
0.1958 g Sbst.: 0.3660 g Cog, 0.0550 g HaO. - 0.1767 g Sbst.: 0.1602 g 
AgBr. 

CjrHI201Br?. Ber. C 50.01, B 2.97, Br 39.18. 
Gef. B 50.21, B 3.10, )) 38.58. 

Konzentrierte Schwefelsaure fiirbt die Nadeln i u  der Kalte zu- 

R e r l  i n  , Organ. Laboratorium der Konigl. Techu. Hochschule. 
nachst rot unter Erzeugung einer grasgriinen Losung. 

76. R. Zeigmondy, El. Wilke-DBrfurt und A. v. aaleoki:  
Anwendung der Ultrafiltration in der analytischen Chemie. 

(Eingegangen am 26. Januar 1912.) 
Es schien naheliegend, die mit aul3erordentlichem Vorteile in  der 

Kolloidchemie angewandte Methode der U l t r a f i l t r a t i o n  ’) durch K o l -  
l o d i u m h a u t e  auch fiir Zwecke der quantitativen Analyse zu ver- 
werten j nur fehlte bisher eine geeignete Versuchsanordnung, welche 
es  ermijglichte, bei geniigend schneller Filtration den Niederschlag 
auch qnantitativ auf dits Filter zu bringen und beqiiem auswaschen 
zu k h n e n .  

Beides wird erreicht durch Anwendung der folgenden Einrichtung: 
Der Siebboden eines Porzellantrichters mird mit einem gewijhnlicben, 

benetzten, aschentreien Papierfilter bedeekt. Hierauf wird in den Trichter 
das  Kollodiumfilter gelegt, dessen Herstellung sich weiter unten angegeben 
findet. Mittels einer Wasserstrahlpumpe saugt man Luft aus der Filtrier- 
flasche und driickt das Filter ein wenig gegen die Trichterwand; aul diese 
Weise wird es festgesogen und erhilt von vornhcrein die richtige Lage 
im Trichter, dessen Boden es vollstiindig und dessen Wand es teilRreise h e  
deckt. ,Durch weiteres Andriicken der Kollodiumhaut an  die Trichterwandung 
sorgt man fur miiglichst luftdichten AbschluS. Nunmehr kann filtriert wer- 
den wie durch ein gewiihnliches Filter; die Filtration erfolgt m a r  betritcht- 
lich langsamer als durch ein Papierfilter, kann aber durch kriftiges Eva- 
kuieron beschleunigt werden. 

Zur H e r s t e l l u n g  der K o l l o d i u m f i l t e r  giel3t man etmas verdiinntesl) 
kiufliches Kollodium auf eine Spiegelglasplatte, sorgt durcli Schwenken fiir 
eine gloichmirBige Verteilung des Ausgcgossenen auE der Platte 3, und wartet, 

I) G. Malf i tano ,  C. r. 189, 1221 [1904]. J. D u c l a u x ,  C. r. 140, 
1468 und 1544 [1905]; Jonrn. de chim. phye. 7, 430 [1909]. Bechhold,  
Ph. Ch. 60, 257 [1907]; 64, 338 [1908]. 

200 ccm 6-prozcntiges Rollodium, 200 ccm Ather, 500 ccm absoluter 
Alkohol. 

8) Beim AusgieSen der I<ollodiumlijsung ist die Bildung von Luftblasen 
sorgfirltig zu vermeiden (langsam und aus nicht zu groBer H6he giellen!). 



bis cler meiste .$tiler verfluchtigt ibt n n d  das Kollodium nicht mehr klebt. 
Filter ssnit I'latte wcrden hierauf in  Wasser getaucht; nach einiger Zeit 
(5-10 Minuten) 1iBt  sich das Filter leicht von dcr Unterlage ablbsen und 
mird tlaun, wic obcn bsscbrieben, in den Trichter gebracht. (Die Filter 
lassen sich liingere Zeit i n  Wasser aufbewahren, ohne ihre Beschaffenheit zii 

iiutlerii.) 
D a  diese Filter selbst fur Ultramikronen vieler IColloidliisungen 

vollkommen undurchlkssig sind (man kann z. B. kolloides Gold, kol- 
loides Eisenoxyd, Zinnsaurehydrosol, auch riele organische Kolloide, die 
durch samtliche Papierfilter riickstandslos laufen, glatt abfiltrieren), so 
ist bei ihrer Anwendung die Garantie gegeben, da13 sie die gewiihnlichen 
Niederschlage yollkommen zuruckhalten, selbst wenn diese als feine 
Suspensionen noch i n  der Flussigkeit schweben. Fiir priiparative Zweoke 
ist das Verfabren im Institut fur anorganische Cheinie seit langerer 
Zeit in Gehrauch und hat sich z. B. bewahrt zur Filtration von feinsten 
PalladiurnaufschlBmmiingeo, wie sie bei der Reduktion nach P a a l  a19 

Nebenprodukte entstehen. Auch Teilchen, die nicht gefallt sind und 
kolloid durch gewiihnliche Filter gehen, werden a d  diese Weise der 
Losung vollstandig eotzogen. So wurde bei den unten gegebenen 
Beleganalysen das Gold aus seiner kolloiden Losung gar nicht gefiillt, 
sondern direkt abfiltriert. Ebenso wurde bei kolloidem Eisenoxyd 
verlahren. 

Die geringe Dicke, Aschenfreiheit, Festigkeit und Glatte dieser 
Filter bietet eine Reihe anderer Vorteile. So liaiin z. B. ein Nieder- 
schlag, der auf den1 gespannteo Filter eintrocknete, von diesem leicht 
.beinabe vollstandig entfernt werden. - Da die trocknen Kollodium- 
Hautchen sehr duon sind, lassen sich durch geeignete Faltung selb-t 
griiBere Filter zu kleinen Packchen zusanimenlegen i ind in der E m i c h -  
schen Mappe '> unterbringen. Dies diirfte f u r  manche Zwecke Vor- 
teile bei der Ausfiihrung der von E m i c h  und Donarl angegebenen 
Methoden der Mikroanalyse*) bieten, u. a. in solchen Fallen, wo 
griiWere Fliissigkeitsmengan abzufiltrieren sind, wie bei Hydrosolen 
rnit geringein Gehalt an disperser Phase. 

Zur  Prufuog der Verwendbsrkeit der Methode wurden zuniichat 
analytische Gehaltsbestinimungen ron Losungen kolloiden Goldes und 
Eisenoxyds ausgefuhrt. Dabei wurde so verfahren, daB man die Lo- 
suugen direkt uber Kollodium abfiltrierte und die Niederschlage ein- 
ma1 irn Tiegel einascherte, gliihte und auf einer empfindlichen Ana- 
lysenwage wog, ein andermal sie in der Emichschen  Mappe verbrannte 
und dann ihr Gewicht mit der N e r n s t - W a g e  ermittelte. 
_~_____  

I) E m i c h  und Donau,  Sitzungsber. d. Kiinigl. Akad. (1. IViss. 118, 

a) Emich ,  Lehrbuch der Mikrochemie, Wiesbaden 1911. 
Abt. lIb, S. 153-525 [1909]. M. 30, 745. 
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E r g e b  n i s se .  

Da die Filtrate stets viillig gold- bezw. eisenfrei gefunden wiirdeu, s o  
sind die erhaltenen Werte als die wahren Gehaltszahlen anzusehen. Der ein- 
goklammerte Wert 4 der kolloiden Eisenoxydl6sung wurde gewonnen, ala in 
der sonst ublicben Weise eine Gchaltsbestimmung derselben Losung vorge- 
nommen wurde: mit wiBrigem Ammonialr wurde das Eisen als Hydroxyct 
gefillt, dann iiber ein Papierfilter abfiltriert, im Tiegel verascht und auE der 
Analgsenwage gewogen. Eine Verunrcinigung des Fillungsmittels durch ge- 
liiste Kieselsiure is t  wohl der Grund, waruni der so erhaltene Wert lither 
is t  als der durch direktes Filtrieren durch Kollodium erhalteoe. 

bzi Verwendung von Papier, zeigen die folgenden Beleganalysen. 

1. S i 1 b e r  b es t i  m m u n g i n Si I b e r n i t r a t l  6s u u g. 
J e  10 ccm einer Liisung, enthaltend 0.16971'g &NOS (= 0.143'2 g XgCI). 

wurden mit kleinem UberschuB an Salzsiture heiB gefillt und ergaben nach 
<lor Filtration durch 

DaB man beim Filtrieren iiber Kollodium dieselben Kesultate erhilt wid 

Papier . . . . 0.1431, 0.1440, 0.1432 g AgC1 
Kollodiuoi . . 0.1433, 0.1430, - D 

2. B a r i  u m b e s t i  m m u LI g i n C h 1 o r b a r  i u m 1 o s u n g. 
A)  J e  15 ccm einer LBsung von BaCI9.2HaO wurden in fiblicher Woke 

mit  verdiinnter Schwefelsiure gefillt und nach 24-stiindigem Steheii filtriert. 
Es wurden gefunden nach Filtratiori iiber 

Papier . . . . 0.0187, 0.0186 g BaSOI. 
Kollodinm . . 0.0185, - 

B) J e  10 ccm derselben Losung wurden wie bei A gefillt, daun durch 
Es ergaben sich bei Einstellen in Wasser gekiihlt nnd sofort klar filtriert. 

Verwendung von 
Papier . . . . 0.0116, 0.0119, 0.0117 g BaSO, 
Kollodium . . 00117, - - >> 'D 

stat t ,  wie berechnet 0.0124 g BaSO,. 



Dies letzte Ergebnis ist insofern bemerkenswert, als es deutlich zeigt, 
wie die vBllige Ausscheidung von Bariumsulfat geraumer Zeit bcdarf, und dab 
also ein .Stehenlassen,< von BariumsulfatniederscLlagen nicht nur, mie ge- 
w6hnlich angenommen wird, den Zwecli hat, das Korn des Bariumsulfats bis 
zur Filtrierbarkeit heranwxhsen zu lassen, sondern in erster Linie erforder- 
lich ist, das Bariumsulfat %us seiner tibersattigten LBsung wollstiindiga abzu- 
scheideo. 

G o t t i n g e n ,  Institut fiir anorguuische Chemie. 

76. Charles Marschalk: fjlberflihrung des Oxindols 
in Isocumaranon. 

(Eingegangen an1 9. Februar 1912.) 
v. B a e y e r  iind F r i t s c h ' )  haben seinerzeit gezeigt, daI3 sich 

(Ins I s a t i n  durch lSinflieI3enlassen seiner alkaliscben, init Nitrit ver- 
setzten Losung in  uberschussige Schwefelsiiure in die 0 -  D i a z o -  b e  n - 
z o y l - a m e i s e n s i i u r e  uberfuhren lii13t. Offenbsr beruht dies darxiif, 
daB die Dinzotierung cler Arriidogruppe der im ersten Moment ent- 
stchenden TsatiosHure schneller verlauft als die Schliel3nng des Lactam- 
ringes. 

Der Lactsmring des 0 s i n  d o l s  (I) wird bekanntlich durcb A k a -  
lien nicht geijffnet, erst durch Erhitzen mit iberschiissigem Baryt- 
wasser auf 150° gelang es v. B a e y e r  iind W. C o m s t o c k 2 ) ,  das 
Rariumsalz der o -  A m ido  - p  h e  n y 1 - e s s  i g s a u  r e  zii erhalten. 

Yersetzt mxu eine solche Lasling TOD 0-amidophenyl-essigsaurem 
ljarium mit der berechneten hlenge Nitrit und  l lRt  die eiskalte 
Nischung in uberschiissige kalte Schwefelsiiiure tropfen, so laat  sich 
nuch diese diazotieren und durch Erwiirmen auf dem Wasserbade in 
die o - O s y - p h e n y l - e s s i g s a u r e  (TI) liberfiihren, die bei der Destil- 
lation unter Wasserahspaltung in ihr Lacton, dns I s o c u m a r a n o n  (IJJ), 
ii bergeht. 

Zur Darstellung des Oxindols habe ich folgende Methode ausgp- 
arbeitet , die vor den bisher beknnnteo 3, den Vorzug cler Einfachheit 

I )  B. 17, 974 [1884]. 
:;) v. B a e y e r  und K i i o p ,  A .  140, 29. 

?) B. 16, 1704 [1883]. 
I(. B r u n n e r ,  M. 18, 533. 

W a h l  und B a g u a r d ,  Revue cle niatihres colorantes 1909, 31-1. 




