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Ubsr sin Filtsrseh ilehsn zur Bshandlung 
klsinsr Nisdsrsehlagsmsngsn 

v o r l  

Julius Donau. 

Aus dem Laborator ium fiir a l lgemeine Chemie an der k. k. Techn i sehen  Hoch- 

schule  in Graz. 

(Mit 5 Textfiguren.) 

(Vorge leg t  in der S i t z u n g  a m  8. N o v e m b e r  1910.) 

Kiirzlich ist ein Filtrationsverfahren angegeben worden, 1 
dessen Anwendbarkeit zur Bestimmung geringer Stoffmengen 
durch eine Reihe yon Versuchen erwiesen wurde. Es besteht 
kurz darin, dal3 die betreffenden Niederschl~tge auf kleinen 
Papierfilterchen, welche auf eigenen Filtrierkapillaren aufgelegt 
werden, gesammeit und in passender Weise der W/igung mit 
der Mikrowage zugeftihrt werden. 

Da sich bei der Behandlung einzelner NiederschI/ige 
Schwierigkeiten ergeben hatten, deren Grund in der Anwendung 
des Papierfi l ters zu suchen war, habe ich mich bemfiht, das- 
setbe durch eine Vorrichtung zu ersetzen, welche dem Gooch- 
schen TiegeI nachgebildet erscheint, lJber die Art, wie hierbei 
zu verfahren ist, und fiber die Erfolge, welche sich auf diese 
Weise erzielen lassen, berichtet die vorliegende Mitteilung. 

Anfertigung tier Filter. 

Aus einer Platinfolie von zirka 0"0035 r162 Dicke wird 
mittels eines Locheisens yon 15 mm Weite ein Scheibchen 
herausgeschlagen und an den Rand desselben ein ungef~ihr 

1 E m i c h  und  D o n a u ,  Monatshef te  ffir Chemie, 30, 745. 
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20 m m  langer Platindraht von 0" 1 mm Dicke angeschweit3t. 1 
Der letztere hat den Zweck, sp/iter als Henkel zu dienen 
(~ig. 1). 

Das Scheibchen wird nun mit zahlreichen (80 bis 100) 
feinen LSchern versehen. Um die einzelnen L6cher m6glichst 
gleich gro~ zu erhalten, wird das Platinbl/ittchen auf  ein Stfick- 
chen Filtrierpapier oder dickeres Schreibpapier gelegt, das auf 
einer ebenen Glasfl/iche ruht. Sodann werden mittels einer 

feinen N~hnadel die L6eher aufs Gerate- 
'., wohl hineingemacht, wobei jedoeh ein 
\ Rand von 3 bis 4 m m  lochfrei bleiben 

muf3; dies l/it3t sich dadurch leieht er- \ 
reichen, dal3 man die betreffende Rand- 
breite w/ihrend des Lochens durch einen 

\ ]  entsprechend breiten Kartonring o. dgl. 
k ~  

schtitzt (Fig. 2). Das siebartig gelochte 
Fig. 1. Blech wird nun .mit der rauhen Seite 

(herrtihrend yon den scharfen Loch- 
r~indern) nach oben auf  einen weichen 
Gummistopfen gelegt, mit einem zylin- 
drisch geformten, unten eben po'lierten 
Glasstab, Messingstfick oder anderes, 
von einem Durchmesser yon zirka 8 m m  

lest niedergedrfJckt und dadurch zu 
einem Sch/ilchen geformt (Fig. 3 und 4). 

Fig. 2. Das Sch~ilchen wird dutch Liegen- 
lassen in warmer Salz- oder Salpeter- 

s/ture gereinigt. Nun wird es auf die Filtrierkapillare ~ gelegt 

1 Um das  Anschweifien leichter beso rgen  zu kSnnen,  wird das Platin- 

driihtchen in einer kleinen Flamme, z. B. aus  einer LStrohrspitze dutch leichtes 

Anlegen an den Rand des Plat inseheibehens an letzteres angeklebt .  

Die Filtrierkapillare ist  1. c. beschrieben.  Fiir quantitative Zwecke, be- 

sonders  wenn  auch das  Filtrat noeh beniitzt  werden  soll, is t  es wiehtig,  daft die 

obere Fliiehe mit zirka 8 m m i m  Durehmesser  eb  en  und  g l a t t  poIiert is t ;  dann  

legt sich das  Filtersehiilchen gut  an. Im gegentei l igen Falle wiirde beim Saugen  

zuviel  Lnft mi tger issen und dadurch Filtrat verspri tzt  werden.  Um bei den 
immerhin  auffretenden Lultbliisehen Verluste du tch  Verspdtzen  zu vermeiden ,  

ist  es zweckm~igig, das  untere Ende der Filterkapillare sehr  s c h r i i g ,  z .B .  
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u n d  bei s t a rkem S a u g e n  der  W a s s e r s t r a h l p u m p e  durch  wieder-  

hol tes  Aufgiel3en yon  fe inem Asbes tb re i  mi t  e i ne m g u t e n  Fi l ter-  

b o d e n  v e r s e h e n ;  d ieser  soil gleichm/ilgig u n d  z i rka  e inen  h a l b e n  

Mil l imeter  dick sein.  GrS13ere F a s e r n  sowie  feiner  A s b e s t s t a u b  

ve r sch l ech t e rn  das  Fi l ter  u n d  s ind daher  zu ve rme iden .  Es  ist 

zweckm~il3ig, wgthrend des F i l t r ie rens  des Asbes tb re ie s  den  ent-  

Fig. 4. Fig. 3. 

s t e h e n d e n  F i l t e rboden  durch wiederho l t es  s c h w a c h e s  A n d r t i c k e n  

mit  e inem a b g e r u n d e t e n  Glass tab  fes tzus tampfen .  

Um ein gutes Asbestfiltermaterial zu bekommen, wird feiner, *chemisch 
reiner<~ Asbest in einer Achat- oder Porzellanschale mit etwas Wasser zu 

unter einem Winkel von 30 ~ oder weniger abzuschleifen und zu polieren. Dann 
rinnen die durch Luftbl~tschen unterbrochenen Fliissigkeitsf~.den an die untere 
Spitze der Kapillare und tropfen dort langsam in das darunterstehende Becher- 
gliischen oder Sch/ilchen. Die oben konische {Sffnung der F~lterkapillare hat 
zirka 3 mmim Durchmesser, die Kapillare selbst 0' 5 ram. 

Chemie-Heft Nr. 1. 3 
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einem dCmnen Brei verrieben, dann die Masse in einen sehmalen, hohen 

Zytinder gegossen, Wasser bis oben hinzugeffigt und durchgeschiittelt. Was 

sieh innerhalb etwa einer halbert Stunde nicht abgesetzt hat, wird abgegossen 
und der zuriickbleibende Brei neuerdings mit Wasser verw gesehiittelt und 

dekanfiert. Dies wird so lange fortgesetzt, bis die fiber dem Asbest stehende 

Flfissigkeit nicht mehr milchig getriibt erscheint. Der so erhaltene Asbestbrei 
wird dutch Wasserzusatz noch etwas diinner gemacht und kanri ietzt zur Her- 

stellung der Filter b.eniitzt werden, indem man ihn mittels eines Glasstabes 
tropfenweise ins Schiilchen bringt. Er wird verschlossen aufbewahrt. 

Der Draht des Sch/ilchens wird, w/ihrend dieses infolge der 
Pumpenwirkung an der Kapi!lare haftet, zu einem Henkel ge- 
bogen und das Sch/ilchen nach Einstellen des Saugens und 
Aufheben jedes Minderdruckes mittels einer feinen Pinzette 1 
vorsichtig abgelnoben, auf einen horizontal befestigten Nernst- 
stilt" geh/ingt und mittels eines rauschenden Bunsenbrenners 
3 bis 5 Minuten heftig geglfiht. 

Hierauf kommt das Schilchen wieder auf die Filtrier- 
kapillare, worauf l~.ngere Zeit, 3 bis 5 Minuten,. je nach der 
Raschheit des Filtrierens, staubfl'eies Wasser durchfiltriert 
wircl, wobei abermals mittels des abgerundeten Glasstabes der 
Boden sachte niedergedrtickt werden kann. 

Endlich wird das Filter auf einem horizontal eingespannten, 
rotglfihenden Platinblech eine halbe Minute erhitzt und rasch 
in einen Exsikkator gebracht. Die Gr613e des Platinbleches mul3 
so gew/ihlt werden, dal3 eine Einwirkung der Flammengase 
nicht mehr zu beffirchten ist. 

Noch vorteilhafter kann die Erhitzung in einem kleinen 
Heraeus'sehen elektrischen Muselofen geschehen. In diesem 
Falle kommt das Filtersch/ilchen auf ein kleines, aus Blech zu- 
sammengebogenes Platingestell oder wird auf einem horizontal 
gestellten Nernststiff aufgeh/ingt. Um jede Verunreinigung yon 
seiten des Ofenmaterials fernzuhalten, wird das Platingestell, 
beziehungsweise der Nernststift mit einem Platinblech fiber- 
dacht. 

1 Es empfehlen sieh solche mit zahnIosen Enden. 
An einem Platindraht wtirde der Henkel ankleben. 
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Das erhitzte Filtriersch~ilchen ktihlt sich im Exs ikka to r  

rasch ab und wird nun auf der Nerns t ' schen  Mikrowage 1 aus- 

tariert. 
Um zu erfahren, ob das Filter schon gebrauchsfer t ig  ist, 

werden  hierauf  nochmals  ungef/ihr 20 Tropfen W a s s e r  hindurch- 

filtriert, aber nicht mehr  mit HiKe der Wassers t rah lpumpe ,  

sondern  mittels eines Aspirators, welchen man mittels eines 

Dre iweghahnes  einschalten kann. Die folgende Figur  5 zeigt 

die ganze  Saugvor r ich tung  im Durchschnit te .  

Erst  nachdem der Fi l terboden wieder  ganz frei liegt, wird 

durch Umstel lung des Hahnes  die Pumpe angese tz t  und das 

Filter kurz t rocken gesaugt ;  hierauf wird nochmals  am Platin- 

blech gegliibt. Die Gewich t skons tanz  tritt gew~Shnlich schon 

naeh dem zweiten Filtrieren ein. Hier  mul3 such  bemerk t  

werden,  daft nicht grSlgere Mengen Fliissigkeit  auf einmal auf- 

gegossen  werden dtirfen, well  dadurch der Fil terboden leicht 

aufgewtihlt  werden  kann und das Filtrat tr~b durchlaufen 

wfirde. Es  ist am besten,  den zweiten Tropfen  dann folgen zu 

lassen, wenn  der Fi l terboden v o n d e r  Fltissigkeit nicht mehr  

vollst~indig bedeckt  ist. 

In manchen  F~illen mul3 das  Filtersch~ilchen bedeckt  ge- 

wogen  werden.  Dazu dient ein kleines, ebenfalls mittels eines 

Locheisens  ausges tanz tes  Plat inscheibchen von 8 m m i m  Durch- 

messer .  Zum leichteren Anfassen mit der Pinzette wird ein 

kurzes,  dtinnes Dr~htchen angeschweil3t. 

Das Gewicht  des leeren Filtersch~ilchens saint Deckel 

betr~igt rund 0" 02 g."- 

Man kann  auch das so vorberei tete  Filter noch etwas 

vervol lkommnen,  indem m a n  auf  den Asbes tboden ein hinein- 

passendes ,  mit 50 bis 100 L~Schern versehenes  Scheibchen aus 

Platinfolie legt, welches  sich beim Filtrieren lest anlegt;  dutch 

dieses Platinsieb wird verhiitet, daft beim Hineintropfen yon 

t Die Empfindliehkeit der verwendeten Wage betrug 0"05 mg pro Teil- 
strich der 100teiligen Skala. Statt dieser Mikrowage k/3nnte man sich wohl such 
einer s ehr empfindlichen Kuhlmann'schen Wage bedienen. 

Sein Wert, alas Gramm Platinfolie zu 7 Mark gerechnet, macht ungePXhr 
14 Pfennige aus. 

3 ~ 
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Fl t issigkeit  der A s b e s t b o d e n  aufger i s sen  wird, auch  verteilt s ich 

der zu  s a m m e l n d e  Niedersch lag  gleichm/it3iger. Das  Platin- 

7 -  

,/) 

~ S  

22 
Fig. 5. 

A, A' Aspiratorflaschen, je l I. 
D Dreiweghahn. 
S Hahn mit Schwanzbohrung. 
F Filtrierkapillare. 
O Glocke. 

A wird dureh entspreehende Stellung des Hahnes D geffillt. 

sche ibchen  vergr613ert bei se inem ger ingen  Gewicht ,  e twa  5 ~ g ,  

das  G e s a m t g e w i c h t  des Filtersch~ilchens nur  unerhebl ich .  Die 

damit  g e w o n n e n e n  Resul ta te  be i der B e s t i m m u n g  yon  Kupfer  
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als Oxyd sind in der am Schlusse angegebenen Tabelle an- 

geftihrt. 
Die fertigen Filterseh/ilchen k6nnen 0hne viel Umsttinde 

wiederholt  verwendet  werden. Hat man z. B. Chlorsilber am 

Filter, so kann dieses dutch einige Tropfen Ammoniak in 
L6sung gebracht  und das Sch/ilchen nach dem Auswaschen,  
GlCthen und Austarieren sogleich wieder verwendet  werden. 

Bei Kalium- oder Ammonbes t immungen mittels Platinchlorid 
wird der filtrierte Niederschlag im Sch/ilchen gegItiht und dann 

gewaschen,  worauf  das Filter zu einer beliebigen anderen 

Filtration geeignet ist usw. 

In vielen F/tllen mul3 man den ganzen Filterboden mittels 

der Pinzette herausheben und neuerdings Asbestbrei durchs 

Seh~ilchen filtrieren. 

Das Filter hat welters den Vorteil, daf3 die darauf  ge- 

sammelten Niederschl~ige vor Redukt ionswirkungen seitens des 

Filtermaterials sicher sind; andrerseits k/Snnen mit den Nieder- 
schlg.gen gleich am Filter verschiedene Operationen vor- 

genommen werden:  so wird Antimonsulfid tiber rauchender  

Salpetersgture schon nach wenigen Minuten komplett oxydiert;  
es kann nach dem Gltihen als T e t r o x y d  gewogen werden. 

Ebenso  k/Snnen andere Oxydat ions-  und auch Reduktions- 

wi rkungen  in wenigen Augenblicken durchgef/Jhrt werden. 

Hat man es mit der Filtration von flul3s/iurehaltigen Fliissig- 

keiten zu tun, so wS.hit man an Stelle des Asbestes Platinmohr. 

In diesem Falle bringt man etwas Ammoniumplatinchlorid auf 

das Sch~ilehen, erw/irnqt langsam bis zur Rotglut und wieder- 

holt dies~ bis der Boden vollst~indig mit Platinmohr bedeckt  ist; 
auch bier ist es vorteilhaft, den Filterboden mit einem abge- 
rundeten Glasstab zu ebnen. Im tibrigen wird wie oben verfahren. 

Das Filtrieren. 

Das nach der vorstehend beschriebenen Art vorbereitete 
Filterschiilchen wird auf die Filtrierkapillare so aufgelegt, dab 
die durch den verbrochenen Rand der Offnung beim Saugen 

ents tandene kleine Einsenkung (Fig. 4, x) wieder  in ihre alte 
Stellung, alas ist in den verbrochenen Rand hinein zu liegen 
kommt. Zuerst  wird kurze Zeit stark angesaugt  und der Henkel 
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zur Seite gebogen. Hierauf wird durch den Dreiweghahn der 
Aspirator in T~tigkeit gesetzt und mit der Filtration der Probe 
begonnen. Das Filtrat gelangt dutch die Filtrierkapillare in ein 
ldeines Sch/i.lchen oder Bechergl/Lschen und kann gegebenen- 
falls welter untersueht werden. 

Die letzten Reste des Niederschlages werden in der ~blichen 
Weise, d. h. mittels eines dCmnen Glasst/ibchens entfernt, das 
am Ende eine Gummikappe tr/igt. Oft ist ein Federf/ihnchen 
besser brauchbar. Es hat sich tiberdies gezeigt, dab in vielen 
F~llen die Genauigkeit weniger leidet, wenn minimale Spuren 
des Niederschlages im F~.llungsgefiil3 verbleiben, als wenn man 
dutch Anwendung yon zuviel FlQssigkeit gr/513ere Niedersch!ags- 
mengen in L6sung bringt. So 15st bekanntlich 1 cm a Wasser 
etwa 0"0025rag Bariumsulfat, also eine Menge, die hei unseren 
Methoden sehon irl Betracht kommt. Sehr oft kann man den 
Niederschlag auch ohne Glasstab durch einfaches Schiefhalten 
des F/J.llungsgef/ii3es und gleichzeitiges Hineinspritzen eines 
dfinnen Wasserstrahles in das FilterschS.lchen bringen. 

Nach dem Waschen des Niederschlages, das gr613tenteils 
schon w/i.hrend des Filtrierens geschehen ist, wird das Filter 
dutch kurzes Ansaugen mit der Pumpe /iul3erlich trocken ge- 
saugt, der Henkel zurecht gebogen, dann nach Einstellung des 
Atmosph~rendruckes (S, Fig. 5) abgehoben und je nach tier 
Natut" des Niederschlages welter behandelt. 

Das T r o c k n e n  bei bestimmten Temperaturen gesehieht 
in einer 8 bis 10 cen langen Eprouvette von 2 bis 3 c m  Durch- 
messer, welche mittels eines Korkes verschlossen ist, der mit 
zwei Bohrtmgen versehen ist; dutch die eine ftihrt ein Thermo- 
meter, an dessen Ende ein Platinhgkchen zum Aufh~ngen des 
Schg.lchens befestigt ist; die andere seitliche Bohrung dient 
zum Einf0.hren eines Gaseinleitungsrohres fCh" den Fall, wenn 
z. B. in einer Kohlens/iureatmosph/ire getrocknet werden soil. 
Die Eprouvette selbst befindet sich in einem passenden 
(SchwefelsS.ure~, Luft-) Bad. 

Der Z e i t a u f w a n d  ist bei dieser neuen Fiitrationsmethode 
ein etwas grSl3erer als bei den frfiher mitgeteilten Versuchen 
(1. c.) mit den Papierfiltern, daftir ist aber auch die Sicherheit und 
Bequemlichkeit des Arbeitens eine grSl3ere. 
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