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Ausgezeichnete Dienste zur Filtration von sehr feinen Nieder-
schligen leisten die von Zsigmondy vorgeschlagenen Kollodium-
Membranfilter, durch welche die Lisung mit dem Vakuum der
Wasserstrah I;.u:.llu abgesaugt wird,

Fiir die Verarbeitung kleiner Filtrate ist die Verwendung
einer einfachen Reagenzglas-Zentrifuge vielfach der Filtration vor-
zuzichen. Geewshnlich setzt sich der Niederschlag beim Zentrifugieren
so kompakt zu Boden, daf die Flussigkeit glatt daven abgegossen
werden kann. Zur Reinigung wird der Niederschlag mit etwas Wasch-
wasser aufeewirbelt und dann von neuem zentrifugiert. Dies wiederholt
man, bis der AbgnB aus reinem Waschwasser besteht.

Gute Dienste leistet fiir diese Zwecke auch eine Mikronutsche,
die man sich sehr einfach in der folgenden Weise herstellt: An ein
(3lasrohr von ca. 7 mm lichter Weite setzt man einen portsen Ton-
piropfen mit Hilfe von einem kurzen Stiick iibergezogenem Gumnni-
wh aunch an. Die Stirnfliche des Pfropfens bedeckt man mit einem
kleinen Scheibchen aus Filterpapier und saugt die Ililssigkeit mit
der Wasserstrahlpumpe durch das Rohr ab.

Mit einem solchen Filterrohr 148t sich anch bequem eine Probe
von einem geringfiigigen Niederschlag ans einer grofien Flitssigkeits-
menee entnehmen,

Viel Zeit und Miihe kann man sich dadorch ersparen, daf man
orgfiltig darauf achtet, die Niederschlige gut filtrierbar zu erzeugen.
Dann sind sie auch gut waschbar und konnen durch gewdhnliche

Filter filiriert wei

II. Reaktionen auf trockenem Wege.

Diese Reaktionen finden hauptsiichlich hu der sogenannten , Vor-
priifung®, hei Priifung der Niederschlige auf f Reinheit und bei der
Intersuchung der Minerale Verwendung.

Vie wichtigsten Roaktionen dieser Art bestehen in der Priifung
einer Substanz auf:

1, Sehmelzbarkeit,

2. Pihickeit, die nichtlenchtende (Gasfiamme zu fiirben,
3. Flichtigkeit,

{. Verhalten bei der Oxydation und Reduktion.

Zur Ausfihrung dieser Reaktionen beniitz2t man meistens die
nichtlenchiende Gasflamme und es ist zum Verstindnis der im
foleenden beschriebenen Operationen eine Kenntnis der Zusammen-
setzung des Leunchtgases und des Wesens der Flamme notig.
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atmosphirischer Luft gemengt sind, so bleiben hier manche Sab-
stanzen, die in der oberen Reduktionsflimme reduziert werden,
unveriindert. Dieser Flammenteil gewiihrt daher sehr wertvolle
Kennzeichen, die mit dem Liotrohr nicht erhalten werden konnen.
Er ist besonders geeignet zu Reduktionen auf Kohle und in Glasperlen.

6. Der obere Reduktionsraum wird :im':'h die leuch-
tende Spitze b gebildet, welche tiber dem dunklen I1m nenkegel
entsteht, wenn der Luftzutritt durch allmihliches S :n der
Zuglocher verringert wird. Hat man die leuchtende Spitze zn
grof gemacht, so bedeckt sich eine in dieselbe gehaltene, mit
kkaltem Wasser gefiillte Porzellanschale mit einer Schicht von
KohlenruB, was niemals der Fall sein sollte. Die leuchtends
Spitze enthilt keinen freien Sauncrstoff, ist reich an abgeschie-
dener Kohle und besitzt daher viel reduzierendere Eigen
als die untere Reduktionsflamme. Man beniitzt sie besonders zur
Reduktion von Metalloxyden, die man in (festalt von Beschligen
anffangen will.
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auf treckenem Wege.

1. Priifung auf Schmelzbarkeit.

Diese Priifung wird FI:L‘.!I‘rtsi:ic’EJIir}: bei der Untersuchung von

) hst feines -'iul.'t srchen
an einem pferdehaardicken Platindraht befestigt nnd in den Schmelz-
raum bringt. Man beobachtet dann die Probe mit einer Lupe, um
zu sehen, ob die Kcken abgerundet sind. Die hschste, in L}a‘m
Schmelzraum erreichbare 'E'-*;’mm tor H"'M-i‘.'-‘.oi sich za eca. 2300° C.

Man wird den Gesamtertrag der Wiirme nicht ansniitzen ktnnen, \'-'azal
die untersnchten Proben Wirme ausstrahlen. Da die ansgestrahlte
Wirmemenge der Oberfliche proportional ist, so ist es evident, daB
man die g nﬂiu Auﬂ-nutrung der Wiirme --]117t bei a’\n:ﬂ,n.]u.!g von
moglichst kleinen Proben und Probehaltern. Deshalb der oben

arwihnte diinne Platindraht.

Mineralien vorgenommen, indem man ein md

Man unterscheidet folgende Hitzegrade:
Beginnende Rotglut 525 ”(1 Schmelzpunktd. Magnesiums 631° C
2. Dunkelrotglut 700° x , Alominiums 658-7°C
3. Hellrotglut 950°C % . Dilbers 960-5°C
1) ]JJeqe Temperatar wird betriicht!ich heruntergedriickt durch iber-
uchiinmgo Luft, Bie liegt bei voller Luflizafohr weni ¢ iiber 1800° (.-‘. (Vgl.
Haber, Thermodynamik technischer Gasr aktionen.) Meistens wird sie noch

niedriger sein infolge der Ausstrahlung von Untersuchungsobjekt und t'rbjekt-
}
halter.
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Se alz < 3 i 063" C
T Cilbalyd o |5 hmelzpunkt d. (Goldes ]_ i
= Gelbelo 2 L0 ("j = , Kapfers  1083° C
5. Beginnende Weiglat 1300°C ¢ , Nickels 1452° C
6. Volle Weiliglut 15000 C 3 . Platins 1765° C

Unter beginnender Rotglut schmelzen
Zinn ber 231'9° C, Wismut bes 271° C, Ble ber 327'4° C, Zink
bei 419-4° O,

2 Priifung auf Flammenfdrbung

Man fithrt die Substanz (am besten in Form von Chlorid) an
einem diinnen Platindraht in die Flammenbasizs und geht dann mit

der Probe in den Schmelzranm

3 Priifung auf Flichtigkeit.

Man erhitzt eine kleine Probe der Substanz in einem trockenen
Reagenzglas (Glihrohr). Fliichtige Substanzen verwandeln sich hie-
bei in Dampf (oft ohne vorher za schmelzen), der sich an den
kiilteren Gefifwandungen wieder kondensiert.

4. Oxydationen und Redulktionen.

a) In Glasperlen.

Als Glasmasse wendet man Borax #Na,B,0, - 10 H,0) oder
Phosphorsalz. (NH,NaHPO, -+ 4 H,0) an. Die Perle wird er-
zeugt, indem man einen feinen, ca. 3 em langen Platindraht, der
in einer zu einem (ilasstab ausgezogenen Glasrshre eingeschmolzen
ist (Fig. 1), erhitzt und den heilen Draht rasch in nahe der
Flamme gehaltenen Borax oder in Phosphorsalz eintaucht, wobei
eine kleine Menge des Salzes an den Draht anschmilzt. Durch
Wiedererhitzen und Eintauchen in die Salzmasse erhiilt man schlief-
lich eine Perle von gentigender GroBe. Dieselbe sollte htichstens
15 mm Durchmesser haben. Niemals mache man ein Ohrchen am
Draht, weil so unnttigerweise die Oberfliche vergrofiert wird. Es
ist nicht zu befiirchten, daB die Perle herunterfillt, wenn der Draht
in der Flamme horizontal gehalten wird und die Perle nicht zu grof
ist. Um die zu priifende Substanz in die Perle zu bringen, be-
feunchtet man letztere mit der Zunge und berithrt damit die fein-
gepulverte Substanz, wobei eine kleine Menge der letzteren daran
haften bleibt. Man bringe lieber zu wenig als zu viel Substanz
an die Perle, weil im letzteren Falle die Perle zu dunkel oder
ganz undurchsichtic wird. Die Oxydation der Substanz in der Perle
geschieht durch Erhitzen in der unteren Oxydationsflamme, die
Reduktion meistens durch Erhitzen in dem unteren Reduktionsraum
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Papier bei Anwesenheit von Kobalt blau gefirbt wird; Nickel zeigt
hochstens eine #uflerst schwacheriinliche Iiirbung, meistens aber
keine. Nun fiigt man etwas Natronlauge hinzu und hilt die Probe
in Bromdampf, th”; sowohl im Falle der Anwesenheit von Nickel
als von Kobalt ein braunschwarzer Fleck, infolge der Bildung von
Ni(OH), resp. Co(OH),, entsteht.

War aber das Metall ein duletiles, so erhiilt man es in der
Regel als geschmolzenes Metallkorn, welches meist am Stiibchen mit
]:'1 Lupe erkannt werden kann. ]'L-'.‘LJHL*.I' scheidet sich nicht als
Korn, sondern als zusammengesinterte rote Masse ab. Beim Zer-
driicken duktiler Metalle im Achatmorser erhiilt man sie als glin-
zende Blittchen, welche leicht durch Schliimmen mit Wasser von
der spezifisch leichteren Kohle getrennt werden kinnen. }‘lu diesem
Zweck neigt man das Achatmérserchen und spritzt einen Wasser-
strahl seitlich auf die Masse, wobei die Kohle aufgewirbelt und fort-
gespiilt wird, withrend das Metall schon blank zurtickbleibt. Man
bringt es nun auf ein Uhrglas und priift wie folgt:

Das Metall ist weil (Pb, Sn, Ag, Pt).

Man behandelt mit einicen Tropfen verdiinnter Salpetersiure
5 I I

und erwirmt su:;\ir.ltiu. Blei und Silber l6sen sich leicht
auf, besonders auf Zusatz von etwas Wasser. Silber wird nach-
gewiesen durch Zusatz eines Tropfens Salzsiiure, wobei weilles Chlor-
silber, loslich in Ammoniak, ausfillt. Auf Blei priift man mit ver-

diinnter Schwefelsiiure, wobei weiles Bleisulfat entstelt.

Bleibt das Metall beim Behandeln mit Salpetersiiure unveriindert,
8o ist Platin anwesend. Man lost in Ko irswasser, V('l’{l:ull]]fr 70T
Trockene, list in einem Lropfen Wasser und fiigt einen Tropfen
einer konzentrierten Chlorkaliumlssung hinzu. Ein gelber kristal-
linischer Niederschlag zeigt Platin an. Wurde das Metall beim
Behandeln mit Salpetersiiure in weiBes, unlssliches Oxyd verwandelt,
50 ist Zinn zugegen. In diesem Falle 1ost man ein zweites Metall-
blittchen in konzentrierter Salzsiure und priift mit Mereurichlorid

oder mittels Wismutoxyd und Nat tronlauge auf Zinn.

111
Il

Das Metall ist gelb bis rot (Cu—An),

Kupfer lost sich leicht in f Salpetersiiure und die Ltsung gibt
mit Ferrocyankalium einen wt‘mmwu Niederschlag. Gold Iost
sich nicht in Salpetersiiure, sondern nur in Kinigswasser. Die ver-
dampfte Losung scheidet auf Zusatz von Zinnchl

loriir metallizsehes
(Gold von v1uIetLhrauuu Farbe abh,




¢) Redultionen im Glasrohr.

Aunfer in der Boraxperle nnd am Kohlensodastibchen lassen

gich Reduktionen im Glasrohr mit Hilfe von metallischem Natrium,
Kalinm oder Magnesinm vornehmen.
So weist man geringe Mengen Phosphorsiinre in wasserfreien
Salzen wie folgt nach. In e¢in 3 mm weites und 50 mm langes Glas-
rohr, das an einem Ende zugeschmolzen ist, bringt man die zu
priifende Substanz und ein kleines (durch Pressen zwischen Flicfi-
papier) von Petreleam befreites nund zu einem Zylinder zusammen-
gerolltes Stiickchen Kalium oder ein Stiick Magnesiumdraht und
erhitzt bis zum Lrweichen des Glases. Meistens geht die Reduktion
unter Feunererscheinung vor sich. Nach dem Erkalten zerdriickt man
das (lasrshrchen in einem Porzellanmorser und haucht die Masse
an, wohei sich deutlich der Geruch des Phosphorwasserstoffes zu er-
kennen gibt.

In #hnlicher Weise lassen sich auch die Halogene, der
Schwefel und der Stickstoff in organischen Substanzen nach-
weisen., Sishe diese.

d) Reduktion in der oberen Redultionsflamme behufs Herstellung
von Metall- und Oxydbeschidgen.

Die fliichtigon, durch Wasserstoff und Kohle reduzierbaren
Flemente kénnen in diesem Teile der Flamme mit grofier Leichtig-

Fig. 8.

keit nachgowiesen werden, 50 z. B. Arsen, Antimon, Cadmiunm,
Wismut, Selen, Tellur. Man bringt eine kleine Probe der
Sauerstoffverbindung der Substanz mittels eines diinnen Asbest-
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Zink gibt in der Hitze einen gelben Beschlag, der nach
dem Erkalten weil wird, das Cadmiuom einen braunen, die
Oxyde des Arsens einen leicht fliichtigen, weifen Beschlag.
Beim Verfliichtigon des Arsens tritt anBerdem der charakteristische
Knoblanehgeruch auf. Auch die Metalle Blei, Wismut nnd
Zinn geben aufler Metallkérnern noch typische Oxydbeschlige.

Ebense lassen sich Nitrate, Nitrite, Chlorate etc. auf
der glithenden Kohle durch die auftretende rasche Verbrennung
der Kohle (Verpuffung) erkennen. Das Verpuffen ist nicht zu ver-
wechseln mit einer Dekrepitation, welche beim Erhitzen von Sub-
stanzen eintritt, die fliissige oder gasige FEinschliisse beherbergen,
wie Steinsalz, Flufispat etc.; diese werden durch das rasche
Verdampfen der eingeschlossenen Fliissigkeit gesprengt und herum-
caschlendert.

Manche schwer schmelzbare Korper sickern nicht in die Kohle
ein. So liefern kieselsidurereiche Verbindungen, mit der Soda ge-
schmolzen, Perlen, die nur nach anhaltendem FErhitzen ihr Alkali
verlieren und unschmelzbares weifles Siliciumdioxyd hinterlassen.
Ahnlich verhaiten sich Phosphate und Borate, nur hinterlassen
diese kein unschmelzbares Oxyd, sondern geschmolzenes Glas. U n-
schmelzbare weille Oxyde, wie die des Calcium, Strontium,
Magnesium, Aluminium und viele der seltenen Metalle (Auersche
(Glithmasse), leuchten auffallend stark, und =zwar um so stirker, je
hither sie erhitzt werden.

Einteilung der Kationen.

Mit passend gewiihlten Fiillungsmitteln lassen sich die Kationen
in mehr oder weniger scharf begrenzte Gruppen trennen, wodurch
die Auffindung der einzelnen Kationen sehr erleichtert wird. Wir
legen die folgende Einteilung zu Grunde.

Die erste Gruppe umfafit die Metallionen, deren Chloride
schwer odernnléslich und deren Sulfide in verdiinnten Siduren
unloslich sind. Sie lassen sich daher sowohl durch Salzsiure als
dorch Schwefelwasserstoff aus ihren Losungen fillen.

Die zweite Gruppe umfabt die Metallionen, deren Chloride
13slich und deren Sulfide in verdiinnten Siuren unldslich
sind. Sie lassen sich aus ihren Losungen durch Schwefelwasserstoff,
bei Anwesenheit verdiinnter Siuren niederschlagen, nicht aber mittels
Salzsiiure,

Diedritte Gruppe umfaBt die Metallionen, deren Sulfide in
verdiinnten Siduren loslich, in Wasser und Alkalien unldslich sind;
auBerdem nech solche, deren Sulfide darch Wasser hydrolytisch in
Schwefelwasserstof nund Hydroxyd gespalten werden. Die Glieder
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