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auf dem Filter selbst. Man kann die Fliissigkeit, die zum Heraus-
16sen eines Teiles des Niederschlages verwendet wird, ebenso wie
spéter das Waschwasser beliebig lange mit dem Niederschlag in Be-
riihrung halten und so eine Dekantation auf dem Filter selbst vor-
nehmen. Das Auswaschen oder das Herauslosen der Niederschldge
erfolgt mit weniger Waschwasser oder Losungsmittel viel griindlicher
als etwa auf dem Papierfilter, da das gesamte Waschwasser oder
Losungsmittel stets durch den gesamten Niederschlag hindurch-
gesaugt wird, und jedesmal in kurzer Zeit bis zur Lufttrockene ab.
gesaugt werden kann. Das Abklatschen der gréfleren Niederschlags-
mengen oder das Einsenken geringer Niederschlagsmengen samt dem
Papierfilter in das Losungsmittel, durch welches das Papier an-
gegriflen wird, wird hier vollig vermieden.

Es wird als Beispiel die qualitative Trennung einiger Metalle
der Schwefelwasserstoffgruppe in der in Fig. 3 abgebildeten An-
ordnung (Filter <7) vorgezeigt.

Sehr groff sind die Verwendungsméglichkeiten der Glasfilter auf
dem Gebiete der priparativen Chemie. Bezeichnend fiir die
Weite des Anwendungsgebietes ist die Filtration von Huminsaure,
wie sie Prof. Eller aus einer aus Chromséure und konzentrierter

Fig. 8
(etwa !/, nat. Grige).

Fig. 4
(etwa !/; nat. GrdfSe).

Schwefelsiiure bestehenden Fliissigkeit vorgenommen hat. Eine
grofere Anzahl von Priiparaten sind im hiesigen anorganischen Prak-
tikum unter Verwendung von Glasfiltern ausgefiihrt worden. Viel-
fach sehr wesentlich ist hier auch der Umstand, dal man diese Glas-
filter durch Glasverschmelzung ohne weiteres mit anderen Glas-
apparaten verbinden kann. '

Es wird eine Anordnung vorgezeigt, die es gestattet, Fillung
und Filtrationen im gleichen Raum, bei beliebig regelbarer Tempe-
ratur und unter irgendeinem freigewiihlten Gas vorzunehmen. Durch
Uberfiihren des Filters mit dem Priparat in einen H. Me y e r schen
Exsikkator kann dann die Trennung ebenfalls bei beliebiger Tempe-
ratur unter freigewiihitem Gas oder auch im Vakuum erfolgen.
Auch die Filtration von Quecksilber ist austiihrbar, ferner ein
sumgekehrtes Filtrieren”, indem die triibe Fliissigkeit durch ein
einer Pipette vorgeschaltetes Glasfilter in die Pipette suspensions-
trei eingesaugt wird, ebenso eine Filtration ohne Saugung (Fig. 4).

Auch iiber die bisher gestreiften Anwendungsgebiete hinaus be-
steht eine Reihe von Anwendungsmdglichkeiten: So als Diaphragma bei
elektro-chemischen Arbeiten, als Soxhlet-Filter bei Extraktionen,
woriiber Herr Dr. Prausnitz gesondert in der Fachgruppe fiir
Organische Chemie berichtet, als Gasfilter u. a. m. Ferner liegt
die Moglichkeit, die filtrierten Niederschlige direkt mit dem Filter
einzuschmelzen, auch eine Verwendung bei Schiedsanalysen und in
der gerichtlichen Chemie nahe.

Es wird ein Soxhlet-Apparat mit Glasfllter vorgezeigt,
ferner eine Anordnung, die ein Einschmelzen des filtrierten Pripa-
rates ermoglicht.

Alles in allem genommen bin ich der Ansicht — selbst wenn

heute noch nicht iibersehen werden kann, wieviel von den angeregten
Verwendungsmoglichkeiten sich einbiirgern werden, und was an
brauchbaren Vorschligen neu hinzukommt —, da dieses Filtrations-
material eine ganze Reihe von Verbesserungen in der Experimental-
technik des chemischen Laboratoriums mit sich bringen kann.

Von grofier Bedeutung fiir die hier behandelten Fragen ist es,
daB die Staatliche Porzellanmanufaktur in Berlin sich
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in der allerletzten Zeit mit dem Problem der Verwendung von
filtrierendem Porzellan fiir Laboratoriumszwecke mit Erfolg befaBt
hat. Es soll schon hier gesagt werden, dafl es sich um ein sehr
aussichtsreiches Material handelt. Die Ergebnisse von Untersuchungen
(die in einzelnen Punkten derzeit noch erginzt werden) iiber diz
dabei in Frage kommenden Eigenschaften und Anwendungsgebiete
sollen demnichst zur Verdffentlichung gelangen. Sehr wahrschein-
lich ist es, dal sich auf diesem Gebiete Porzellan und Glas in
ahnlich gliicklicher Weise ergiinzen werden, wie es bis jetzt bei den
iibrigen Laboratoriumsgeriten der Fall ist.

Es werden Porzellantiegel mit gleichfalls aus Porzellan be-
stehenden porésen Boden in drei verschiedenen GréSen oder Formen
vorgezeigt und eine Filtration von Eisenhydroxyd ausgefiihrt. Da
diese Tiegel ohne Gewichtsverlust gegliiht werden konnen, eignen
sie sich sehr gut ffir die quantitative chemische Analyse.

[A. 190.]

Ein neuer Soxhlet’scher Extraktionsaufsatz.

Von Dr.-Ing. PAuL H. PRAUSNITZ, Jena.
Aus dem Laboratorium des Jenaer Glaswerks Schott u. Gen. in Jena,
(Eingeg. 29 /10. 1923.)

Bei einer Reihe von Versuchen auf anderem Gebiet wurden vom
Jenaer Glaswerk Schott u. Gen. Filterplatten aus gefrittetem oder
gesintertem Glase hergestellt. An der Ausbildung dieser neuartigen
Korper' waren insbesondere beteiligt die Herren Dr. Hersch-
kowitsch und Dipl.-Ing. Grossmann, deren aus der Zeit vor
dem Kriege stammende Versuche im vergangenen Jahre von Letzi-
genanntem wieder aufgenommen wurden. Die vielseitige Anwendung
dieser Filterplatten wurde durch eine Ausstellung im Glaswerk den
Teilnehmern der Tagung des Vereins deutscher Chemiker vor-
gefithrt. In der Fachgruppe fiir anorganische Chemie spricht Herr
Prof. Hiittig eingehend iiber die Anwendungen dieser Filterplatten
in der chemischen Analyse.

Mit der Ausgestaltung dieser Arbeiten betraut, kam der Vor-
tragende auf den Gedanken, derartige Filterplatten aus gesintertem
Glase in den Soxhletschen Extraktionsaufsatz einzubauen, in dem
man bisher Hiilsen aus dichtem Papier zur Aufnahme des Extraktions-
gutes verwendet hatte, Der Vorteil der Glasfilterplatten besteht darin,
daBl man diese in Gefifle aus demselben Glasmaterial jeweils voll-
kommen fest und dicht einschmelzen kann; die chemischen und
physikalischen Eigenschaften der Filterplatte und des Glases stimmen
iiberein, und man hat den besonderen Vorteil, die ganzen Vorgiinge
mit dem Auge beobachten zu konnen. Wenn man nun eine derartige
Filterplatte, welche zweckmiiBig schwach nach unten gew?&lbt ist, etwa
am unteren Viertel eines Soxhlet- Aufsatzes einschmilzt, so sickert,
nach Einfiillen des Extraktionsgutes, das Kondensat der Extraktions-
flissigkeit gleichméfig durch das ganze Extraktionsgut und durch
das Filter hindurch und sammelt sich im unteren Raume an; es
steigt dann, Filter- und Extraktionsgut iiberflutend, auch im oberen
Teil des Aufsatzes in die Hohe, bis es in bekannter Weise den Uberlauf-
heber in Tatigkeit setzt. Damit dieser Vorgang eintreten kann, mufl
aber an einem solchen neuartigen Aufsatze ein drittes Rohr vor-
handen sein, das unten unmittelbar unter der Filterplatte und oben
in Hohe des weiten Dampfrohres in den eigentlichen Aufsatz ein-
miindet. Damit das Kondensat durch die Filterplatte in den unteren
Teil des Aufsatzes eintreten kann, dient dieses dritte Rohr zum
Druckausgleich oder zur Entfernung der verdrangten Luft.

Fiir verschieden feine Kérnungen des Extraktionsgutes kann man
Filterplatten von weitgehend verschiedener Porenweite auswihlen.
Fiir jede derartige Filterplatte ist dann natiirlich ein eigener Extrak-
tionsaufsatz notwendig. Bei vielen Serienarbeiten wird man allerdings
immer mit derselben Korngrile der Filterplatte auskommen. In
anderen Fillen kann man sich aber so behelfen, daB man ein
glisernes Rohr unten mit einer entsprechenden Filterplatte abschliefit
und diesen Filtertiegel als Ersatz der alten Papierhiilse in einen
gewbhnlichen Soxhlet-Extraktionsaufsatz lose einsetzt. Man kann
dann seine alte Soxhlet- Apparatur verwenden und nur jeweils fiir
besondere Zwecke Glasfiltereinsitze von wechselnder Porenweite
benutzen.

Durch die Verwendung derartiger Extraktionsaufsitze mit Glas-
filterplatten wird die Benutzung der teuren Papierhiilsen tiberfliissig;
denn es liegt aut der Hand, dafl die Glasfilter leicht zu reinigen und
beliebig oft brauchbar sind. Diese haben aber aufierdem den grofien
Vorteil, daB man mit ihrer Hilfe Fliissigkeiten fiir die Extraktion
benutzen kann, welche Papier oder Cellulose angreifen. Vor Pukall-
schen R6hren haben die Glasfilter den Vorteil groSerer Durchlassigkeit
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und voélliger Durchsichtigkeit. Sie sind bisher vorteilhaft verwendet
worden fiir Extraktionen mit Essigsiure und mit 20%iger Salz-
sdure, fiir welche andere Iliilsen kaum in Frage kommen diirften.
Sie sind aber natiirlich ebenso zweckmiBig fiir alle iiblichen orga-
nischen Fettldsungsmittel und fiir alle Arten von Arbeiten in der
pharmazeutischen und Brennstofichemie. [A. 212.]

Uber diec Verwendung von Mehgefifen bei
Wéarmegraden, die von der Normalwdrme
abweichen.

Von Dr. G. BRuHNS, Charlottenburg.
(Eingeg. 10./9. 1923.)

Die teueren Preise der Glasgerite fiir Mefizwecke in Laboratorien
(Biiretten, Pipetten, Kolben usw.) lassen es angebracht und lohnend
erscheinen, auf einen nicht selten zutage tretenden Irrtum hinzuweisen.
Man glaubt némlich vielfach, derartige Gerite seien nur bei der auf
ihnen angegebenen ,Normalwiérme“ mit ausreichender Genauigkeit
verwendbar, falls man Umrechnungen vermeiden will. In Wirklichkeit
kommt es aber auf die Angabe der Normalwirme selbst bei feineren
chemischen Untersuchungen gar nicht an, wie eine einfache Uber-
legung zeigt, und es wire deshalb besser, die Bezeichnungen ,,15 0,

159,
40
zulassen, um unnttige Besorgnisse bei deren Gebrauch zu vermeiden.

Der Irrtum, den ich im Auge habe, stammt offenbar noch von den
Zeiten des ,M o hrschen Liters* her und hat sich in Kopfen, die zum
Nachdenken iiber diesen Gegenstand keine Zeit oder Neigung haben,
auf das ,metrische Liter” iibertragen. Zwischen diesen beiden Ein-
heiten ist jedoch ein grundsédtzlicher Unterschied.

Das Mohrsche Liter ist eine von der Wérme
stark abhiingige GrofBe, denn es stellt den Raum vor, den
1kg Wasser bei einer bestimmten Wérme einnimmt, die man die
Normalwirme nennt. Da das Wasser sich bei der Erwarmung um.1°
ungefiihr um 0,02 % ausdehnt, so macht eine Abweichung der Wirme
von 5°¢ schon 0,1 %, eine selbst bei manchen gewd&hnlichen Unter-
suchungen in Betracht kommende Gréfle aus. Es ist also nicht gleich-
giiltig, ob fiir das M o h r sche Liter 15° oder 20¢ als Normalwirme an-
genommen werden: ein fiir 20° geeichtes M o h r sches Liter ist ungeféhr
um 0,1 %, also 1cem, grofler als ein fiir 15° geeichtes, und somit sitzt
bei dem Mo hrschen Liter die Marke um so héher, je hther die
Normalwiirme ist, tiir welche es gilt. Urspriinglich eichte Mo hr seine
Gerite fiir 17,56°C (= 14°R), spéter tiigte man jedoch noch 15° und
200 hinzu, so daB es hiernach eigentlich drei verschiedene M o hr sche
Liter gibt. _

Um dieser Verwirrung ein Ende zu machen, sowie die Gasmef3-
werkzeuge mit den fiir Fliissigkeiten verwendeten in Ubereinstim-
mung zu bringen, wandte man sich wieder dem ,wahren Liter" zu,
welches man nie hétte verlassen sollen.

Das wahre Liter ist im Gegensatz zum Mohr-
schen Literein von der Widrme génzlich unabhin-
giger Raum, und zwar gleicht es bekanntlich bis auf eine #uflerst
geringe Abweichung einem Kubikdezimeter. Von grofiter Wichtigkeit
ist es fiir den Chemiker, sich diesen Satz einzupr#igen, und man darf
sich nur an ihn erinnern, um sich von den Unzutréglichkeiten des
Mo hrschen Liters zu befreien. Dies zeigt sich deutlich gerade in der
Begriffsverwirrung, welche durch die nachfolgenden Bemerkungen bei
denjenigen Chemikern, die ihr noch unterliegen, zu beseitigen mein
Bestreben ist.

Praktisch kann der Raum des Liters natiirlich nur durch eine Umn-
grenzung mit ,Winden“ festgelegt werden, und diese bestehen aus
Stoffen, die sich durch die Wirme ausdehnen. Der Chemiker be-
nutzt dazu fast ausschlieBlich Glasgelifie, und somit ist die Ausdeh-
nung des Glases bei der Abgrenzung des wahren Liters zu beriick-
sichtigen. Die Vereinfachung gegeniiber dem Mohrschen Liter besteht
also darin, da wir nicht mehr von der Ausdehnung des Wassers
und des Glases, sondern lediglich von der letzteren abhiéingig sind.
Da die mittlere Verldngerung des Glases zu 0,0000085 fiir 1° an-
gegeben wird, so berechnet sich die Raumvergrofierung zu 1,00000853
== 1,0000235, einer Zahl, die man unbedenklich auf 1,000025 abrunden
kann, so dafl fiilr jeden Warmegrad eine Ausdehnung des Glasgefiiies
um /44000 in Betracht kommt. Diese Grofie betrigt nur rund ein
Achtel der fiir die Ausdehnung des Wassers angegebenen, und somit
liegt in dem Ubergang vom Mo hvschen Liter zum wahren Liter ein
Vorteil von sechs Achtel, denn das siebente Achtel gleicht sich bei
dem Mo hrschen Liter dadurch aus, da8 die Ausdehnung des Glases
im entgegengesetzten Sinne wirkt wie die des Wassers.

od. dgl. auf MeB3kolben, Pipetten und Biiretten in Zukunft fort-

- delt — iiberhaupt nicht ankommen.

Setzen wir nun den Fall, da in einem Glasgefil, welches bei 150
genau ein wahres Liter fait, eine abgewogene Menge Stoff (z.B.6,3024¢
—= 0,1 Normalgewicht kristallisierte Oxalsiure) aufgeldst und zur Marke
aufgefiillt wird, aber nicht bei 159, sondern bei 20°. Die irrtiimliche
Meinung mancher Chemiker geht nun dahin, daf3 der hierdurch be-
gangene Fehler 0,1 % betrage. In Wirklichkeit kommt aber natiirlich
nur die Ausdehnung des Glases in Betracht, und der Fehler beschriankt
sich deshalb auf 5/a0000 = /8000 = 0,0125 %, also eine Grofle, die sclbst
fiir die feinsten chemischen Untersuchungen kaum noch eine Rolle
spielt. Sogar in tropischen Liéndern wiirde man sich bei einer Luft-
wirme von 28 ¢ erlauben kionnen, die Auffiilllung in demselben, fiir 15°
genau stimmenden Literkolben vorzunehmen, denn der Fehler belduft
28 —15 1 o
'4()'601)——%— rund 0,03 /o.

Wie hieraus ersichtlich, kann es bei Glasgefifien, die nach dem
wahren Liter geeicht sind, dem Chemiker auf eine Angabe der Normal-
wirme — falls es sich nicht um ganz ungewdhnliche Verhéltnisse han-
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g‘i—;o geeicht ist, bleibt sich fiir gewshnliche chemische Arbeiten gleich,

sich dann nur auf

oder

und diese Angaben rufen, wie mir die Erfahrung gezeigt hat, nur
Verwirrung in den Kpfen hervor. Es wire daher nach meiner An-
sicht besser, sie fortzulassen und nur die Buchstaben ,W.L.* als
Zeichen dafiir anzubringen, dafl das wahre Liter der Ausmessung zu-
grundegelegt ist. Dies wird gegenwiirtig noch mnicht iiberfliissig sein,
weil in den Laboratorien und leider auch in den Handlungen immer
noch Gerdte nach Mohrschem Liter vorritig sind. Im @brigen gilt
mein Vorschlag gleichermafien fiir Kolben, Pipetten und Biiretten.
Uber Wigeflaschchen (Pyknometer) dagegen wird unten noch ein Wort
zu sprechen sein.

Zwei Umstiinde sind noch zu erwdhnen, von denen der erste
diesen Entschluf8 zu erleichtern, der zweite ihn als moralisch not-
wendig hinzustellen geeignet ist.

Es steht (hoffentlich recht bald!) bevor, die amtliche Normalwérme
tiir Ausmessungen nach dem wahren Liter von 15° durchweg auf 20°
zu erhéhen, und dies kime noch der Verringerung jener schon nach
obigen Berechnungen unbedeutenden Fehler zugute, weil eine Wirme
von 20° besser dem Durchschnitt entspricht als 15°, mithin die Ab-
weichungen nach oben, die hauptsichlich vorkommen, um 5 ¢ geringer
werden.

Fiir die amtlich geeichten Mefigerite fiir Fliissigkeiten empfiehlt
sich die Fortlassung einer Angabe iiber die Normalwérme noch aus
dem Grunde, weil nach der ,,Eichordnung fiir das Deutsche Reich* vom
8. November 1911 die Fehlergrenze z B. fiir ein 100 ccm-K§lb-
chen 0,05 ccm betrigt, mithin viermal soviel wie die Raum-
vergréflerung bei dem Erwérmen von 159 auf 20 ° und das Anderthalh-
fache wie bei der Steigerung der Warme auf 289°. Ein bei 15° genau
richtiges Kélbchen kann auf etwa 35° erwdrmt werden, bevor die Aus-
dehnung des Glases die als Fehlergrenze festgesetzte GroBe iiber-
schreitet! Bedenkt man ferner, daf die Abweichung auch nach unten
statt nach oben zulissig ist, so ergibt sich als Spielraum fiir amtlich
geeichte 100 ccm-Kdlbchen nicht weniger als 0,1 cem, mithin das Acht-
fache bzw. das Dreifache der in Rede stehenden Verénderungen durch
Erwédrmen von 15° auf 20° oder 28°! Fiir Literkolben ist die Grenze
allerdings bedeutend enger, niamlich nur 2 X 0,18 ccm, doch 148t sie
immerhin noch einen Gebrauch bei 28 ° zu, ohne erreicht zu werden.
Bei Vollpipetten und Biiretten sind die zuldssigen Fehler der amt-
lichen Eichung prozentisch ungetihr ebenso grofl wie bei den Mef3-
kolben, also hat es auch im Gebrauch dieser Geriite keinen Sinn, aut
die Ausdehnung des Glases Riicksicht zu nehmen t). Eicht man sich
Vollpipetten selbst, so kann man zwar eine erheblich engere Fehler-
grenze als die amtliche einhalten, jedoch kommen Berichtigungen auch
dann nur fir grofie Pipetten und erhebliche Abweichungen von der
Normalwéirme in Betracht.
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Womitwill also dieEichungsbehtrde ihre Aufschriften ,,-?; “ usw.

rechtfertigen, wenn sie den vielfachen Fehler bei der Herstel-
lung der Mefigerite zulifit, wie man ihn bei deren praktischem G e -
brauch bei abweichenden Wirmen innerhalb der gewdhnlichen
Grenzen begehen kann? Noch weniger angebracht erscheint es, wenn
selbst die gewohnliche Handelsware derartige Bezeichnungen trigt,

1) Die Bliretten sind auBerdem bekanntlich nach einem Grundsatz
ausgewogen, welcher sie filr eine groBe Anzahl von Verwendungen bei
chemischen Untersuchungen unbrauchbar macht. Freilich muB anerkannt

| werden, daB keine andere Art und Weise auffindbar ist, um Biiretten {lir

alle Fdlle zu genauen Messungen tauglich zu machen, als das Abwarten
des vollstindigen Nachlaufs. Hierzu glaubte man sich jedoch aus an-
geblich praktischen Riicksichten nicht entschlieBen zu kdnnen.





