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Uber ein Filtersehilechen zur Behandlung
kleiner Niedersehlagsmengen

von

Julius Donau.

Aus dem Laboratorium fiir allgemeine Chemie an der k. k. Technischen Hoch-
schule in Graz.

(Mit 5 Textfiguren.)

(Vorgelegt in der Sitzung am 3. November 1910.)

Kiirzlich ist ein Filtrationsverfahren angegeben worden,!
dessen Anwendbarkeit zur Bestimmung geringer Stoffmengen
durch eine Reihe von Versuchen erwiesen wurde. Es besteht
kurz darin, dafl die betreffenden Niederschliage auf kleinen
Papierfiiterchen, welche auf eigenen Filtrierkapillaren aufgelegt
werden, gesammelt und in passender Weise der Wigung mit
der Mikrowage zugefiihrt werden.

Da sich bei der Behandlung einzelner Niederschldge
Schwierigkeiten ergeben hatten, deren Grund in der Anwendung
des Papierfiliters zu suchen war, habe ich mich bemiiht, das-
selbe durch eine Vorrichtung zu ersetzen, welche dem Gooch-
schen Tiegel nachgebildet erscheint. Uber die Art, wie hierbei
zu verfahren ist, und ber die Erfolge, welche sich auf diese
Weise erzielen lassen, berichtet die vorliegende Mitteilung.

Anfertigung der Filter.

Aus einer Platinfolie von =zirka 0:0035 mm Dicke wird
mittels eines Locheisens von 15 mm Weite ein Scheibchen
herausgeschlagen und an den Rand desselben ein ungefdhr

1 Emich und Donau, Monatshefte fiir Chemie, 30, 745.
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20 mm langer Platindraht von O-1 mm Dicke angeschweifit.
Der letztere hat den Zweck, spiter als Henkel zu dienen
(Fig. 1).

Das Scheibchen wird nun mit zahlreichen (80 bis 100)
feinen Lochern versehen. Um die einzelnen Locher maglichst
gleich grof§ zu erhalten, wird das Platinbldttchen auf ein Stlick-
chen Filtrierpapier oder dickeres Schreibpapier gelegt, das auf
einer ebenen Glasfliche ruht. Sodann werden mittels einer

feinen Ndhnadel die Lécher aufs Gerate-
wohl hineingemachi, wobei jedoch ein

\\ Rand von 3 bis 4 mm lochfrei bleiben
\ muf}; dies 148t sich dadurch leicht er-
: reichen, daBl man die betreffende Rand-
m breite wahrend des Lochens durch einen

\\/ entsprechend breiten Kartonring o. dgl

schiitzt (Fig. 2). Das siebartig gelochte

Fig. 1. Blech wird nun mit der rauhen Seite
(herriihrend von den scharfen Loch-
rindern) nach oben auf einen weichen
Gummistopfen gelegt, mit einem zylin-
drisch geformten, unten eben pdlierten
Glasstab, Messingstiick oder anderes,
von einem Durchmesser von zirka 8 mm
fest niedergedrlickt und dadurch zu
einem Schélchen geformt (Fig. 3 und 4).
Fig. 2. Das Schilchen wird durch Liegen-

lassen in warmer Salz- oder Salpeter-

siure gereinigt. Nun wird es auf die Filtrierkapillare? gelegt

1 Um das Anschweiflen leichter besorgen zu konnen, wird das Platin-
drihtchen in einer kleinen Flamme, z. B. aus einer Lotrohrspitze durch leichtes
Anlegen an den Rand des Platinscheibchens an letzteres angeklebt.

2 Die Filtrierkapillare ist 1. c. beschrieben. Fiir quantitative Zwecke, be-
sonders wenn auch das Filtrat noch beniitzt werden soll, ist es wichtig, dafi die
obere Fliche mit zirka 8 mm im Durchmesser eben und glati poliert ist; dann
legt sich das Filterschilchen gut an, Im gegenteiligen Falle wiirde beim Saugen
zuviel Luft mitgerissen und dadurch Filtrat verspritzt werden. Um bei den
immerhin auftretenden Luftblischen Verluste durch Verspritzen zu vermeiden,
ist es zweckmafig, das untere Ende der Filterkapillare sehr schridg, z. B.
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und bei starkem Saugen der Wasserstrahlpumpe durch wieder-
holtes Aufgiefien von feinem Asbestbrei mit einem guten Filter-
boden versehen; dieser soll gleichméfiig und zirka einen halben
Millimeter dick sein. Grofiere Fasern sowie feiner Asbeststaub
verschlechtern das Filter und sind daher zu vermeiden. Es ist
zweckmifig, wahrend des Filtrierens des Asbestbreies den ent-

Fig. 4. Fig. 3.

stehenden Filterboden durch wiederholtes schwaches Andriicken
mit einem abgerundeten Glasstab festzustampfen.

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

unter einem Winke! von 30° oder weniger abzuschleifen und zu polieren. Dann
rinnen die durch Luftbldschen unterbrochenen Fliissigkeitsfdden an die untere
Spitze der Kapillare und tropfen dort langsam in das darunterstehende Becher-
glischen oder Schilchen. Die oben konische Offnung der Filterkapillare hat
zirka 3 mm im Durchmesser, die Kapillare selbst 05 mm.

Chemie-Heft Nr. 1. 3
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einem dinnen Brei verrieben, dann die Masse in einen schmalen, hohen
Zylinder gegossen, Wasser bis oben hinzugefiigt und durchgeschiittelt, Was
sich innerhalb etwa einer halben Stunde nicht abgesetzt hat, wird abgegossen
und der zuriickbleibende Brei neuerdings mit Wasser versetzt, geschiittelt und
dekantiert. Dies wird so lange fortgesetzt, bis die iiber dem Asbest stehende
Fliussigkeit nicht mehr milchig getriibt erscheint. Der so erhaltene Asbestbrei
wird durch Wasserzusatz noch etwas diinner gemacht und kand jetzt zur Her-
stellung der Filter beniitzt werden, indem man ihn mittels eiries Glasstabes
tropfenweise ins Schilchen bringt. Er wird verschlossen aufbewahrt,

Der Draht des Schilchens wird, wihrend dieses infolge der
Pumpenwirkung an der Kapillare haftet, zu einem Henkel ge-
bogen und das Schilchen nach Einstellen des Saugens und
Aufheben jedes Minderdruckes mittels einer feinen Pinzette!
vorsichtig abgehoben, auf einen horizontal befestigten Nernst-
stift? gehidngt und mittels eines rauschenden Bunsenbrenners
3 bis 5 Minuten heftig gegliiht.

Hierauf kommt das Schéalchen wieder auf die Filtrier-
kapillare, worauf ldngere Zeit, 3 bis 5 Minuten,, je nach der
Raschheit des Filtrierens, staubfreies Wasser durchfiltriert
wird, wobei abermals mittels des abgerundeten Glasstabes der
Boden sachte niedergedriickt werden kann.

Endlich wird das Filter auf einem horizontal éingespannten,
rotglithenden Platinblech eine halbe Minute erhitzt und rasch
in einen Exsikkator gebracht. Die Grofie des Platinbleches muf}
so gewdhlt werden, dafi eine Einwirkung der Flammengase
nicht mehr zu befiirchten ist.

Noch vorteilhafter kann die Erhitzung in einem kleinen
Heraeus’schen elektrischen Muselofen geschehen. In diesem
Falle kommt das Filterschélchen auf ein kleines, aus Blech zu-
sammengebogenes Platingestell oder wird auf einem horizontal
gestellten Nernststift aufgehdngt. Um jede Verunreinigung von
seiten des Ofenmaterials fernzuhalten, wird das Platingestell,
beziehungsweise der Nernststift mit einem Platinblech lber-
dacht.

1 Es empfehlen sich solche mit zahnlosen Enden.
2 An einem Platindraht wiirde der Henkel ankleben.
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Das erhitzte Filtrierschidlchen kiihit sich im Exsikkator
rasch ab und wird nun auf der Nernst'schen Mikrowage?! aus-
tariert.

Um zu erfahren, ob das Filter schon gebrauchsfertig ist,
werden hierauf nochmals ungefiahr 20 Tropfen Wasser hindurch-
filtriert, aber nicht mehr mit Hilfe der Wasserstrahlpumpe,
sondern mittels eines Aspirators, welchen man mittels eines
Dreiweghahnes einschalten kann. Die folgende Figur 5 zeigt
die ganze Saugvorrichtung im Durchschnitte.

Erst nachdem der Filterboden wieder ganz frei liegt, wird
durch Umstellung des Hahnes die Pumpe angesetzt und das
Filter kurz trocken gesaugt; hierauf wird nochmals am Platin-
blech geglitht. Die Gewichtskonstanz tritt gewdhnlich schon
nach dem zweiten Filtrieren ein. Hier mufi auch bemerkt
werden, dafl nicht grofere Mengen Fliissigkeit auf einmal auf-
gegossen werden dirfen, weil dadurch der Filterboden leicht
aufgewiihlt werden kann und das Fillrat triib durchlaufen
wiirde. Es ist am besten, den zweiten Tropfen dann folgen zu
lassen, wenn der Filterboden von der Fliissigkeit nicht mehr
vollstdndig bedeckt ist.

In manchen Fillen mufi das Filterschilchen bedeckt ge-
wogen werden. Dazu dient ein kleines, ebenfalls mittels eines
Locheisens ausgestanztes Platinscheibchen von 8 mm im Durch-
messer. Zum leichteren Anfassen mit der Pinzette wird ein
kurzes, diinnes Drahtchen angeschweifit.

Das Gewicht des leeren Filterschdlchens samt Deckel
betrdgt rund 0-02 g2

Man kann auch das so vorbereitete Filter noch etwas
vervollkommnen, indem man auf den Asbestboden ein hinein-
passendes, mit 50 bis 100 Lochern versehenes Scheibchen aus
Platinfolie legt, welches sich beim Filtrieren fest anlegt; durch
dieses Platinsieb wird verhiitet, dall beim Hineintropfen von

L Die Empfindlichkeit der verwendeten Wage betrug 0-05 mg pro Teil-
strich der 100teiligen Skala. Statt dieser Mikrowage kdnnte man sich wohl auch
einer sehr empfindlichen Kuhimann’schen Wage bedienen.

2 Sein Wert, das Gramm Platinfolie zu 7 Mark gerechnet, macht ungefihr
14 Pfennige aus.

3%
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Fliissigkeit der Asbestboden aufgerissen wird, auch verteilt sich
der zu sammelnde Niederschlag gleichméfliger. Das Platin-

Smrv

1
477Z/

Fig. 5.

4, A' Aspiratorflaschen, je 1 7.
D Dreiweghahn.
S Hahn mit Schwanzbohrung.
F Filtrierkapillare.
G Glocke.

A wird durch entsprechende Stellung des Hahnes D gefiilit.

scheibchen vergrdflert bei seinem geringen Gewicht, etwa 5 mg,
das Gesamtgewicht des Filterschdlchens nur unerheblich. Die
damit gewonnenen Resultate bei der Bestimmung von Kupfer
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als Oxyd sind in der am Schiusse angegebenen Tabelle an-
gefiihrt.

Die fertigen Filterschdlchen kdnnen ohne viel Umstdnde
wiederholt verwendet werden. Hat man z. B. Chlorsilber am
Filter, so kann dieses durch einige Tropfen Ammoniak in
Losung gebracht und das Schélchen nach dem Auswaschen,
Glithen und Austarieren sogleich wieder verwendet werden.
Bei Kalium- oder Ammonbestimmungen mittels Platinchlorid
wird der filtrierte Niederschlag im Schélchen gegliiht und dann
gewaschen, worauf das Filter zu einer beliebigen anderen
Filtration geeignet ist usw.

In vielen Fallen mufl man den ganzen Filterboden mittels
der Pinzette herausheben und neuerdings Asbestbrei durchs
Schélchen filtrieren.

Das Filter hat weiters den Vorteil, dafl die darauf ge-
sammelten Niederschldge vor Reduktionswirkungen seitens des
Filtermaterials sicher sind; andrerseits kOnnen mit den Nieder-
schidgen gleich am Filter verschiedene Operationen vor-
genommen werden: so wird Antimonsulfid {iber rauchender
Salpetersdure schon nach wenigen Minuten komplett oxydiert;
es kann nach dem Glithen als Tetroxyd gewogen werden.
Ebenso kdnnen andere Oxydations- und auch Reduktions-
wirkungen in wenigen Augenblicken durchgefiihrt werden.

Hat man es mit der Filtration von flufisdurehaltigen Fitissig-
keiten zu tun, so wihlt man an Stelle des Asbestes Platinmohr,
In diesem Falle bringt man etwas Ammoniumplatinchlorid auf
das Schilchen, erwdrmt langsam bis zur Rotglut und wieder-
holt dies, bis der Boden vollstdndig mit Platinmohr bedeckt ist;
auch hier ist es vorteilhaft, den Filterboden mit einem abge-
rundeten Glasstab zu ebnen. Im ibrigen wird wie oben verfahren.

Das Filtrieren.

Das nach der vorstehend beschriebenen Art vorbereitete
Filterschalchen wird auf die Filtrierkapillare so aufgelegt, dafl
die durch den verbrochenen Rand der Offnung beim Saugen
entstandene kleine Einsenkung (Fig. 4, ) wieder in ihre alte
Stellung, das 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 Tétigkeit gesetzt und mit der Filtration der Probe
begonnen. Das Filtrat gelangt durch die Filtrierkapillare in ein
kleines Schélchen oder Bechergldschen und kann gegebenen-
falls weiter untersucht werden.

Die letzten Reste des Niederschlages werden in der iblichen
Weise, d. h. mittels eines dlinnen Glasstdbchens entfernt, das
am Ende eine Gummikappe trdagt. Oft ist ein Federfihnchen
besser brauchbar. Es hat sich tberdies gezeigt, dafi in vielen
Fillen die Genauigkeit weniger leidet, wenn minimale Spuren
des Niederschlages im Fédllungsgefafl verbleiben, als wenn man
durch Anwendung von zuviel Fliissigkeit grofiere Niederschlags-
mengen in Losung bringt. So 10st bekanntlich 1 cm® Wasser
etwa 00025 mg Bariumsulfat, also eine Menge, die bei unseren
Methoden schon in Betracht kommt. Sehr oft kann man den
Niederschlag auch ohne Glasstab durch einfaches Schiefhalten
des Féllungsgefdfies und gleichzeitiges Hineinspritzen eines
diinnen Wasserstrahles in das Filterschélchen bringen.

Nach dem Waschen des Niederschlages, das grofitenteils
schon wédhrend des Filtrierens geschehen ist, wird das Filter
durch kurzes Ansaugen mit der Pumpe duflerlich trocken ge-
saugt, der Henkel zurecht gebogen, dann nach Einstellung des
Atmospharendruckes (S, Fig. ) abgehoben und je nach der
Natur des Niederschlages weiter behandelt.

Das Trocknen bei bestimmten Temperaturen geschieht
in einer 8 bis 10 ¢m langen Eprouvette von 2 bis 3 em Durch-
messer, welche mittels eines Korkes verschlossen ist, der mit
zwei Bohrungen versehen ist; durch die eine fiihrt ein Thermo-
meter, an dessen Ende €in Platinhdkchen zum Aufhidngen des
Schilchens befestigt ist; die andere seitliche Bohrung dient
zum Einfiihren eines Gaseinleitungsrohres flir den Fall, wenn
z. B. in einer Kohlensdureatmosphire getrocknet werden soll.
Die Eprouvette selbst befindet sich in einem passenden
(Schwefelsdure-, Luft-) Bad.

Der Zeitaufwand ist bei dieser neuen Filtrationsmethode
ein etwas groflerer als bei den frither mitgeteilten Versuchen
(l. c.) mit den Papierfiitern, dafiir ist aber auch die Sicherheit und
Bequemlichkeit des Arbeitens eine gréfere.
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