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Das Filtrieren der Rohiaser
Von H. Thaler

(Deutsche Forschungsanstalt fur Lebensmittelchemie, Miinchen)

Die grosse Zahl von Methoden zur Bestimmung der Rohfaser und die noch
grossere Zahl der mehr oder weniger zweckmassigen Modifikationen hat ihren
Grund nicht zum wenigsten in dem Bemithen der Autoren, das Filtrieren des
aufgeschlossenen Riickstandes zu erleichtern. Die Filtration der durch die vorher-
gegangene Behandlung mit Sauren und eventuell noch mit Alkalien stark ge-
quollenen und schleimig gewordenen Zellwinde stellt ohne Zweifel den unan-
genechmsten Teil der ganzen Arbeit dar. Man hat deshalb auch schon sehr bald
nach der Einfithrung der édltesten und bekanntesten Verfahren, demjenigen nach
Henneberg und Stohmann, dem sog. «Weender-Verfahren», sowie dem von
Konig, versucht, durch Zuhilfenahme von Leinticher-Einlagen in Biichner-
trichter oder Zugabe reichlicher Mengen von Asbest die Trennung der Rohfaser
von der Aufschlussflissigkeit und vom Waschwasser zu erleichtern.

Die in neuerer Zeit in Gebrauch gekommenen Filtertiegel aus Glas oder
Porzellan erleichterten die Arbeit gegentiber den friher beniitzten Goochtiegeln
mit ihrer empfindlichen Asbestschicht, eine wesentliche Verkiirzung der Arbeits-
zeit wurde aber nicht erreicht. Sehr grobe Filter brachten die Gefahr mit sich,
dass feine Rohfaserteilchen hindurchgingen, feinere verstopften sich beim Ab-
saugen sehr schnell und sehr fest, ein Nachteil, der sogar bei grobporigen Fritten
nicht selten zu beobachten war. Zudem liess sich die Rohfaser nach dem Wagen
kaum quantitativ zum Veraschen aus dem Tiegel herausholen. Es musste also
auch hier mit einer Auflage aus einer Filtermasse gearbeitet werden. Als solche
nahm man in der Regel Asbest, der aber auch gewisse Gefahren wegen seiner
nicht unbedingt sicheren Glihbestandigkeit mit sich brachte. Bolz!) konnte
zeigen, dass eine Vorbehandlung des Asbestes im elektrischen Ofen bei 400 bis
450" C diese Unsicherheit beseitigt. Bei feinporigen Filterplatten befriedigt im
librigen die Asbestauflage nicht sehr, da auch hier beim Absaugen oft ein voll-
standiges Verstopfen des Filters eintritt.

Thaler und Malzer ?) versuchten deshalb 1942 die Filtration der nach dem
Verfahren von Scharrer und Kiirschner erhaltenen Rohfaser durch Filtrierpapier.
Aus ihren Versuchen ging hervor, dass die auf etwa 60° C abgekiihlte Aufschluss-
flissigkeit (75 ml einer 70%sigen Salpetersaure, 5 ml konz. Salpetersaure und
2 g Trichloressigsaure) das Filtrierpapier Nr. 5892 von C. Schleicher & Schiill
nicht angreift. Ein Nachteil war jedoch, dass das Trocknen der verhéltnismassig
grossen Filter reichlich Zeit beanspruchte und dass ausserdem das Auswaschen
fettreicher Rohfasern mit Alkohol oder Aceton und Ather nicht absolut sicher
durchzufithren war *). Von Eschmann und Potterat ®) wurde nun vor kurzem das
Trocknen des Filters dadurch umgangen, dass dieses nur zum Filtrieren beniitzt,
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die Rohfaser aber nach dem Auswaschen in eine Platinschale gespiilt und darin
nach dem Abdampfen des Wassers getrocknet und verascht wird.

Infolge der erwihnten Schwierigkeiten, die das Konstanttrocknen und Ent-
fetten gelegentlich boten, hatte sich das von Thaler und Malzer angegebene
Verfahren fiir genauere Untersuchungen als nicht sehr geeignet erwiesen. Bei
Arbeiten tiber die Bestimmung der Rohfaser in Kakao-Erzeugnissen kamen
Fincke und T haler *) daher wieder auf die Verwendung von Filtertiegeln zurtick,
die sie allerdings in anderer Weise als friher vorbereiteten. Das Verfahren hat
sich im Laufe der Jahre, u.a. bei gross angelegten Versuchen, die einen Vergleich
verschiedener Methoden der Rohfaserbestimmung zum Zweck hatten, so gut
bewihrt, dass es nochmals bekanntgegeben werden soll, nachdem die erste
Arbeit infolge des Krieges wohl nicht tuber die Grenzen Deutschlands hinaus
bekannt wurde. _

Es schien bei niherer Uberlegung zum ersten uiberflissig, Tiegel mit besonders
feinporiger Filterplatte zu wahlen. Diese soll ja nur der Trager der Filterauflage
sein, die die eigentliche Filtration ibernimmt. Zum anderen soll diese Filterplatte
eine moglichst grosse Flache besitzen. Die viel verwendeten Porzellan-Filtertiegel
stellen somit eigentlich das am wenigsten giinstige Gerat zur Rohfaserfiltration
dar: Sie sind verhaltnismassig feinporig und die filtrierende Flache ist klein.
Bedeutend geeigneter erschienen Glasfiltertiegel. Damit ergab sich aber die
Schwierigkeit des Veraschens der Rohfaser, was in dem mit Asbest beschickten
Porzellan-Filtertiegel nach dem Trocknen und Wagen ausgezeichnet durchzu-
fihren ist. Eine Asbestschicht liess sich aus den Glasfiltertiegeln nicht quanti-
tativ entfernen, so dass ein anderes Filtermaterial gefunden werden musste. Da
sich Filtrierpapier als stabil gegen die warme Aufschlussflissigkeit erwiesen hatte,
lag es nahe, das Papierfilter in den Glastiegel einzusetzen. Da das in Form eines
Papierscheibchens nicht gut moglich war, kam Fincke *) auf den Gedanken, eine
Aufschwemmung von Fasern der Filtersorte 589% von C. Schleicher & Schill zu
beniitzen, was sich als ausserordentlich praktisch erwies. Die Autoren gingen
aber bald darauf zur Verwendung der aschefreien Filterstofftabletten Nr. 292
der gleichen Firma tber. Ein Drittel bis ein Viertel (0,3—0,4 g) einer solchen
Tablette liefert, in Wasser aufgeschwemmt und in den Jenaer Glastiegel 1 G2
gebracht, nach dem Ansaugen eine Faserschicht von 4—6 mm Dicke, die einer-
seits so dicht ist, dass auch feinste Rohfaserpartikelchen festgehalten werden,
andererseits aber so locker, dass die Aufschluss- und Waschfliissigkeiten rasch
durchtropfen, ohne dass mehr als ein ganz schwaches Saugen mit der Wasser-
strahlpumpe notwendig wire. Das Auswaschen und besonders das Entfetten der
Rohfaser wird durch Aufrihren derselben mit einem spitzen und Kneten mit
einem an einem Ende verbreiterten Glasstab bedeutend erleichtert. Durch Auf-
kratzen der Iaserschicht mit einem scharfen Metallspatel oder dem spitzen
Glasstab lasst sich auch die urspriingliche Filtrationsgeschwindigkeit wieder
herstellen, falls sich wirklich einmal das Filter durch einen ungliicklichen Zufall,
d.h. im allgemeinen durch zu heftiges Absaugen, verstopft haben sollte.
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Das Konstanttrocknen der Rohfaser benotigt nach Versuchen von 7 haler und
Fincke bei 105° C etwa 2!/2 Stunden. Diese Zeit kann durch Anwendung etwas
hoherer Temperatur, namlich 115° C, auf 1 Stunde abgekiirzt werden. Eine
Schadigung der Filterschicht oder der Rohfaser selbst tritt auch bei bedeutend
lingerer Trocknungszeit nicht ein. Zum Abkiithlen und Aufbewahren der Tiegel
vor dem Wigen geniigen Exsiccatoren, die mit gut getrocknetem Kieselgel be-
schickt sind.

Zum Veraschen nimmt man mit einer spitzen Pinzette die Filtermasse, die
sich mitsamt der darauf sitzenden Rohfaser glatt vom Glas l6st, aus dem Tiegel.
Man hat nur beim Auswaschen darauf zu achten, dass die Rohfaserteilchen von
den Tiegelwanden herunter auf die Filterschicht gespult werden.

Die von Fincke und Thaler angegebene Arbeitsweise lautet, soweit sie die
Filtration betrifft, folgendermassen:

1. Uorbereitung der Filtertiegel: 0,.3—0,4 g Filtrierpapier Nr. 5892 oder
aschefreie Filtrierpapierstoff-Tabletten Nr. 292 von C. Schleicher & Schiill wer-
den durch Schutteln mit dest. Wasser vollstandig zerfasert, was besonders bei den
Tabletten rasch erreicht ist. Die Aufschwemmung bringt man auf einen Glas-
filtertiegel von Schott und Gen., Mainz, Nr. 1 G2 und wascht die verbleibende
Faserschicht mit heissem Wasser, Alkohol oder Aceton und Ather durch. Die
vorbereiteten Glasfiltertiegel werden 1!'/: Stunden bei 115°C getrocknet, /2
Stunde in einem mit gut getrocknetem Kieselgel beschickten Exsiccator auf-
bewahrt und mit einem Uhrglas oder Kristallisierschalchen bedeckt gewogen.

2. Filtration der Rohfaser: Den nach dem Verfahren von Scharrer und
Kiirschner oder nach dem von Bellucci erhaltenen Rohfaseraufschluss lasst man
nach Beendigung des Kochens auf 50—60° C abkiihlen und filtriert durch den
gewogenen, mit Papierfiltermasse beschickten Glasfiltertiegel. Die Fliissigkeit
tropft meist schon von sich aus mit der notigen Geschwindigkeit durch, eventuell
hilft man durch schwaches Saugen an der Wasserstrahlpumpe nach. Das Kélb-
chen wird wie tblich ausgesptlt und der Filterinhalt unter massigem Saugen
mit heissem Wasser ausgewaschen. Zur Erhohung der Filtergeschwindigkeit
kann man, falls es notwendig erscheint, wahrend des Auswaschens die obere
Schicht der Papierfiltermasse nebst der darauf befindlichen gequollenen Roh-
faser mehrmals mittels eines zugespitzten Glasstabes auflockern. Der Inhalt des
Tiegels wird sodann sehr sorgfaltig mit Alkohol oder Aceton und anschliessend
mit Ather entfettet. Durch Reiben und Kneten der auf der Filtermasse befind-
lichen Rohfaser mittels eines am Ende verbreiterten Glasstabes wird das Entfetten
sehr erleichtert. Nach der Behandlung mit Ather wird der Tiegel wieder 11/2
Stunden bei 115° C getrocknet und nach !/2 Stunde Abkiihlens im Exsiccator
gewogen, wobei man ihn wieder mit dem Uhrglas oder dem Kristallisierschalchen
bedeckt. Schliesslich fiithrt man die Papierfiltermasse nebst der Rohfaser mit einer
Pinzette in eine geeignete Glihschale (Platin- oder Quarzschale oder ein Gliih-
schalchen aus Porzellan) tber, verascht darin und wigt die Asche.
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Zusammenfassung

Zur Filtration der Rohfaser haben sich nach dem Verfahren von Fincke und Thaler
mit einer Filterschicht aus Papierfilterstoff beschickte Glasfiltertiegel 1 G2 von Schott
und Gen., Mainz, ausgezeichnet bewdahrt. Bei volliger Entfettung der Rohfaser und bei
sorgfaltigem Trocknen der Filtertiegel fir die Wagungen vor und nach der Aufnahme
der Rohfaser wird eine ausgezeichnete Genauigkeit der Bestimmungen erreicht.

Résumeée

Le procédé de Fincke et Thaler pour la filtration de la cellulose, basé sur I'emploi
d’un creuset de verre filtrant 1 G2 de Schott et Gen., Mayence, dans lequel on a déposé
une couche de pulpe de papier-filtre, a donné d’excellents résultats. En dégraissant
complétement la cellulose et en séchant soigneusement le creuset avant et apres la
filtration de celle-ci on arrive a une exactitude remarquable des dosages.

Summary

Description of the method of Fincke and Thaler for the determination of the fibre.
A glass-filter crucible, covered with filter-paper pulp, has given excellent results. By
removing completely the fat from the fibre and by drying carefully the crucible before
and after the filtration of the latter the exactitude of the determination is remarkable.
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