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3. Praktische Arbeitshinweise

3.1. Allgemeines

Die Analysensubstanz ist stets gut verschlossen aufzubewahren,
da sie durch Luft, Feuchtigkeit, CO,; und sonstige Labordimpfe
(H,S, NH;, HCl usw.) unerwiinschte Verinderungen erfahren
kann. Feste Substanzen miissen moglichst fein gepulvert werden.
Handelt es sich um Metalle, so sind Bohrspine mit méglichst
grofler Oberfliche am geeignetsten. Zur Durchfithrung der ein-
zelnen Vorproben und Trennungsginge benutze man stets nur
einen Bruchteil der gesamten Substanz, um im Falle von unklaren
Ergebnissen die gesamte Operation wiederholen zu konnen. Dem
Arbeiten mit groferen Substanzmengen sind die heute allgemein
iiblichen Halbmikroverfahren mit Mengen von etwa 50-100 mg
fiir die Durchfithrung des Trennungsganges eindeutig tiberlegen,
da sie Zeit und Reagenzien sparen und in der Ausfiihrung saube-
rer sind.

Saubere Gerite und reinste Chemikalien sind eine unerliflliche
Voraussetzung fiir richtiges Arbeiten.

Jede Reaktion sollte zuerst mit einem kleinen Bruchteil der
Gesamtlosung oder -substanz ausgefithrt werden, nur wenn sie
positiv verlauft, mit der gesamten Losung. Beim Ausbleiben einer
Reaktion oder bei Anwendung sehr empfindlicher Reagenzien
sind Blindproben zu empfehlen. Die Art der Durchfithrung von
Blindproben richtet sich nach folgenden Gesichtspunkten:

a) Negativer Verlauf eines Nachweises: Man setzt das gesuchte
Ion unmittelbar dem Gemisch aus Probel6sung und Reagens
zu, um sich davon zu tiberzeugen, ob unter den herrschen-
den Reaktionsbedingungen iiberhaupt eine positive Reak-
tion moglich ist. Bleibt die positive Reaktion auch dann aus,
so sind entweder die Reaktionsbedingungen (pn, Tempe-
ratur, Konzentration, Gegenwart von storenden lonen usw.)
falsch oder die Reagenslosung ist unbrauchbar. Letzteres
kann vor allem bei leicht zersetzlichen organischen Reagen-
zien eintreten.

b) GrofSe Empfindlichkeit einer Reaktion: Man wiederholt den
Nachweis unter Verwendung simtlicher Reagenzien und
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Losungsmittel in gleicher Menge wie bei Priifung der Sub-
stanz aber unter Ausschluff der Substanz. Tritt dabei bereits
eine positive Reaktion ein, so kann man hiufig durch Ver-
gleich der Niederschlagsmengen bzw. Farbintensitidt usw.
entscheiden, ob die positive Reaktion der Analysensubstanz
lediglich auf geringe Verunreinigungen der Reagenzien (bes.
hiufig durch $iO,, Spuren von Schwermetallionen, Alkalien,
CO,, CI) oder auch auf Gegenwart des gesuchten Ions in
der Substanz zuriickzufiihren ist.

Simtliche, im Verlauf der Analyse getroffenen Maffnahmen und
dabei gemachten Beobachtungen sind sorgfiltig in einem Arbeits-
protokoll zu notieren. Die hier beschriebenen Reaktionen und
Trennungsginge sind kein narrensicheres Schema, sondern ver-
langen eine sinnvolle Koordinierung der in ihrem Verlauf ge-
machten Einzelbeobachtungen, um zu eindeutigen Ergebnissen zu
gelangen.

Bei der Durchfiihrung der eigentlichen Nachweisreaktionen sind
neben einigen, auf spezielle Fille beschrinkten Verfahren, wie
z. B. Phosphorsalzperlen, Ltrohrproben, Schmelzen usw., auf die
an entsprechenden Stellen im Text eingegangen wird, prinzipiell
folgende Ausfiithrungsarten zu unterscheiden:

a) Reaktion im Reagenzglas
b) Tiipfelreaktion
c¢) Kristalloskopischer oder mikrochemischer Nachweis.

Im experimentell einfachsten Falle a) werden die Reaktions-
partner im Reagenzglas gemischt und der Eintritt der Reaktion
(Auftreten eines Niederschlags, einer Firbung oder eines Gases)
visuell — gelegentlich unter Zuhilfenahme einer Lupe — festgestellt.
Diese klassische analytische Arbeitsweise tritt heute beim Arbeiten
mit Halbmikromengen zunehmend in den Hintergrund, da sie
zu einer einwandfreien Auswertung zu grofe Substanzmengen und
Fliissigkeitsvolumina erfordert.

Im Falle b) wird das Reagenzglas durch eine Tiipfelplatte er-
setzt. Letztere ist gewohnlich eine rechteckige Glas- oder Porzel-
lanplatte, die meist 6 kreisformige, muldenartige Vertiefungen
aufweist. In einer dieser flachen Mulden werden einige Tropfen
der Reaktionspartner gemischt. Durch die flache Form der Mulde,
die geringe Fliissigkeitsmenge und vor allem den Kontrast der
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Losung zu ihrer Umgebung und dem durchscheinenden Unter-
grund infolge der Eigenfarbe der Platte (weifs bei farbigen Losun-
gen oder Niederschligen, schwarz bei weiflen Niederschligen,
besonders vorteilhaft sind Platten aus Glas, da deren Farbe durch
Unterlegen von weillem oder schwarzem Papier variiert werden
kann) ist eine wesentlich sicherere Beurteilung des Reaktionsbildes
als bet Ausfithrung im Reagenzglas moglich. Auflerdem erlaubt die
Anordnung mehrerer benachbarter Mulden einen besseren Ver-
gleich bei Blindproben, Vergleichsreaktionen usw. ~ Eine duffer-
liche Variante dieser Art des Tiipfelns ist das Tiipfeln auf Fil-
trierpapier. Hierbei wird ein Tropfen der Losung auf trockenes
weifSes Filtrierpapier aufgetragen und der feuchte Fleck mit Rea-
genzlosung nachgetiipfelt, wobei die Reihenfolge des Auftragens
auch umgekehrt werden kann, Gelegentlich wird der feuchte Fleck
auch vor Anwendung der Reagenzldsung getrocknet oder mit
anderen Losungsmitteln nachgetiipfelt, oder die Probelésung wird
auf mit Reagenzlosung vorbehandeltes und getrocknetes Papier
aufgetiipfelt.

Hierbei tritt hiufig eine merklich gesteigerte Empfindlichkeit
der Reaktion gegeniiber ihrer Ausfithrung auf der Tiipfelplatte
ein. Die Griinde hierfiir sind in folgenden Einfliissen des Papiers
auf den Reaktionsablauf zu suchen:

Zunichst wird die Fliissigkeit vom Papier kapillar aufgesaugt,
wobei in den durchfeuchteten Teilen Diffusionsvorginge in der
Weise stattfinden, daf§ leichter bewegliche Ionen oder Molekiile
grofSeren und schwerer beweglichen voraneilen.

Sofern Wasser als Losungsmittel vorhanden ist, wird dieses je-
doch nicht nur kapillar, d. h. physikalisch, aufgenommen, sondern
in gewissem Umfange auch komplex vom Papier gebunden. Die Bil-
dung dieser sogenannten Cellulose-Wasser-Komplexe ist dadurch
moglich, daf§ die Cellulose in bestimmten Bereichen als kristalli-
siertes Polysaccharid vorliegt, welches mit Wasser quillt. Dadurch
konnen in den frein Gitterriumen der Molekiile intermicellar
relativ betrichtliche Wassermengen eingelagert werden, die durch
die zahlreichen OH-Gruppen der Cellulose ziemlich fest komplex
gebunden werden. Eine geloste Substanz wird nun je nach ihrer
Natur mehr oder weniger fest von diessm Komplex aufgenom-
men. Diese Trennung kann als vielstufiger Verteilungsprozef$ in

6 Hofmann-Jander, Qualitative Analyse, 4. Aufl.
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dem zweiphasigen System Cellulose-Wasser-Komplex/Kapillarwas-
ser gedeutet werden.

Unabhingig davon konnen auch z. T. irreversible Adsorptions-
bzw. Chemisorptionsvorginge an der Celluloseoberfliche statt-
finden. Sie treten besonders hiufig bei organischen Farbstoffen
auf, die mit Metallionen Lacke und Innerkomplexverbindungen
bilden, und sind daher bei Tiipfelreaktionen im Gegensatz zur
Papierchromatographie von erheblicher Bedeutung.

Schlielich kann an freien Carboxylgruppen der Cellulose auch
lonenaustausch stattfinden, wobei die Cellulose etwa einem
schwachen Kationenaustauscher entspricht.

Diese Erscheinungen sind im Rahmen der Papierchromatogra-
phie systematisch untersucht und teilweise auch theoretisch be-
griindet worden. Auf Einzelheiten kann hier nicht niher einge-
gangen werden. Fiir die praktische Durchfiihrung von Tiipfel-
reaktionen geniigt die Tatsache, daff es in giinstigen Fillen bei
Gegenwart mehrerer Ionen infolge Uberlagerung solcher Vor-
ginge zu einer fast quantitativen Entmischung (Zonenbildung)
innerhalb des feuchten Tiipfelfleckes kommt. Das gesuchte Ion
findet sich dann etweder im Zentrum oder am Rande relativ
angereichert vor und kann dort durch Nachtiipfeln mit einer ge-
eigneten Reagenzlésung identifiziert werden. Gelegentlich findet
die Entmischung erst nach dem Auftiipfeln des Reagenzes infolge
der verinderten Eigenschaften der aus Reagenz und lonen gebil-
deten Verbindungen statt. Dies gilt besonders fiir Komplexbildun-
gen. Unlosliche Niederschlige, z. B. Hydroxide usw., werden. vom
Papier festgehalten, wihrend die 16slichen Bestandteile nach auflen
wandern. Auf diese Weise konnen z.B. farbige Niederschlige
neben farbigen gelosten Komponenten elegant nachgewiesen wer-
den. Die Empfindlichkeit des Nachweises kannh mitunter durch
Verwendung von Filtrierpapier, das mit einer geeigneten Reagenz-
l6sung getrankt und getrocknet wurde, wesentlich gesteigert wer-
den. Besonders bei Fillungsreaktionen kommt es zur Bildung eines
sehr scharf begrenzten Niederschlages auf dem Papier, aus dem die
in Losung verbliebenen Bestandteile herauswaridern und in Ring-
zonen auflerhalb des Niederschlags durch weitere Reagenzien
nachgewiesen werden konnen. Zum Trinken des Papiers eignen
sich besonders wasserunlésliche Reagenzien, gelést in CCl,, Alko-
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hol, Benzol usw., da deren konzentrische Verteilung auf dem
Papier beim Auftragen von wiffrigen Losungen nicht verindert
wird. — Allgemein ist das Tiipfeln auf Papier besonders dann zu
empfehlen, wenn die Konzentration des gesuchten Ions in der
Losung sehr klein ist und wenn storende Ionen zugegen sind, da
die Nachweisempfindlichkeit durch die relative Konzentrations-
erhchung oft um Zehnerpotenzen erhoht und der stérende Ein-
fluf der Fremdionen durch die Entmischungsvorginge auf dem
Papier ohne umstandliche Trennoperationen vermindert wird.

Unabhingig davon bietet das Arbeiten auf Filtrierpapier inso-
fern Vorteile, als viele analytische Operationen (Filtrieren, Trock-
nen, Gaseinwirkung usw.) besonders einfach und schnell aus-
fihrbar und farbige Reaktionsprodukte gut sichtbar sind. Als
Tiipfelpapiere sind vor allem weiche, l6schpapierartige Sorten
geeignet.

Die kristalloskopische, von verschiedenen Autoren auch exklu-
siv als mikrochemisch bezeichnete Arbeitsweise ist nur auf Reak-
tionen anwendbar, die zur Bildung von Niederschligen mit
charakteristischen Kristallformen fithren. Hierbei werden samtliche
Arbeitsoperationen wie Fillen, Abtrennen des Niederschlags, Kon-
zentrieren durch Eindampfen usw. auf einem Objekttriger aus-
gefiihrt. Die Beobachtung des gebildeten Niederschlags geschieht
durch ein Mikroskop, wobei fiir die iiblichen Nachweise Mikro-
skope mit etwa 40facher, 80-100facher und 200facher Vergrofle-
rung erforderlich sind. Zur Ziichtung groflerer Kristalle bzw. zum
Einengen zu stark verdiinnter Lésungen wird die auf den Objekt-
trager (iibliches Format 76 X 26 mm) gebrachte Losung mit einem
Infrarotstrahler eingedampft. Keinesfalls iiber freier Flamme er-
wirmen, da hierbei der Objekttriger meist springt! Uberschiissige
Fliissigkeit entfernt man von dem gebildeten Niederschlag durch
Absaugen mit Filtrierpapier. Sind zur Beobachtung stirkere Ver-
groflerungen erforderlich, so wird der Niederschlag mit einem
Deckglas (Format 20 X 20 mm) zum Schutze des Mikroskopob-
jektivs abgedeckt. Da viele mikrochemisch auswertbare Nieder-
schlige nicht im eigentlichen Sinne schwerloslich sind, ist es in
diesen Fillen gelegentlich zweckmifliger, das Reagenz in fester
Form zu der vorher stark eingeengten Probel6sung zuzugeben,
um Verdiinnungen zu vermeiden. Da Form und Grofle der

60
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Kristalle hiaufig sehr stark von den Wachstumsbedingungen (Tem-
peratur, pH, Konzentration der. Losung, Gegenwart von Fremd-
ionen usw.) beeinfluft werden, letztere aber unter den Bedingun-
gen der qualitativen Analyse vielfach. schwer kontrollierbar sind,
setzt die Beurteilung von Mikroreaktionen hiufig gréflere: Erfah-
rung als die von Ttpfel- oder Reagenzglasreaktionen voraus.

3.2. Spezielle Arbeitsoperationen
3.2.1. Priifung von Gasen

Zur Identifizierung von Gasen ist besonders die-in der Abb. 1
beschriebene Apparatur geeignet, die im Prinzip von Scholander
entwickelt und von den Autoren. etwas modifiziert- wurde. Die
Handhabung geschieht in folgender Weise: Die Analysensubstanz
oder deren Losung wird in das Generatorrohr G gefiillt und in
das abgenommene Einleitungsrohr E eine zur Gasentbindung ge-.
eignete Reagenzlosung (z. B. verdiinnte H,50, zur Priifung -auf
CO,) gesaugt. Die angesaugte Losung wird durch Sperren des
Schliffhahnes S festgehalten und E auflen mit Filtrierpapier ge-
trocknet. G wird durch ein Stiick Schlauchverbindung mit dem
konisch verjiingten Gasableitungsrohr A verbunden und letzteres
in ein Reagenzglas V als Vorlage eingefiihrt. V ist mit soviel einer
zum Nachweis bzw. zur "Absorption des zu priifenden Gases
geeigneten Losung (z. B. Barytwasser zum Nachweis von COy)
gefiillt, dafl deren Hohe im Glas etwa 2 cm betrigt. Nun-wird E
fest (Gummistopfen bzw. -schlauch) auf G aufgesetzt und am obe-
ren Ende an eine Trigergasanlage (Preflluft, N,-Bombe) ange-
schlossen. Zur besseren Regulierung des Gasstromes: dient die
iiber S angebrachte Offnung O, deren Ventilwirkung durch Druck
mit.dem Daumen leicht reguliert werden kann. Man ldfft nun zu-
erst etwas Trigergas durch O austreten, offnet dann S-und ver-
schliefft O mit dem Daumen soweit, daf$ die Reagenzlosung in G
hineingedriickt wird und die Gasblasen in V mit einer Geschwin-
digkeit von 2-3 Gasblischen/Sekunde austreten. Durch das Tri-
gergas wird das in G entbundene Gas quantitativ nach V iiber-
spiilt, dort absorbiert und mittels geeigneter Reaktionen nach-
gewiesen. Als universell anwendbares Trigergas ist reiner Stick-
stoff (Bombe) geeignet. Bei Verwendung von Luft (PrefSluft oder
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Geblise) ist zu beachten, dafs bei der Priifung auf CO, die Luft
wegen ihres Eigengehalts an CO, mit 33 %iger KOH-Losung
(2 Gaswaschflaschen) gewaschen werden muf3.

Zum Nachweis nicht zu kleiner Gasmengen geniigt im allge-
meinen. das in der Abb. 2 wiedergegebene, wesentlich einfacher
zu handhabende Gerit. Hierbei wird das Gas in einem kleinen
Reagenzglas entwickelt und in dem nach Art des Girrohrchens
arbeitenden Aufsatz durch eine geeignete Losung absorbiert.
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Abb. 1

Zum Nachweis sehr kleiner Gasmengen oder schwer fliichtiger
Dimpfe (J,, CtO,Cl,) eignet sich auch die in ihrer Handhabung
sehr einfache Mikrogaskammer nach Abb. 3. Sie besteht aus 2
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Abb. 3

Objekttrigern, die durch einen plangeschliffenen Glasring von
etwa 10 mm Hohe und 15 mm ¢ getrennt sind. Das Gas, das
sich aus dem Tropfen auf dem unteren Objekttriger entwickelt,
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steigt innerhalb des Glasringes hoch und wird von einem Tropfen
einer geeigneten ReagenzlGsung absorbiert, der von dem oberen
Objekttrager in den Glasring hineinhidngt. Das Gerit ist sinnge-
mafd auch zur Priifung sublimierender Substanzen geeignet. Das
erforderliche Erwirmen des unteren Objekttrigers geschieht am
besten durch ein Luftbad.

3.2.2. Filtrieren, Zentrifugieren

Das Filtrieren soll, wo nicht anders vermerkt, in der Siedehitze
Arbeiten mit grofieren Mengen angebracht. In der Halbmikro-
analyse geschieht das Abtrennen von Niederschligen wegen der
adsorbierenden Eigenschaften des Papiers besser durch Zentrifu-
gieren oder mittels der weiter unten beschriebenen Gerite.

Das Filtrieren soll, wo nicht anders vermerkt, in der Siedehitze
geschehen. Das Filtrierpapier soll so anliegen, daf das Trichter-
rohr beim vorbereitenden Anfeuchten ganz mit Wasser gefiillt und
frei von Luftblasen ist. Die Grofle des Filters ist nach der Menge
des Niederschlagens, nicht der Flissigkeit, zu bemessen, wobei
die Grofle des Trichters so zu wihlen ist, dal etwa 1cm des
Randes iiber dem Papierrand frei bleibt. Beim Filtrieren soll der
vom Papier gebildete Kegel nur zu 2/s der Kegelhohe mit Fliissig-
keit gefiillt sein. Das Filtrieren von schleimigen Niederschligen
[Fe(OH),;, AI{OH); usw.] kann durch eine Schicht Filtrierpapier-
brei im Trichter erleichtert werden. Keinesfalls benutze man eine
Saugpumpe, da deren Anwendung nur das Verstopfen der Papier-
poren fordert. Die Wahl des Filtrierpapiers richtet sich nach dem
Dispersionsgrad des Niederschlages; kolloidale Losungen lassen
sich am elegantesten durch ein Membranfilter filtrieren, dessen
Verwendung jedoch eine Absaugvorrichtung (Filtertiegel oder
-platte, Wittscher Topf, Saugpumpe) erfordert.

Das Auswaschen des Niederschlages geschieht mit moglichst
wenig Fliissigkeit und wird so lange wiederholt, bis das abtrop-
fende Waschwasser frei von Elektrolyten ist,- Zum Auswaschen
benutzt man Spritzflaschen, deren Spritzrohr zum Erzeugen eines
diinnen Flissigkeitsstrahles kapillar ausgezogen ist.

Das Losen des gesamten Niederschlags oder die Extraktion eines
seiner Bestandteile geschieht am einfachsten durch Auftropfen des
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Losungsmittels auf den im Filter befindlichen Niederschlag, den
man beim Auswaschen durch geeignete Anwendung des Fliissig-
keitsstrahles der Spritzflasche von den Winden in die Spitze des
Papiertrichters gespiilt hat. Man verwende stets so wenig Losungs-
mittel wie moglich. Steht kein geeignetes Losungsmittel zur Ver-
fligung, so durchstofit man das Filter und spiilt den Niederschlag
mit moglichst wenig Wasser in ein Reagenzglas oder eine Schale.
Groflere Niederschlagsmengen konnen auch durch ,Abklatschen®
entfernt werden. Dazu prefft man das entfaltete Filter mit cinem
Morserpistill gleichmiffig an den Boden einer Porzellanschale,
saugt Feuchtigkeit durch Betupfen mit trockenem Filtrierpapier ab
und zieht dann vorsichtig nach Art eines ,Abziehbildes“ das
Papier ab, so daff der Niederschlag am Boden der Schale haftet.

Beim Zentrifugieren bedient man sich einer Handzentrifuge
oder einer wirksameren, elektrisch betriebenen Zentrifuge. Die
ecforderlichen Zentrifugengliaser (moglichst aus Jenaer Geriteglas)
miissen dickwandig sein und eine langausgezogene konische Spitze
besitzen. Die Glaser diirfen nur im Wasserbad erwiarmt werden,
um ein Springen beim Zentrifugieren zu vermeiden. Zur Schonung
der Zentrifuge miissen beide Zentrifugengliser gleiches Gewicht
haben. Das Auswaschen des Niederschlags geschieht sinngemifs
wie oben beschrieben unter Verwendung mehrerer kleiner Portio-
nen an Waschwasser, wobei man das Auswaschen durch Aufriih-
ren des Niederschlags mit einem spitz ausgezogenen Glasstab
fordert. Sofern der Niederschlag nicht direkt im Zentrifugenglas
gelost werden kann, wird er am besten im Glas getrocknet
(Wasserbad, Digerieren mit Alkohol und danach mit Ather) und
durch Klopfen oder vorsichtiges Herauskratzen entfernt.

Zum Abtrennen von sehr schwer absitzenden Niederschligen
oder kolloidalen Suspensionen, die durch Zentrifugieren nicht zum
Absitzen gebracht werden konnen, bedient man sich der von
Q. Hahn entwickelten Filternutsche nach Abb. 4. Die Nutsche ist
zerlegbar und besteht aus dem zylindrischen Aufsatzrohr A, der
Filterplatte B (¢ etwa 10 mm) aus Sinterglas und dem trichter-
artigen Aufsatz C fiir die Filterplatte. Die Filterplatten sind in den
genormten Porenweiten G1 > G 2> G 3 > G 4 im Handel. Von
der Grofle G 4 werden auch feinste Niederschlige, wie z. B. BaSO,,
zuriickgehalten. Fiir kolloidale oder schleimige Niederschlige
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[Fe(OH); usw.], die die Poren verstopfen, wird ein passend zu-
rechtgeschnittenes Stiick Membranfilter auf die Filterplatte gelegt.
Der Zusammenhalt der Teile A, B und C erfolgt durch den
Unterdruck, der sich beim Betitigen der Wasserstrahlpumpe in
dem ganzen System einstellt. Die librigen Teile der Apparatur
bediirfen keiner weiteren Erklirung. Nach dem Abstellen der
Pumpe lassen sich A, B und C leicht auseinandernehmen und die
auf B oder dem zwischengelegten Membranfilter gesammelten
Niederschlage abspiilen oder mit einem Spatel abheben. Darin
besteht ihr Vorteil gegeniiber den herkommlichen Glasfiltertiegeln,
die gleichfalls in Halbmikroausfiihrung im Handel sind.

Beim Arbeiten mit Halbmikromengen kommet es hiufig vor,
daf bei Reaktionen, die nur mit einem Tropfen durchgefiihrt wer-
den, ein Filtrieren notwendig wird. Dazu bedient man sich des
in Abb. 5 wiedergegebenen Kapillarfiltersystems, das auf folgender
Arbeitsweise beruht: Ein Tropfen der Probelésung wird auf dem
Objekttrager der Reaktion unterworfen, in deren Verlauf der
Niederschlag auftritt. Dann wird an den Rand des_Tropfens das

A-A
B Filtrierpapier 1l
N/ |
s /Kﬂpllltlre
-1 : ur
Saugpumpe
Tropfen Filtrierpapier

T[]bjekttrtiger

G

Abb. 4

Abb. 5

eine Ende eines Streifens Filtrierpapier gelegt und auf dessen ande-
res Ende ein plangeschliffenes Kapillarrohr fest aufgesetzt. Nun
wird die Losung vorsichtig in das Rohr eingesaugt, wobei der
Niederschlag vom Filtrierpapier zuriickgehalten wird. Die filtrierte
Losung kann dann auf eine Tipfelplatte oder einen Objekttriger
geblasen und weiter gepriift werden.
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3.2.3. Eindampfen

Zum Eindampfen sind zum ErhShen der Verdampfungsge-
schwindigkeit Gefifle mit moglichst grofer Oberfliche zu ver-
wenden. Im allgemeinen sind Porzellanschalen am besten geeignet.
In der Halbmikroanalyse lassen sich auch Kochbecher von etwa
30 mm Durchmesser und 50 mm Hohe mit gewolbtem Boden vor-
teilhaft verwenden, da sie auch mit direkter Flamme (Abrauchen)
erhitzt werden konnen. Zum Abstellen dienen Holzklotzchen mit
entsprechenden Bohrungen. Das Eindampfen sollte stets auf dem
Wasser- oder Luftbad vorgenommen werden, um ein Verspritzen
von Fliissigkeit durch Siederverzug oder Zersetzung der Substanz
infolge lokaler Uberhitzung zu vermeiden.

3.2.4. Sonstige Arbeitsoperationen

Einige weitere spezielle Arbeitsoperationen (Aufschliisse, Perlen,
Létrohrproben usw.) werden an den entsprechenden Stellen im
Text beschrieben. An sonstigen Geriten, die keiner weiteren
Erklirung bediirfen, werden beim analytischen Arbeiten benotigt:
Reagenzgliser (Halbmikroformat etwa 8-10 mm Durchmesser und
80 bis 100 mm Linge), mehrere Porzellanschalen verschiedener
Grofle, Porzellantiegel (etwa 15 mm Durchmesser, 20 mm Hohe),
1 Spritzflasche aus Polyithylen (500 ml), 1 Spritzflasche aus Glas
(100 ml, zum Erhitzen), Uhrglaser verschiedener Grofle, Becher-
gliser verschiedener Grofle, Wigeglischen, Mef8zylinder, Tropf-
pipetten, Glasstibchen, Wasserbad mit Aufsatz zum Einstecken
von Kochbechern, Reagenzglisern und Porzellanschalen (mufl
selbst angefertigt werden), Gliihrohrchen, Magnesiarinne, Mag-
nesiastibchen, Platindraht, Platinblech, Spatel aus Nickel oder
besser nicht rostendem Stahl, verschiedene Sorten Filtrierpapier,
Reagenzpapiere, Pinzette, Watte, Zylinderbiirsten, Brenner mit
Regulierung der Luftzufuhr und Sparflamme, Mikrobrenner mit
Regulierung der Luftzufuhr, Wasserstrahlpumpe, Handgeblise
(oder Preflluftanlage bzw. -bombe), Gaswaschflaschen, Glasrohr,
Gummischlauch verschiedener Querschnitte, Vakuumschlauch, In-
frarotstrahler oder Luftbad, Mikroskop, Handspektroskop, ver-
schiedene Gummi- und Korkstopfen, Holzgestelle bzw. Blocke zum
Abstellen von Reagenzglisern, Kochbechern, Pipetten usw. (miissen
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selbst angefertigt werden). Als Reagenzienflaschen sind solche
aus Polyidthylen mit aufgesetztem Tropfrohr besonders zu emp-
fehlen, da sie eine sehr elegante und sparsame Dosierung der
Losung ermdoglichen, unzerbrechlich sind und die Lésungen nicht
kontaminieren.

4, Die losliche Gruppe der Kationen

Die losliche Gruppe (auch Alkaligruppe genannt) umfafit die
Ionen Na*, K*, NH,*, Li* und Mg?*. Ferner gehoren auch
die Tonen Rb* und Cs* in diese Gruppe, die jedoch wegen ihrer
Seltenheit hier nicht besprochen werden. Die Ionen dieser Gruppe
besitzen kein gemeinsames Fillungsreagenz und bleiben daher am
Schluff des Kationentrennungsganges in Losung, wo sie durch
Einzelreaktionen nachzuweisen sind. Sie sind ausnahmslos farblos
und bilden nur mit farbigen Anionen gefirbte Salze (z.B. KMnO,).
Einzelheiten vgl. S. 304.

4.1. Natrium, Na, Ar = 22,9898, Z = 11

4.1.1. Vorkommen, Eigenschaften, Verwendung

Natrium (angelsichsisch ,sodium“) ist ein sehr unedles, silberweifes,
weiches Leichtmetall, D. 0,97, Fp. 97,8°, Kp. 892°, .das mit Wasser
und feuchter Luft lebhaft reagiert (Bildung von NaOH) und daher
unter Petroleum aufbewahrt werden mufl. Das Metall wird durch
Schmelzelektrolyse aus NaCl hergestellt und findet zur Herstellung
von Natriumhydrid, NaH, Natriumperoxid, Na,0,, Natriumamid,
NaNH,, und Natriumcyanid, NaCN, sowie fiir Natriumdampfentla-
dungslampen, als Legierungsbestandteil fiir Lagermetalle und bei der
Herstellung von Bleitetrddthyl, der Reaktion organischer Ester und
der Darstellung organischer Verbindungen technische Verwendung.
GrofSte technische Bedeutung besitzen Na-Verbindungen (Glas-, Seifen-,
Papier-, Zellstoff-, Textil- und Waschmittelindustrie, organ. Industrie
usw.). In der Natur sind Na-Verbindungen weit verbreitet. Die wichtig-
sten Vorkommen sind Steinsalz, NaCl, Glaubersalz Na,S50,- 10 H,0,
Soda, Na,CO,-10 H,O, Chilesalpeter, NaNO,, und Borax (Tinkal),
Na,B,O, - 10 H,O. Ferner ist Na hiufiger Bestandteil zahlreicher Sili-
cate.

Na hat in allen seinen Verbindungen die Oxydationszahl + 1,
bildet in willriger Losung das farblose Na*-Ion und zeigt kaum
Neigung zur Komplexbildung. Das Metall verbrennt im O,-Strom zu



