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Feststoffdestillation und Sublimation

Definitionen

Feststoffdestillation: Sublimation:

Destillation eines Stoffes, der bei Destillation eines Feststoffes, der aus dem
Raumtemperatur fest ist. Er muss nicht festen Zustand direkt in den gasférmigen
notwendigerweise aus dem festen Zustand Ubergeht, also sublimiert.

Aggregatzustand direkt in den gasférmigen
Zustand ubergehen, also sublimieren.
Vielmehr schmilzt der Stoff beim Erwérmen
in der Regel erst auf.

Stoffe, die bei Raumtemperatur fest sind, haben im allgemeinen so hohe Siede- bzw.
Sublimationstemperaturen, dass die Feststoffdestillation oder Sublimation im Vakuum
durchgefiihrt werden muss.

Problem:

Ubliche Apparaturen zur Destillation von
Flussigkeiten sind ungeeignet, weil das fest T
werdende Destillat die Apparatur - }%

insbesondere zum Beispiel das Auslaufrohr .
des VorstoRes verstopft. Verstopfungsgefahr
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Lésungen

Verwenden Sie einen Kugelrohrofen.
Der Kugelrohrofen eignet sich fur kleine bis mittlere Mengen von einigen Gramm. Im
Praktikum sind dazu Kélbchen verschiedener GroRze erhdltlich.

Fur groRere Mengen kann man eine Destillierbriicke
verwenden. Destillierbriicken kann man bei den Assistenten
ausleihen. Als Vorlage wird ein eisbadgekihlter
Dreihalskolben verwendet, an den eine Gasableitung zum
Evakuieren angeschlossen wird.

Die Destillierbriicke arbeitet als Luftkiihler. Wenn sich die
Substanz bereits in der Destillierbriicke niederschlagt, kann
man diese durch vorsichtiges Anblasen mit einem

HeiRluftgeblase in den Dreihalskolben treiben. \
Zum Fixieren der Apparatur werden nur die beiden Kolben - l
eingespannt. Verwenden Sie keine = E

i

Schliffverbindungsklemmen an den geklammerten
Schliffen. An den anderen Schliffverbindungen schaden

Schliffverbindungsklammern nicht, sind aber auch nicht :@ED@.

notwendig, weil sich die Apparaturteile bei Betrieb im ——

Vakuum nicht mehr voneinander trennen lassen. Denken sie 0 =0
an die richtige Fixierung des Badthermometers.
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http://www.bcp.fu-berlin.de/chemie/chemie/studium/ocpraktikum/ressourcen/laborpraxis/laborpraxis_betriebsanleitungen/kugelrohrofen.pdf
http://www.bcp.fu-berlin.de/chemie/chemie/studium/ocpraktikum/ressourcen/laborpraxis/laborpraxis_betriebsanleitungen/kugelrohrofen.pdf
http://www.bcp.fu-berlin.de/chemie/chemie/studium/ocpraktikum/ressourcen/laborpraxis/laborpraxis_webinfos/schliffverbindungen/schliffe_klammern.html
http://www.bcp.fu-berlin.de/chemie/chemie/studium/ocpraktikum/ressourcen/laborpraxis/laborpraxis_webinfos/schliffverbindungen/schliffe_klammern.html
http://www.bcp.fu-berlin.de/chemie/chemie/studium/ocpraktikum/ressourcen/laborpraxis/laborpraxis_webinfos/thermometer/einspannen.html
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Spezielle Sublimationsapparaturen

Fir Sublimationen gibt es spezielle Apparaturen, die in der
Regel nach dem Prinzip funktionieren, dass ein
wassergekuhlter Kuhlfinger in einen Rundkolben hineinragt,
der die zu sublimierende Substanz enthalt. Beim Erhitzen
scheidet sich die Substanz am Kihlfinger ab. Auch ein
,»Selbstbau® aus einem Kolben mit einem aufgesetzten
Liebig-Kuhler ist moéglich. Der Kolben muss dabei so tief in
das Heizbad eintauchen, dass sich der Stoff erst im Kihler
abscheidet.

Mit beiden Varianten kénnen nur kleine Mengen sublimiert
werden.

Nachteilig ist der senkrechte Aufbau: Hat man hinterher
beim Zerlegen der Apparatur keine absolut ruhige Hand,
fallt das gereinigte Produkt leicht zuriick in den Kolben mit
dem Rohmaterial. Das Arbeiten mit dem Kugelrohrofen ist
diesen Apparaturen daher tberlegen.
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