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3. Praktische Arbeitshinweise 

3.1. Allgemeines 

Die Analysensubstanz ist stets gut verschlossen aufzubewahren, 
da sie durch Luft, Feuchtigkeit, C 0 2 und sonstige Labordämpfe 
(H2S, NHJ, HCl usw.) unerwünschte Veränderungen erfahren 
kann. Feste Substanzen müssen möglichst fein gepulvert werden. 
Handelt es sich um Metalle, so sind Bohrspäne mit möglichst 
großer Oberfläche am geeignetsten. Zur Durchführung der ein-
zelnen Vorproben und Trennungsgänge benutze man stets nur 
einen Bruchteil der gesamten Substanz, um im Falle von unklaren 
Ergebnissen die gesamte Operation wiederholen zu können. Dem 
Arbeiten mit größeren Substanzmengen sind die heute allgemein 
üblichen Halbmikroverfahren mit Mengen von etwa 50-100 mg 
für die Durchführung des Trennungsganges eindeutig überlegen, 
da sie Zeit und Reagenzien sparen und in der Ausführung saube-
rer sind. 

Saubere Geräte und reinste Chemikalien sind eine unerläßliche 
Voraussetzung für richtiges Arbeiten. 

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

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

b) Große Empfindlichkeit einer Reaktion: Man wiederholt den 
Nachweis unter Verwendung sämtlicher Reagenzien und 
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Lösungsmittel in gleicher Menge wie bei Prüfung der Sub-
stanz aber unter Ausschluß der Substanz. Tritt dabei bereits 
eine positive Reaktion ein, so kann man häufig durch Ver-
gleich der Niederschlagsmengen bzw. Farbintensität usw. 
entscheiden, ob die positive Reaktion der Analysensubstanz 
lediglich auf geringe Verunreinigungen der Reagenzien (bes. 
häufig durch S i0 2 , Spuren von Schwermetallionen, Alkalien, 
C 0 2 , Cl ) oder auch auf Gegenwart des gesuchten Ions in 
der Substanz zurückzuführen ist. 

Sämtliche, im Verlauf der Analyse getroffenen Maßnahmen und 
dabei gemachten Beobachtungen sind sorgfältig in einem Arbeits-
protokoll zu notieren. Die hier beschriebenen Reaktionen und 
Trennungsgänge sind Jcein narrensicheres Schema, sondern ver-
langen eine sinnvolle Koordinierung der in ihrem Verlauf ge-
machten Einzelbeobachtungen, um zu eindeutigen Ergebnissen zu 
gelangen. 

Bei der Durchführung der eigentlichen Nachweisreaktionen sind 
neben einigen, auf spezielle Fälle beschränkten Verfahren, wie 
ζ. B. Phosphorsalzperlen, Lötrohrproben, Schmelzen usw., auf die 
an entsprechenden Stellen im Text eingegangen wird, prinzipiell 
folgende Ausführungsarten zu unterscheiden: 

a) Reaktion im Reagenzglas 
b) Tüpfelreaktion 
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 Färbung 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 große Substanzmengen und 
Flüssigkeitsvolumina erfordert. 

Im Falle b) wird das Reagenzglas durch eine Tüpfelplatte er-
setzt. Letztere ist gewöhnlich eine rechteckige Glas- oder Porzel-
lanplatte, die meist 6 kreisförmige, muldenartige Vertiefungen 
aufweist. In einer dieser flachen Mulden werden einige Tropfen 
der Reaktionspartner gemischt. Durch die flache Form der Mulde, 
die geringe Flüssigkeitsmenge und vor allem den Kontrast der 
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Lösung zu ihrer Umgebung und dem durchscheinenden Unter-
grund infolge der Eigenfarbe der Platte (weiß bei farbigen Lösun-
gen oder Niederschlägen, schwarz bei weißen Niederschlägen, 
besonders vorteilhaft sind Platten aus Glas, da deren Farbe durch 
Unterlegen von weißem oder schwarzem Papier variiert werden 
kann) ist eine wesentlich sicherere Beurteilung des Reaktionsbildes 
als bei Ausführung im Reagenzglas möglich. Außerdem erlaubt die 
Anordnung mehrerer benachbarter Mulden einen besseren Ver-
gleich bei Blindproben, Vergleichsreaktionen usw. - Eine äußer-
liche Variante dieser Art des Tüpfeins ist das Tüpfeln auf Fil-
trierpapier. Hierbei wird ein Tropfen der Lösung auf trockenes 
weißes Filtrierpapier aufgetragen und der feuchte Fleck mit Rea-
genzlösung nachgetüpfelt, wobei die Reihenfolge des Auftragens 
auch umgekehrt werden kann. Gelegentlich wird der feuchte Fleck 
auch vor Anwendung der Reagenzlösung getrocknet oder mit 
anderen Lösungsmitteln nachgetüpfelt, oder die Probelösung wird 
auf mit Reagenzlösung vorbehandeltes und getrocknetes Papier 
aufgetüpfelt. 

Hierbei tritt häufig eine merklich gesteigerte Empfindlichkeit 
der Reaktion gegenüber ihrer Ausführung auf der Tüpfelplatte 
ein. Die Gründe hierfür sind in folgenden Einflüssen des Papiers 
auf den Reaktionsablauf zu suchen: 

Zunächst wird die Flüssigkeit vom Papier kapillar aufgesaugt, 
wobei in den durchfeuchteten Teilen Diffusionsvorgänge in der 
Weise stattfinden, daß leichter bewegliche Ionen oder Moleküle 
größeren und schwerer beweglichen voraneilen. 

Sofern Wasser als Lösungsmittel 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 
möglich, daß die Cellulose in bestimmten Bereichen als kristalli-
siertes Polysaccharid vorliegt, welches mit Wasser quillt. Dadurch 
können in den frein Gitterräumen der Moleküle intermicellar 
relativ beträchtliche Wassermengen eingelagert werden, die durch 
die zahlreichen OH-Gruppen der Cellulose ziemlich fest komplex 
gebunden werden. Eine gelöste Substanz wird nun je nach ihrer 
Natur mehr oder weniger fest von diesem Komplex aufgenom-
men. Diese Trennung kann als vielstufiger Verteilungsprozeß in 

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

Unabhängig davon können auch ζ. T. irreversible Adsorptions-
bzw. Chemisorptionsvorgänge an der Celluloseoberfläche statt-
finden. Sie treten besonders häufig bei organischen Farbstoffen 
auf, die mit Metallionen Lacke und Innerkomplexverbindungen 
bilden, und sind daher bei Tüpfelreaktionen im Gegensatz zur 
Papierchromatographie von erheblicher Bedeutung. 

Schließlich 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-
gründet worden. Auf Einzelheiten kann hier nicht näher einge-
gangen werden. Für die praktische Durchführung von Tüpfel-
reaktionen genügt die Tatsache, daß es in günstigen Fällen bei 
Gegenwart mehrerer Ionen infolge Überlagerung solcher Vor-
gänge zu einer fast quantitativen Entmischung (Zonenbildung) 
innerhalb des feuchten Tüpfelfleckes kommt. Das gesuchte Ion 
findet sich dann etweder im Zentrum oder am Rande relativ 
angereichert vor und kann dort durch Nachtüpfeln mit einer ge-
eigneten Reagenzlösung identifiziert werden. Gelegentlich findet 
die Entmischung erst nach dem Auftüpfeln des Reagenzes infolge 
der veränderten Eigenschaften der aus Reagenz und Ionen gebil-
deten Verbindungen statt. Dies gilt besonders für Komplexbildun-
gen. Unlösliche Niederschläge, ζ. B. Hydroxide usw., werden vom 
Papier festgehalten, während die löslichen Bestandteile nach außen 
wandern. Auf diese Weise können ζ. B. farbige Niederschläge 
neben farbigen gelösten Komponenten elegant nachgewiesen wer-
den. Die Empfindlichkeit des Nachweises kann mitunter durch 
Verwendung von Filtrierpapier, das mit einer geeigneten Reagenz-
lösung getränkt und getrocknet wurde, wesentlich gesteigert wer-
den. Besonders bei Fällungsreaktionen kommt es zur Bildung eines 
sehr scharf begrenzten Niederschlages auf dem Papier, aus dem die 
in Lösung verbliebenen Bestandteile herauswandern und in Ririg-
zonen außerhalb des Niederschlags durch weitere Reagenzien 
nachgewiesen werden können. Zum Tränken des Papiers eignen 
sich besonders wasserunlösliche Reagenzien, gelöst in CC14, Alko-



Allgemeines 83 

hol, Benzol usw., da deren konzentrische Verteilung auf dem 
Papier beim Auftragen von wäßrigen Lösungen nicht verändert 
wird. - Allgemein ist das Tüpfeln auf Papier besonders dann zu 
empfehlen, wenn die Konzentration des gesuchten Ions in der 
Lösung sehr klein ist und wenn störende Ionen zugegen sind, da 
die Nachweisempfindlichkeit durch die relative Konzentrations-
erhöhung oft um Zehnerpotenzen erhöht und der störende Ein-
fluß der Fremdionen durch die Entmischungsvorgänge auf dem 
Papier ohne umständliche Trennoperationen vermindert wird. 

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

Die kristalloskopische, von verschiedenen Autoren auch exklu-
siv als mikrochemisch bezeichnete Arbeitsweise ist nur auf Reak-
tionen anwendbar, die zur Bildung von Niederschlägen mit 
charakteristischen Kristallformen führen. Hierbei werden sämtliche 
Arbeitsoperationen wie Fällen, Abtrennen des Niederschlags, Kon-
zentrieren durch Eindampfen usw. auf einem Objektträger aus-
geführt. Die Beobachtung des gebildeten Niederschlags geschieht 
durch ein Mikroskop, wobei für die üblichen Nachweise Mikro-
skope mit etwa 40facher, 80-100facher und 200facher Vergröße-
rung erforderlich sind. Zur Züchtung größerer Kristalle bzw. zum 
Einengen zu stark verdünnter Lösungen wird die auf den Objekt-
träger (übliches Format 76 X 26 mm) gebrachte Lösung mit einem 
Infrarotstrahler eingedampft. Keinesfalls über freier Flamme er-
wärmen, da hierbei der Objektträger meist springt! Überschüssige 
Flüssigkeit entfernt man von dem gebildeten Niederschlag durch 
Absaugen mit Filtrierpapier. Sind zur Beobachtung stärkere Ver-
größerungen erforderlich, so wird der Niederschlag mit einem 
Deckglas (Format 20 X 20 mm) zum Schutze des Mikroskopob-
jektivs abgedeckt. Da viele mikrochemisch auswertbare Nieder-
schläge nicht im eigentlichen Sinne schwerlöslich sind, ist es in 
diesen Fällen gelegentlich zweckmäßiger, das Reagenz in fester 
Form zu der vorher stark eingeengten Probelösung zuzugeben, 
um Verdünnungen zu vermeiden. Da Form und Größe der 

6* 
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Kristalle häufig sehr stark von den Wachstumsbedingungen (Tem-
peratur, pH, Konzentration der Lösung, Gegenwart von Fremd-
ionen usw.) beeinflußt werden, letztere aber unter den Bedingun-
gen der qualitativen Analyse vielfach schwer kontrollierbar sind, 
setzt die Beurteilung von Mikroreaktionen häufig größere Erfah-
rung als die von Tüpfel- oder Reagenzglasreaktionen voraus. 

3.2. Spezielle Arbeitsoperationen 

3.2.1. Prüfung 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 Lösung wird in das Generatorrohr G gefüllt und in 
das abgenommene Einleitungsrohr Ε eine zur Gasentbindung ge-
eignete Reagenzlösung (ζ. B. verdünnte H2S04 zur Prüfung auf 
C02) gesaugt. Die angesaugte Lösung wird durch Sperren des 
Schliffhahnes S festgehalten und Ε außen mit Filtrierpapier ge-
trocknet. G wird durch ein Stück Schlauchverbindung mit dem 
konisch verjüngten Gasableitungsrohr Α verbunden und letzteres 
in ein Reagenzglas V als Vorlage eingeführt. Υ ist mit soviel einer 
zum Nachweis bzw. zur Absorption des zu prüfenden Gases 
geeigneten Lösung (ζ. B. Barytwasser zum Nachweis von C02) 
gefüllt, daß deren Höhe im Glas etwa 2 cm beträgt. Nun wir<i Ε 
fest (Gummistopfen bzw. -schlauch) auf G aufgesetzt und am obe-
ren Ende an eine Trägergasänlage (Preßluft, N2-Bombe) ange-
schlossen. Zur besseren Regulierung des Gasstromes dient die 
über S angebrachte Öffnung O, deren Ventilwirkung durch Druck 
mit dem Daumen leicht reguliert werden kann. Man läßt nun zu-
erst etwas Trägergas durch Ο austreten, öffnet dann S und ver-
schließt Ο mit dem Daumen soweit, daß die Reagenzlösung in G 
hineingedrückt wird und die Gasblasen in V mit einer Geschwin-
digkeit von 2-3 Gasbläschen/Sekunde austreten. Durch das Trä-
gergas wird das in G entbundene Gas quantitativ nach V über-
spült, dort absorbiert und mittels geeigneter Reaktionen nach-
gewiesen. Als universell anwendbares Trägergas ist reiner Stick-
stoff (Bombe) geeignet. Bei Verwendung von Luft (Preßluft oder 
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Gebläse) ist zu beachten, daß bei der Prüfung auf C 0 2 die Luft 
wegen ihres Eigengehalts an C 0 2 mit 33 °/oiger KOH-Lösung 
(2 Gaswaschflaschen) gewaschen werden muß. 

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

z u r T r ä g e r g a s -
onlage | 

/ 

—G 

A b b . 1 Abb. 2 

Zum Nachweis sehr kleiner Gasmengen oder schwer flüchtiger 
Dämpfe (J2 , CrOgCl 2) eignet sich auch die in ihrer Handhabung 
sehr einfache Mikrogaskammer nach Abb. 3. Sie besteht aus 2 

Abb. 3 

Objektträgern, die durch einen plangeschliffenen Glasring von 
etwa 10 mm Höhe und 15 mm φ getrennt sind. Das Gas, das 
sich aus dem Tropfen auf dem unteren Objektträger entwickelt, 
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steigt innerhalb des Glasringes hoch und wird von einem Tropfen 
einer geeigneten Reagenzlösung absorbiert, der von dem oberen 
Objektträger in den Glasring hineinhängt. Das Gerät ist sinnge-
mäß auch zur Prüfung sublimierender Substanzen geeignet. Das 
erforderliche Erwärmen des unteren Objektträgers geschieht am 
besten durch ein Luftbad. 

3.2.2. Filtrieren, Zentrifugieren 

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

Das Filtrieren soll, wo nicht anders vermerkt, in der Siedehitze 
geschehen. Das Filtrierpapier soll so anliegen, daß das Trichter-
rohr beim vorbereitenden Anfeuchten ganz mit Wasser gefüllt lind 
frei von Luftblasen ist. Die Größe des Filters ist nach der Menge 
des Niederschlagens, nicht der Flüssigkeit, zu bemessen, wobei 
die Größe des Trichters so zu wählen ist, daß etwa 1 cm des 
Randes über dem Papierrand frei bleibt. Beim Filtrieren soll der 
vom Papier gebildete Kegel nur zu 2/3 der Kegelhöhe mit Flüssig-
keit gefüllt sein. Das Filtrieren von schleimigen Niederschlägen 
[Fe(OH)3, Al(OH)3 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 fördert. Die Wahl des Filtrierpapiers richtet sich nach dem 
Dispersionsgrad des Niederschlages; kolloidale Lösungen 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 möglichst 
wenig Flüssigkeit und wird so lange wiederholt, bis das abtrop-
fende Waschwasser frei von Elektrolyten ist. Zum Auswaschen 
benutzt man Spritzflaschen, deren Spritzrohr zum Erzeugen eines 
dünnen Flüssigkeitsstrahles kapillar ausgezogen ist. 

Das Lösen des gesamten Niederschlags oder die Extraktion eines 
seiner Bestandteile geschieht am einfachsten durch Auftropfen des 



Spezielle Arbeitsoperationen 87 

Lösungsmittels auf den im Filter befindlichen Niederschlag, den 
man beim Auswaschen durch geeignete Anwendung des Flüssig-
keitsstrahles der Spritzflasche von den Wänden in die Spitze des 
Papiertrichters gespült hat. Man verwende stets so wenig Lösungs-
mittel wie möglich. Steht kein geeignetes Lösungsmittel zur Ver-
fügung, so durchstößt man das Filter und spült den Niederschlag 
mit möglichst wenig Wasser in ein Reagenzglas oder eine Schale. 
Größere Niederschlagsmengen können auch durch „Abklatschen" 
entfernt werden. Dazu preßt man das entfaltete Filter mit einem 
Mörserpistill gleichmäßig an den Boden einer Porzellanschale, 
saugt Feuchtigkeit durch Betupfen mit trockenem Filtrierpapier ah 
und zieht dann vorsichtig nach Art eines „Abziehbildes" das 
Papier ab, so daß der Niederschlag am Boden der Schale haftet. 

Beim Zentrifugieren bedient man sich einer Handzentrifuge 
oder einer wirksameren, elektrisch betriebenen Zentrifuge. Die 
erforderlichen Zentrifugengläser (möglichst aus Jenaer Geräteglas) 
müssen dickwandig sein und eine langausgezogene konische Spitze 
besitzen. Die Gläser dürfen nur im Wasserbad erwärmt werden, 
um ein Springen beim Zentrifugieren zu vermeiden. Zur Schonung 
der Zentrifuge müssen beide Zentrifugengläser gleiches Gewicht 
haben. Das Auswaschen des Niederschlags geschieht sinngemäß 
wie oben beschrieben unter Verwendung mehrerer kleiner Portio-
nen an Waschwasser, wobei man das Auswaschen durch Aufrüh-
ren des Niederschlags mit einem spitz ausgezogenen Glasstab 
fördert. Sofern der Niederschlag nicht direkt im Zentrifugenglas 
gelöst werden kann, wird er am besten im Glas getrocknet 
(Wasserbad, Digerieren mit Alkohol und danach mit Äther) und 
durch Klopfen oder vorsichtiges Herauskratzen entfernt. 

Zum Abtrennen von sehr schwer absitzenden Niederschlägen 
oder kolloidalen Suspensionen, die durch Zentrifugieren nicht zum 
Absitzen gebracht werden können, bedient man sich der von 
O. Hahn entwickelten Filternutsche nach Abb. 4. Die Nutsche ist 
zerlegbar und besteht aus dem zylindrischen Aufsatzrohr A, der 
Filterplatte Β ( 0 etwa 10 mm) aus Sinterglas und dem trichter-
artigen Aufsatz C für die Filterplatte. Die Filterplatten sind in den 
genormten Porenweiten G l > G 2 > G 3 > G 4 i m Handel. Von 
der Größe G 4 werden auch feinste Niederschläge, wie ζ. B. BaS04 , 
zurückgehalten. Für kolloidale oder schleimige Niederschläge 
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[Fe(OH)3 usw.], die die Poren verstopfen, wird ein passend zu-
rechtgeschnittenes Stück Membranfilter auf die Filterplatte gelegt. 
Der Zusammenhalt der Teile Α, Β und C erfolgt durch den 
Unterdruck, der sich beim Betätigen der Wasserstrahlpumpe in 
dem ganzen System einstellt. Die übrigen Teile der Apparatur 
bedürfen keiner weiteren Erklärung. Nach dem Abstellen der 
Pumpe lassen sich Α, Β und C leicht auseinandernehmen und die 
auf Β oder dem zwischengelegten Membranfilter gesammelten 
Niederschläge abspülen oder mit einem Spatel abheben. Darin 
besteht ihr Vorteil gegenüber den herkömmlichen Glasfiltertiegeln, 
die gleichfalls in Halbmikroausführung im Handel sind. 

Beim Arbeiten mit Halbmikromengen kommt es häufig vor, 
daß bei Reaktionen, die nur mit einem Tropfen durchgeführt wer-
den, ein Filtrieren notwendig wird. Dazu bedient man sich des 
in Abb. 5 wiedergegebenen Kapillarfiltersystems, das auf folgender 
Arbeitsweise beruht: Ein Tropfen der Probelösung wird auf dem 
Objektträger der Reaktion unterworfen, in deren Verlauf der 
Niederschlag auftritt. Dann wird an den Rand des. Tropfens das 

'Filtrierpapier 

SL zur 

Saugpumpe 
Tropfen 

Kapillare 

Fi l t r ierpapier 

M J / 
Abb. 4 

Objektträger 

Abb. 5 

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

Zum Eindampfen sind zum Erhöhen der Verdampfungsge-
schwindigkeit Gefäße mit möglichst großer Oberfläche 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 Höhe mit gewölbtem Boden vor-
teilhaft verwenden, da sie auch mit direkter Flamme (Abrauchen) 
erhitzt werden können. Zum Abstellen dienen Holzklötzchen mit 
entsprechenden Bohrungen. Das Eindampfen sollte stets auf dem 
Wasser- oder Luftbad vorgenommen werden, um ein Verspritzen 
von Flüssigkeit durch Siederverzug oder Zersetzung der Substanz 
infolge lokaler Uberhitzung zu vermeiden. 

3.2.4. Sonstige Arbeitsoperationen 

Einige weitere spezielle Arbeitsoperationen (Aufschlüsse, Perlen, 
Lötrohrproben usw.) werden an den entsprechenden Stellen im 
Text beschrieben. An sonstigen Geräten, die keiner weiteren 
Erklärung bedürfen, werden beim analytischen Arbeiten benötigt: 
Reagenzgläser (Halbmikroformat etwa 8-10 mm Durchmesser und 
80 bis 100 mm Länge), mehrere Porzellanschalen verschiedener 
Größe, Porzellantiegel (etwa 15 mm Durchmesser, 20 mm Höhe), 
1 Spritzflasche aus Polyäthylen (500 ml), 1 Spritzflasche aus Glas 
(100 ml, zum Erhitzen), Uhrgläser verschiedener Größe, Becher-
gläser verschiedener Größe, Wägegläschen, Meßzylinder, Tropf-
pipetten, Glasstäbchen, Wasserbad mit Aufsatz zum Einstecken 
von Kochbechern, Reagenzgläsern und Porzellanschalen (muß 
selbst angefertigt werden), Glühröhrchen, Magnesiarinne, Mag-
nesiastäbchen, Platindraht, Platinblech, Spatel aus Nickel oder 
besser nicht rostendem Stahl, verschiedene Sorten Filtrierpapier, 
Reagenzpapiere, Pinzette, Watte, Zylinderbürsten, Brenner mit 
Regulierung der Luftzufuhr und Sparflamme, Mikrobrenner mit 
Regulierung der Luftzufuhr, Wasserstrahlpumpe, Handgebläse 
(oder Preßluftanlage bzw. -bombe), Gaswaschflaschen, Glasrohr, 
Gummischlauch verschiedener Querschnitte, Vakuumschlauch, In-
frarotstrahler oder Luftbad, Mikroskop, Handspektroskop, ver-
schiedene Gummi- und Korkstopfen, Holzgestelle bzw. Blöcke zum 
Abstellen von Reagenzgläsern, Kochbechern, Pipetten usw. (müssen 
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selbst angefertigt werden). Als Reagenzienflaschen sind solche 
aus Polyäthylen mit aufgesetztem Tropfrohr besonders zu emp-
fehlen, da sie eine sehr elegante und sparsame Dosierung der 
Lösung ermöglichen, unzerbrechlich sind und die Lösungen nicht 
kontaminieren. 

4. Die lösliche Gruppe der Kationen 

Die lösliche Gruppe (auch Alkaligruppe genannt) umfaßt die 
Ionen Na+ , K+, NH4

+ , Li+ und Mg2+. Ferner gehören auch 
die Ionen Rb+ und Cs+ in diese Gruppe, die jedoch wegen ihrer 
Seltenheit hier nicht besprochen werden. Die Ionen dieser Gruppe 
besitzen kein gemeinsames Fällungsreagenz und bleiben daher am 
Schluß des Kationentrennungsganges in Lösung, wo sie durch 
Einzelreaktionen nachzuweisen sind. Sie sind ausnahmslos farblos 
und bilden nur mit farbigen Anionen gefärbte Salze (z.B. KMnOJ. 
Einzelheiten vgl. S. 304. 

4.1. Natrium, Na, Ar = 22,9898, Ζ = 11 
4.1.1. Vorkommen, Eigenschaften, Verwendung 

Natrium (angelsächsisch „sodium") ist ein sehr unedles, silberweißes, 
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 muß. Das Metall wird durch 
Schmelzelektrolyse aus NaCl hergestellt und findet zur Herstellung 
von Natriumhydrid, NaH, Natriumperoxid, Na202 , Natriumamid, 
NaNH2, und Natriumcyanid, NaCN, sowie für Natriumdampfentla-
dungslampen, als Legierungsbestandteil für Lagermetalle und bei der 
Herstellung von Bleiteträäthyl, der Reaktion organischer Ester und 
der Darstellung organischer Verbindungen technische Verwendung. 
Größte 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 Na2S04 · 10 HaO, 
Soda, Na2CÖ3 · 10 Η,Ο, Chilesalpeter, NaNO s , und Borax (Tinkai), 
Na2B407 · 10 H 2 0 . Ferner ist Na häufiger Bestandteil zahlreicher Sili-
cate. 

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


