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Durch die Mittheilungen der HHro. H o f m a n n  und S a n d  ver- 
atilasst, habe icb diese Arbeiten schon je t r t  veriiffentlicht. Ich mochte 
nicht schlieesen, ohne die Hofftlung atiszusprechen , dass die citirten 
Verf,wser ihre ititeressauten Publicationen durch Angabe w n  Details 
verrollstlndigen werden , welche eine Untersuchung der Differenzen 
zmischen den Resultaten ihrer Versuche und den hier tnitgetheilten 
Thatsachen errnoglicben. 

K o p e  n h a g e n ,  24. Mai 1900. Chem. Laboratorium der poly- 
technischen Lehruustalr. 

260. C. N. Riiber:  Ein neuer Sublimationeapparat. 

(Vorgetragen in der Sitzung yon Hrn. C. Lieberrnann.) 

Es giebt knum eine Methode zur Reiodarstellung chemischer 
Substanzen, die in ihrem Princip so elegant ware, wie die Sublimation. 
Ohne Verwettdung eines L i i s u o g h t t e l s  und daher ohue Verlust erhglt 
man den gewiinschten Stoff trocken und krystallisirt, sowie von unsubli- 
mirbaren Substuiizea getrennt. Von grossem Werthe wird sie wesent- 
lich d a ,  wo die ubergrosse Schwerloslichkeit der Substanz oder ihr  
iiber der Zcrsetzutigstemperatur liegender Siedepunkt audere Methoden 
fast ausschliesseu, z. B. beim Indigo, den hiihereo Oxyantrachinooen 
usw. Aber gerade die Sublimation entspricht in der Praxis nur sehr 
selten dem eben geschilderteo Ideal, d a  sie oft von tiefgehender 
Zerstorung der Substanz brgleitet uud d a m  tiur uuter grossen Verlusten 
ausfiihrbnr ist. Es ibt klar, dass hierau die hohe Temperatur Schuld 
trigt, und man durch Herabsetzung der Sublintationstemperntur durch 
Druckverminderuiig die Uebelstiinde zum Theil muss rermiuderii kijiiueu. 
Nun liaben zwar fur die Destillation und aucb Sublitnation bei rerniiii- 
derteni Druck Fr. K r a f f t ' )  iind D y e s  eine vortreffliche Methode ange- 
geben, welcbe im erreichbar vollkommensteu Vacuum des Kathodeulichts 
mbeitet uiid Ausgezeichnetes leistet. Aber der Apparat voti K r a f f t  
ist inmerhin recht kostspielig, complicirt, empfindlich und haupt- 
sachlich nur da anwendbar, wo man ihn dnuernd benutzt. Ich 
habe m;ch daher bemiiht, einen mijglichst einfachen Apparat zu con- 
struiren, der zwar nicht gerade dasselbc wie der r o n  K r n f f t  zii er- 
rcichen brnnsprucht, sich aber fiir die Zwecke dea Laboratoriunis bei 
der  Suhlinintion rot trefflich bewiihrt hat und daher bier bepchrieberi 
werden soll. 

I )  Diese Bcrichte 28, 2583; '29, 1316, 22310. 



g e a  
sich 

Zur Herstellung des Vacuums verlangt mein Appnrat nu r  eiric 
rohnliche Wasserstrahlpumpe und als Erhitzungsbad hedient man 

a m  zweckmassigsten des vortreff'lichen Lo t h a r  Meyer'schen') 
Luftbades (Fig. 1) oder einfacher und mit gleichfalls sehr guteni 
Erfolg einer eisernen Schale (Fig. 2), die oben mit einer Asbestplatte 
hedeckt ist, durch welche der  eigentliche Siiblimationsappnrat'und ein 
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F1g. I .  Fig. 2. 

l'hermometer gefiihrt werden, und die uxiten des gleichmassigen Er- 
bitzens wegen vori einer zweiten eisei nen Schule uoigeben ist, sodass 
zwischen beiden ein Luftraum bleibt. Letztere Schale wird mit einem 
gewiihnliclen I3urisen-Jirennrr erhitzt. Der  eigentliche, ganz iius G l a s  
gefei tigte Sublimationsapparat (siehe Fig. 2) besteht aiis einenr verti- 
caleii Glascylioder A ,  welcher obell durcli dns Rahr B mit eirier 
Wasse~atrahlpumpe in Vet bindung stebt. oud unten mittels eines an- 
geschlifferten glasernen Tiipfcliens c' verschlossen werden kann. Hehufs 
Sublimation fiillt man die Substaitz in das  'l%pfchell, legt eine Asbest- 
platte D i n  den unteren Theil  des Cylinders A lose ei:i. verschliesst 
den Cylinder n.iltels des Tiipfchens, briugt das Gnnze in das oben 
beschriebene Luftbad und srtzt die Pumpe i n  Thiitigkeit. 

Steigert n1a11 nun allniablich die Hitze des Lufrbades, so .ellt- 
wickeln sicli bei einer bebtimmteu Temperntur Datnpfe, die in den1 
kalteren Cylinder A sich zu Kryatallen rerdichten. 

Ein Kunstgriff, de r  darin besteht, dass der Schliff des TCpfchens 
:In den Cylinder nicht garie dicht gemacht ist,  befordert die Subli- 
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I )  Diese Bericlrte 16. 1087: 22, 8 i 9 .  
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mation, indem diirch den Scbliff eine kleine Menge heisser, stark ver- 
diinnter Luft dauernd iiber die Substanz gesaugt wird, sich mit den 
Darnpfen dereelberi sattigt und die Substanz wieder in den kiilteren 
Theilen des Apparats abgiebt, wodurch die Sublimation ermiiglicht wird, 
auch wenn die Spannung der Dampfe des benutzten Stoffes weit linter 
dem angewandten Drrick liegt. 

Der  oben beschiiebene Sublimationsapparat hat sich sehr gut be- 
wahrt; so gelirigt nicht nur mit Leirhtigkeit die Sublimation solcher 
Substmzen, wie Indigo, Moiiobrom - und Dibrom-Chinizarin (s. u.) 
usw.. die bei den gewohnlichen Sriblimationsverfahren sich nur schwer 
und unter grossen Verlusten sublimiren lassen, sondern auch die 
Trennung zweier Substurizen von verschiedener Fliichtigkeit, indem 
man die Temperatur so wiiblt, dnss echon die Eine, dagegen noch nicht die 
Andere siiblimirt. was sich in dem Glasapparat sehr gut sehen 18sst. 
Ferner  llsst sich die Sublimationstemperatur gut bestirnmen. Bei 
geeigneter Anordnuug knnn man nicht allein die Farbe der Dampfe, 
sondern auch spectroskopisch deren Absorption untersochen. 

Aucb kann man durch W e e n  des ganzen Apparates und des 
unteren Topfchens vor und nach der Sublimation die weggefuhrten 
tliichtigen Producte, den unsublimirbaren Riickstand und die subli- 
rnirte Menge bestirnmen. 

Der  Apparat hat  sich auch ziim Trocknen und zum Bestimmen 
von Krystallisations -Wasser- , -8lkoho1, -Renzol , -Schwefelkohlen- 
stoff und -Brom (s. u.) gut bewkhrt. Sollte die oxydirende Wjrkung 
des Luftstroms die Anwendung eines indifferenten Gases wiinschens- 
wertb machen, so lasst sich das  durch eine kleine Aenderung leicht 
erreichen. D e r  YOU mir am meisten benutzte Sublimationsapparat 
bat einen irineren Durchrnesser von 25 mm, wiegt ca. 80 g und 
geniigt fiir 1-4 g Substnnz; rnit einem grijsseren Apparat von ca. 
GO mrn Weite wurden 13 g Indigo in 3 Stunden soblirnirt'). 

Organisches Laboratoriurn der technischen Hochechule zu B e r l i n .  

') Der beschriebene Sublimationsappant wird von den Firmen Ma x S t n h I ,  
Philippstr. 22, Berlin, und E. G e r h a r d t ,  Bonn, das L o t h a r  Meyer'sche 
Luftbad von der Firma C. BBhler in Tiibingen geliefert. 


