. 

Das AuflSsungsgef~B kann durch eine D~mpfspirale geheizt werden 
und in seinem Deckel ist ein lgfihrwerk eingebaut. Der Boden des Gef/iges 

i s t -  auger mit dem gewThnlichen A b l a g h a h n -  
mit einem Abflul3trichter versehen (Abb. 2). Der- 
selbe enth~lt zwischen zwei mit fiber 200 unterein- 
ander kongruierenden L6chern yon 2 mm Durch- 
messer durchbohrten Plutten das geeignete l~'ilter- 
material (z. B. zwischen Rohseide ein Filtrierpapier) 
und triigt an seinem Ausgangsrohr einen Hahn. 

Dcr Kristallisierkasten ist in ein Wasserbad, 
welches mittels strSmenden Wassers gekfihlt werden 
kann, einmontiert und enth~lt ~uBer seinem AblaB- 

hahn einen ghnliehen Trichter wie das AuflSsungsgef~B, jedoch mit 
seiner weiten {)ffnung nach unten, fast bis zum Boden des Kastel~s 
reichend, befestigt. Dutch eine gohrleitung kann mittcls der elektrisch 
betriebenen Druek- und Saugpumpe das LSsungsmittel durch diesen 
Filtriertriehter aus dem Kasten abgesaugt und dem Aufl6sungsgefgB 
zugeffihrt werden. 

Mit Hilfe dieser Einrichtung konnte man mit geringem LTsungsmittel- 
verlust relativ groGe Substanzmengen in verh~ltnisnli~gig kurzer Zeit 
umkristallisieren, vorausgesetzt, dab die LSsliehkeitsverh~ltnisse der 
zu reinigenden Substanz bei der Siedetemperatur des LTsungsmittels 
und bei der Temperatur des Kfihlwassers dies ermSglichten. 

Als Beispiel ffir die Leistungsf~higkeit der Einrichtung soil die 
Reinigung der Dehydrochols~ure angeffihrt werden. Diese S~ure 16st 
sich in siedendem dest. Wgsser in dem Verh~ltnis yon 1 : 1000 und in 
dem gleiehen LSsungsmittel bei 50~ his zu einer Konzentration yon 
0,25 pro Mill. Die einmM aus Alkohol umkristMlisierte S~ture yore Schmp. 
182 bis 185 ~ wurde in dem AuflSsungsgef~B in siedendem dest. Wasser 
~ufgelTst, dutch den AbfluBtriehter in den Kristallisierkasten abgelassen 
und, sobald in diesem die Temperatur der LSsung auf 50 ~ gesunken war, 
das dest. Wasser, welches nunmehr 0,25 pro Mill. S~ure enthielt, mittels 
der Pumpe wiederum in das AuflSsnngsgef~B, in d~s neue S~ure hinzu- 
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gefiig~ wurde, zurtickgeftihrt, um mittels Dampf wiederum auf 100 ~ 
erhitzt zu werden. Auf diese Weise komlte man bei einer 10stfindigen 
Beniitzung t~glich 4 his 5 kg Dehydroehols~ure yore Schmp. 197 bis 
198 ~ gewinnen. Um die Einriehtung auch fiir fliichtige LSsungsmittel 
verwenden zu kSnnen, wurden die Deckel sowohl des Aufl6sungsgefages, 
als auch des Kristallisierkastens mit  abmontierbaren RiickfluBkiihlern 
yon je 2 qm Kiihlfl~tehe versehen (ein Kiihler fiir das Aufl6sungsgefg6 
und zwei fiir den Kristallisierkasten). 

Die Einrichtung wurde, mit  Ansnahme der Druek- und Sangpumpe, 
welche aus Monelmetall angefertigt war, aus Aluminium hergest, ellt. 
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