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Eigenschaften und Anwendung der Glasfilter 11*)

Von Dipl.-Phys. W. Frank und Chem.-Ing. D. Kutsche
Jenaer Glaswerk Schott & Gen., Mainz.

Trennung der Phasen fest-fliissig
Zur Trennung der Phasen fest-fliissig werden fiir die qualitative Analyse und
die priparative Chemie Filternutschen, fiir die quantitative Analyse Filter-

tiegel verwendet. .

Die Glasfiltertiegel sind besonders geelgnet fiir Niederschlage, die bis zur Ge-
wichtskonstanz getrocknet werden miissen. Nach vorschriftsméBiger Reinigung
(s. u.) wird der Filtertiegel bei 110 °C rasch gewichtskonstant. Nach der Filtra-
tion wird er mit dem feuchten Niederschlag in den bis zu 150 °C heiBlen Trocken-
schrank gestellt und dort bis zur Gewichtskonstanz getrocknet. Je nach
Bestimmung kann man an der freien Luft oder im Exsikkator abkiihlen. Zum
Gliihen von Niederschligen werden die Tiegel in den kalten elektrischen Ofen
gestellt und kénnen dort bis auf 500 °C erwirmt werden. Nach Abschalten des
Stromes sollen sie bis wenigstens 200 °C im Ofen abkiihlen. Erhitzen tiber 500 °C
kann zum Zerspringen der Tiegel nach dem Wiederabkiihlen fithren. Bei rich-
tiger Behandlung und einwandfreier Reinigung verliert ein Filtertiegel bei jeder
quantitativen Analyse nur etwa 0,2 bis 0,3 mg an Gewicht. '

. Filterplatten der Porositédt 0, 1 und 2 werden von Wasser und niedrig viscosen
Fliissigkeiten auch ohne Anwendung von Vakuum oder Druck durchlaufen.

Die Filtrationsgeschwindigkeit kann entweder durch Anwendung von Druck
auf der Filterplatte (Druck-

filtration) oder durch Druck-
minderung auf der Seite des
Filtratabflusses (Saugfiltra-
tion) erh6ht werden. Die An-
wendung von Druck oder
Vakuum ist auch dann er-
forderlich, wenn der Durch-
fluB durch den sich bilden-
den Filterkuchen gehemmt
wird. Durch Filter der Poro-
sitdt 3, 4 oder 5 ist in jedem
Fall unter Anwendung von
Druck oder Vakuum zu fil-
trieren. Hauptsichlich wird
im Laboratorium die Saug-
filtration angewendet.

o

Abb.4.a) Filtriergerit mit Saugflasche, b) Filtrierapparat nach Witt.

*) Teil I diese Ztschr. 19, 145 [1968],
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Saugfiltration
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Zum Absaugen bendtigt man normalerweise Saugflaschen oder verwendet
spezielle Filtrier-Apparate. Abb. 4a zeigt ein Filtriergerdt mit Saugflasche. Der
Filtertiegel ist hier iiber einen FiltriervorstoB mit der Saugflasche verbunden.
Abb. 4b zeigt den Filtrier-Apparat nach Wiit.

Wenn es darauf ankommt, ein klares
Filtrat in groBerer Menge und nicht
den Feststoffanteil zu gewinnen, wird
in vielen Fillen die sogenannte um-
gekehrte Filtration angewendet. Man
liBt den Niederschlag absetzen und
saugt die dariiberstehende Fliissigkeit
durch ein Eintauchfilter. Da sich bei
dieser Methode kaum ein Filterkuchen
auf der Filterplatte absetzen kann,
lassen sich hohe Filtrationsgeschwin-
digkeiten erreichen und gréfere Men-
gen schnell verarbeiten. Eine derartige
Anordnung zeigt Abb. 5.

%
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Abb. 5. Anwendung zur umgekehrten Filtration.

Speziell fiir radiochemische Arbeiten sind dreiteilige und zweiteilige Filter-
nutschen verfiigbar (s. Abb. 6a u. Abb. 6b). Bei der dreiteiligen Filternutsche

Yy 7

Abb. 6. a) Dreiteilige Filternutsche
fiir radioaktive Arbeiten. b) Zwei-
teilige Filternutsche fiir radioak-
tive Arbeiten.

kann die eingelegte Filterplatte mit dem abfiltrier-
ten radioaktiven Niederschlag direkt zur Messung
in ein Zahlrohrgerat gebracht werden. Der Auflen-
durchmesser paft zu den MeBvorrichtungen der
meisten Zahlrohrgerite. Der Niederschlag kann in
der iiblichen Weise vor oder nach der Messung auf
dem Mittelteil getrocknet und gewogen werden. Bei
der zweiteiligen Filternutsche wird ein feuchtes
Papier- oder Membranfilter auf die Filterplatte ge-
legt und das Oberteil fest angedriickt. In beiden
Fillen erhdlt man den radioaktiven Niederschlag
in sehr gleichméBiger Schicht, wie sie zur genauen
Messung radioaktiver Isotopen erforderlich ist.

Abb. T zeigt einen Filterkolben, der die komplexometrische Zuckerbestimmung
nach Potterat-Eschmann verbessert und erleich-

tert. An einem Rundkolben ist hier im Winkel

von 120° ein Allihnsches Rohr angesetzt. Diese

neue Kombination von Filtrier- und Kochgefi3

schliet Substanzverluste ‘aus, da Kochen und

anschlieflendes Filtrieren in einem Gefa durch- ,, .

gefithrt werden. Daraus ergibt sich auBerdem miterkolben nach Potterat-Eschmann.
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Abb. 8. Anordnung zur Filtration bei
niedrigen Temperaturen.

Druckfiltration
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eine bei Serienanalysen wichtige Zeitersparnis.
In die Hiilse wird der RiickfluBkiihler eingesetzt.

Soll ein Stoff durch Auflésen in einem geeig-
neten Losungsmittel bei gewthnlicher Tempe-
ratur und Abkiihlen der Lésung auf eine Tem-
peratur tief unter 0 °C umkristallisiert werden,
muB man in einem Kiltebad filtrieren Hine
solche Anordnung zeigt Abb. 8. Man verwendet
(lasfilternutschen, wobei man den Trichterstiel
durch Anschmelzen einer Glasréhre verlingert
und in U-Form biegt, um- die Nutsche in das
Kiihlgemisch in einem Dewar-Gefifl eintauchen
zu konnen.

Ebenfalls fiir Kristallisationen und anschlie-
Bende Filtration bei niedriger Temperatur sind
Eintauchnutschen gut geeignet. Es geniigt hier-
bei, das Kristallisationsgefa3 gut zu kiihlen.

Die Druckfiltration wird an Stelle der Vakuumdestillation an- m

gewendet zur

Filtration heiBer, gesittigter Lésungen, um Losungsmittel-
verluste und Verstopfung der Filterplatte durch Kristalli- '

sation zu vermeiden,

Filtration von Losungen in niedrig siedenden Losungs-

mitteln, wie z. B. Ather,

Filtration in inerter Atmosphire,

Filtration von Fliissigkeiten, die nicht entgast werden sollen.
Abb. 9 zeigt das Druckfilter nach Dannley. In der aufgeschraub-
ten Kunststoffkappe, die den Fiillstutzen verschlieBt, befindet

sich eine Membran als Uberdrucksicherung. Sie reifit, wenn der

Abb. 9. Druck-

Druck 1,5 atii iibersteigt und verhindert dadurch eine Besché- St
er nach

digung der Filterplatte.

Filtration kleiner Stoffmengen

Dannley.

Fiir die Filtration kleiner Stoffmengen stehen Mikro-Glasfiltergeréte zur Ver-
fiigung. Abb. 10 zeigt die Anwendung eines Mikro-Eintauchfilters. Der Durch-
messer der Filterplatte betrigt 10 mm. Es dient zum Absaugen kleiner Losungs-
mittelmengen unter Filtration. Die Anordnung erlaubt, den abfiltrierten Filter-
riickstand gleich in demselben Gefé weiter zu verarbeiten, z. B. umzukristalli-
sierén. Bei dieser Arbeitsweise sind die Verluste an Feststoffen sehr gering.
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Mikro-Filternutschen werden mit einem Platten-
durchmesser von 10 mm und einem Inhalt von 0,8 ml
bzw. 2 ml hergestellt. Bei dem geringen Plat-
tendurchmesser ist bei Verwendung der Poro-
sitit 4 naturgemdB auch die Durchfiuige-
schwindigkeit gering. Bei Vorliegen einer kleinen
Feststoffmenge in einem groBen Fliissigkeits-
anteil empfiehlt sich daher die ‘Anwendung
. der in Abb. 11 gezeigten Mikro-Filternutsche .
nach Pregl. Die Glasfilterplatte der Porositéit 1 ;
dient hier als Unterlage fiir eine Asbest- U
schicht, die durch Ansaugen von Asbestmilch  Abb.11.
gleichmiBig auf der Filterplatte angebracht BAkso-Fleer-

nutsche nach

Abb. 10. Anwendung des :
Mikro-Eintauchfilters,  Wird. Pregl.

Trennung der Phasen fest-gasformig
Beim Arbeiten mit Gasen ist es oft erforderlich, das Gas von mechanischen Ver-
unreinigungen wie Staub, mitgerissenen Teilchen aus festen Prockenmitteln,
Katalysatoren u. a. zu befreien. Wihrend sich fiir das
TFiltrieren von Luft die normalen Glasfilternutschen ver-
wenden lassen, werden zum Einbau in Gasleitungen spe-
zielle Einbaufilter hergestellt (s. Abb. 12a u. 12b). Quan-
titativ analytisch wird das in Abb. 12a gezeigte Kugel-
filter fiir Staubbestimmung in Gasen, z. B. zur Flugasche-
bestimmung, eingesetzt.

Die Einbaufilter werden auch hiufig zur Druck- oder
Saugfiltration pharmazeutischer Losungen verwendet.
Das Kugelfilter mit einer Filterplatte der Porositit 4 dient
auch als Quecksilbér-Riickschlagventil oder Quecksilber- Abb. 12.
Sperrventil, da Filterplatten dieser Porositit fiir Queck- E;T;’;“'
silber bei Druckunterschieden bis zu einer Atmosphére (Dorpel

2l . kegel-
r .
undurchlissig sind. _ filter).

Sterilisation ' .

Zur Sterilisation dienen die sogenannten Bakterienfilter mit Glasfilterplatte der
Porositiit 5. Der Nennwert der maximalen Porenweite liegt hier zwischen 1 und
1,7 wm. Versuche mit, Bacterium prodigiosum als hierfiir gebriduchlichstem Test-
keim: ergaben, da auch bei Filtration sehr dichter Suspensionen bei einem
Nennwert-dér maximalen Porenweite von 2 pm Keimfreiheit des Filtrates ge-
wihrleistet war. Verwendet wurde el &is naheza runden Keimen bestehender
Stamm. Versuche mit dem Sporenbildner Bazillus mesentericus brachten das
gleiche Ergebnis. ' :

Interessant ist dabei die Feststellung, daB diinne Suspensionen dieser Keime
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(15000 bis 90000 Keime/ml) noch durch Filter
der Porositét 3 steril filtriert werden konnten.
Bei Filtration dichter Suspensionen durch
diese Filter konnte in keinem Fall ein keim-
freies Filtrat gewonnen werden. Die Poren
sind 'schon so eng, daf alle Keime der diinnen
Suspension an den Porenwiinden haften blei-
ben. Sind die Wande abgeséttigt, so konnen
bei einer dichten Suspension Keime noch hin-
durchtreten. Direkte Siebwirkung liegt nur
bei einer maximalen Porenweite von 2’ um und M
darunter vor, d. h. nur hier-sind die Poren I
kleiner als die abzufangenden Bakterien. .
Die Filtration ist eine der wichtigsten Metho- - / | /|
den zur Herstellung steriler Losungen ohne /./ x,
Anwendung hoherer Temperatur, die in sehr '
vielen Fallen zur Umwandlung oder Zerset-
zung der in der Losung enthaltenen Wirkstoffe :
fithren wiirde. Verwendet werden Glasfilter- I '
nutschen der iiblichen Form. Abb. 13 zeigt |
eine Filtrationseinrichtung fiir Sterilfiltration. ! i
Als Sauggefil dient eine Filtrationsglocke mit
angeschmolzener Bakterien-Filternutsche und
Schraubverschluf aus Metall. Eingesetzt wird ' o 11|
eine Kulturflasche zum Auffangen des sterilen | J ,
Filtrats. Die Erweiterung des Saugstutzens e
wird mit Watte gestopft. Nach der Filtration
-und nach Abschrauben des Verschlusses 18t
man die eingesetzte Kulturflasche unter dem
Schutz der Glocke herausgleiten” und ver-
schlie3t sie nach dem Abflammen des Halses mit einer Kapsenberg-Kappe.

Zur keimfreien Filtration von Gasen, z. B. zur sterilen Beliiftung von Pilz- und
Bakterienkulturen, finden Einbaufilter nach Abb. 11 Verwendung. Hier ist die
Porositdt 3 ausreichend, wenn der Raum vor der Filterplatte auf der Luftein-
trittsseite gleichmdfBig und lose mit Watte ausgestopft wird.

LTI

Abb. 18. Filtriergerit zur Sterilfiltration.

Gas- und Fliissigkeitsverteilung _

Neben ihrer Anwendung fiir Filtrationen werden Glasfilterplatten auch zur
Gas- und Fliissigkeitsverteilung im Labor- und Technikumsmafstab eingesetzt.
Abb. 14a—c zeigt Gerite zur Gasverteilung, wie sie fiir Reaktionen zwischen
Gasen und Fliissigkeiten beniitzt werden. Die Mikro-Filterkerze kann in Rea-
gensgléser eingefiihrt werden. Der duflere Durchmesser der Kerze betrigt 13mm,
die Lénge 25 mm. - _ ,
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Wird in Gaswaschflaschen die Verteilung des
Gases in der Fliissigkeit durch Glasfilter-
platten vorgenommen, kann die Absorptions- ‘
wirksamkeit betrachtlich erhéht werden. Der-
artige Gaswaschflaschen arbeiten auch bei

oBen Stromungsgeschwindigkeiten noch
zuverlissig. In Abb. 15 ist die Wirksamkeit g
einer (aswaschflasche mit und ohne Glas- R
filterplatte dargestellt.
Abb. 16 zeigt die neue Ausfithrung einer Abb.14. a) Filterkerze; b) Gasver-
Sicherheits-Gaswaschflasche. Ubersteigt der teilungsrohr; c) Mikro-Filterkerze.
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Druck auf der Seite des Gasaus-
tritts den Druck auf der Gasein-
trittsseite, wird die Waschfliissig-
keit in den erweiterten Innenraum
iiber der Filterplatte gedriickt und
kann nicht in die Gasleitung iiber-
treten. Wenn der Druck 1,5 atii
iibersteigt, reiBt die in der aufge-
schraubten Kunststoffkappe ein-
gelegte Uberdrucksicherung. Sie
schlieBt damit aus, daB Schlduche
bzw. angeschlossene Gefif3e platzen
oder die Filterplatte bricht.

Die feine Gasverteilung in Fliissig-

100 keiten ist nicht nur wichtig, um
Gasdurchgang mil/min Gase intensiv zu waschen, sondern

Abb. 15. Absorptionswirksamkeit von zwei Gaswasch- auch um Reaktionsprodukte nach
flaschen. A ohne Glasfilterplatte; B mit Glasfilterplatte. Durchgang einer bestimmten Gas-

menge quantitativ zu analysieren. Hierzu werden (lasfilterplatten in Absorp-
tionsvorlagen eingeschmolzen, beispielsweise zur quantita- fii

tiven Schwefelbestimmung hach Grote-Krekeler.
Eine gleichmiBige und feine Fliissigkeitsverteilung ist be-
sonders bei Durchfiihrung von Extraktionen wichtig. Abb. 17
zeigt, einen Universal-Extraktor, der durch Umwechseln der
verschiedenen Filtereinsitze fiinf Anwendungsmoglichkeiten
bietet als o :
Durchflulextraktor,
Perkolator,
Soxhlet-Extraktor,
Perforator fiir spezifisch leichte Extraktionsmittel,
Perforator fiir spezifisch schwere Extraktionsmittel. '

Abb. 16. Sicherheits-

Als Extraktoreinsitze werden Einsatztiegel aus Glas mit  gaswaschfiasche.



204 _ Eigenschaften und- Anwendung der Glasfilter

eingeschmolzener Glasfritte
oder Filterkerzen nach
Abb. 18 verwendet. Gegen-
iiber Extraktionshiilsen aus
Filterpapier ergibt sich hier
der Vorteil, dal man auch {{ /
mit sauren Extraktions- ‘=
mitteln arbeiten kann. Filterkerze,
Fir die Begasung von Eegg;‘etk“s
Fliissigkeiten sowie fiir die  jomsniiise,
Probleme der Fliissigkeits-

extraktion gibt es eine Anzahl von
Rechenregeln, mit denen man . die-
DurchfluBmenge und die erforderliche
Druckhohe ermitteln kann3).

al

Behandlung und Reinigung
Plotzlicher Temperaturwechsel und
ungleiche Erwirmung sollten vermie-
den werden. Glasfilternutschen und
Doppelkegelfilter sowie andere Glas-
filtergerite mit’ Plattendurchmessern
von mehr als 50 mm diirfen nicht in
einen bereits erwirmten Ofen oder
- Sterilisator gebracht werden. Durch
die langsamere Erwérmung der Platte
gegeniiber der GefiBwandung wiirde
diese sich wihrend des Aufwéirmens
vergroBernde Temperaturdifferenz zu
inneren Spannungen fithren. Die Auf-
heizgeschwindigkeit sollte nicht iiber
2 °C/min liegen.
Im Trockenschrank oder Sterilisator
Abb. 17. Universalextraktormit  SOLiten Filtergeriite nach Moglichkeit
verschiedenen Filtereinsiitzen. auf dem GefdfBrand stehen (Stiel nach
oben), wobei Durchbriiche in der Auf-
stellfliche fiir die Luftkonvektion zwischen dem Innenraum des Gefidfes und
dem Ofenraum vorteilhaft sind. Ist die Schriglage von Filtergeriten im Ofen
unumgénglich (Doppelkegelfilter), so mufl der Auflagepunkt im Bereich der
Filtereinschmelzung gegen vorzeltlge Erwirmung durch Unterlegen eines
wirmeisolierenden Stoffes, wie z. B. Asbest, geschutzt werden.

) Frank, W.: G-IT"JI, 688 [1967].
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~ Zur Abkiihlung verbleiben die Filtergerite im Trockenschrank, Sterilisator oder
Autoklaven. Die Abkiihlzeit, bedingt durch die Wirmetriagheit dieser Heizein-

richtungen, ist ausreichend groB. 5
Glasfilter sollten stets unmittelbar nach Benutzung gereinigt werden.

Reinagung neuer Glasfiltergerdte ;

Vor der erstmaligen Benutzung eines Filtergerites wird zur Entfernung von
Staub und Glassplittern heiBe Salzsiure und anschlieBend destilliertes, Wasser
in mehreren Portionen bei moglichst gutem Vakuum durch die Filterplatte ge-
saugt. Es ist wichtig, daB die folgende Portion Wasser immer erst dann aufge-
" gossen wird, wenn die vorhergehende vollstéindig durchgesaugt ist. Diese als
,,DurchreiBen‘ bezeichnete Filtrationsweise ist nur fiir die Reinigung der Filter
anzuwenden, keinesfalls fiir priparative oder analytische Filtrationen.

Mechanische Reinigung

Wenn kein Niederschlag in die Poren eingedrungen ist, geniigt in vielen Fillen
ein Abspritzen der Oberfliche an der Wasserleitung oder mit der Spritzflasche.
Die Oberfliche der Filterplatte kann dabei mit einem Pinsel oder einem Gummi-
wischer abgewischt werden.

Sind Teile des Niederschlages in die Poren eingedrungen, so ist eine Riick-
spiilung notig. Bei Filtergeriiten der Porositéiten O bis 2 kann dies direkt an der
Wasserleitung geschehen, indem z. B. der Stiel der Nutsche iiber einen Gummi-
schlauch an den Wasserhahn angeschlossen wird und das Wasser von riickwirts
durch die Filterplatte stromt. Der eingesetzte Wasserdruck darf dabei 1 atii
nicht iibersteigen. Bei den Porosititen 3, 4 und 5 spritzt oder wischt man den
Niederschlag von der Platte ab und saugt Wasser entgegengesetzt zur Filtra-
tionseinrichtung durch.

Bei der Gasfiltration durch Staub und Schmutz verstopfte Filter lassen sich
durch Behandeln mit einer warmen Lésung von Spiilmitteln und nachfolgendes
Durchblasen reiner Luft von der sauberen Filterseite her regenerieren. Mit dem
Schaum treten die Schmutzteile an die Oberfliche und werden durch Spiilung
mit Wasser entfernt.

Chemische Reinigung

Sind auch nach der mechanischen Reinigung noch Poren der Filterplatte ver-
stopft, oder will man vor Filtration eines neuen Systems sich vergewissern, daf3
kein Riickstand von einem fritheren Arbeitsgang in den Poren des Filterkorpers
verblieben ist, ist eine griindliche chemische Reinigung notwendig. Die Wahl
des verwendeten Losungsmittels richtet sich dabei natiirlich nach der Art der
Verunreinigung.

Bei biochemischen Arbeiten ist eine Reinigung mit Dichromatschwefelsiure
zu vermeiden, weil die in ihr vorhandenen und durch Reduktion neu entste-
henden Chrom(III)-Verbindungen an der Oberfliche der Filterplatte adsorbiert
werden. Durch ihre Abgabe bei erneutem Gebrauch kénnen biologische Sub-
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stanzen erheblich geschédigt werden. Diese Gefahr entféllt bei Verwendung
von Schwefelsiure mit Zusatz von Nitrat oder Perchlorat. Es entstehen nur
leichtlosliche Reduktionsprodukte, die sich durch Nachwaschen mit Wasser
riickstandslos entfernen lassen. '

Da heiBe konz. Phosphorsiure und heiBe Laugen die Glasoberfliche angreifen,
sind sie als Reinigungsmittel ungeeignet. Miissen sie filtriert werden, so ist eine
VergroBerung der Porendurchmesser und damit eine Verkiirzung der Lebens-
dauer der Filtergerite unvermeidlich.

Sterilisation

Jedem Bakterienfilter wird vom Hersteller ein Priifschein und eine Behand-
lungsvorschrift fiir Reinigung und Sterilisation beigelegt. Fiir die Erwérmung
" bei der Sterilisation gelten die unter 8. gegebenen Hinweise. Nutschen mit
nasser Filterplatte werden zunéichst im Sterilisator nur auf 80 °C erwéirmt und
dann bei dieser Temperatur mindestens 1 Stunde getrocknet. Erst dann wird
die Temperatur weiter gesteigert. Auch vor der Dampfsterilisation im Auto-
klaven miissen die Filter in gleicher Weise getrocknet werden.



