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EinschluBmittel mit hohem Brechungsindex fiir Diatomeen

Styrax, Hyrax, Naphrax, Pleurax sind Namen von Diatomeen-EinschluBmitteln.
Mit diesen und anderen hochbrechenden Medien versuchen die Diatonieenfor-
scher, feinste Strukturen der Kieselalgen-Schalen darzustellen. Prof. Dr. Anton
Meller beschreibt die wichtigen EinschluBmittel, nennt Vor- und Nachteile der-
verschiedenen Medien und gibt genaue Herstellungsvorschriften.

Eine Reihe von Zuschriften und ArtikelnimMikrok os mos 1984 [Lit. 1-5] zeigt ein
waches Interesse an hochbrechenden Einschlumitteln fur Diatomeen. Die Gerust-
strukturen der Kieselalgen, die weitgehend aus SiO2 bestehen, besitzen einen Bre-
chungsindex von etwa n = 1,43 und bilden seit der Entdeckung ihrer Feinstrukturen in
den vierziger Jahren des vorigen Jahrhunderts [6, 7] beliebte Objekte fur mikroskopi-
sche Studien. Uber die Arbeit des Algologen hinaus ist es vor allem die Méglichkeit,
mit Hilfe der Beugungsbilder feinster Diatomeenstrukturen die Leistungsfahigkeit der
mikroskopischen Optik [7-12] und mikroskopischer Verfahren [13] zu prufen, die dieses
Interesse Uber mehr als140 Jahre wachgehalten hat.

Die Maoglichkeit zur Differenzierung von Strukturmerkmalen der Diatomeen ist nicht
allein von der Apertur der Objektive und der Beleuchtung begrenzt, sondern wesentlich
auch vom geringen Kontrast feiner Struktureinzelheiten, der durch den Charakter der
Diatomeenschalen als Phasenobjekte bedingt ist [14, 15]. Eine Erhéhung dieses Kon-
trastes kann einerseits durch optische Kontrastierungsverfahren - Phasenkontrast o-
der Interferenzkontrast - erfolgen. Die Wirkung dieser Verfahren ist oft verbliffend:
man betrachte einmal die bekannte Testdiatomee Surirella gemma im normalen Hell-
feld und im positiven Phasenkontrast! Eine Grenze finden diese Verfahren jedoch dort,
wo die Strukturdetails zu fein sind, um bei normaler, gerader Beleuchtung noch ein
differenziertes Beugungsbild zu liefern. Dies ist besonders der Fall bei den feiner ge-
zeichneten Objekten von Frustulia rhomboides, bei Amphipleura pellucida und einigen
Nitzschia-Diatomeen, beispielsweise Nitzschia acicularis. Hier kommt es wesentlich
darauf an, durch einen groRen Unterschied zwischen dem Brechungsindex des Ein-
bettungsmediums und jenem der Diatomeen einen guten Kontrast zu erhalten. Der
manchmal vorgenommene Einschlul® in Luft (Brechungsindex n = 1,0), der sich bei
Objekten, die mit einer Lichtfuhrung von N.A. < 1,0 auflésbar sind, durchaus bewahrt,
ist bei den feinsten Objekten ganz unbrauchbar, weil durch Totalreflexion weder ge-
rade Beleuchtung mit Aperturen von tber 1,0 noch die fur die Auflésung dieser Objekte
erforderliche schiefe Beleuchtung (einseitig mit Spiegel oder ABBE-Blende oder allsei-
tig mit dem Immersions-Dunkelfeldkondensor) mdglich ist.

Da nun die sonst gebrauchlichen EinschluBmittel fir Dauerpraparate mit einem Bre-
chungsindex von etwa n = 1,52 infolge des geringen Unterschiedes zum Index der
Diatomeen, der An = 0,09 betragt, nur bei den allergréobsten Formen zu einem ausrei-
chenden Kontrast fuhren, ist die Suche nach geeigneten Einschlufmitteln seit jeher
ein Anliegen der Diatomisten gewesen. Eine Vielzahl von meist weniger befriedigen-
den EinschluBmitteln ist seit den achtziger Jahren des vorigen Jahrhunderts beschrie-
ben worden [16-20], wobei letztlich der Einschlufy meist in Styrax, einem Naturharz
bzw. daraus gewonnenen, gereinigten Inhaltstoffen, erfolgte. Der Brechungsindex die-
ses Mediums liegt bei n = 1,58; nachteilig ist die langsame Erhartung [17-20]. Ebenso



wie die Verwendung des Styrax geht der Einschlufd von Diatomeen in Gemischen auf
der Basis von Piperin auf den seinerzeit sehr berihmten Diatomeenforscher H . van
H e u r c k zurlick. Piperin selbst besitzt zwar einen Brechungsindex von n = 1,68,
kristallisiert jedoch als Reinsubstanz rasch aus und zerstort so die Praparate. Alle Ge-
mische mit hochbrechenden, anorganischen Verbindungen wie SbBr3 oder HgCI2 sind
empfindlich in der Verarbeitung und von begrenzter Haltbarkeit. Von den Piperinkon-
densaten mit organischen Partnern hat sich die von Kolbeund Wislouch [18-
20] angegebene Kombination mit Cumaron (Benzo(b)furan) noch am besten bewahrt.
Das so erhaltene Harz hat einen Brechungsindex von n etwa 1,64, dunkelt allerdings
besonders bei langerer Lichteinwirkung nach.

Vor etwa 35 Jahren wurden erstmals synthetische Harze als Diatomeeneinschluf3mittel
eingesetzt. G. D. H a n n a [21] experimentierte mit Formaldehyd-Naphtalin-Konden-
saten, die unter dem Namen Hyrax in den Handel kamen. Das Produkt wurde nicht
patentiert und die Beschreibung, die H a n n a gab, war auch nur sehr allgemeiner Art.
Dies ist wohl darauf zurlckzufuihren, dald derartige Harze damals schon Uber zwei
Jahrzehnte bekannt waren und offenbar industriell hergestellt wurden. Man vergleiche
hierzu [22-24], was nur einen kleinen Teil der daruber bestehenden Literatur bzw. Pa-
tente darstellt. Spater liel3 sich F I e m in g [25] solche Kondensate als Einschluf3mittel
fur die Mikroskopie patentieren und gab in der Folge auch eine detaillierte Beschrei-
bung der Herstellung seines Produktes, das er Naphrax nannte [26]. In der urspring-
lichen Arbeit von H a n n a [21] wird auch Uber die Kondensation von aromatischen
Verbindungen mit Schwefel berichtet und 18 Jahre spater die Herstellung eines Phe-
nol-Schwefel-Kondensats beschrieben [27], das Pleurax genannt wurde. Pleurax war
nie im Handel, kann aber nach der neueren, ganz vorzuglichen Beschreibung durch v.
St o s c h[28] leicht hergestellt werden.

Auch hier ist festzustellen, dall Phenol-Schwefel-Harze schon vor den Versuchen von
H a n n a wohlbekannt waren, vergleiche hierzu [29] S. 1189/91. Von diesen Harzen
sind noch heute, in wohl etwas modifizierter Form und sehr guter Qualitat, Hyrax (mit
einem Brechungsindex von n = 1,71) und Naphrax (mit einem Brechungsindex von n
= 1,69) im Handel (s. Herstellerverzeichnis). Hierauf werde ich noch zurickkommen.
Pleurax (bereitet nach [28]) zeigt einen Brechungsindex von n = 1,73.

Hier ist zunachst etwas Uber die Bestimmung der Brechungsindices von Harzen zu
sagen. Wahrend der Brechungsindex von Flussigkeiten mit dem ABBE-Refraktometer
mit hoher Genauigkeit bestimmt werden kann, steht fur feste Harze als exakte Methode
primar das aufwendige Verfahren nach B e ck e [30 (au f S. 569) - 31] zur Verfligung.
Glucklicherweise wurden unlangst im M i kr o k o s m o s einfache Verfahren zur
Bestimmung von Brechungsindices zitiert, die sich auch auf Harze anwenden lassen
[3]. Die hier angegebenen Brechungsindices wurden nach dervonRosenfeldt[3]
beschriebenen Methode A gemessen und jeweils an mehreren Proben Uberprift. Sie
beziehen sich auf grines Licht bei einer Temperatur von 25° C (siehe Tabelle 1). Pra-
zisionsbestimmungen sind schon aus dem Grund nicht sinnvoll, weil der Brechungsin-
dex von Kondensatharzen wesentlich von Einzelheiten der Herstellung, von der Erhit-
zungszeit des Praparates in Abhangigkeit von der Schichtdicke und einem eventuellen
Restgehalt an Losungsmittel (der oft aus Grunden der Duktilitat und Haftfahigkeit des
Einschlulmittels durchaus erwlnscht ist) abhangt. Im Prinzip sind solche Prazisions-
methoden (z. B. unter dem Schmelzpunktsmikroskop nach K o f | e r oder mit Streifen-
Interferenzkontrast) natlrlich anwendbar [31].



Nach 1950 sind noch mehrere neue Harze mit hohen Brechungsindices in die mikro-
skopische Technik eingefuhrt worden, so Caedax 547 mit n = 1,63 (Bayer-Lever-
kusen), Diatopan mit n = 1,63 (Chroma) [32]. Clearax mit n = 1,66 (G.T. Gurr, Ltd.),
Mikrops 163 mit n = 1,63 (Flatters u. Garnett) Plexisol mit n = 1,63 (K osmos-Lehrmittel)
[33] sowie Aroclor (Monsanto) mit n = 1,66 [31], Alle diese Harze werden aus unter-
schiedlichen Grinden nicht mehr hergestellt und sollen daher hier auler Betracht blei-
ben.

Fur Diatomeenpraparate, die gute Haltbarkeit, Farblosigkeit des Mediums in dunner
Schicht mit einfacher Verarbeitung verbinden und einen Brechungsindex um n = 1,70
besitzen, ist der Praparator mit dem sehr preiswerten Naphrax [2], ebenso wie mit dem
recht teuren Hyrax [1], bestens bedient. Diese Naphthalin-Aldehydkondensate sind in
Toluol 16slich. Verarbeitungshinweise liefern die Hersteller auf Merkblattern zusammen
mit den Harzen. Die mit Hyrax bzw. Naphrax hergestellten Praparate erfordern keinen
Lackring. Die Haftfahigkeit ist vor allem bei dem derzeit gelieferten Naphrax sehr gut.
Ahnliche Ergebnisse erhalt man auch mit dem Phenol-Schwefelkondensat Pleurax [28,
34, 35], das in Alkohol und Aceton |0slich ist. Seine Synthese wird bei den Herstel-
lungsverfahren angegeben. Ein Unterschied in Kontrast und Auflésung ist in diesen
drei Medien nicht festzustellen.

Es zeigt sich aber allgemein, dal letztlich fur die Kontrastierung nicht nur der Bre-
chungsindex ausschlaggebend ist. Wesentlich scheinen dabei auch Dispersion, und
vor allem die Oberflachenaktivitat des Einbettungsmediums gegenuber den Di-
atomeenschalen zu sein. Dies zeigt sich auch an dem neuerdings im Handel befindli-
chen Dirax C (s. Herstellerverzeichnis), einem Extraktaus Naturharz (Tolubalsam oder
Perubalsam?), das lediglich einen n = 1,59 aufweist, von leicht braunlicher Farbe ist,
aber dennoch eine Auflosung liefert, die einen weit hOheren Brechungsindex vermuten
lant. Allerdings reicht es an Naphrax nicht ganz heran. Dirax C gibt aber eindeutig
bessere Bilder als monobromnaphthalinhaltiges Polystyrol, das man durch Auflésen
von Styropor in Monobromnaphthalin und Erhitzen eines Tropfens zwischen Deckglas
und Objekttrager erhalt und das ein n um 1,65 zeigt. Dartuber hinaus sind die Haftei-
genschaften des Polystyrol-Mediums sehr schlecht. Ubrigens ist das in [3] erwéhnte,
hochbromierte Polystyrol (das mit Divinylbenzol vernetzt ist) wegen seiner Unldslich-
keit und seines hohen Schmelzpunktes fur die Diatomeeneinbettung nicht geeignet.

Es erhebt sich nun die Frage, was man tun kann, wenn hdchster Kontrast bei feinsten
Details erzielt werden soll. Die meisten Kunst- und Naturharze haben eine relativ nied-
rige Brechung [s. 30 auf S. 596/7]. Ausgehend von den Kondensaten aromatischer
Verbindungen wie Phenol- oder Naphthalinderivaten scheint es zunachst nahe lie-
gend, hoéher kondensierte Aromaten (wie Anthracenderivate oder Phenanthrenderi-
vate) mit Aldehyden zu kondensieren. Hierbei ist einmal die potentielle Cancerogenitat
von hochkondensierten Aromaten und andererseits die Tatsache zu beachten, dal} bei
deren Umsetzung meist tiefgefarbte Nebenprodukte entstehen, die aufwendige Trenn-
operationen (Chromatographie) erforderlich machen. Ich habe daher versucht, ausge-
hend von Naphthalinderivaten und Schwefel, Naphthalinpolysulfidkondensate mit ho-
hem Brechungsindex herzustellen. So gelingt es, ein Einbettungsmedium zu erhalten,
das in dunner Schicht gelb ist, soweit bisher zu sehen vollig bestandige Praparate
liefert und in der Kontrastierung den bisherigen organischen Einschlul3mitteln deutlich
uberlegen ist. Zu diesem Zweck mussen allerdings zwei verschiedene Produkte mitei-
nander gemischt werden (siehe Herstellungsvorschriften), die jeweils fur sich allein



keine so gunstigen Resultate liefern. Der Brechungsindex des so erhaltenen Ein-
schluBmittels liegt, in Abhangigkeit von der Praparation, zwischen n= 1,78 und 1,81.

Mit anorganischen Medien auf der Basis von Arsensulfid (As2S3) gelingt allerdings
eine noch bessere Kontrastierung. Das ,gelbe Medium® geht auf H. L. S m it h [16]
zurlck, ist aber heute wegen der weit héheren Qualitat der zu Verfugung stehenden
Chemikalien in besserer Reinheit herstellbar als friher [16-20, 32]. Das Reaktionspro-
dukt von As2S3 mit AsBr3 und Schwefel zeigt (wenn man es nicht zu hoch erhitzt, was
eine bessere Bestandigkeit ergibt) ein n = 2,18. Praparate, die mit dem ,gelben Me-
dium“ hergestellt werden, zeigen einen hervorragenden Kontrast, wobei allerdings gro-
bere Teile der Diatomeen bereits mit breiten schwarzen Randern abgebildet werden.
Die Haltbarkeit der Praparate kann nicht garantiert werden; nach mehreren Monaten
zeigen sich in einem Teil der Praparate kristalline Ausscheidungen. Wichtig ist ein so-
fortiger Abschlufld mit einem mehrschichtigen Lackring. Setzt man das Arsen(lll)sulfid
mit Arsen-(lll)bromid, Triphenylarsin und Schwefel um, kommt man zu einem bestan-
digeren Medium, das allerdings nur mehr ein n = 1,85 besitzt. Die Farbe in dinner
Schicht ist zitronengelb. Herstellungsvorschriften siehe unten.

Tabelle 1: Berechungsindices von EinschlufBmitteln und Eichfllssigkeiten,
gemessen nach [3]. Methode A im grinen Spektralbereich bei 25° C

Substanz n

Wasser 1
Immersionsol 1
Dirax C (Northern Biological Supplies) 1
Polystyrol mit 1-Bromnaphthalin 1
1-Bromnaphthalin 1
Naphrax (Northern Biological Supplies) 1
Hyrax (Custom Research Development Inc.) 1,
Pleurax (nach v. Stosch) 1
Methyleniodid 1
Naphthol/Naphthalinsulfidharze 1
As2S3-AsBr3-(C6H5)3As-S8-Medium 1
As2S3-AsBr3- S 8-Medium nach H. L. Smith 2

Den Herren J. R. C arter (Hawick, Scotland), Dr. K. Kra m m e r (Dusseldorf) und
Prof. Dr. H. A. v. St o s ¢ h (Marburg) danke ich fur die Uberlassung von Diatomeen-
material fur Testzwecke.

Dem Diatomeenforscher stehen demnach eine Reihe von Einschlu3mitteln sowohl fur
gute, dauerhafte Praparate fur seine Sammlung als auch solche mit héchster Kontrast-
leistung fur spezielle Untersuchungen zur Verfugung. Bei der Prifung der Abbildungs-
leistung von Objektiven bzw. ihrem Vergleich ist es wesentlich, daf® solche Untersu-
chungen stets mit Praparaten durch gefuhrt werden, in denen identische Testobjekte
im gleichen Medium eingebettet sind und bei feinsten Strukturen die Beleuchtung véllig
gleichartig erfolgt. Bei allseitig schiefer Beleuchtung mit dem Immersionsdunkelfeld-
kondensor (die bei den Olimmersionen mit héchster Apertur zu einem allseitig schréa-
gen Hellfeld fuhrt) bietet letzteres keine Schwierigkeit. Bei einseitig schrager Beleuch-
tung, die senkrecht zu den abzubildenden Feinstrukturen erfolgt und zu der - wie schon
Hustedt[11] ausfuhrt - der Spiegel noch besser geeignet ist, als die Irisdes Ab b



e-schen Beleuchtungsapparates, ist es wesentlich, den immergierten Kondensor zu-
nachst so einzustellen, dall eine maximale Ausleuchtung der Hinterlinse des Objektivs
erfolgt — unabhangig davon, ob dies exakt dem KOHLERschen Beleuchtungsprin-
zipentspricht.

Herstellungsverfahren

Die Verwendung von reinen Chemikalien ist flir das Gelingen der Herstellungsverfah-
ren wichtig. Empfohlen wird die Verwendung der im Herstellerverzeichnis genannten
Ausgangsstoffe. Bitte beachten Sie strikt die auf den Verpackungen der Chemikalien
gegebenen Gefahrenhinweise (R-Zahlen) sowie die Sicherheitsratschlage fur gefahr-
liche Chemikalien (S-Zahlen), die entsprechend auch fir die Endprodukte gelten
(Schutzbrille tragen!).

Pleurax (nach H. A. v. Stosch [28])

In einem 250 ml 3-Hals-Normschliffkolben vermengt man 110 g (1,17 mol) Phenol, 40
g (1,25 mol) sublimierten Schwefel und 0,1 g wasserfreies Natriumcarbonat und gibt
ein mit Teflon umkleidetes Magnetrihrstabchen dazu. Der Kolben wird mit einem ein-
fachen Liebig-Kuhler und einem Thermometer versehen, das in die Schmelze reicht.
Der dritte mit Schliffstopfen verschlossene Hals dient der Probenentnahme. Auf die
Heizplatte eines Magnetruhrers wird ein Aluminiumtopf mit Silicondl gebracht und mit
diesem als Heizbad das Reaktionsgemisch auf 180 bis 190° C erwarmt. Nach dem
Aufschmelzen des Gemisches aktiviert man den Ruhrer. Der entstehende H2S wird in
den Abzug geleitet. Die Schwefelwasserstoffentwicklung nimmt nach einigen Stunden
ab und ist nach 5 - 8 Stunden beendet. Das Ende der Reaktion ist auch daran zu
erkennen, daf} eine mit dem Glasstab entnommene Probe sich ohne Tribung in 5 ml
75% Methanol I16st (d.h. es ist dann kein unumgesetzter Schwefel mehr vorhanden).
Man erhitzt dann noch eine Stunde. Das Produkt ist ziemlich dickflissig honigfarben
und hat jetzt ein n von etwa 7,66. Man bringt davon einen Tropfen auf den Objekttrager
und erhitzt, um Uberschussiges Phenol abzudampfen, auf einer kleinen Flamme (Bun-
senbrenner, Spirituslampe oder einem Elektrobrenner). Auf das geschmolzene Harz
wird das Deckglas mit den Diatomeen aufgelegt und unter vorsichtigem Erhitzen und
eventuellem Andricken mit einem abgebrannten Zindholz Luft- bzw. Phenoldampf-
blasen herausgedruckt. Eine Vorschrift fur die Herstellung von nicht mit Saure behan-
delten Planktonpraparaten findet sich bei [28].

Naphthol-Naphthalinsulfidharz

1. Herstellung der Naphtholkomponente

In einer Apparatur, wie sie fur die Herstellung von Pleurax beschrieben ist, vermengt
man 72 g (0,5 mol) 1-Naphthol mit 32 g (1,0 mol) sublimiertem Schwefel und 0,05 g
wasserfreiem Natriumcarbonat. Man erhitzt das Reaktionsgemisch unter Ruhren 22
Stunden auf 165° C. Das resultierende, in dicker Schicht dunkel grau-grun gefarbte
Produkt wird heil auf ein V2a-Blech gegossen, wo es erstarrt. Das gebildete Harz wird
in einem verschlossenen Kolben aufbewahrt.



2. Herstellung der Naphthalinkomponente

In der oben beschriebenen Apparatur werden 103 g (0,5 mol) 1-Bromnaphthalin und
38 g (1,2 mol) sublimierter Schwefel unter Rihren und allmahlicher Steigerung der
Temperatur von 160 au f 190° C 20 Stunden erhitzt. Evtl. in den Kihler sublimierender
Schwefel ist wieder in die Reaktion einzubringen (z. B. durch Schmelzen mit einem
Heilluftgeblase). Der entstehende Bromwasserstoff wird einem Abzug zugeflhrt.
Nach Abkudhlen auf etwa 100° C setzt man etwa 100 ml Toluol und einen gehauften
ERI6ffel gekornte Aktivkohle zu und ruhrt bei dieser Temperatur noch 15 Minuten. Nach
dem Abkuhlen und Stehenlassen Uber Nacht wird Gber eine Glasfritte G 3 filtriert und
anschlielend das Toluol unter Vakuum bei Raumtemperatur abgezogen. Sollten sich
hierbei oder beim weiteren Stehen Kristalle (Schwefel) aus dem braun-schwarzen,
leicht viskos-flissigen Reaktionsprodukt abscheiden, sind diese vor Gebrauch durch
Dekantieren oder Abfritten zu entfernen. Das Produkt enthalt kein Brom mehr.

3. Herstellung der gebrauchsfahigen Losung des Naphthol-Naphthalinsulfidharzes

In einen 100 ml Schliff-Erlenmeyerkolben gibt man 30 g des Naphtholharzes, 7 g des
Naphthalin sulfidprodukts, 3 g 1-Bromnaphthalin und 11 g Toluol. Man lal3t ohne zu
erhitzen unter gelegentlichem Umschitteln mehrere Tage stehen, bis das Harz in den
anderen Komponenten gelost ist. Die in dicker Schicht tief braun-schwarze Lésung
zeigt im reflektierten Licht einen metallischen Glanz. Die Herstellung der Praparate
kann wie bei Pleurax beschrieben erfolgen. Eine andere Moglichkeit ist das von G 6 k
e [31] fur Aroclor beschriebene Verfahren. In den Praparaten ist das Medium leicht
braun-gelb. Ein Verschlufd mit einem Lackring ist nicht unbedingt notig.

»Gelbes Medium* (nach H. L. Smith [16])

Auf einer regelbaren Heizplatte (z.B. des Magnetruhrers) schmilzt man in einem
Schliff-Erlenmeyerkolben (Pyrex oder Duran) unter dem Abzug 20 g (0,06 mol) AsBr3
mit 20 g (0,08 mol) As2S3 und erhitzt das 2-phasige Gemenge etwa 10 Minuten ge-
linde. Hierauf gibt man 6.4 g (0,2 mol) sublimierten Schwefel zu und erhitzt noch 5
Minuten. Es bildet sich am Boden des Kolbens eine gelbe Schmelze und daruber eine
etwas tribe, farblose Flussigkeit. Man laft erkalten und dekantiert die FlUssigkeit weit-
gehend von der Schmelze. Die dekantierte Flussigkeit fuhrt man der Sondermillbesei-
tigung zu. Die zahe gelb-graue, tribe Schmelze bewahrt man dicht verschlossen auf.
Bei Bedarf wird mit einem Glasstab ein Tropfen der Schmelze entnommen und auf
einen Objekttrager, den man am besten mit einer Klemmpinzette halt, vorsichtig tber
einer kleinen Flamme (unter dem Abzug) erhitzt, bis sich Blasen entwickeln, der Trop-
fen sich klart und orange zu verfarben beginnt. Hierauf legt man unter fortgesetztem
Erhitzen das Deckglas mit den Diatomeen auf und preft die Gasblasen mit einem ab-
gebrannten Zindholz heraus. Es ist gunstig, kleine Deckglaser (12 mm) zu verwenden.
Wenn man das Medium starker bzw. langer erhitzt, steigt der Brechungsindex weiter
an. Zugleich wachst aber die Gefahr baldiger, kristalliner Ausscheidung von As2S3.
Das Medium ist aulderdem sehr hydrolyseempfindlich. Nach dem Erkalten (auf Holz
oder Zeichenkarton) entfernt man sofort das Uberschussige Medium mit einer scharfen
Klinge, verbleibende Spuren des Mediums durch Reiben mit einem mit Ethylacetat
befeuchteten Lappen und verschlie3t mit einem mehrschichtigen Lackring. Die Farbe
der Praparate ist lichtgelb.



Arsensulfid-Arsenbromid-Triphenylarsin-Medium

In einem kleinen Duran- oder Pyrex-Schliffkdlbchen, das man am besten mit einer hol-
zernen Reagenzglasklemme halt, erhitzt man Uber einer kleinen Flamme vorsichtig
unter dem Abzug ein Gemisch von 6,5 g (0,02 mol) AsBr3, 13 g (0,04 mol) As2S3, 6,0
g (0,02 mol) (C6H5)3As und 4,2 g (0,15 mol) sublimierten Schwefel. Die Reaktionsmi-
schung wirft Blasen, und Teile des Reaktionsgutes sublimieren bzw. verspritzen an die
Kolbenwand. Man versucht, diese Anteile durch Schwenken des Kélbchens wieder der
Reaktion zuzufuhren. Es wird so lange gelinde Uber der Flamme erhitzt, bis die leicht
bewegliche, flissige Phase weitgehend verschwunden ist und der Inhalt des Kolb-
chens aus einer (evtl. nicht ganz homogenen) gelben Schmelze besteht (etwa 10-12
Minuten). Dann Ia3t man erkalten, saubert den Schliff und verschlieRt das Kdélbchen.
Far die Herstellung von Praparaten bricht man vom gebildeten gelben Harz mit einem
kantigen Schraubenzieher vorsichtig kleine Stlickchen los und verfahrt wie beim Me-
dium nach H. L. S mi t h, jedoch soll hier langer und hoher erhitzt werden, allerdings
sind Luftblasen schwerer zu entfernen. Das Medium ist nur wenig hydrolyseempfind-
lich, doch kann ein Lackring nicht schaden. Die Haltbarkeit der Praparate ist weit bes-
ser als beim ,gelben Medium®.
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