2142

830. O.Lohse: Ueber Asbestfilter.
(Eingegangen am 17, Juli)

Der Vortheil, den ein Asbestfilter gegeniiber einem Cellulosefilter
bietet, ist bekannt. Asbest wird in den meisten Fillen von den Re-
agentien nicht angegriffen, namentlich nicht von concentrirten Lsungen
der Siuren und Alkalien. Er ldsst sich leicht auswaschen, ist selbst
fir sebr feinkdrnige Niederschlige undurchlissig, wenn das Kilter
sorgfiltig hergerichtet ist und bringt die ldstigen Reductionser-
scheinungen in Wegfall, die hiufig durch ein verbrennendes Papier-
filter verursacht werden.

Soweit mir bekannt geworden ist, hat zuerst Berzelius den
Asbest als Filtermaterial beschrieben!).

Fresenius?) hat spiiter die Anwendung der Asbestfilter mehrfach
empfohlen. Soxhlet?) wandte dieselben mit grossem Vortheil bei
Zuckeranalysen an. Sein Filterrdhrchen hatte die Form eines Chlor-
calciumrohres. Allihn') kam wieder mehr zu der Form, die Berzelius
vorschlug, zuriick, die auch von Kjeldahl %) vorgezogen wurde und
wohl am hiufigsten empfohlen und angewendet wird.

Meine analytische Thitigkeit ist mir ein Anlass geworden, einigen
Uebelstinden, welche die Formen der bisher gebr&uchlichen Réhrchen
fiir Asbesttiltration mit sich bringen, abzuhelfen. Es stellte sich beim
Gebrauche der verschiedenen Formen herans, dass sie fast alle nicht
handlich fiir das Abwigen sind. Im ausgezogenen Theile sammelt
sich bei Reductionen leicht Wasser an, welches das Springen des
Rohrchens verursacht. In den Exsiccatoren lassen sich die Réhrchen
schlecht unterbringen. Die Herstellung eines absolut unverinderlichen
und brauchbaren Asbestpolsters war seither nicht leicht. Bringt man
in diese Rohrchen zuerst langfaserigen Asbest und darauf soviel fein-
faserigen, dass Baryumsulfat nicht mehr durchgeht, so wird das Polster
so hoch, dass es beim Absaugen sehr hinderlich wird und ausserdem
ist der langfaserige Asbest nicht unveriinderlich genug, sondern giebt
beim Auswaschen immer wieder Fasern ab, deren Gewicht die Grenzen
der Gepauigkeit in vielen Fillen tberschreitet. Die Erfahrung lehrte,
dass langfaseriger Asbest als Unterlage ebenso unzweckmissig ist wie
Glaswolle. Mit letzterer habe ich in Uebereinstimmung mit einer An-

1) Berzelius, Lehrbuch der Chemic, im Docutschen herausgegeben von
F. Wahler. 3. Auflage, 1841, Band 10, Seitc 264 u. 187,

%) Fresenius, Anleitung zur quant. chem. Analyse. I, 101.

3) Journ. f. prakt. Chem. N, F. 21, 231,

4) Daselbst 22, 56.

%) Compte rendu du laboratoire de Carlsberg 1893, IV, 5.
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zahl von Analytikern, die hieriiber berichtet haben, die achlechtesten
Erfahrungen gemacht.

Bottger ') bemerkt, dass Glaswolle in heissem Wasser 15slich ist.
Battandier?) und namentlich Muck ¥) rathen dringend von der An-
wendung von Glaswolle ab. Sie verhidlt sich, da man sie meist aus
Bleiglas herstellt, garnicht unverinderlich gegen Reagentien und wird
z. B. beim Reduciren unter Erwirmung oft vollkommen  schwarz.
Beim Trocknen wird sie derartig briichig, dass sie nachher Splitter
in Menge abgiebt. Ich fithre ein Beispiel bierfir an: Rohrchen A
wurde nur mit kurzfaserigem Asbest) beschickt, Réhrchen B mit einer
Unterlage von Glaswolle und Asbest. Beide wurden zuerst mit 250 cem
heissem Wasser ausgewaschen, daon bei 150° getrocknet und wogen:

A. 13.1039 g. B. 13.6259 g.

Bei wiederholtem Auswaschen mit 250 ccm Wasser und nach-
folgendem Trocknen bei 150° inderte sich das Gewicht, wie folgt:

A B.
13.1039 13.6242
13.1039 13.6232
13.1038 —

Beim Gooch’schen Tiegel®) ist erreicht, dass man langfaserigen
Asbest und Glaswolle ganz vermeiden kann. Durch Versuche von
Th. Paul §) ist eingehend festgestellt worden, dass gut gelagerter, fein-
fageriger Asbest im Gooch'schen Tiegel sein Gewicht durchaus nicht
#dndert, mag man auswaschen, filtriren, glihen. Freilich ist man bei
Analysen, die stirkeres Erhitzen erfordern, in Anbetracht der Zer-
brechlichkeit der Gooch’schen Tiegel aus Porzellan oft gezwungen,
zu Platintiegeln seine Zuflucht zu nehmen. Ausserdem lassen sich
Reductionen im Gooch’schen Tiegel durch Behandlung mit Wasser-
stoff nicht leicht ausfihren, da die Oberfliche der Niederschlige gross
ist und schwer den Einflissen der Luft entzogen werden kann.

Ich habe versucht, eine nene Form der AsbestfilterrShrchen zu
-ersinnen.

Ich gehe zur Beschreibung derselben iiber und gebe im Folgenden
auch eine Reihe von Hilfsapparaten an, die mir und Anderen beim
Analysiren gute Dienste geleistet haben.

1) Polyt. Notizblatt 34, 319.
%) Archiv der Pharmacie 12, 436.
3) Daselbst 19, 140. ) )
4) Nach einer spiter angegebenen Vorschrift.
%) Chem. New: 37, 181.
6) Z. f. analyt. Chem. 31, 542,
. 139%
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Beschreibung der Constructionen.
Das neue Robhrchen!) ist ein Stiick Glasrohr von der Dicke
eines Verbrennungsrohres, welches an einem Ende rund zugeschmolzen

und mit einem Siebkranze von Ldchern versehen ist (Figur 1).
Das andere Ende ist kropfartig erweitert, sein Rand rundgeschmolzen.

) Die Firma Franz Hugershoff hat sich diese Rohrchen gesetzlich
schiitzen lassen. D. R.-G.-M. No. 119401.
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Die Liinge des Rdhrchens betriigt 12 ccm, der lichte Duarchmesser
15 mm, der lichte Durchmesser des Kropfes 20 mm. Auf die Her-
stellung des Lochkranzes wird von der herstellenden Firma ganz
besondere Sorgfalt verwendet. Derselbe besteht aus sieben Léchern,
welche seitlich angebracht sind. Die Methode der Herstellung ist
eine derartige, dass die Rohrchen an diesem Ende bequem stark er-
bitzt werden kdnnen, ohne dass man das Zerspringen das Lochkranzes
zu befiirchten hat. Der Kropf dient als Trichter und zugleich als
Widerlager beim Einhiingen in ein Exsiccatorgestell. Die Réhrchen
werden aus weissem oder farbigem Natronglas (letzteres fiir lichtem-
pfindliche Niederschlége), wie aus bestem bdhmischen Glase hergestellt
und ohne oder mit Stopfen (Figur 2) geliefert.

Fir die Wigung des Rohrchens dient ein einfacher Wigebock
aus Aluminium (Figur 3). '

Als Exsiccator benutze ich ein grosses cylindrisches Gefiiss, mit
besonders construirtem Einsatz (Figur 4)') oder fiir wenig Robrchen,
welche neben Tiegeln untergebracht werden sollen, einen von Reinhardt
coustruirten Exsiccator?) mit Porzellaneinsatz (Figur 5). Der fir
zwolf Rohrchen eingerichtete grossere Exsiccator hat ein Innengefiss
mit einem Wulst, auf dem eine durchlochte Nickelplatte aufliegt.
Diese hat 13 Lécher, von denen 12 fir Réhrchen, der letzte
kleinere fiir ein Thermometer bestimmt ist, iiber dessen Wichtigkeit
spiiter zu berichten ist. Auf den Boden des Exsiccators bringt man
2 em hoch Chlorcalcium, in das Innengefiss Kaliumhydroxydsticken.
Die Trocknung in diesem Apparate ist eine sehr vollkommene. Das
Wackeln der Junentheile ist ausgeschlossen. Der Exsiccator nach
Reinhardt ist nach dem Princip der von Hempel vorgeschlagenen
Exsiccatoren construirt). Letzterer Exsiccator diirfte sich fiir Prakti-
canten besonders eignen.

Uebrigens lassen sich die Réhrchen auch in andern Exsiccatoren
gut lagern.

Beim Filtriren benutzte ich eine Birne, wie sie fiir Gooch’sche
Tiegel angewendet wird. Sie sitzt auf einer Absaugeflasche, die man
sich zweckmissig mit einer Volumtheilung versieht.

Sollen die in den Rohrchen gesammelten Niederschlige in einem
Gasstrome gegliiht werden, so setzt man auf den Kropf einen durch-
bohrten Stopfen. Durch die Bohrung fiihrt ein Glasrohr mit Hahn
oder ein Gabelrohr mit zwei Hahnen (Figur 7), welches die gleich-
zeitige Behandlung zweier Rohrchen gestattet. Das Gabelrohr ver-
bindet man mit dem Gasometer, leitet Gas ein und erhitzt mit freier
Flamme. Verbrennungsgase treten nicht zu den Niederschligen.

) Auch dieser Apparat ist gesetzlich geschitzt.
%) D. R.-G.-M. %) Diese Berichte 23, 3566.
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Zum Herausnehmen gebrauchter Asbestpolster dient die Zange
(Figur 6), zum Reinigen: der Rohrchen eine Rundbiirste mit end-
stindigen Borsten. Den kurzfaserigen Asbest bezog ich bisher von
der Firma Merck in Darmstadt.

Das Asbestpolster stellt man so dar, dass man feuchten Asbest
mit der Zange erfasst, in die Rohre schiebt und mit einem abge-
flachten Glasstabe sanft festdriickt. Das Polster habe die Hihe von
10—12 mm und werde vor dem Trocknen bei 150° mit 200 cem
heissem Wusser gewaschen. Analysenangaben lasse ich im Zusammen-
hange folgen.

Es eriibrigt noch, der Firma Franz Hugershoff!) in Leipzig
fiir die treffliche Unterstiitzang bei der Constru(tmn der Apparate
den wirmsten Dank zu sagen.

Kiel, Universititslaboratorium.

3831. Richard Mdéhlau und Volkmar Klopfer:
Ueber die Condensation von Benzhydrolen mit Parachinonen
und parachinoiden Verbindungen.

[Mittheilung aus dem Laboratorium fiir Farbenchemie und Firbercitechnik
der Technischen Hochschule zu Dresden.)

(Eingegangen am 24. Juli.)

Die eingehendere Untersuchung der Condensationsfibigkeit
aromatischer Alkohole mit Chinonen und chinoiden Verbindungen,
iiber welche in Kiirze schon berichtet wurde?), hat gelehrt, dass]die
Vereinigung der alkoholischen Hydroxylgruppe mit Kernwasserstoff
des Chinonkdrpers unter Wasserbildung nur daunn vor sich geht,
wenn der Alkohol ein secundiéirer, rein aromatischer, wie Diphenyl-
carbinol oder Tetramethyldiamidodiphenylcarbinol, und der Chimon-
koérper ein Parachinon oder eine von einem solchen ableitbare
Verbindung ist.

Versuche, fett-aromatische, secundire Alkohole, wie Methylphenyl-
carbinol, mit p-Chinonen zu condensiren, fihrten zu keinem Ergebniss.
Primédre und tertidre aromatische Alkohole, wie Benzylalkohol und
Triphenylcarbinol, verhielten sich p-Chinonen gegeniiber gleichfalls
indifferent.

Y Franz Hugershoff, Fabrik und Lager chemischer Apparate. Leipzig,
Carolivenstr. 13.
2) Diese Berichte 31, 2351,





