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6. Filtration

Die Filtration dient der Abtrennung von Feststoffen (mechanische Verunreinigungen, schwer-
16sliche Produkte, Reaktionsprodukte) aus Fliissigkeiten. Im einfachsten Fall kann man den
Feststoff absetzen lassen und die iiberstehende Fliissigkeit vorsichtig abgieSen (dekantieren).
Dieses Verfahren fiihrt allerdings nicht zur vollstindigen Trennung, auch bei sorgféltigem
Arbeiten verbleibt immer ein Rest der Fliissigkeit im Feststoff zuriick. Um eine vollstdndige
Trennung zu erreichen, muss filtriert werden.

Filter bestehen aus einem pordsen Material. Die zu filtrierende Suspension l4uft durch das
Filter, die enthaltenen Feststoffteilchen werden dabei an der Oberfldche oder im Inneren des
Filters zuriickgehalten. Das Riickhaltevermégen cines Filters wird durch die Porengrofe
bestimmt, die Filtrationsgeschwindigkeit von der Filterfliche, Porengr6Be, Viskositdt der
Fliissigkeit und dem Druckunterschied zwischen Zu- und Ablauf des Filters. Im einfachsten
Fall sorgt die Schwerkraft fiir den nétigen Druckunterschied. Durch Vakuumfiltration (Kap.
6.2) oder Druckfiltration (Kap. 6.3) wird der Druckunterschied erhoht, die Filtrationsge-
schwindigkeit nimmt zu.

Die am héufigsten verwendeten Filtertypen sind:

e Ein in den Trichterauslauf eingebrachter Wattebausch aus Cellulose oder Glaswolle. Es
werden nur grobe Feststoffe zuriickgehalten.

e Papier- oder Glasfaserfilter sind die wichtigsten Filtermaterialien. Sie bestehen aus ei-
nem regellos verfilzten Fasergeflecht. Aufgrund ihrer Struktur besitzen diese Filter keine
definierte Porengrofe sondern einen Riickhaltebereich. Haufig verwendet wird ein Riick-
haltebereich von 4—7 um fiir mittelfeine Niederschlige.

e Fritten aus gesintertem Glas, Metall oder auch Kunststoff. Zur Herstellung wird das Frit-
tenmaterial zu einem feinen Gries vermahlen und gesintert, dadurch entstehen feine Po-
renkanile. Glasfilterfritten zur Filtration werden in Porositétsklassen eingeteilt (Tabelle
6.1 in Kapitel 6.2).

e Membranfilter besitzen eine prizise Oberflachenstruktur mit genau definierten Poren.
Filtermaterialien konnen hydrophile Eigenschaften (z.B. Celluloseacetat oder Polyamid
fiir wissrige Losungen) oder hydrophobe Eigenschaften (z.B. PTFE fiir organische Lo-
sungsmittel) besitzen. Die Filtration erfolgt im Wesentlichen an der Filteroberfldche. Er-
héltliche Porenweiten sind 10 pm bis zu 0.01 pm, hiufig verwendet werden die Poren-
weiten 0.2 und 0.45 pm zur Filtration analytischer Proben (HPLC-, NMR oder UV-Mes-
sungen).

Neben der Porositit muss bei der Auswahl des geeigneten Filters auch die chemische Bestén-
digkeit des Filtermaterials beriicksichtigt werden: Starke Sduren oder Laugen greifen die
Cellulosefasern von Papierfiltern an. In diesem Fall miissen Glasfaserfilter oder Glasfilter-
fritten verwendet werden.
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6.1 Einfache Filtration

6.1 Einfache Filtration

Bei der Filtration wird die Suspension im einfachsten Fall durch einen Filter gegossen. Als
Filter verwendet man zur Tiite gefaltete Rundfilter oder Faltenfilter (Abb. 6.1) in einem ge-
eigneten Glastrichter (der Abstand des Filters zum Glasrand des Trichters sollte mindestens 1
cm betragen). Im Vergleich zum einfachen Rundfilter besitzen Faltenfilter eine gro3ere Ober-
fliche, die Filtration verlduft schneller. Zum Abfiltrieren von sehr groben Feststoffen kann
auch ein in den Trichterauslauf gestopfter Wattebausch verwendet werden.

Abb. 6.1: Einfache Filtration.
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Zur Filtration wird die Suspension vorsichtig (an einem Glasstab entlang) in den Filter gegos-
sen (nicht bis zum Filterrand auffiillen). Das durchlaufende Filtrat wird in einem Erlenmeyer-
Kolben aufgefangen. Werden organische Losungsmittel filtriert, sollte der Trichter wéhrend
des Filtrationsvorgangs mit einem Uhrglas abgedeckt werden, um Verdampfungsverluste und
damit das Entweichen von Losungsmitteldimpfen zu vermeiden. Uberdies miissen die Filter
vor der Filtration mit dem eingesetzten Solvens angefeuchtet werden.

Wann kann die einfache Filtration eingesetzt werden?

e Die bei der Aufarbeitung eines Reaktionsansatzes erhaltene Lsung des Produkts in einem
organischen Solvens wurde mit einem anorganischen Trockenmittel (z.B. CaCl,, Na,SOy)
getrocknet. Die Abtrennung des Trockenmittels kann durch Filtration durch einen Falten-
filter erfolgen. Da Losung durch das Trockenmittel festgehalten wird, muss allerdings
griindlich mit dem Solvens ,nachgewaschen‘ werden. Am Filterrand durch Verdunsten
des Solvens auskristallisierendes Produkt muss mit Solvens aus einer Pipette gelost wer-
den. Wegen des hohen Losungsmittelverbrauchs ist diese Methode nur 2. Wahl.

e Die Losung des Produkts ist nicht klar (Schwebeteilchen, mechanische Verunreinigungen,
ein schwerlgsliches zweites Reaktionsprodukt); man filtriert durch einen Faltenfilter und
wischt mit wenig Solvens nach.
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6. Filtration

e Nicht durch Papierfilter filtriert werden konnen heifle, geséttigte Losungen einer Verbin-
dung, aus denen beim Abkiihlen wihrend des langsamen Filtrationsvorgangs Produkt aus-
kristallisiert.

e Feine Schwebstoffe konnen die Poren des Filters verstopfen, der Filter arbeitet dann nicht
mehr. Hier kann die Verwendung von Filterhilfen (siche unten) weiter helfen.

6.2 Filtration unter vermindertem Druck

Die langsame Filtrationsgeschwindigkeit bei Papierfiltern in einem Glastrichter fiihrt bei vie-
len Filtrationen zu erheblichen Nachteilen (Verdampfen des Solvens, Verstopfen der Filterpo-
ren durch Auskristallisation des Produkts u.a.). Die Standardfiltration in der priparativen
organischen Chemie wird deshalb unter vermindertem Druck durchgefiihrt.

Zum Einsatz kommen meist genormte, massive Porzellantrichter (Abb. 6.2) mit gelochter
Bodenplatte (Biichner-Trichter). Die Normgrof3en reichen von 5-20 cm Durchmesser, die

entsprechenden Papierrundfilter sind handelsiiblich.

Abb. 6.2: Biichner-Trichter mit Absaugflasche.
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Zur Filtration wird der Biichner-Trichter iiber einen breiten, konischen Gummiring (Guko-
Ring) auf eine sogenannte Absaugflasche aus dickwandigem, vakuumfestem Glas (Abb. 6.2)
aufgesetzt. Der Guko-Ring darf nicht zu klein sein, da er dann beim Anlagen des Vakuums
,durchgezogen‘ werden kann und der Biichner-Trichter auf die Absaugflasche ,knallt‘, Bruch-
gefahr!

An der Olive der Absaugflasche wird iiber eine Woulff’sche Flasche ein schwacher Unter-
druck (Wasserstrahlvakuum, Beliiftungshahn z.T. geoffnet) angelegt. Der in den Biichner-
Trichter eingelegte Papierrundfilter wird bei leichtem Unterdruck mit dem verwendeten Sol-
vens angefeuchtet und auf der Filterplatte angedriickt. Das Filtergut wird jetzt unter schwa-
chen Unterdruck portionsweise auf den Trichter gegeben. Achtung: Bei zu starkem anfing-
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6.2 Filtration unter vermindertem Druck

lichem Unterdruck koénnen die Poren des Filters verstopfen, die Filtration misslingt. Uber den
Absperrhahn stellt man einen Unterdruck ein, bei dem die Filtration zligig ablduft.

Im weiteren Verlauf der Filtration kann der Unterdruck erhoht werden, gleichzeitig wird der
,Filterkuchen‘ mit einem Glasstopfen fest auf den Trichter gedriickt. Auf diese Weise wird
das Solvens weitgehend abgesaugt.

Absaugflaschen sollten durch Anklammern an einem Stativ gegen Umfallen gesichert werden.
Wenn die Losung eines Produkts in einem leichtfliichtigen Solvens filtriert werden soll, darf
nur mit einem sehr schwachen Unterdruck gearbeitet werden, da ansonsten Solvens verdampft
und auskristallisierendes Produkt das Filter verstopft.

Losungen mit feindispersen Verunreinigungen konnen ebenfalls das Filter verstopfen. Auch
hier empfiehlt sich der Einsatz von Filtrierhilfen (siche unten).

Die Filtration mit Biichner-Trichtern eignet sich fiir Fliissigkeitsmengen von 50-2000 ml.
Trichter und Absaugflaschen sind der Menge des Filtrationsgutes anzupassen. Am Ende der
Filtration sollte die Absaugflasche maximal zu etwa zwei Drittel gefiillt sein.

Einsatzmoglichkeiten von Biichner-Trichtern mit Papierfiltern

In folgenden Fallen empfiehlt sich das Arbeiten mit Biichner-Trichtern:

e Abtrennung von Trockenmitteln aus einer Produktlosung. Durch Anpressen des Trocken-
mittels auf dem Trichter (z.B. mit einem Schliffstopfen oder einem breiten, abgeknickten
Spatel) und Nachwaschen mit dem verwendeten Solvens ist eine quantitative Isolierung
des Produkts moglich.

e Abfiltrieren von schwerldslichen und unldslichen Verunreinigungen aus einer heilen Lo-
sung des Produkts (HeiBfiltration). Um das Abdestillieren von Solvens und damit ein vor-
zeitiges Auskristallisieren des Produkts wihrend der Filtration zu vermeiden, darf nur bei
schwachen Unterdrucken gearbeitet werden. Zur Vermeidung des vorzeitigen Auskristal-
lisierens versetzt man die heil} geséttigte Losung zusétzlich mit etwa 5-10 Volumenteilen
heilem Solvens, das entweder schon wéhrend des Filtrationsvorganges wieder abgezogen
oder nach der Filtration im schwachen Vakuum abgedampft wird.

e Isolierung der kalten Losung eines aus einem Solvens auskristallisierten Produkts. Zur
vollstandigen Isolierung des Kristallisats spiilt man den im Kolben verbliebenen Kristall-
riickstand mit etwas klarem Filtrat auf den Trichter. Das Filtrat wird auf dem Filter fest
abgedriickt und mit wenig kaltem Solvens nachgewaschen.

e Bei der Filtration kleiner Losungsmittelmengen (max. 100 ml) in allen drei oben ange-
fithrten Féllen empfiehlt sich auch die Verwendung eines sogenannten Hirsch-Trichters
aus Porzellan (Abb. 6.3a).
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6. Filtration

Abb. 6.3: a) Hirsch-Trichter, b) Hirsch-Trichter auf einem geraden Vorstofl mit Guko-Ring.
b)
— vakuum Der gerade VorstoR zum Absaugen ist nicht im

Handel erhéltlich. Skizze fir die Glasblaser auf
der Webseite zu den ,Arbeitsmethoden’.

)
\-(

Hirsch-Trichter

Zur Aufnahme des Filtrats eignet sich eine kleine Absaugflasche (anklammern!) oder ein NS
14.5-Vorlagekolben (Abb. 6.3b). Die zu verwendenden Papierrundfilter (& ca. 2 ¢cm) sind
handelsiiblich. Der Filtrationsablauf erfolgt wie oben beim Einsatz der Biichner-Trichter be-
schrieben.

Glasfilterfritten

Fiir die Filtration stark saurer, alkalischer oder oxidierender Losungen sind Papierfilter unge-
eignet. In diesem Fall werden Glasfilterfritten (Glasfilternutschen) eingesetzt. Es sind
Biichner- und Hirsch-Trichter, bei denen die gelochten Bodenplatten durch pordse Glasfilter
(Glasfrittenboden) ersetzt sind, die Fritten sind nicht aus Porzellan sondern aus Glas. Fiir die
verschiedenen Filtrationsprobleme sind nachstehende Glasfrittenboden handelstiblich (Tab.
6.1).

Tabelle 6.1: Handelsiibliche Glasfrittenbéden.

Porositat Bezeichnung Porenweite Anwendung
nach ISO 4793 (um)
00 P 500 250-500 Gasverteilung
0 P 250 160-250 Gasverteilung, Filtration sehr grober Niederschlage
1 P 160 100-250 Filtration grober Niederschlage
2 P 100 40-100 préparative Filtration kristalliner Niederschlége
3 P 40 16-40 préparative Filtration feiner Niederschlage
4 P 16 10-16 analytische Feinfiltration
5 P1.6 1.0-1.6 Bakterienfiltration, Sterilfiltration

Wenn Lésungen mit schwer- und unléslichen Verunreinigungen mit Glasfritten filtriert wer-
den, ist die Reinigung der Fritten problematisch. In den schwierigsten Fallen muss mit heifler
Chromschwefelsdure gereinigt werden. Wenn moglich, sollte hier mit Biichner-Trichtern und
Papierfiltern gearbeitet werden.

Vorteilhaft ist hdufig die Verwendung des sogenannten Witt’schen Topfes (Abb. 6.4a). Der
Witt’sche Topf besitzt einen Planschliffdeckel. Im unteren Teil ist das Auffanggefil3 (z.B. ein
Rundkolben). Durch Korkringe oder Holzpléttchen kann die Hohe so justiert werden, dass der
Auslauf des Filters in die Vorlage reicht. Durch eine seitliche Olive kann der notwendige
Unterdruck angelegt werden.
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6.3 Filtration mit Uberdruck

Abb. 6.4: a) Witt’scher Topf, b) Allihn’sches Rohr.

a) b)

Fiir die Isolierung geringer Substanzmengen in gréBeren Solvensvolumina (ca. 50 ml) (siche
Kapitel 7 ,Umkristallisation‘) eignen sich Glasfilterfritten aus dickwandigem Glas, so
genannte Allihn’sche Rohre mit Glasfritten von 1-2 cm Durchmesser (Abb. 6.4b). Trotz
groflerer Solvensvolumina konnen geringe Substanzmengen auf einer kleinen Glasfritte ge-
sammelt werden. Im A/lihn’schen Rohr kann auch durch Anlegen von Uberdruck filtriert
werden (siche unten).

6.3 Filtration mit Uberdruck

Die Druckfiltration dreht das Prinzip der Vakuumfiltration um. Hier wird die zu filtrierende
Fliissigkeit unter Druck durch das Filter gepresst, wihrend das Filtrat unter Normaldruck
bleibt. Durch diese Technik ist die Filtration mit leichtfliichtigen Losungsmitteln weniger
problematisch, nachteilig ist der apparative Aufwand zur Druckerzeugung. Mittlerweile sind
allerdings vollstdndige Druckfiltrationsanlagen im Laborfachhandel erhéltlich.

In der Laborpraxis sind zwei einfache Varianten tiblich:

Ein Allihn’sches Rohr wird mit der zu filtrierenden Fliissigkeit gefiillt. AnschlieBend wird
iiber einen Gummistopfen ein Handgebliise aufgesetzt und damit ein leichter Uberdruck er-
zeugt (Abb. 6.5a). Wenn eine Stickstoff- oder Pressluftversorgungsleitung vorhanden ist,
kann sie unter Zwischenschalten eines Druckminderers ebenfalls zur Druckfiltration verwen-
det werden. In jedem Fall ist darauf zu achten, dass das Filterrohr fiir den angewandten Druck
geeignet ist!

Behelfsweise kann auch ein kleiner Wattebausch in einer Tropfpipette verwendet werden. Die

Pipette wird mit der zu filtrierenden Suspension gefiillt. Mit einem Handgeblédse oder einem
Pipettenhiitchen wird der nétige Druck erzeugt (siehe auch Kapitel 7.4). Das Filtrationsergeb-
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6. Filtration

nis kann verbessert werden, wenn der Wattebausch zusitzlich mit etwas Kieselgur (Celite)
iberschichtet wird.

Abb. 6.5: a) Druckfiltration mit Um kleine Volumina von Losungen zu kléren,
Handgebldse und b) Spritzenfilter. kann man Spritzen mit aufgestecktem Filter zur
Druckfiltration einsetzen: Dazu wird die zu filtrie-
rende Fliissigkeit in einer Spritze aufgesaugt. Dann
wird ein Spritzenfilter aufgesetzt und die Fliissig-
keit wieder aus der Spritze gedriickt (Abb. 6.5b).
Dabei ist darauf zu achten, dass der Filter nicht

a) b)

durch zu hohen Druck abspringt. Bewéhrt haben
sich Spritzen und Vorsatzfilter mit Schraubverbin-
dung (Luer-Lock-Anschluss). Diese Methode ist
insbesondere zur Feinfiltration von Probenldsun-
gen mit Membranfiltern geeignet, wenn Schweb-
stoffe das Gerdt gefdhrden oder schlechte Mess-
werte verursachen konnen (z.B. HPLC- oder
NMR-Proben).

6.4 Filtrierhilfsmittel

Manche Suspensionen lassen sich nur schwer filtrieren: Das Filter verstopft durch sehr feine
Feststoffanteile, verklebt durch teerartige Bestandteile oder das Filtrat lduft triib durch das
Filter. Wenn nur das Filtrat benétigt wird, kann die Verwendung von Filtrierhilfsmitteln von
Vorteil sein.

Haufig verwendete Filtrierhilfsmittel sind Celluloseflocken, Kieselgur (Celite) oder Aktiv-
kohle. Welche dieser Filtrierhilfen geeignet ist, hingt vom jeweiligen Problem ab.

Bei triiben Filtraten und durch feine Feststoffe verstopfenden Filtern gelingt die Filtration
meist durch Zusatz von Celluloseflocken oder Kieselgur. Man kann zwei Methoden einsetzen:

e Das Filtrierhilfsmittel wird in die zu filtrierende Losung eingeriihrt. AnschlieBend wird
normal abfiltriert (vorzugsweise bei Unterdruck).

e Das Filtrierhilfsmittel wird mit dem reinen Losungsmittel der zu filtrierenden Suspension
angeriihrt und bei schwachem Unterdruck als 1-3 c¢cm dicke Schicht auf das Filter eines
Biichner-Trichters aufgeschlammt. Danach kann wie gewohnt filtriert werden, wobei beim
Aufbringen des Filtrationsgutes das Filtrierhilfsmittel nicht aufgewirbelt werden darf. Das
kann einfach durch ein zweites Filterpapier verhindert werden, das auf die Filtrierhilfs-
mittelschicht aufgelegt wird.
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6.5 Filtration durch Zentrifugieren

Teerartige Verunreinigungen in polaren Losungsmitteln wie z.B. Wasser oder Alkohol
(haufig oligomere oder polymere Nebenprodukte in Reaktionsmischungen) konnen in der
Regel an Aktivkohle gebunden und dann abfiltriert werden. Dazu rithrt man Aktivkohle in die
zu filtrierende Suspension ein. Gekornte Aktivkohle ist leichter zu handhaben, aber weniger
aktiv als gepulverte Aktivkohle. Anschliefend wird wie oben beschrieben iiber eine ca. 1 cm
dicke Schicht Kieselgur abgesaugt.

Achtung: Bei der Zugabe von Aktivkohle konnen heifle Losungen durch die Aufhebung
von Siedeverziigen heftig aufsieden. Brandgefahr! Oxidationsempfindliche Substanzen
konnen in Gegenwart von Aktivkohle durch Luftsauerstoff leichter oxidiert werden.

Alle Verfahren basieren auf der Adsorption an der Oberfliche des Filtrierhilfsmittels. Es
muss sichergestellt werden, dass das zu reinigende Produkt nicht ebenfalls adsorbiert wird.
Um Ausbeuteverluste zu vermeiden, sollte die Menge an Filtrierhilfsmittel moglichst knapp
bemessen und der Filterriickstand gut nachgewaschen werden.

6.5 Filtration durch Zentrifugieren

Besonders feine, auch schmierige, klebrige, harzige, schwer oder gar nicht filtrierbare, unlgs-
liche Verunreinigungen lassen sich hiufig effektiv durch Zentrifugation abtrennen.

Zum Zentrifugieren eignen sich in diesen Fillen einfache Labor-Tischzentrifugen mit vier
Zentrifugengldsern und bis zu 15,000 Umdrehungen/min bzw. einer Beschleunigung von bis
zu 3000 g. Die dickwandigen Zentrifugenglidser haben ein Fassungsvermogen von 100 ml, mit
besonderen Einsétzen lassen sich stattdessen auch jeweils vier 20 ml Zentrifugengléser in die
Rotoren einsetzen.

Die gefiillten Zentrifugengldser miissen paarweise gegeniiber mit einer speziellen, einfachen
Waage exakt austariert werden. Die Dauer des Zentrifugierens und die Drehgeschwindigkeit
sind abhéngig von der Natur der Verunreinigungen, sie miissen in jedem Fall problemorien-
tiert individuell ermittelt werden. Die nach dem Zentrifugieren iiberstehende klare Losung
kann durch einfaches Dekantieren isoliert werden.

Umgekehrt lassen sich auch feine Produktniederschlige durch Zentrifugieren isolieren. Aus
der zentrifugierten Losung ldsst sich durch einfaches Dekantieren des iiberstechenden Solvens

das Produkt als Bodensatz isolieren.

Geringe Mengen Substanz in grofleren Solvensmengen lassen sich durch portionsweises Zen-
trifugieren im gleichen Zentrifugenglas quantitativ isolieren.
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