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III Kurzfassung VIII

i Kurzfassung

Ziel dieser Arbeit ist es, Moglichkeiten darzustellen, wie die Thematik Mikrowel-
lenstrahlung und Ultraschall als nichtklassische Energieeintragsformen im Che-
mieunterricht allgemeinbildender Schulen behandelt werden kann.

Technologien, die Mikrowellenstrahlung und Ultraschall nutzen, gewinnen immer
mehr an Alltags- und Lebensweltbedeutung. Deshalb ist die experimentelle Er-
schlieBung dieser Thematik fiir den modernen Chemieunterricht, der sich an der
praktischen Lebenswelt orientiert, von fachdidaktischem Interesse.

Fiir den Chemieunterricht wurden einfache Experimente entwickelt, die mit haus-
haltsiiblichen Gerédten und Materialien durchgefiihrt werden kénnen. Die Experi-
mente demonstrieren die unterschiedlichen Eigenschaften und Wirkungen der
beiden nichtklassischen Energieeintragsformen. Es wurde bei der Entwicklung der
Experimente besonderer Wert darauf gelegt, dass sie von Schiilern' selbst durch-
gefiihrt werden konnen.

Fiir den Experimentalunterricht wurde eine Experimentiertechnik entwickelt, die
es ermoglicht, durch Eintrag von Mikrowellenenergie zeit- und kostensparend
Hochtemperaturprozesse in einem Temperaturbereich um 1.200 °C durchzufiih-
ren. Mit dieser Technik erdffnen sich vielfdltige neue schulexperimentelle Mog-
lichkeiten in diesem Temperaturbereich.

In unterschiedlichen Schiilerprojekten und Lehrerfortbildungsveranstaltungen
wurde die Thematik eingefiihrt. Die entwickelten Experimente stieBen dabei auf
grof3es Interesse bei Schiilern und Lehrern und wurden hdufig in den Chemieun-
terricht tibernommen.

Im Experimentalunterricht kann die Thematik des nichtklassischen Energieein-
trags durch Ultraschall und Mikrowelle sehr erfolgreich in der Sekundarstufe I
und II vermittelt werden.

' Aus Griinden der Kiirze und besseren Lesbarkeit wird in dieser Arbeit bei geschlechtsbezogenen
Begriffen nur eine Form verwendet. Es sind aber dennoch immer beide Geschlechter gleichberech-
tigt angesprochen.
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1 Einfuhrung

1.1 Einleitung

Viele Schiiler erfahren in der Schule die experimentelle Chemie als eine Labor-
wissenschaft, die im Alltag und in der Lebenswelt keine Giiltigkeit und Anwen-
dung zu haben scheint. Woran liegt das?

Griinde hierfiir liegen sicher in der Auswahl der Experimente, die im Chemieun-
terricht gezeigt werden. Noch bis zu den sechziger Jahren des vergangenen Jahr-
hunderts wurden fiir chemische Experimente im Unterricht kaum Stoffe und Geré-
te des Alltags verwendet, sondern Laborchemikalien und Laborapparaturen. Mo-
derner Chemieunterricht weist dem Experiment nach wie vor eine zentrale Positi-
on zu, sorgt jedoch dabei fiir eine Kontextorientierung, die dem Lernenden den
Bezug des Experiments zu seiner Lebenswelt unmittelbar und deutlich erscheinen
lasst. Das Experiment soll dazu nach Mdglichkeit mit alltdglichen Gerdten und
Stoffen durchgefiihrt werden.

Ein wichtiger Auftrag fachdidaktischer Forschung in den Naturwissenschaften,
respektive der Chemie, ist deshalb die andauernde Beschéiftigung mit den Er-
kenntnissen aktueller Forschung und den technologischen Entwicklungen inner-
halb der eigenen Disziplin, aber auch denen der Nachbardisziplinen. Hierbei soll
die Fachdidaktik die Relevanz der jeweiligen Thematik oder des Gegenstands fiir
das Alltagsleben und die Zukunftsperspektiven der Lernenden erfassen und be-
werten, weiterhin eine an die Bediirfnisse und Féahigkeiten der Lernenden ange-
passte didaktische Reduktion erarbeiten und schlielich didaktische und methodi-
sche Konzeptionen fiir eine Umsetzung im Naturwissenschaftlichen Unterricht
vorschlagen.

Die Notwendigkeit der Entwicklung immer neuer Experimente und Experimen-
tiervorschlidge fiir das Schulfach Chemie ist damit begriindet. Der Einsatz ,altge-
dienter” Experimente in aktuellen Themenzusammenhdngen ist dabei unumstrit-
ten moglich, jedoch nicht ausreichend. Ziel eines modernen Experimentalunter-
richts muss es sein, so weit wie moglich lebensweltauthentisch zu arbeiten. Dies
bedeutet zum einen, Alltagssubstanzen, wie zum Beispiel Lebensmittel oder Rei-
nigungsmittel als Chemikalien einzusetzen, zum anderen auch, Alltagsgegenstin-
de beim Experimentieren zu gebrauchen. Mikrowellenstrahlung und Ultraschall
sind schon heute wichtige Bestandteile von Alltagstechnologien, wie zum Beispiel
der Oberflachenreinigung bzw. der Speisenerwidrmung. Zukiinftig wird die Le-
bensweltrelevanz des nichtklassischen Energieeintrags, wenn auch in ihrem Um-
fang schwer abschitzbar, deutlich anwachsen. Insofern erscheint die thematische
Einfiihrung dieses Themengebiets im naturwissenschaftlichen Unterricht und ins-
besondere im Experimentalunterricht sehr notwendig.
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1.1 Zielsetzung und Inhalt der Arbeit

Ziel der Arbeit ist es, Moglichkeiten aufzuzeigen, wie die Thematik Ultraschall
und Mikrowellenstrahlung als nichtklassische Energieeintragsformen alltags- und
lebensweltorientiert im Chemieunterricht behandelt werden kann.

Zwei Schwerpunkte dieser Arbeit sind die Entwicklung einfacher Schulexperi-
mente und deren Einfilhrung im naturwissenschaftlichen Unterricht. Nach Mdog-
lichkeit sollen dabei die Experimente als Schiilerexperimente durchfiihrbar sein.

Es werden Experimente vorgestellt, welche die physikalischen und physikalisch-
chemischen Eigenschaften des Ultraschalls und der Mikrowellenstrahlung in ein-
facher Weise phanomenologisch zeigen. Als Schall- beziehungsweise Strahlungs-
quelle wird dabei ausschlieBlich das Ultraschall-Reinigungsbad beziehungsweise
der Haushalts-Mikrowellenofen verwendet, um damit lebenswelttypische Geréte
einzusetzen. Die entwickelten Schulexperimente dienen auch dazu, die Konstruk-
tions- und Funktionsprinzipien dieser Geréte kennen und verstehen zu lernen.

Die Einfiihrung der Thematik und der entwickelten Experimente in den naturwis-
senschaftlichen Unterricht gelang im Rahmen von Projektarbeiten fiir Schiiler und
Fortbildungsveranstaltungen fiir Lehrer. Die Experimentierangebote fiir Schiiler
wurden als Projektinitiative in das NaT-Working Programm der Robert Bosch
Stiftung GmbH aufgenommen und finanziell gefordert. Die einzelnen Aktivititen
werden in dieser Arbeit vorgestellt. Eine Evaluation leistet diese Arbeit nicht,
doch werden Einschédtzungen und Meinungsbilder der Schiiler und Lehrer hin-
sichtlich Motivation und Akzeptanz wiedergegeben.

Ein weiterer wichtiger Schwerpunkt der vorliegenden Arbeit ist die Entwicklung
von einfachen Experimentiertechniken zur Erzeugung hoher Temperaturen in
einem Bereich um 1200 °C unter Verwendung eines Haushalts-
Mikrowellenofens. Ziel ist es dabei, die schulexperimentellen Moglichkeiten im
Bereich der Hochtemperaturchemie zu erweitern und dabei den Mikrowellenofen
als kosten- und zeitsparendes Experimentiergerit gegeniiber dem Geblédsebrenner
und Muffelofen zu etablieren.

Die Experimente zum Energieeintrag durch Mikrowellenstrahlung und Ultraschall
erscheinen gleichermaflen fiir die Schulchemie, wie auch aus fachchemischer
Sicht interessant; die weitere Untersuchung der Versuchsergebnisse ist sicher
lohnenswert. Die hier vorzustellenden Arbeiten orientieren sich in dieser Hinsicht
bewusst an schulexperimentellen Bediirfnissen und fachdidaktischen Interessen.
Die Experimente sind in Aufbau und Durchfiihrung einfach gehalten, Reaktions-
produkte sollen mit der im Schullabor iblichen Analytik untersucht werden kon-
nen. Die Diskussion der Versuchsergebnisse steht stets im Bezug zur Fachdidak-
tik Chemie.
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1.2 Aufbau der Arbeit

Nach dieser Einfiihrung wird zunichst das Thema der vorliegenden Arbeit fachdi-
daktisch begriindet und die Situation des gegenwértigen experimentellen Chemie-
unterrichts beschrieben (Kapitel 2).

Da der nichtklassische Energieeintrag ein recht junges Forschungsgebiet darstellt,
werden in Kapitel 3 die wichtigsten Grundlagen und Entwicklungen des nicht-
klassischen Energieeintrags durch Ultraschall und Mikrowellenstrahlung vorge-
stellt. Dabei geht es zundchst um die physikalischen und physikalisch-chemischen
Vorgénge beim Energieeintrag in Stoffsysteme durch Ultraschall und Mikrowel-
lenstrahlung. Weiterhin wird in diesem Kapitel die technische Entwicklung von
entsprechenden Schall- und Strahlungsquellen zusammengefasst. Exemplarisch
werden verschiedene sonochemische und mikrowellenchemische Anwendungen
beschrieben, die fiir die Entwicklung von Schulexperimenten interessant sind.

Die im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Schulexperimente zum nichtklassi-
schen Energieeintrag sind in den zentralen Kapiteln 4 und 5 beschrieben, fachdi-
daktisch kommentiert und curricular eingeordnet. Dabei werden in Kapitel 4 die
Experimente beschrieben, mit denen die Wirkungen von Ultraschall und Mikro-
wellenstrahlung auf Stoffe und Stoffsysteme demonstriert werden konnen. In Ka-
pitel 6 werden die im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Techniken der Hoch-
temperaturerzeugung und deren verschiedenen Anwendungsmoglichkeiten im
Chemieunterricht vorgestellt, ebenfalls fachdidaktisch kommentiert und curricular
eingeordnet.

Die entwickelten Schulexperimente konnten bereits in Schulen und Schiilerpro-
jektarbeiten sowie Lehrerfortbildungen sehr erfolgreich eingefiihrt werden. Die
einzelnen Aktivititen werden in Kapitel 6 ausfiihrlich beschrieben.

Die Experimentiervorschriften mit Angabe der bendtigten Materialien und Stoffe
beinhaltet Kapitel 7.
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2 Grundlegende Fachdidaktik und Begrundung der thema-
tischen Einfuhrung nichtklassischer Energieeintrags-
formen im Chemieunterricht

Die Entwicklung neuer Inhalte fiir den Chemieunterricht und fachspezifisch damit
verbundener Schulexperimente, wie sie mit dieser Arbeit vorgelegt werden, ist in
engem Zusammenhang mit dem Bildungs- und Forschungsauftrag der Fachdidak-
tik Chemie zu sehen.

Die didaktisch-methodische Begriindung der thematischen Einfiihrung nichtklas-
sischer Energieeintragsformen im Chemieunterricht erfolgt in diesem Kapitel,
wihrend sie fiir die schulexperimentelle Einfiihrung in Kapitel 4, beziehungsweise
in Kapitel 5 gesondert vorgenommen wird.

2.1 Aufgaben der Fachdidaktik Chemie

Mit der Reform der Lehrerbildung in den siebziger Jahren wurden an vielen Uni-
versititen der Bundesrepublik Deutschland Fachdidaktiken institutionalisiert, die
zunéchst mit der Ausbildung der Lehramtskandidaten bis zum ersten Staatsex-
amen beauftragt waren. Neuerdings sind Institute fiir Didaktik der Chemie auch
mit der Fortbildung der Lehrer betraut. PFEIFER fasst die Ziele der fachdidakti-
schen Ausbildung wie folgt zusammen:

Die fachdidaktische Ausbildung [und Weiterbildung] soll den Chemielehrer befd-
higen, Wissen verstdindlich, zeitgemdfs und interessant (aufbereitet) darzubieten.
[1,S.9].

Was unter zeitgemdfsem Wissen und zeitgemdfSer Darbietung verstanden wird, soll
in den folgenden Kapiteln genauer besprochen werden, da diese Begriffe einen
Begriindungsrahmen fachdidaktischer Forschung liefern.

Die institutionalisierte Fachdidaktik Chemie beschrénkt sich nicht auf Forschung,
Aus- und Weiterbildung, sondern nimmt in Gremien und Behdrden Anteil an
fachspezifischen Bildungsdiskussionen in Hinblick auf die Weiterentwicklung
von naturwissenschaftlichem Unterricht, insbesondere von Chemieunterricht.
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2.2 Bildungsziele des modernen Chemieunterrichts

Die allgemeinen und fachspezifischen Bildungsziele des Chemieunterrichts haben
sich in den vergangenen fiinfzig Jahren stark verdndert. Bis zu den siebziger Jah-
ren des 20. Jahrhunderts orientierte sich die Konzeption des naturwissenschaftli-
chen Unterrichts iiberwiegend an der Fachsystematik und der Stoffchemie [2].
Chemieunterricht hatte damit in der Sekundarstufe II die Absicht der propédeuti-
schen Kompetenzbildung bei Kandidaten der naturwissenschaftlichen und techni-
schen Studiengédnge. DEBOER stellt riickblickend fest, dass allgemeine Bildungs-
ziele des naturwissenschaftlichen Unterrichts, ausgenommen die Entwicklung
eines philosophischen Selbst- und Weltverstindnisses, wenig beriicksichtigt wur-
den [3].

Ende der siebziger Jahre fand langsam ein Umdenken statt. Die zunehmend kriti-
sche bis ablehnende Haltung und die Schuldzuweisungen vieler Menschen gegen-
tiber den Naturwissenschaften aufgrund wachsender 6konomischer, sozialer und
vor allem Okologischer Probleme der Industriestaaten riickten die Notwendigkeit
der naturwissenschaftlichen Allgemeinbildung in den Vordergrund [4].

In diesem Zusammenhang ist es heute unstrittig, dass die Biirger der Industrieldn-
der in einer Gesellschaft leben, die im Besonderen durch die modernen Naturwis-
senschaften und mehr noch durch deren Technologien geprigt sind. Die Leitfrage
fiir die Beurteilung des naturwissenschaftlichen Unterrichts muss also lauten:
Inwieweit werden Jugendliche auf die Herausforderungen der heutigen Wissens-
gesellschaft vorbereitet? [5]. Ziel ist es, die Naturwissenschaftliche Grundbil-
dung, im modernen Sprachgebrauch als Scientific Literacy bezeichnet, und die
daraus erwachsenden naturwissenschaftlichen Kompetenzen der Schiiler zu
verbessern.

Fiir eine verstindige und verantwortungsvolle Teilnahme am gesellschaftlichen
Leben im Sinne der Science Literacy sind im naturwissenschaftlichen Unterricht
vielféltige Kompetenzen aus den folgenden iibergeordneten Bereichen zu vermit-
teln:

e Naturwissenschaftliche Begriffe und Prinzipien (Wissen bzw. Verstidndnis
zentraler naturwissenschaftlicher Konzepte),

e Naturwissenschaftliche Untersuchungsmethoden und Denkweisen (Ver-
stindnis naturwissenschaftlicher Prozesse, grundlegende Fertigkeiten,
Denkhaltungen),

e Vorstellungen iiber die Besonderheit der Naturwissenschaft (Verstindnis
der nature of science, epistemologische Vorstellungen, Wissen {iber die
Grenzen der Naturwissenschaft),
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e Vorstellungen iiber die Beziehungen zwischen Naturwissenschaft, Tech-
nik, und Gesellschaft (Verstandnis des ,,Unternechmens Naturwissenschaft™
im sozialen, 6konomischen und 6kologischen Kontext).

Duit, HAUSSLER und PRENZEL formulieren weiterhin auch Einstellungen und
Wertorientierungen (Relevanzeinschitzungen, ,,Faszination Natur und Naturwis-
senschaft) als wichtige Aspekte der Science Literacy [6].

Fiir den Chemieunterricht konkretisieren sich die fachspezifischen Bildungsinhal-
te in fiinf fundamentalen fachlichen Leitlinien, an welche die Schiiler herange-
fithrt werden sollen. Diese sind:

1 Stoff — Struktur — Eigenschafts-Beziehungen
Chemische Reaktionen: Losen und Kniipfen chemischer Verbindungen
Energiebeteiligung

Die Denk- und Arbeitsweisen der Chemie

[, I SN VS B \S ]

Die historische Betrachtungsweise

Im Zusammenhang mit diesen fachspezifischen Inhalten kommt dem Experiment
und dem Experimentieren eine hohe Bedeutung zu [1, S. 292]. Die zentrale didak-
tische und methodische Stellung des Experiments wird in Abschnitt 3.4 gesondert
herausgestellt.

In der Schulpraxis wird das Ziel, die formulierten Bildungsinhalte erfolgreich und
nachhaltig zu vermitteln, kaum erreicht. Deutlich wird dies im Zusammenhang
mit der PISA-Studie 2000, in der die Notwendigkeit des problem- und anwen-
dungsorientierten Lernens fiir ein besseres Verstandnis von Denk- und Arbeits-
weisen sowie die Besonderheiten der Naturwissenschaften herausgestellt werden.
Einen etwas anderen Akzent bei der Einschédtzung des heutigen Chemieunterrichts
betonen bereits seit Jahren die Gesellschaft Deutscher Chemiker (GDCh) und der
Deutsche Verein zur Forderung des mathematischen und naturwissenschaftlichen
Unterrichts e.V. (MNU), die besonders die Verkniipfung von Chemieunterricht
und Lebenswelt anmahnen:

Aufgabe des Chemieunterrichts ist es, die zentrale Bedeutung chemischer Kennt-
nisse fiir die heutige Lebenswelt einsichtig und erfahrbar zu machen. Die Verbin-
dung zwischen Chemie und Lebensbereich der Lernenden muss genutzt bzw. her-
gestellt werden, um auf einen verantwortungsbewussten Umgang mit der Umwelt
vorzubereiten. Die Lernenden miissen in die Lage versetzt werden, Kenntnisse aus
Chemie und Technik, die im Chemieunterricht vermittelt wurden, sinnvoll mit
einzubeziehen [7].
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Um chemische Kenntnisse im Alltag nutzen zu kénnen, miissen Situationen im
Chemieunterricht hergestellt werden, die mit denen im Alltag vergleichbar sind.
Das ist zum Beispiel moglich, wenn die aus fachlichem Interesse gesuchten Deu-
tungen fallstudienartig in komplexen Alltagssituationen angewendet werden und
wenn die Lernenden dabei auch solche Handlungsentscheidungen treffen, die sie
ausfiihren konnen. Es ist aber auch méglich, wenn Alltagssituationen differenziert
nach Interessen betrachtet werden..., damit von den dabei identifizierten chemi-
schen Interessen ausgehend eine fachliche Deutung des Sachverhalts entwickelt
werden kann; ...[8]

2.3 Praxisorientierung und Notwendigkeit fachdidaktischer
Forschung

Die im vorhergehenden Abschnitt 2.2. formulierten Kompetenzbereiche und fach-
spezifischen Bildungsinhalte fordern einen Chemieunterricht, der fachliche Leitli-
nien im gleichen Mal3e, wie die Alltagswelt der Schiiler beriicksichtigt. Ein Kon-
zeptionsbeispiel fiir einen modernen, an der Praxis orientierten Chemieunterricht
geben LUTZ und PFEIFER:

Praxisorientierter Chemieunterricht bleibt grundsdtzlich wissenschaftsbezogen.
Der Unterricht nach diesem Konzept gewinnt, wann immer moglich, seine Prob-
leme aus der Lebenswirklichkeit. Die Schiiler erfahren Erklirungsmuster aus der
Sicht der Naturwissenschaft Chemie und erkennen Handlungsmoglichkeiten in der
Lebenswirklichkeit. Unverzichtbar ist, dass praxisorientierter Chemieunterricht
zugleich zeitgemdfer Experimentalunterricht ist, der nicht nur einen Eindruck von
der Vielfalt der faszinierenden Welt chemischer Phdnomene, sondern auch
Grundfertigkeiten im Umgang mit den Stoffen, auch des Alltags, vermittelt
[1, S. 56] (Abbildung 1).
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Bildungsaufgaben

Alltagsbezug Okologie

Praxisorientierter
Chemieunterricht

- A d
nwendungen
Umweltbezug in der Technik
Fachspezifische
Denk- und Arbeitsweisen
Abbildung 1:  Bezugsfelder des praxisorientierten Chemieunterrichts (nach

LuTz und PFEIFER [1, S. 56]).

Probleme der Lebenswirklichkeit werden mit fachspezifischen Denk- und Ar-
beitsweisen untersucht, dazu gehort auch das induktive Nachvollziehen von be-
stehenden Modellvorstellungen und Theorien. Genauso werden aber auch Model-
le und Theorien in einen lebensweltlichen Bezug gebracht und deduktiv betrach-
tet.

Diesem Konzept sind immanent, dass sich die inhaltlichen Unterrichtsschwer-
punkte und Schulexperimente verdndern, genauso wie Naturwissenschaften und
Technik und die durch sie beeinflusste Lebenswelt einer stindigen Verdnderung
unterworfen sind. Der fachdidaktischen Forschung kommt deshalb heute als eine
zentrale Aufgabe zu, Chemieunterricht im Sinne der Praxisorientierung stindig
weiter zu entwickeln. Dies bedeutet, Themen und Gegenstinde der aktuellen Le-
benswelt und der sie beeinflussenden naturwissenschaftlichen Forschung und
Technik wissenschaftsbezogen, also den fachlichen Leitlinien entsprechend, di-
daktisch und methodisch zu erschlieBen und dem Chemieunterricht inhaltlich
zuginglich zu machen. Selbstverstindlich ist hierbei auch die Neuentwicklung
und Weiterentwicklung entsprechender Schulexperimente, wodurch es zu einer
engen Verkniipfung von Didaktik und Methodik kommt. Besonders bemerkens-
wert ist hier die Empfehlung von BADER, selbst solche Themen und Schulexperi-
mente, bei denen das zugrundeliegende Verfahren noch nicht Stand der Technik
ist, sondern auch dort noch innovativen Charakter hat, in den praxisorientierten
Chemieunterricht zu integrieren [9].
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2.4 Didaktische und Methodische Aspekte des Experiments und
Experimentierens

Auf dem Weg des Erkenntnisgewinns in der Naturwissenschaft Chemie ist das
Experiment von zentraler Bedeutung. Nur iiber den Weg des induktiv oder deduk-
tiv gefiihrten Experiments entstehen und bestétigen sich die Theorien und Gesetze
der Chemie (Abbildung 2).

Eine Begriindung, weshalb das Experiment auch im Chemieunterricht eine zentra-
le Stellung einnehmen soll, ergibt sich nach LUTZ und PFEIFER zunédchst aus der
Struktur der Denk- und Arbeitsweise der Fachwissenschatft.

Die fachspezifischen Methoden der Chemie sind Methoden des Experimentierens,
die durch die enge Verzahnung von theoretischem Denken und manueller Tdtig-
keit gekennzeichnet sind [1, S. 46].

Dass Experimente im Unterricht nicht lediglich inhaltlich durch Texte und Abbil-
dungen vorgestellt, sondern unbedingt real durchgefiihrt werden sollten, begriin-
det sich mit den fachspezifischen manuellen und affektiven Bildungsfunktionen
des Experimentierens, wiederum in dem Sinne, das Wesen der Naturwissenschaft
Chemie, ihrer Vorgehens- und Arbeitsweise zu vermitteln.

Aber auch weitere spezifische Lernziele werden durch das Experimentieren er-
reicht, wie zum Beispiel der sachgemidle Umgang mit Experimentiergriten und
Stoffen, die im chemischen Labor eingesetzt werden beziehungsweise eingesetzt
werden kénnen oder die Beachtung und das Verstindnis von chemiespezifischen
Vorsichtsmaflnahmen, Sicherheitsbestimmungen und Umweltschutzgedanken.
Das naturwissenschaftliche Experimentieren fordert in besonderem Mal3e psy-
chomotorische Féhigkeiten der Lernenden. Zu diesen Fihigkeiten gehoren Ge-
duld, Genauigkeit, Sorgfalt, Umsicht und Konzentration. So oft es moglich ist,
sollte den Schiilern deshalb die Gelegenheit gegeben werden, Experimente im
Chemieunterricht selbststandig zu planen und durchzufiihren [10].
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Abbildung 2:  Wege zur naturwissenschaftlichen Erkenntnis (nach PFEIFER
[1, S. 95]).

2.5 Schulspezifische Anforderungen an Experiment und
Experimentiertechnik

Naturwissenschaftliche Schulexperimente und dabei angewendete Experimentier-
techniken miissen einerseits einer Vielzahl von Bedingungen und Einschrinkun-
gen gerecht werden, andererseits sollen durch sie moglichst vielseitig und umfas-
send die GesetzmdBigkeiten, Methoden, Anwendungen und Lebensweltbeziige
der Naturwissenschaften gezeigt werden. Nicht zuletzt ist fiir Schiiler ein Experi-
ment besonders dann motivierend, wenn es deutliche und {iberraschende Phéno-
mene zeigt. Alle diese Anforderungen miissen bei der Entwicklung schulgeeigne-
ter Experimente und Experimentiertechniken ausreichend beriicksichtigt werden.
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In Bezug auf die Einfiihrung einer Experimentiertechnik, muss diese zunéchst auf
ihre Eignung in verschiedenen Organisationsformen des Experimentierens gepriift
werden. Ist sie im Schiilerversuch anwendbar? Eignet sie sich zur Demonstration
im Chemiesaal?

Fiir den Einsatz im Schiilerexperiment muss die Experimentiertechnik und selbst-
verstidndlich weiterhin auch das mit ihr durchzuftihrende Experiment den Sicher-
heitsanforderungen geniigen, um eine Gefdhrdung der Schiiler zu vermeiden. Die
Verwendung von Chemikalien und der Umgang mit diesen ist durch den Gesetz-
geber geregelt [11], genauso sind die Verordnungen des jeweils giiltigen Schulge-
setzes bei der Verwendung von Geriten, wie zum Beispiel auch die eines Mikro-
wellenofens, zu beachten [12]. Die Lehrperson muss in jedem Fall das Geféhr-
dungspotential in Hinblick auf die Arbeitssituation ihrer Schiilergruppe einschét-
zen und tiber eine Eignung der Geréte entscheiden.

Soll das Experiment von Schiilern eigenstindig durchgefiihrt werden, darf es de-
ren altergemiBe manuelle Fahigkeiten nicht iibersteigen. Da das Zeitbudget fiir
Schiilerexperimente in der Regel sehr knapp bemessen ist, miissen das Experi-
ment und die dabei durchzufiihrende Experimentiertechnik leicht verstdndlich und
tiberschaubar sein. Die Geridte sollen moglichst robust und einfach zu bedienen
sein. Die Experimentiertechnik soll die Dauer des Experiments moglichst gering
halten.

Fiir das Demonstrationsexperiment gelten die gleichen Anforderungen an Uber-
sichtlichkeit und Versuchsdauer, jedoch ist in Hinsicht auf dessen Gefahrdungspo-
tential die Wahl der Chemikalien und Gerdte weniger eingeschrinkt als beim
Schiilerversuch, da hier allein der Fachlehrer vor der Klasse experimentiert. Ein
Versuch, der vor einer Schiilergruppe aufgebaut und durchgefiihrt werden soll,
muss jedoch in besonderem Maf3e iibersichtlich und auch noch von den hinteren
Pléatzen des Chemiesaals gut beobachtbar sein.

Unabhéngig von der Organisationsform soll der Vorbereitungsaufwand fiir das
Experiment gering sein. Das Experiment soll eine hohe Wahrscheinlichkeit des
Gelingens aufweisen und die dabei angewendete Experimentiertechnik ein repro-
duzierbares Ergebnis gewihrleisten.

Ob eine Experimentiertechnik sich fiir den Einsatz im Schulversuch eignet, ist
nicht zuletzt eine Frage des Anschaffungsaufwandes und der Kosten fiir Material
und Gerite. Je geringer diese sind, desto eher wird sich der Lehrende zu einer
Anschaffung entschlieBen. Weiterhin sollten die Materialien und Geréte geringe
Anspriiche an Pflege und Wartung stellen und problemlos lagerfahig sein.
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2.6 Begriindung der thematischen Einfiihrung nichtklassischer
Energieeintragsformen im Chemieunterricht

Die energetische Betrachtung chemischer Reaktionen ist Gegenstand aller Lehr-
pléane fiir den Unterricht der Sekundarstufen I und II, wobei je nach Jahrgangsstu-
fe die Spannweite von einfachen qualitativen Beschreibungen bis zur quantitati-
ven Erfassung thermodynamischer Groflen geht. Theoretische und experimentelle
Zugénge sind in einer groen Zahl methodisch-didaktischer Publikationen zu fin-
den, neuere Konzeptionen beschreiben etwa MELLE und JANSEN [13, 14].

Ist fiir die Durchfiihrung chemischer Schulexperimente die Zufuhr von Energie
notwendig, erfolgt dies iiberwiegend in Form von thermischer Energie, also von
Wirmestrahlung und Wérmeleitung. Auch die Nutzung elektrischer Energie spielt
eine gewisse Rolle. Nur in wenigen Féllen bedient man sich kurzwelliger Strah-
lung aus dem UV-Bereich, etwa bei der radikalischen Seitenkettenhalogenierung
von Aromaten oder spektroskopischen Untersuchungen. Strahlung anderer Wel-
lenldngen kommt in der Schulchemie eine nur geringe experimentelle Bedeutung
zu. Dies gilt besonders fiir energiereiche, kurzwellige Strahlungen, deren Einsatz
bereits aus Sicherheitsgriinden enge bis engste Grenzen gesetzt sind.

Die genannte Beschriankung ist vor dem Hintergrund einer sinnvollen didakti-
schen Reduktion in der Schulchemie unbestritten, denn es kann nicht Gegenstand
des Chemieunterrichts sein, die Wechselwirkung von Strahlung jedes Frequenzbe-
reiches mit Materie zu erarbeiten. In der gymnasialen Oberstufe sollte man jedoch
zumindest an einigen Beispielen zeigen, dass Energiezufuhr nicht zwangslaufig
mit Warmestrahlung gleichzusetzen ist.

Ultraschall und Mikrowellenstrahlung eignen sich in hervorragender Weise als
Themen fiir ein praxisorientiertes Chemieunterrichtskonzept. Sie bieten vielfiltige
problemorientierte Ankniipfungspunkte in den verschiedenen lebensweltlichen
und fachspezifischen Bezugsfeldern dieser Unterrichtskonzeption. Vor allem bie-
ten sie dem Unterricht Inhalte, die aktuelle und innovative Bereiche von Natur-
wissenschaft und Technik zeigen.
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2.6.1 Bezuge zur Lebenswelt und Technik’

Eine Reihe von technischen Anwendungen des Ultraschalls, wie zum Beispiel die
Sonographie in der medizinischen Diagnostik, die Reinigung optischer und fein-
mechanischer Gerdte oder die Entfernungsmessung mit Ultraschall, sind vielen
Schiilern aus ihrer Lebenswelt bekannt. Die Anwendung von Ultraschall, bei-
spielsweise zum Entgasen einer Fliissigkeit, zur Emulgierung oder Suspendierung
eines Mehrphasengemisches kann insbesondere in der Lebensmitteltechnologie
als wichtige Verfahrenstechnik thematisiert werden. Doch nicht nur in der Tech-
nik, auch in der Tierwelt spielt Ultraschall eine interessante Rolle: Fledermiuse,
die Lautfrequenzen im Ultraschallbereich zur Beuteortung und zum Beutefang
abgeben oder Delphine, die sich nach dem Echolotprinzip orientieren und im Ult-
raschall-Frequenzbereich wahrscheinlich auch kommunizieren [15].

Kritisch kann zu den bis hier genannten Beispielen angemerkt werden, dass diese
rein physikalische Anwendungen des Ultraschalls zeigen und deshalb ihren Platz
im Physikunterricht haben. Da viele dieser physikalischen Ultraschallanwendun-
gen jedoch innerhalb moderner chemischer Verfahrenstechniken eingesetzt wer-
den, betreffen sie auch den Chemieunterricht.

Die Erforschung von Ultraschall und Mikrowellenstrahlung als nichtklassische
Energieeintragsformen zur Entwicklung moderner chemischer Verfahrenstechni-
ken, ist ein innovativer Weg zu einer 6kologisch und 6konomisch nachhaltigen
Chemie (Green Chemistry) und damit von allgemeinem Interesse.

Mikrowellenstrahlung ist uns im Alltag mindestens so stark im Bewusstsein, wie
Ultraschall. Nicht zuletzt deshalb, weil in den Medien seit Jahren immer wieder
eine 6ffentliche Diskussion iiber gesundheitliche Gefahrdungen durch Mikrowel-
lenstrahlung, die beispielweise Mobiltelefone emittieren, gefiihrt wird (vgl. Ab-
schnitt 3.4). RADAR-Techniken bedienen sich der Zentimeterwellen bei der Ver-
kehrskontrolle bis hin zur Seefahrts- und Luftfahrtsiiberwachung. Doch auch in
positiven Zusammenhidngen gehen wir mit dieser elektromagnetischen Strahlung
um, wird doch Mikrowellenstrahlung schwacher Intensitit in der Medizin zur
Therapie von Rheuma und anderen Gewebeerkrankungen erfolgreich eingesetzt.
Fiir die vorliegende Arbeit von ganz besonderem Interesse ist die Anwendung im
Haushalt: Sehr komfortabel werden heute in jeder zweiten Kiiche Nahrungsmittel
und Getrinke in einem Mikrowellenofen erwédrmt. Dies ist offensichtlich auch der
am stirksten lebensweltbezogene Zugang fiir eine Einfiihrung des Themas im

! Beispiele fiir die Einfiihrung in den an dieser Stelle zu Lebenswelt und technische Anwendungen
zusammengefassten Bezugsfeldern (vgl. Abbildung 2) werden hier nur kurz vorgestellt. In Kapitel
2 kommen weitere Beispiele hinzu und werden zusammen in Kapitel 3 im Rahmen der Versuchs-

beschreibungen noch einmal aufgegriffen.
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Unterricht. AuBBerdem kann hier die Abhéngigkeit der Lebensqualitét von techni-
schem Fortschritt deutlich gezeigt werden, was dem Bildungsziel — Die Bedeu-
tung der Naturwissenschaften einschdtzen konnen — nachkommt [16].

Gegenwirtig ist das Bewusstsein der Schiiler fiir die unmittelbare Alltags- und
Anwendungsrelevanz von Ultraschalltechnologien als relativ gering, das fiir die
Anwendungen der Mikrowellenstrahlung um einiges grofer einzuschétzen. Wich-
tig ist hier jedoch, die mittelbare Relevanz und die technologischen Entwicklun-
gen dieser beiden Energieeintragsformen in Hinblick auf ihre zukiinftige Bedeu-
tung in der Lebenswelt der Verbraucher hervorzuheben, auch wenn diese den
Schiilern erst bewusst gemacht werden muss. Zukiinftig wird nicht nur die techno-
logische Bedeutung nichtklassischer Energieeintragsformen in den verschiedenen
Bereichen der Industrie, sondern auch der alltigliche Umgang mit Mikrowellen-
strahlung und Ultraschall immer weiter zunehmen (vgl. Abschnitt 3.3). Es ist des-
halb anzunehmen, dass diese Thematik immer stirker in das Bewusstsein der
Menschen tritt.

Ultraschall und Mikrowelle kénnen thematisch variabel, auch als Einzelthemen
getrennt, eingefiihrt werden. Zum Beispiel:

e Ultraschall im Alltag und in der Technik

e Mikrowellenstrahlung in Alltag und in der Technik

e Klassische und nichtklassische Energieeintragsformen
e Neue Technologien

e Erweiterung des mechanischen und elektromagnetischen Schwingungs-
spektrums

2.6.2 Fachspezifische Beziige

Aus den in Abschnitt 2.6.1 vorgestellten Lebensweltbeziigen konnen nun unter-
schiedliche Probleme gewonnen werden, die zu fachspezifischen Inhalten der
Chemie fiihren. Ein Beispiel soll dies beschreiben:

Unterrichtsthema ist der Gebrauch des Mikrowellenofens zum Erwidrmen von
Speisen und Getranken. Es kann nun aus der alltidglichen Erfahrung der Schiiler
die Frage gewonnen werden, weshalb Wasser in einem Trinkglas im Mikrowel-
lenofen erhitzt werden kann, das Trinkglas allein jedoch kaum erwédrmt wird. Das
Problem des Erwiarmungsverhaltens des Wassers fiihrt zum fachspezifischen Er-
klarungsmuster, das die Erwédrmung mit Hilfe der Modellvorstellung des Wasser-
molekiils als Dipol und der Theorie der Dipolanregung im elektromagnetischen
Wechselfeld erkldrt. Durch Verallgemeinerung des Erklidrungsmusters gewinnen
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die Schiiler an Entscheidungskompetenz, welche Stoffe im Mikrowellenofen er-
wirmt werden konnen und welche nicht.

Wurde, um das Beispiel weiter zu verwenden, die Dipoleigenschaft des Wassers
zunichst theoretisch eingefiihrt und am Modell erklért, ist die Thematisierung des
Erwdrmungsverhaltens des Wassers im Mikrowellenofen eine sehr gute Gelegen-
heit, die Theorie lebensweltbezogen anzuwenden.

Das Themengebiet Ultraschall und Mikrowelle als nichtklassische Energieein-
tragsformen kommt bestens der in Abschnitt 2.2 geforderten Verkniipfung von
Chemieunterricht und Lebenswelt nach und bezieht in sinnvoller Weise fachche-
mische Inhalte und Lebenswelt aufeinander. Die verschiedenen weiteren fachspe-
zifischen Inhalte, welche sich aus den Lebensweltbeziigen des Themengebiets
ableiten lassen, werden im Rahmen der Beschreibung der entwickelten Schulex-
perimente in den Kapiteln 4 und 5 vorgestellt.

2.6.3 Curriculare Zugénge

Am Beispiel des aktuellen hessischen Lehrplans Chemie fiir den Bildungsgang
Gymnasium [17] sollen Moglichkeiten aufgezeigt werden, das Thema Nichtklassi-
sche Energieeintragsformen unmittelbar oder mittelbar in das Curriculum des
Unterrichtsfachs Chemie zu integrieren.

Die explizite Thematisierung der nichtklassischen Energieeintragsformen im
Lehrplan Chemie ist nicht vorgesehen. Der Lehrplan Chemie betont jedoch schon
in seinen beiden ersten Kapiteln ,,Aufgaben und Ziele des Faches und didaktisch-
methodische Grundlagen® die Bedeutung naturwissenschaftlicher Bildung unter
dem Aspekt der fortschreitenden Technisierung aller Lebensbereiche und weist
auf den notigen Alltagsbezug des Unterrichtsgegenstands zur Einbettung in einen
fiir Schiiler sinnvollen Kontext hin. Eine Einfiihrung der Thematik dieser Arbeit
im Unterrichtsfach Chemie wird dadurch generell befiirwortet und begriindet.

Der gegenwirtige Lehrplan orientiert sich zunédchst an der fachwissenschaftlichen
Systematik. Gleichwertig soll jedoch eine Strukturierung nach Alltags- und Tech-
nikbeziligen vorgenommen werden kénnen. Dies wird in Kapitel 2 des hessischen
Lehrplans ausdriicklich von einer verantwortungsvollen Unterrichtskonzeption
gefordert. Der Lehrplan Chemie strukturiert die verbindlichen Themen wie folgt:
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Jahrgangsstufe 8 e Stoffe-Strukturen-Eigenschaften
e Die chemische Reaktion

Jahrgangsstufe 9 e FEinflihrung in die Symbolsprache und ihre Anwen-
dung

Elementgruppen

Elektrolyse und Ionenbegriff

Jahrgangsstufe 10 Atombau, Periodensystem und lonenbindung
Elektronenpaarbindung / Atombindung
Sduren, Laugen, Salze / Protolysereaktionen

Brennstoffe: Erd6l und Erdgas

Redoxreaktionen
Einfithrung in die Kohlenstoffchemie

Jahrgangsstufe 11

Jahrgangsstufe 12 e Kohlenstoffverbindungen und funktionelle Gruppen
e Technisch und biologisch wichtige Kohlenstoffver-
bindungen

Jahrgangsstufe 13 e Antrieb und Steuerung chemischer Reaktionen
¢ Angewandte Chemie / Elektrochemie / Komplex-
chemie

Energieeintrag durch Mikrowellenstrahlung oder Ultraschall kann im Lehrplan in
vielen Themenzusammenhdngen neue experimentelle Moglichkeiten erdffnen,
dabei eventuell sekundér thematisiert werden, auf jeden Fall aber wertvolle All-
tags- und Technikbeziige liefern.

Im Folgenden sollen Zuginge in den verschiedenen Jahrgangsstufen aufgezeigt
werden. Die Didaktik ist dabei kurz gehalten und wird im Kapitel 4 und 5 aus-
fiihrlich dargestellt.

Das Unterrichtsfach Chemie beginnt in der Jahrgangsstufe 8. Im hessischen Lehr-
plan Physik fiir die Jahrgangsstufe 7 wird jedoch im Themengebiet Magnetismus
und Elektrizitit bei der Bearbeitung des Themas Wirkungen des elektrischen
Stromes und ihre Nutzung fachvorgreifend die chemische (!), die magnetische, die
Licht- und die Warmewirkung des elektrischen Stromes behandelt. Insofern kann
bei entsprechender didaktischer Reduktion die Erwdrmung von Stoffen im Mik-
rowellenfeld hier phinomenologisch eingefiihrt werden. Es ist zu beachten, dass
prinzipiell grundlegende Vorkenntnisse iiber das elektrische und magnetische
Feld, so wie den Atom- und Molekiilbau bei Schiilern nicht vorhanden sind.

Jahrgangstufe 8, Thema Stoffe und ihre Eigenschaften, Aggregatzustinde und ihre
Ubergiinge: Mit der Mikrowellen-AST-Technik konnen die Metalle Kupfer und
Eisen - Stoffe, die den Schiilerinnen und Schiilern nur als Feststoffe bekannt sind -
geschmolzen werden. Die Mikrowellen-AST-Technik wird hier nur als ,,besonde-
re* Schmelzmethode vorgestellt, jedoch nicht ndher untersucht.
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Eventuell konnen hier auch die Darstellung und das Schmelzen von Glas am Bei-
spiel der Borosilikatgliser gezeigt werden. Dadurch wiirde ein technisch und kul-
turell duBerst bedeutender Werkstoff vorgestellt, dessen Alltagsbedeutung nicht
zu unterschétzen ist. Aullerdem zeigen die Erfahrungen, dass das Thema Darstel-
lung und Fdrbung von Glas Schiilerinnen und Schiilern stark motiviert und weite-
res Interesse fiir die Chemie des Glases weckt. Die Mikrowellen-AST-Technik
kann dabei auf verschiedenen Stufen der didaktischen Reduktion erldutert werden.

Jahrgangsstufe 8, Thema Verdnderungen von Stoffen beim Erhitzen: Mit der Mik-
rowellen-Pyrolysetechnik konnen verschiedene Stoffe pyrolysiert beziehungswei-
se calciniert werden. Die Stoffverdnderungen konnen hier sehr deutlich vorge-
fiihrt, Alltagsbeziige zu Recycling-Verfahren vorgestellt werden. Auf die Grund-
lagen dieser Pyrolysetechnik wird nicht eingegangen.

Jahrgangstufe 8, Thema Herstellung von Stoffgemischen, Bespiele aus dem Alltag,
Industrie, etc.: Mit Hilfe des Ultraschallbads konnen recht schnell stabile Suspen-
sionen und Emulsionen dargestellt werden. Zudem ist die Ultraschall-
Homogenisation ein wichtiges Verfahren in der Lebensmitteltechnologie, zum
Beispiel bei der Stabilisierung von Milchprodukten. Das Wirkungsprinzip kann
hierbei didaktisch reduziert recht einfach erklirt werden.

Jahrgangstufe 9, Thema Redoxreaktionen, Redoxreaktionen zur Herstellung von
Gebrauchsmetallen: Die Reduktion von Eisenoxid oder Kupferoxid mit Aktivkoh-
le gelingt mit der Mikrowellen-AST-Technik in einem so befriedigenden MaR-
stab, dass gieBfdahige Metallschmelzen dargestellt und handhabbare Metallreguli
erhalten werden konnen. Die Experimente sind prinzipiell fiir Schiilerversuche
geeignet und haben erfahrungsgemail ein hohes Motivationspotenzial fiir Schiiler.

Jahrgangsstufe 9, Thema Elektrolyse und lonenbegriff, Schmelzflusselektrolyse:
Mit der Mikrowellen-AST-Technik gelingt es, Kochsalz recht einfach und schnell
zu schmelzen. Die Schmelze ist im Tiegel etwa zwei Minuten lang so weit fliissig,
dass ihre Stromleitfahigkeit gepriift werden kann. Eine einfache Schmelzelektro-
lyse ist durchfiihrbar. Da Natriumchlorid als Kochsalz den Schiilern bekannt ist
und von diesen kurz bezeichnet auch schon als Salz angesprochen wird, ist dieses
als Versuchsgegenstand besonders geeignet und anderen fiir Schiiler unbekannten
Salzen vorzuziehen.

Das Prinzip der Hochtemperaturerzeugung mit Mikrowelle und Aktivkohle kann
auch in dieser Jahrgangsstufe noch nicht verstanden werden, da Kenntnisse iiber
den Atombau zur Erkldrung der Elektronenanregung im Graphitgitter fehlen. Eine
weitgehend didaktisch reduzierte Erkldrung des Phinomens erscheint jedoch
sinnvoll.

In der Jahrgangstufe 10 kann das Prinzip Mikrowellenanregung von Dipolmole-
kiilen direkt thematisiert werden, wenn das Wassermolekiil als Dipol betrachtet
wird. Parallel zu dem Experiment Fliissigkeitsstrahl im elektrischen Feld sollte



2 Grundlegende Fachdidaktik und Begriindung der thematischen Einfiihrung 18
nichtklassischer Energieeintragsformen im Chemieunterricht

das Prinzip der Erwdrmung im Mikrowellenfeld am Beispiel der Erwdrmung von
Speisen und Getrinken im Haushalts-Mikrowellenofen erldutert werden. Hier
bietet sich auch ein Exkurs Erwdrmung verschiedener Stoffe im Mikrowellenfeld
an. Der Haushalts-Mikrowellenofen wird weiterhin nicht mehr als ,,besonderer
Ofen* und die Mikrowelle-AST-Technik nicht als ,,spezielle Methode zur Hoch-
temperaturerzeugung* eingefiihrt, sondern kann prinzipiell erklart und mit dem
Thema FEigenschaften permanenter Dipolmolekiile in Beziehung gesetzt werden.
Nicht nur die Dipolanregung, sondern auch die direkte Elektronenanregung im
Mikrowellenfeld kann in dieser Jahrgangsstufe verstanden und diskutiert werden,
da das Rutherford’sche Kern-Hiille-Modell bereits behandelt und zur Erkldrung
der Eigenschaften verschiedener Stoffgruppen, insbesondere der Metalle, heran-
gezogen wurde. Fécherilibergreifend ist jedoch zu beachten, dass Vorkenntnisse
iber elektrische und magnetische Felder aus dem Physikunterricht bei Schiilern
noch nicht vorhanden sind. Insofern kann eine wirklich facheriibergreifende The-
matisierung erst in Jahrgangsstufe 12 gelingen.

Im Themenzusammenhang Erdol demonstriert die Mikrowellen-Pyrolysetechnik
mit sehr guter Ausbeute an gasformigen Fraktionen das Cracken von Rohdl oder
hochsiedenden Erdolfraktionen. Fliissige, eventuell gesundheitsgefdhrdende Frak-
tionen werden vermieden.

Auch der Lehrplan Physik in Jahrgangsstufe 10 bietet weitere facheriibergreifende
Beziige: Die verbindlichen Unterrichtsinhalte Erzeugung und Nutzung der ver-
schiedenen Energieformen und Moglichkeiten sparsamer Energieverwendung
bieten alltagsbezogene Moglichkeiten der thematischen Einfiihrung des Mikro-
wellenofens.

In der Jahrgangsstufe 11 wird das Thema Redoxreaktionen, Redoxreaktionen zur
Herstellung von Gebrauchsmetallen aus der Jahrgangstufe 9 wieder aufgenom-
men und vertieft. Hierbei wird explizit und beispielhaft die Eisen- und Stahler-
zeugung oder die Kupfergewinnung aus Kupfererzen behandelt. Fakultativer Un-
terrichtsinhalt ist auch das Thema Metalle als Werkstoffe. Besonders hier ist Mik-
rowellen-AST-Technik zum Darstellen und Schmelzen von Metallen eine sehr
wertvolle Erweiterung der experimentellen Mdglichkeiten. Neben der Reduktion
von Kupfer- oder Eisenoxid ist auch das Umschmelzen von Kupfer-, Eisen- oder
Aluminiummetall (letzteres unter einer Kochsalzschmelze) moglich. Sehr schon
kann auch Silber als typisch glanzender Regulus aus grau-schwarzem Silberpulver
durch Umschmelzen unter Borax erhalten werden. Erweitert wird das Versuchs-
spektrum durch die Mdglichkeit der Darstellung verschiedener hochschmelzender
Metalllegierungen, wie zum Beispiel Bronzen und Messinge. Diesen kommt
zweifelsohne eine sehr hohe geschichtliche, kulturelle und technische Bedeutung
zu, weshalb sie im Experimentalunterricht auch dargestellt und untersucht werden
sollten. Gleichwohl sind sie aber mit den bisherigen schulexperimentellen Mog-
lichkeiten kaum darstellbar.
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Die Einfiihrung in die Kohlenstoffchemie in der Jahrgangsstufe 11 beinhaltet auch
den Themenbereich Ungesdttigte Kohlenwasserstoffe. Dabei gibt der Lehrplan als
verbindlichen Unterrichtinhalt unter anderem die Pyrolyse und das Recycling von
Kunststoffabfillen vor. Die Mikrowellen-Pyrolyse von beispielsweise PE bietet
sich hier zur Demonstration an. Vorteilhaft ist hier die schnelle und saubere
Durchfiihrung mit einer hohen Ausbeute an gasformigen Produkten. Auch in der
Jahrgangstufe 12 kann dieses Verfahren im Themenbereich Alkene, Alkine, Poly-
ene zur Darstellung ungesittigter Kohlenwasserstoffe aus langkettigen Alkanen
angewendet werden.

Innerhalb des Themenbereichs Carbonylverbindungen ist die mikrowellenassis-
tierte Oxidation von Ethanol an Kupfer(II)-oxid aufgrund der guten Ausbeute an
Ethanal eine interessante Alternative zu den in der schulexperimentellen Literatur
beschriebenen Versuchen.

Als fakultativen Unterrichtsinhalt fiir den Leistungskurs Chemie der Jahrgangstu-
fe 12 beziehungsweise Schwerpunktthema in der Jahrgangsstufe 13 sieht der hes-
sische Lehrplan den Themenbereich Farbstoffe vor. Eine wichtige synthetische
Farbstoffgruppe sind die Phthalocyanine, die sich im Mikrowellenofen unproble-
matisch darstellen lassen. Dabei kann auf die Feststoffsynthese als umweltscho-
nender Syntheseweg eingegangen werden. Mit der Mikrowellen-AST-Technik ist
aullerdem eine Reihe von bedeutenden anorganischen Farbpigmenten darstellbar.

Schulexperimentell ist der Energieeintrag durch Ultraschall im Zusammenhang
mit der Geschwindigkeit chemischer Reaktionen (Jahrgangsstufe 13) interessant.
In dieser Hinsicht kann die Reaktionsgeschwindigkeit eines Reaktanten in Ab-
héngigkeit seines Zerteilungsgrads beobachtet werden. Dabei wird im Verlauf des
Versuchs der Zerteilungsgrad durch Ultraschall-Suspendierung, beziehungsweise
-Emulgierung heraufgesetzt.

Als Schwerpunkthema werden in dieser Jahrgangstufe auch Grenzfldchenaktive
Substanzen behandelt. In diesem Zusammenhang werden auch technische Wasch-
und Reinigungsverfahren angesprochen. Hier sollte die Ultraschall-Reinigung als
zukiinftiges und umweltschonendes Verfahren, das zwar auf Tenside nicht ver-
zichten, deren Verwendung jedoch einschrianken kann, auch experimentell vorge-
stellt werden.

Der Struktur eines Spiralcurriculums folgend, werden in der Jahrgangstufe 13 die
Themen Herstellung von Gebrauchsmetallen und Legierungen noch einmal auf-
gegriffen und weiter vertieft. Die Struktur-Eigenschafts-Beziehungen stehen hier
im Mittelpunkt, welche wohl am besten experimentell untersucht werden kdnnen.
Mit der Mikrowellen-AST-Technik kénnen nun bei vertretbarem Zeitaufwand
beispielsweise Reihenexperimente zur Darstellung und Untersuchung verschiede-
ner Bronzen oder Messinge durchgefiihrt werden.
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Die physikalischen Grundlagen, die zum Verstindnis der Erzeugung und Wirkung
der Mikrowellenstrahlung nétig sind, werden nach den Vorgaben des hessischen
Lehrplans Physik in der Jahrgangsstufe 12 vermittelt und in der Jahrgangsstufe 13
vertieft. Im Themengebiet Elektrisches und magnetisches Feld wird als fakultati-
ver Unterrichtsinhalt das Thema Geladene Teilchen im elektrischen und magneti-
schen Feld, Anwendungen in Forschung, Technik und Medizin angegeben. Hier
bietet sich in hervorragender Weise eine facheriibergreifende Umsetzung des
Themas Mikrowellen - Erzeugung, Eigenschaften, Nutzung an. Die Wirkungen
des Mikrowellenfeldes auf Stoffe und sich daraus ergebende Anwendungsmog-
lichkeiten konnen dabei experimentell im Chemieunterricht erarbeitet werden.

Der Ultraschall und seine Wirkung wird nach den Vorgaben des Lehrplans Physik
ebenfalls erst in der Jahrgangsstufe 12 im Themenbereich Mechanische und elekt-
romagnetische Schwingungen und Wellen behandelt. Jedoch wird hierbei, wie
bereits in der Einleitung des Kapitels erwihnt, das Thema Ultraschall in Natur
und Medizin explizit fiir den Projektunterricht vorgeschlagen.

Die Moglichkeiten der Einfiihrung des Themengebiets Ultraschall und Mikrowel-
le als nichtklassischer Energieeintragsformen sind im bestehenden Curriculum
der Sekundarstufe I und II fiir Chemie und Physik vielfaltig. Jedoch ist in der Se-
kundarstufe I die Thematisierung in beiden Fichern nur sekundédr und indirekt
moglich, da die notwendigen physikalischen und chemischen Grundlagen erst in
der Sekundarstufe II vermittelt werden. Der Lehrende sollte daher unbedingt bei
Einfiilhrung dieser Themen oder der entsprechenden Experimentiertechniken das
Vorwissen der Schiiler feststellen und entsprechend sorgfiltig eine didaktische
Reduktion vornehmen. Eine grundlegend facheriibergreifende Behandlung des
Themas Nichtklassische Energieeintragsformen und ihre Nutzung bleibt der Se-
kundarstufe II vorbehalten.
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Fiir physikalische und chemische Stoffinderungen ist die Zufuhr oder Abfuhr von
Energie notwendig. Sowohl die Form des Energieeintrags in ein System, als auch
die Energieabgabe eines Systems kann dabei unterschiedlich sein (zum Beispiel
Wirme, Strahlung, Elektrizitat, Druck).

Kulturhistorisch betrachtet ist die Energiezufuhr durch Warme zur Verénderung
eines Stoffes die bedeutendste. Die Warmeenergie wird dabei entweder durch
Wirmeleitung oder Wiarmestrahlung auf den Stoff oder das Stoffsystem iibertra-
gen. Beispiele fiir diese Form des Energieeintrags zu nennen eriibrigen sich.

Auch die Nutzung von Lichtenergie zur Verdnderung von Stoffen oder Materia-
lien ist kulturhistorisch bedeutend. Schon die Agypter kannten die bleichende
Wirkung starken Sonnenlichts und bereiteten lichthartende lackartige Substanzen
zu [18, S. 3402]. Die Photochemie im Sinne der Pridparation und Stoffsynthese
nimmt zu Beginn des zwanzigsten Jahrhunderts ihren Anfang. Die Moglichkeit
der Erzeugung elektrischer Energie durch Stoffreaktionen ist sehr wahrscheinlich
ebenfalls schon seit der Antike bekannt [19, S.9]. Die Erforschung und Anwen-
dung der direkten oder indirekten Umwandlung elektrischer in chemische Energie
beginnt jedoch erst im 19. und 20. Jahrhundert.

Der Energieeintrag durch Ultraschall und Mikrowellenstrahlung wurde erst in der
zweiten Hélfte des 20. Jahrhunderts technisch mdglich und damit erforscht. Sehr
schnell wurden dabei die spezifischen physikalischen und physikalisch-
chemischen Wirkungen dieser Energieeintragsformen erkannt. In der Fachliteratur
der achtziger und neunziger Jahre wéchst die Zahl der Publikationen, die sich mit
Ultraschall oder Mikrowellenstrahlung als Energieeintragsformen in analytischen
und priparativen Verfahrenstechniken beschéftigen, sehr stark an. Um Ultraschall
und Mikrowellenstrahlung von den etablierten, traditionellen Formen des Ener-
gieeintrags abzugrenzen, werden sie mit der Bezeichnung nichtklassische Ener-
gieeintragsformen zusammengefasst.

3.1 Grundlagen des Energieeintrags durch Ultraschall

Der Frequenzbereich des Ultraschalls schlie3t oberhalb des Horbereichs des Men-
schen an, beginnt also bei 20 kHz und geht bei etwa 10 MHz in den Frequenzbe-
reich des Hyperschalls iiber.

Diese Definition einschrinkend muss jedoch ergidnzt werden, dass sich der
menschliche Horbereich, wie oben beschrieben, nur auf Schwingungen, die durch
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Luft iibertragen werden und auf das Trommelfell treffen, bezieht. Jedoch kénnen
auch Ultraschallfrequenzen, die von einem Vibrator auf den Warzenfortsatz, einen
kleinen Knochen hinter dem Ohr, direkt iibertragen werden, selbst bei mehr als
100 kHz noch einen Horeindruck vermitteln. Dabei sind auch Tonhohen zu unter-
scheiden. Bis zu etwa 200 kHz kann sich Ultraschall in Luft ausbreiten. Bei noch
hoéheren Frequenzen nimmt die Reichweite aber stark ab [20].

Das Ultraschallspektrum wird, den Eigenschaften und Anwendungen entspre-
chend, noch einmal unterteilt: Ultraschall im Frequenzbereich von 20 kHz bis 100
kHz heift Leistungsschall (power ultrasound) und findet meist physikalisch-
technische Anwendung. Im Frequenzbereich 100 kHz bis 1 MHz spricht man von
Hochfrequenzschall (high frequency sound), dieser wird bevorzugt in der Sono-
chemie eingesetzt. Diagnostischer Ultraschall (diagnostic ultrasound) ist Schall im
Frequenzbereich von 1 MHz bis 10 MHz. Wichtige Anwendungen findet dieser
seit vielen Jahren in der medizinischen Diagnostik, aber auch allgemein in analy-
tischen Verfahren.

Durch Leistungsultraschall und Hochfrequenzultraschall kommt es in fliissigen
Medien zu Kavitationsvorgingen mit unterschiedlichen Folgeerscheinungen. Dar-
auf beruhen die physikalischen und chemischen Wirkungen des Ultraschalls. Dem
diagnostischen Ultraschall kommt keine chemische oder physikalisch-chemische
Wirkung zu. Hier nutzt man vielmehr die frequenzbedingt hohe Auflosung der
Reflexionsmuster beschallter Korper.

3.1.1 Erzeugung von Ultraschall

Den Frequenzbereich des Ultraschalls wurde erst vor etwa 100 Jahren entdeckt.
Francis GALTON entwickelte 1883 das erste Gerdt zur technischen Ultraschaller-
zeugung; eine kurze gedackte Lippenpfeife [21, S.331]. Vom Jahre 1888 an, nach
der Entdeckung des piezoelektrischen Effekts durch Pierre CURIE, wurde der Ult-
raschall weiter wissenschaftlich untersucht [22] und leistungsfdhige Ultraschall-
generatoren entwickelt.

Elektrizitit ist die Energiequelle bei allen modernen Verfahren zur Erzeugung von
Ultraschall. Dabei wird prinzipiell ein Wandler - Transducer genannt - durch
elektrischen Wechselstrom oder ein elektromagnetisches Wechselfeld zu hochfre-
quenten Schwingungen angeregt. Diese Schwingungen werden entweder direkt
oder liber einen angekoppelten Massekorper an ein meist fliissiges Medium abge-
strahlt und in diesem als Ultraschall weitergeleitet [23]. Piezoelektrische Wand-
lersysteme finden am héufigsten Anwendung in der Ultraschalltechnik. Zwar sind
diese mechanisch relativ instabil, haben aber einen guten Wirkungsgrad. Bei be-
stimmten kristallinen Stoffen, wie zum Beispiel Quarz und Bariumtitanat, treten



3 Grundlagen und Entwicklung des nichtklassischen 23
Energieeintrags durch Ultraschall und Mikrowelle

bei Verformung durch Druck, Zug oder Torsion elektrische Ladungen an deren
Oberfliche auf. Dieses Phianomen wird als piezoelektrischer Effekt bezeichnet.
Dieser Effekt ist reziprok: Legt man an einen piezoelektrischen Festkdrper eine
Spannung an, so kann es zu einer Dimensionsverdnderung dieses Korpers kom-
men. Man spricht hier vom inversen piezoelektrischen Effekt oder besser von
Elektrostriktion. Wird eine Wechselspannung angelegt, so kann man einen invers
piezoelektrischen Festkorper zu einer elektrostriktiven Schwingung anregen (sie-
he Abbildung 3) [20].

Es wurden spezielle Piezokeramiken entwickelt, die definierte elektrostriktive
Dickenédnderungen aufweisen und bei Anlegen eines hochfrequenten elektrischen
Wechselstroms zur Ultraschallgeneration geeignet sind [24].

Abbildung 3:  Dickendeformation einer Piezokeramik beim Anlegen einer
elektrischen Spannung und deren Umpolung.

Ganz dhnlich arbeiten magnetostriktive Wandler. Diesen liegen Stoffe zugrunde,
die ihre magnetischen Eigenschaften bei Langeninderung wandeln. Magnetostrik-
tive Wandler haben gegeniiber den piezoelektrischen Wandlern den Vorteil, dass
sie mechanisch stabiler sind. Nachteilig ist der relativ schlechte Wirkungsgrad
[25].
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3.1.2 Akustische Kavitation - Ursache der physikalischen und phy-
sikalisch-chemischen Wirkung von Ultraschall

Ultraschall breitet sich in fliissigen Medien als longitudinale Kompressionswelle
aus. Kompressions- und Expansionsphase wechseln in jedem Volumenelement
der Fliissigkeit im Takt der Frequenz einander ab (Abbildung 4).
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Abbildung 4:  Druck- und Dichteverlauf bei einer Schallwelle
p = Atmosphérendruck, p = Schallwechseldruck p - pa

In der Expansionsphase bildet sich ein relativer Unterdruck. Wenn dabei der
Druck in einem Volumenelement unter die Oberflichenspannung der beschallten
Fliissigkeit fallt, reifit diese unter Bildung einer Kavitationsblase auf. Dieser erste
Vorgang wird als Nukleation bezeichnet. Das Aufreilen geschieht dabei bevor-
zugt an mechanisch schwachen Stellen, so an Phasengrenzen (z. B. Fliissigkeit -
GefiaBBwand) oder an festen Verunreinigungen (z. B. Staubkornern). Die Kavitati-
onsblase ist im Idealfall leer, also ein evakuierter Hohlraum. Real findet man je-
doch die Kavitationsblase mit Gas oder Dampf gefiillt. Man spricht von Gasbla-
sen- bzw. Dampfblasenkavitation. Zunidchst wichst nun die Kavitationsblase im
Laufe einiger Schwingungszyklen. Das Blasenwachstum findet dabei in den Un-
terdruckphasen des Schallfeldes statt. Das weitere Schicksal der Blase ist aber
different. Es ist in der Folge moglich, dass die Blase iiber viele Schwingungszyk-
len stabil um einen resonanten Volumenradius schwingt und durch gerichtete Dif-
fusion nur gering weiter wichst. Dieses Phidnomen wird als stabile Kavitation
bezeichnet. Bei einer Ultraschallfrequenz von 20 kHz liegt der Resonanzradius
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einer Kavitationsblase bei 300 um. Die Mehrzahl der Kavitationsblasen wachsen
jedoch, nachdem sie ResonanzgroBe erreicht haben, also in Resonanz mit der
Schallwelle geraten, in der Unterdruckphase rapide an. Dabei nimmt jede Blase
sehr viel Energie aus dem Schallfeld auf. Nun kommt es aber bei der nichsten
Kompressionswelle zu einem plétzlichen Kollaps der Blase. Die Kavitationsblase
implodiert im Nanosekundenbereich und gibt dabei die gesamte beim Wachstum
aufgenommene Energie wieder ab (siche Abbildung 5).
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Abbildung 5:  Kavitationsphasen nach der Hot-spot-Theorie. Die blau-weille
Bénderung gibt die Wechseldruckphasen wieder (verdndert
nach [34]).

Der gesamte Kavitationsvorgang ist energetisch betrachtet eine Transformation.
Die transiente Kavitationsblase wirkt quasi als Energietrafo. Die Energieabgabe
geschieht in Form von enormer adiabatischer Erwidrmung durch die sehr schnelle
Kompression des Gases oder Dampfes in der Blase. Es wurden im Mikroareal um
den Ort der Implosion Temperaturen bis 5.000 °C nachgewiesen (vergleiche Ab-
schnitt 3.1.4). Die beschriebenen Vorginge sind in der Hot-Spot-Theorie zusam-
mengefasst.

AuBlerdem beobachtet man bei der Gasblasenkavitation RiickstoBphdnomene.
Dabei hilt das Gas in der Blase den absoluten Kollaps bis zum Radius 0 auf, und
es kommt zum Riickstof3 der Blasenfront nach aulen. Diese erzeugt Schockwellen
mit Driicken bis zu 500 atm (Abbildung 6) [20, 26-35].
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Abbildung 6:  Momentaufnhahmen der Implosionsphase einer Gaskavitations-
blase mit Riickstof3 [100].

Die Geometrie des Kollapses hingt von der Blasenumgebung ab. Blasen in saube-
ren, homogenen Medien bewegen sich punktsymmetrisch und implodieren kugel-
symmetrisch. Kollabiert eine Kavitationsblase jedoch an einer Phasengrenze, so
kommt es zu einer Deformation der Blase und dem Phinomen des Microjet (Ab-
bildungen 7, 8). Dabei deformiert die umgebende Fliissigkeit die Blase zunichst
linsenformig und dellt sie an einer Seite weiter ein. Es kommt zum Microjet, d.h.
ein Fliissigkeitsstrahl schieBt mit einer Geschwindigkeit von etwa 400 km/h in das
Lumen der Blase und trifft auf die gegeniiberliegende Blaseninnenwand [22, 26,
27, 31,32, 34-36].
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Abbildung 7:  Hochgeschwindigkeits-Blitzlicht-Mikroaufnahme der Implosi-
on einer Kavitationsblase an einer Phasengrenzfliche [34].

Flussigkeit

e ——————

Abbildung 8:  Unsymmetrisch kollabierende Kavitationsblase mit Ausbildung
eines Microjet (schematische Darstellung).

Die erste quantitative, d.h. mathematische Beschreibung des Phianomens der Kavi-
tation gelang im Jahre 1917 LORD RAYLEIGH. Er postulierte schon vor dem expe-
rimentellen Nachweis Temperaturen von 10* Kelvin und Driicke von 10* bar [37].
Die beim Blasenkollaps auftretenden hohen Temperaturen fiithren zu den Reaktio-
nen, welche die Sonochemie beschéftigen.
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3.1.3 Bildung freier Radikale

Bei der durch Ultraschall induzierten Kavitation in Wasser konnen freie Wasser-
stoff- und Hydroxyl-Radikale nachgewiesen werden, die aus der Homolyse des
Wassers stammen [38/39].

H,0 —2 5 He + OHe

Diese Radikale werden als Primérspezies bei den hohen Temperaturen im Lumen
der kollabierenden Kavitationsblase homolytisch aus Wasserdampf erzeugt.

An der Phasengrenzfldche der kollabierenden Blase wurde eine sehr hohe Kon-
zentration an OH-Radikalen (10 M) nachgewiesen. OH-Radikale und auch H-
Radikale diffundieren in eine mehrere hundert Molekiilschichten dicke Interphase
und akkumulieren dort. Die Interphase ist durch steile lokale Temperatur- und
Druckgradienten charakterisiert. Vor allem ist aber der extreme Polarititsunter-
schied innerhalb der Interphase von Bedeutung. Dieser kommt dadurch zustande,
dass durch den hohen Druck und die hohe Temperatur der kollabierenden Blase
das Wasser an der Phasengrenzflache, das ist die Interphase, fiir einige Mikrose-
kunden in den iiberkritischen Zustand {ibergeht. In diesem Zustand ist die Dielek-
sizititskonstante des Wassers vermindert. Allgemein diffundieren geloste Mole-
kiile leicht durch iiberkritisches Wasser, besonders aber 16sen sich hydrophobe
Molekiile.

Insgesamt existiert ein Polarititsgradient zwischen dem polaren AuBenmedium
Wasser und dem unpolaren Gaslumen der Blase. Fiir Reaktionen mit den sonoly-
tisch erzeugten OH- und H-Radikalen sind demnach unpolare, das heiflt hydro-
phobe Molekiile pradestiniert. Diese wandern aus dem wéssrigen Medium in die
Interphase der kollabierenden Kavitationsblase ein und reagieren dort entweder
mit den Primédrradikalen oder mit deren Rekombinationsprodukten (Abbildung 9).
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Edukte

Produkte

Abbildung 9:  Homolyse, Einwanderung in die Interphase und Eduktumset-
zung (verdndert nach [99]).

Die in der Interphase angereicherten OH- und H- Radikale konnen zu Wasserstoff
H; und Wasserstoffperoxid H,O, und iiber Disproportionierung zu atomarem,
schlieBlich molekularem Sauerstoff rekombinieren [38]:
He + He 5 H,
OHe + OHe 5 H,0,

OHe + OHe 3y O + H,O

O+0 —» 0O
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3.1.4 Thermische Effekte

Es konnte ebenfalls gezeigt werden, dass bei der Sonolyse von wissriger Metha-
nollosung CHs-Radikale durch Thermolyse in der Gasphase gebildet werden. Die-
se Thermolyse konkurriert mit der des Wassers, wobei die Menge an CHj3-
Radikalen im Vergleich zu den OH- und H-Radikalen unverhdltnismaBig grof ist.
Das ist damit zu erkldren, dass die Aktivierungsenergie zur Spaltung der C-O-
Bindung (358 kJ/mol) niedriger ist, als die zur Spaltung der H-O-Bindung (463
kJ/mol). AuBlerdem ist die Geschwindigkeitskonstante der Thermolyse von Me-
thanol bei 5.000 °C im Vergleich zum Wasser um den Faktor 1.000 groBer [34/2,
S.125]. Aber auch rein thermische Reaktionen kdnnen in der Interphase beobach-
tet werden, wobei diese besonders effektiv bei unpolaren Verbindungen ablaufen.
Diese konnen namlich, aufgrund des bestehenden Polaritdtsgradienten, von auflen
kommend tief in die Interphase eindringen. Thermolytisch ist so auch die Bildung
von CO bei der Sonolyse von Ameisensdure zu erkldren [22/26].

3.1.5 StoReffekte

Bei der Dampfblasenkavitation kann es zu StoBwellen kommen, wenn die Blase
implodiert (vgl. Abschnitt 3.1.2). Die Teilchen der ndchsten Umgebung erfahren
durch Ubertragung der StoBenergie extreme Beschleunigungen. Eindrucksvoll
stellt sich dieser Effekt an kleinsten Metallpartikeln mit Durchmessern von 5 bis
500 um dar. Beschallt man solche Metallteilchen in einem fliissigen Medium, so
erreichen diese Geschwindigkeiten von bis zu 500 m/s. Kollidieren zwei Metall-
partikel dabei miteinander, so kann je nach Metall im Stof3bereich die Schmelz-
temperatur iiberschritten werden. Da das fliissige Medium kiihlt und die Schmelz-
zone sofort wieder erstarrt, kommt es nicht zur vollstindigen Verschmelzung der
beiden Partikel (Abbildung 10). Durch systematische Untersuchungen mit ver-
schiedenen Metallarten ldsst sich die beim geschilderten Zusammenprall von
Teilchen erreichbare Temperatur ermitteln. Verschmelzung zeigen die Metallpar-
tikel von Zinn, Nickel, Eisen und Chrom. Selbst Molybdan-Kiigelchen mit einer
Schmelztemperatur Ts = 2617 °C agglomerieren im Ultraschallfeld. Die Mikro-
partikel von Wolfram mit Ts = 3410 °C lassen sich jedoch nicht durch Ultraschall
im fliissigen Medium verschmelzen (Abbildung 11) [35].
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Abbildung 10: REM-Aufnahme miteinander verschmolzener Zn-Partikel
[100].

Before ultrasound 30 min. ultrasound

Abbildung 11:  Agglomerationsverhalten verschiedener Metallpartikel [100].

Auch bei Losungen von Makromolekiilen tritt der mechanische Effekt des Ultra-
schalls in Erscheinung. 1933 wurde zum ersten Mal {iber die Abnahme der Visko-
sitdit von Polymerldsungen durch Beschallung mit Leistungsschall berichtet [27].
Es war dabei schnell klar, dass Ultraschall den Abbau von Makromolekiilen ver-
ursacht. Lange Zeit wurde jedoch der Mechanismus fiir dieses Phdnomen disku-
tiert. In den spéten vierziger Jahren, nachdem man das Phdnomen der Kavitation
im Detail verstanden hatte, wurde ein Radikalmechanismus favorisiert. Durch
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ALEXANDER wurde dann aber geklért, dass durch Kavitation nur ein Drittel der
Makromolekiile radikalisch abgebaut wird. Der grofite Teil der Makromolekiile
wird durch Scherkrifte depolymerisiert. Gerdt ein Makromolekiil beim Kollaps
einer Kavitationsblase an die Interphasengrenze, so ist dieses starken Zerrkréften
durch den hohen Geschwindigkeitsgradienten und schlieBlich der resultierenden
Schockwelle ausgeliefert. Es kann deshalb zum Bindungsbruch im Makromolekiil
kommen (Abbildung 12) [26].

Abbildung 12: Kettenbruch eines Makromolekiils durch hohe
Geschwindigkeitsgradienten beim Kollaps einer Kavitati-
onsblase (verdndert nach [26]).

Doch nicht in allen wéssrigen Losungen von Makromolekiilen kommt es gleich
zum Abbau der Molekiile. Viele Gele verfliissigen sich zwar unter Ultraschallein-
fluss, jedoch ist in diesem Fall die starke Abnahme der Viskositét durch Thi-
xotrophie begriindet. Durch die Kavitation werden die verknédulten Polymerketten
starken Schub- und Scherkriften ausgesetzt, was zu einer gleichsinnigen Ausrich-
tung der Molekiile fiihrt. In der Folge nimmt die Viskositéit des Gels ab. Die Vis-
kositdt nimmt erst nach einiger Zeit wieder zu [20].
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3.1.6 Effektivitatsfaktoren

Um einen hohen Energieeintrag in das Reaktionssystem zu erzielen, miissen die
Bedingungen fiir die Kavitation analysiert und optimiert werden. Wiinschenswert
ist die Bildung groBer Kavitationsblasen mit hohem Energieinhalt einerseits und
eine adiabatische Implosion der Blase mit maximalem Energie-Output anderer-
seits. Prinzipiell kollabieren aber nur kleine Kavitationsblasen nahezu adiabatisch.
Im folgenden werden die beeinflussenden Faktoren beschrieben:

Frequenz

Die Frequenz des Ultraschalls bestimmt das Resonanzfeld in der Fliissigkeit. Da
die Kavitationsblasen im Resonanzfeld schwingen, hingt ihre Gréfe somit von
der Frequenz ab. Je hoher die Frequenz, desto kleiner der Blasenradius [35].

Kleine Kavitationsblasen implodieren nahezu adiabatisch. Radikal-induzierte
Reaktionen werden durch die adiabatische Implosion der Blase begiinstigt und
laufen deshalb besser bei Ultraschallfrequenzen im MHz-Bereich ab.

Grolle Kavitationsblasen sind zwar energiereicher - es werden beim Kollaps grof3e
Scherkrifte frei, aber die Implosion verlduft nicht adiabatisch. Wihrend der rela-
tiv langen Implosionszeit wird viel thermische Energie an die Umgebung abgege-
ben [40].

Geloste Gase

Die Bildung und die adiabatische Implosion der Blase wird stark durch die Art der
im fliissigen Medium geldsten Gase beeinflusst. Bei entgasten Fliissigkeiten tritt
keine Kavitation auf, da geloste Gase als Keimbildner fungieren. Gase unterschei-
den sich in ihrem spezifischen Adiabatenexponenten x, das ist der Quotient aus
den spezifischen Wirmekapazititen cp/c, des Gases. Die resultierende Temperatur
bei der Implosion héngt nun von k ab. Es gilt: Je grofler k des gelosten Gases,
desto grofer der chemische Effekt. Auch die Wirmeleitfahigkeit A des gelosten
Gases beeinflusst das adiabatische Verhalten der implodierenden Kavitationsbla-
se. A ist fiir jedes Gas spezifisch, aber auch von der Ultraschallfrequenz abhingig.
Mit steigender Wirmeleitfahigkeit des gelosten Gases verlduft die Implosion nicht
mehr rein adiabatisch. Der EinfluB3 von A ist besonders bei Ultraschallfrequenzen
im Kilohertzbereich groB3. Die Effektivitit l4sst sich also steigern, indem man
unter einem Gas mit hohem k und niedrigem A arbeitet, das heil3t, das fliissige
Medium mit diesem Gas sittigt. Es bietet sich besonders Argon als einatomiges
Gas mit vergleichsweise hohem « (= 1,66) und niedrigem A (= 0,0173 W/m'K™!
bei 20kHz) an (Tabelle 1) [22, S.14 /26, S.18 / 27, S.250].
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Gas Reaktiqnsrate K )\/ [10-2 Wm-lK-l]
[mM/min]

Argon 0,074 1,66 1,73

Neon 0,058 1,66 4,72

Helium 0,049 1,66 14,30

Sauerstoff 0,047 1,39 1,64

Stickstoff 0,045 1,40 2,52
Kohlenmonoxid 0,028 1,43 2,72

Tabelle 1: Freisetzung von freiem Chlor (Cly) aus einer wéssrigen Losung von
Tetrachlorkohlenstoff (CCly) im Ultraschallfeld fiir verschiedene darin
geloste Gase (nach [27, S.250]).

Temperatur

Erwiinscht ist die Bildung von Gaskavitationsblasen, wobei deren Lumen bei der
Implosion mit Gas niedriger Wéarmeleitfahigkeit und hohem Adiabatenexponenten
gefiillt sein soll. Mit steigender Temperatur nimmt aber der Anteil an Solvens-
dampf in der Blase zu, je ndher man an die Siedetemperatur des fliissigen Medi-
ums kommt. Dadurch wird die Warmeleitfahigkeit des Blasenlumens erhoht, die
aus dem Kollaps resultierende innere Temperatur und der resultierende innere
Druck der Blase herabgesetzt. Die Effektivitit kann hier also durch niedrige Ar-
beitstemperaturen im fliissigen Medium erhoht werden [38], wobei zu beachten
ist, dass das Fluid bei Beschallung stindig Kavitationswiarme absorbiert. Arbeitet
man mit einem Ultraschall-Reinigungsbad, so kann man zur Kiihlung Eis in das
Wasserbad geben. Allerdings werden dadurch wiederum die Resonanzbedingun-
gen des Schallfeldes ungiinstig verdndert.

Viskositit

In viskosen Fliissigkeiten bendtigt der Ultraschall hohere Intensitit, um Kavitati-
onsblasen aufzureiflen, als in niederviskosen. Sonolumineszenz wird jedoch héu-
figer bei viskosen Systemen beobachtet.

Hydrophobizitit

Radikalisch induzierte Reaktionen laufen bekanntlich in der unpolaren Interphase
der kollabierenden Blase ab. Dies begiinstigt Reaktionen, bei denen das Edukt
hydrophob ist, da dieses rasch aus dem Medium in die Interphase diffundiert [41].
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3.1.7 Energetische Betrachtung der akustischen Kavitation

Die extremen Temperaturen im Gaslumen der implodierenden Kavitationsblase
von bis zu 10.000 Kelvin und die bei der dramatischen Gasverdichtung auftreten-
den hohen Driicke weisen die beobachtbaren chemischen Prozesse als Vertreter
der Hochtemperatur- oder Plasmachemie aus. Tatséchlich findet man die bei Ka-
vitationsablaufen nachgewiesene Gasionisation, Radikalbildung und Emission
elektro-magnetischer Strahlung bei der Chemie der Verbrennung wieder.

Der Energietransfer auf Atome, Molekiile oder sonstige Teilchenverbinde erfolgt
also bei der Kavitation im Unterschied zur thermischen Energie in einem sehr
kleinen Zeitfenster (10" sec) (Abbildung 13). Die dabei frei werdende Energie ist
die Summe der beim Blasenwachstum transformierten Energiebetrige pro
Schwingungszyklus. Die Kavitationsenergie, als das maximale Energiepotential
der vor dem Kollaps stehenden Blase, ist also akkumulierte Energie. Mit ihrer
Freisetzung werden vorhergehende Energieformen regeneriert:

Thermische Energie
U
Elektrische Energie

U

Schwingungsenergie
(Wechsel-)Druckenergie

Kavitationsenergie
U
Thermische Energie und
(Wechsel-) Druckenergie

Am ehesten vergleichbar ist die Form des Energietransfers der akustischen Kavi-
tation mit dem der elektromagnetischen Strahlung, obgleich bei dieser nicht sol-
che extremen Driicke erreicht werden.



3 Grundlagen und Entwicklung des nichtklassischen
Energieeintrags durch Ultraschall und Mikrowelle

36

e
RN

-
=

]
- o
- i

H
2
¥
:

Abbildung 13:  Charakterisierung des Energietransfers moglicher Energiefor-

men [100].
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3.1.8 Sonolumineszenz

Als FRENZEL und SCHULTES in den Jahren 1933-35 mit Ultraschall experimentier-
ten, machten sie eine auch heute noch faszinierende Beobachtung: Wihrend sie
reines Wasser beschallten, ging von dem Wasser ein schwaches unruhiges Leuch-
ten aus. Sie stellten bei weiteren Versuchen fest, dass entgastes Wasser kein Licht
emittiert. Bei ndherer Betrachtung zeigte sich, dass das Leuchten die Summe vie-
ler kleiner transienter Leuchtpunkte ist. Sie vermuteten, dass die beobachtete
Emission von Licht auf irgendeine Weise durch Kavitation verursacht wird, und
jeder Leuchtpunkt den Ort einer kollabierenden Kavitationsblase bezeichnet [42].
Sonolumineszenz kann auch bei einer Reihe wissriger Salzlosungen und bei eini-
gen organischen Fliissigkeiten beobachtet werden. Zunichst wurde das Phdnomen
bei einer Vielzahl von Flissigkeiten und Losungen rein empirisch untersucht.
Dabei handelte es sich immer um Vielblasensonolumineszenz (mul/tiple-bubble
sonoluminescence MBSL) mit relativ geringer Lichtemission (Abbildung 14). Im
Experimentalteil dieser Arbeit wird die Sonolumineszenz von Schwefelsdure und
Natronlauge nach Kenntnis der Literatur erstmalig beschrieben. Diese ist im Ver-
gleich zu bisher beschriebenen lumineszierenden Systemen (vgl. [43]) von hoher
Intensitét (sieche Abbildungen 36-38).

Abbildung 14: MBSL von Wasser [100].
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Nachdem die Sonolumineszenz so wie die gesamte Sonochemie aufgrund fehlen-
der Fortschritte der Ultraschalltechnik viele Jahre in Vergessenheit geraten war,
begannen erst in den achtziger Jahren wieder intensive Forschungen auf diesem
Gebiet. So berichteten SUSLICK und FLINT 1987 iiber Sonolumineszenz-Spektren
von Dodecan, Tetrachlorethan und Nitroethan [44].

Ende der achtziger Jahre gelang es GAITAN durch geschickte Anordnung von Ult-
raschallgebern um ein KugelgefiB3, einzelne Gasblasen in Wasser und Wasser-
Glycerin-Mischungen iiber viele Schwingungszyklen zu fixieren, stabil zu halten
und zur Sonolumineszenz anzuregen (Abbildung 15) [45].

Abbildung 15: SBSL einer Luftblase in Wasser [33].

Diese Einzelblasensonolumineszenz (single-bubble sonoluninescence SBSL) ist
lichtstarker und kann besser reproduziert und untersucht werden als die MBSL.
Bei der MBSL iiberlagern sich die einzelnen Lumineszenzspektren der kollabie-
renden Blasen. Auflerdem wird bei der MBSL die Implosion jeder einzelnen Blase
durch die Druckwellen bereits implodierter benachbarter Blasen beeinflusst. Die
Analyse der MBSL ist daher schwierig und theoretische Vorhersagen lassen sich
experimentell schwer {iberpriifen. Es ist nicht klar, ob MSBL und SBSL den glei-
chen Ursprung haben. Deshalb kénnen die Untersuchungsergebnisse der MBSL
und SBSL nicht ohne Vorbehalt in eine gemeinsame Theorie libertragen werden.
KUTTRUFF gibt in seinem Artikel ,,Licht aus Schall* einen guten Uberblick iiber
die zur Zeit diskutierten Theorien [30]. Sie reichen von der Elektrischen Entla-
dungstheorie, welche durch die ersten empirische Untersuchungen und das Empi-
rische Postulat von CHAMBERS 1937 gestiitzt werden, {liber die durch neueste For-
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schung fiir die SBSL von HILGENFELDT, GROSSMANN und LOHSE experimentell
bestdtigte Mechano-thermische Theorie [46], bis zum dullerst modernen Vor-
schlag der Quantenelektronendynamik [47]. Keine der Theorien kann jedoch bis-
her alle Beobachtungen der MBSL und SBSL umfassend erkldren. Im Folgenden
soll zumindest das historisch bedeutsame Empirische Postulat ndher beschrieben
werden:

Nach der ersten Beobachtung der Sonolumineszenz des Wassers durch FRENZEL
und SCHULTES wurden einige Forschergruppen auf dieses Phdnomen aufmerksam
und untersuchten andere fliissige Systeme. Bereits 1934 beschrieb ZIMAKOV die
Sonolumineszenz einiger wéssriger Salzlosungen, so zum Beispiel von Natriumi-
odid-, Natriumchlorid-, Ammoniumthiocyanat- und Aluminiumsulfat-Ldsungen,
aber auch von wissrigen Dichlorethanol- und Dichlorethan-Losungen [48].
CHAMBERS und GAINES untersuchten weitere wissrige und nichtwiéssrige Losun-
gen, sowie reine Fliissigkeiten (siehe Tabelle 2) [49]. CHAMBERS fand empirisch
eine Korrelation zwischen der relativen Intensitidt der Lichtemission, der Viskosi-
tdt und dem Dipolmoment des Fluids (sieche Tabelle 3). Danach ist, mit Ausnahme
von Wasser, die apparente Lichtintensitét der Sonolumineszenz dem Produkt aus
der Viskositit (n) und dem Dipolmoment (p) des Fluids direkt proportional [43].

1. Glycerin 8. Dibutylphthalat
2. Nitrobenzol 9. Wasser
3.  Ethylglycol 10. n-Butanol
4.  o-Nitrotoluol 11. Maisol
5. iso-Amylalkohol 12. Propanol
6. n-Butylphthalat 13. iso-Propanol
7. Dimethylphthalat 14. Ethanol
Tabelle 2:  Auswahl sonolumineszenter Fliissigkeiten geordnet nach sinkender

relativer Lichtintensitdt (1.— 14.) (nach [43]):
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Substanz 100 | n-u relative sichtbare
Lichtemission
Nitrobenzol 2,013 13,90 7,85 -+
o-Nitrotoluol 2,0 3,75 7,5 -+
iso-Amylalkohol 3,865 1,85 7,15 ++
Wasser 1,005 (1,87 1,88 +++
n-Butanol 2,8 1,74 4,87 +++
Propanol 2,23 1,66 3,70 ++
iso-Propanol 1,95 1,78 3,47 ++
Ethanol 1,192 |1,63 1,94 +
Chlorbenzol 0,751 [1,52 1,14 0
Methanol 0,591 |1,64 0,97 0
Aceton 0,3 2,70 0,81 0
Essigsduremethylester 0,478 |[1,67 0,80 0
Essigsdureethylester 0,44 1,74 0,77 0
Chloroform 0,564 |[1,10 0,62 0
Ethanal 0,223 2,68 0,60 0
Tabelle 3:  Relative sichtbare Sonolumineszenz einer Auswahl von Fluiden,

deren Viskositét (1) und Dipolmoment () (nach [43]):
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3.2 Grundlagen der Stofferwarmung durch Mikrowellenstrahlung

Elektromagnetische Strahlung deren Wellenldnge im Bereich von 1 m bis 1 mm
(300 MHz bis 300 GHz) liegt, wird zusammenfassend als Mikrowellenstrahlung
bezeichnet. Im gesamten elektromagnetischen Bandspektrum liegt die Mikrowel-
lenstrahlung zwischen der Radiowellen- und Infrarotstrahlung (Abbildung 16).

DAS ELKTROMAGMNETISCHE SPEKTRUM

Fl'O{ﬂl.zI?nZ mllmlllnga ‘,‘
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Abbildung 16: Elektromagnetisches Spektrum [20].

Der Haushalts-Mikrowellenofen erzeugt Strahlung mit einer Festfrequenz von
2,45 (£0,050) GHz. Diese Arbeitsfrequenz ist filir industriell und privat genutzte
Mikrowellendfen festgelegt, um Interferenzprobleme mit Gerdten der Telekom-
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munikation und des RADAR, die ebenfalls Bandfrequenzen in diesem Bereich
benutzen, auszuschlieflen.

Die Erwdrmung bestimmter Stoffe oder Stoffgemische im Mikrowellenfeld beruht
hauptursichlich auf zwei Mechanismen, der Polarisation frei beweglicher Dipol-
molekiile und der Polarisation elektrischer Ladungstriger (Ionen, Elektronen), die
schlieBlich zu Schwingungen angeregt werden. Zur Spaltung chemischer Bindun-
gen reicht jedoch die Energie eines Mikrowellenquants, welche bei 2,45 GHz
etwa 1 Joule betrigt, nicht aus.

Stoffe, die Mikrowellenstrahlung absorbieren und deren Energie in Wiarme um-
wandeln, werden als Mikrowellen-Suszeptoren bezeichnet.

3.2.1 Erzeugung von Mikrowellenstrahlung

Mikrowellenstrahlung entsteht z. B. bei elektrischen Entladungsvorgingen (Ge-
witter). Auch Mensch und Tier geben neben Wirmestrahlung messbare Leistun-
gen im Mikrowellenbereich ab [20].

Technisch kann man Mikrowellen mit einem Magnetron erzeugen. Dabei handelt
es sich um einen Sender, in dem von einer zylindrischen Glithkathode Elektronen
emittiert und zu einer umgebenden, hiilsenférmigen Anode beschleunigt werden.
Auf ihrer Flugbahn werden die Elektronen von einem senkrecht stehenden Mag-
netfeld durch die dabei auftretende Lorentz-Kraft abgelenkt. Dadurch gelangen
die Elektronen tangential an die speziell konstruierte Anodenfléche, so dass sie
dort Resonanzschwingungen erzeugen. In einem komplizierten Schwingkreis wird
schlieBlich Mikrowellenstrahlung von einer Antenne des Magnetrons abgestrahlt
[50].

3.2.2 Dipolanregung im Mikrowellenfeld

Die Mikrowellenerwidrmung gehdrt zum Gebiet der dielektrischen Erwdrmung.
Darunter versteht man die Warmeerzeugung in elektrisch nicht oder nur schwach
leitenden Stoffen durch Einwirkung eines hochfrequenten elektrischen Wechsel-
felds. Voraussetzung fiir die Erwdrmung im elektrischen Wechselfeld ist eine
unsymmetrische Molekiilstruktur, wie sie z. B. das Wassermolekiil aufweist. Die
Molekiile dieser Stoffe bilden elektrische Dipole, die sich in die Feldrichtung dre-
hen, wenn sie einem elektrischen Feld ausgesetzt sind (Abbildung 17).
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Abbildung 17: Ionen- und Dipol-Wechselwirkung im Mikrowellenfeld [101]
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Unter Einwirkung eines Wechselfeldes vollfiihren die Molekiildipole im Takt des
hochfrequenten Feldes Rotationsschwingungen. Dabei wird infolge der entstehen-
den intermolekularen Reibung Hochfrequenzenergie absorbiert und in Wirme-
energie umgewandelt.

Die dielektrischen Eigenschaften eines Stoffes sind durch seine Dielektrizi-
tatskonstante und den dielektrischen Verlustfaktor bestimmt. Die Dielektrizi-
tatskonstante beschreibt die Polarisierbarkeit des Dielektrikums im elektrischen
Feld. Sie ist frequenz- und temperaturabhingig. Der elektrische Verlustfaktor gibt
die Effizienz der Umwandlung elektromagnetischer Strahlung in Wiarme an und
resultiert aus den Ddmpfungskriften der Polarisation und den aus der Leitungs-
stromdichte hervorgerufenen Verlusten.

Wird eine Reaktionsmischung im Mikrowellenfeld erhitzt, konnen die dielektri-
schen Eigenschaften der Edukte und Produkte entscheidend die Kinetik und damit
die Selektivitit der Reaktion beeinflussen. Ausfiihrlich werden die Zusammen-
hinge von MINGOS und BAGHURST diskutiert [51].

3.2.3 Anregung elektrischer Leiter im Mikrowellenfeld

Neben der Erwdarmung von Dielektrika ist zu beobachten, dass auch die Ladungs-
trager elektrischer Leiter, zum Beispiel Elektronen oder lonen, im Mikrowellen-
feld polarisiert und dadurch zu Schwingungen angeregt werden. Dabei wird
Hochfrequenzenergie absorbiert und aufgrund des elektrischen Widerstands des
Leiters in Warmeenergie umgewandelt.

Im allgemeinen ist dieser Anteil an der Energieumwandlung - insbesondere bei
der fast ausschlieBlich verwendeten Frequenz 2,45 GHz - klein gegeniiber dem
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Anteil durch Dipolschwingungen. Eine Ausnahme bilden Elektrolyte, Salzlosun-
gen, Salzschmelzen aber auch glasartige und keramische Stoffe bei hoheren Tem-
peraturen. Bei diesen Stoffen kann ein erheblicher Anteil der Erwdrmung - stei-
gend mit fallender Frequenz - auf die lonenbewegung zurtickgefiihrt werden [51].
Metallische Leiter reflektieren den grofiten Teil der Mikrowellenstrahlung an ihrer
Oberflédche. Ist jedoch die Oberflache des Metallkorpers im Verhéltnis zu seinem
Querschnitt sehr groB3, kommt es zu einer starken Elektronenanregung an der Me-
talloberflache, die aufgrund des querschnittsabhéngigen elektrischen Widerstands
nicht ausreichend iiber den Metallkorper abgeleitet werden kann. Daraus resultiert
eine starke Erhitzung, die zum Funkenabriss fiihren kann. Diese Situation findet
man beispielsweise bei Metallfolien oder metallischen Bedampfungen, aber auch
lokal an metallischen Korpern, die Spitzen oder scharfe Kanten aufweisen vor.

Im Besonderen soll hier die sehr gute Suszeptoreigenschaft des Kohlenstoffs in
seiner Graphit-Modifikation angesprochen werden: Diese ist mit den im Mikro-
wellenfeld leicht anregbaren delokalisierten m-Elektronen der sp’-hybridisierten
Kohlenstoffatome wund der Anisotropie der Graphit-Struktur zu erkléren.
Die elektrische Leitfahigkeit betrdgt parallel des Schichtgitters der C-Atome
2,8-10* O 'em™, senkrecht dazu 5 Q'em™. Diinne oder kleine polykristalline Gra-
phitkérper konnen deshalb im Mikrowellenfeld sehr gut erhitzt werden, da der
elektrische Widerstand und damit der Verlustfaktor hier auf Grund des geringen
schichttiefen Querschnitts relativ hoch ist.

3.2.4 Grenzflachenpolarisation

Néhern sich in einem Mikrowellenfeld elektrisch leitfadhige Korper oder Partikel
einander, kann es zum Aufbau elektrischer Ladungen zwischen den Grenzfldchen
kommen (Maxwell-Wagner-Effekt) [51, S. 9]. Befinden sich beispielsweise elekt-
risch leitfahige Partikel suspendiert in einem nichtleitfdhigen Fliissigkeitsmedium,
bekommt die Suspension Eigenschaften eines Dielektrikums und kann im Mikro-
wellenfeld erwdrmt werden.

In Erscheinung tritt dieser Effekt auch bei Anndherung von zwei angespitzten
Graphitstdben im Mikrowellenfeld. Hier kommt es bei geeignetem Positionsab-
stand der Spitzen zueinander zur Ausbildung eines Lichtbogens.
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3.2.5 Plasmabildung

Im Gaszustand konnen eine Reihe chemischer Elemente durch Mikrowellenanre-
gung so stark erhitzt werden, dass der ,vierte Aggregatzustand, der Plasma-
zustand erreicht wird. Die Atome liegen nun groBenteils ionisiert vor. Im absolu-
ten Plasma sind die Elektronen der Atombhiillen vollstindig von den Kernen ge-
trennt. Der Plasmazustand ist duBBerst instabil und es erfolgt sehr schnell die Wie-
dervereinigung der angeregten Elektronen mit dem Atomrumpf. Dabei wird elekt-
romagnetische Energie im UV-Vis-Bereich, zum iiberwiegenden Teil jedoch ein-
fach Wérmeenergie emittiert.

Technische Anwendungen findet dieses Phdnomen bei der Konstruktion soge-
nannter elektrodenloser Plasmaentladungslampen [52].

3.3 Entwicklung des nichtklassischen Energieeintrags

Die spezifischen Eigenschaften und Wirkungen von Ultraschall und Mikrowellen-
strahlung erdffnen sehr interessante Arbeitsgebiete sowohl in der chemischen
Verfahrenstechnik, als auch in der Grundlagenforschung. Um im Sinne einer
nachhaltigen Chemie den Energieverbrauch zu minimieren und Reaktionen gezielt
steuern zu konnen, ist man bemiiht, den Energieeintrag in chemische Systeme so
effizient wie moglich zu gestalten. Dabei werden auch Wege beschritten und
Moglichkeiten untersucht, nichtklassische Energieformen anzuwenden, um Reak-
tionsabldufe in Hinblick auf Dauer, Produktausbeute und Vermeidung uner-
wiinschter Nebenprodukte zu optimieren. Dariiber hinaus gilt das Interesse auch
den energetischen Aspekten bei der Aufbereitung von Ausgangsstoffen und Pro-
dukten und der Konditionierung von Reaktionssystemen (z. B. Oberfldchenakti-
vierung, Emulgation, Homogenisation, Entgasung u.a.).

Nach wie vor ist aber jeder Fortschritt im Bereich des nichtklassischen Energie-
eintrags abhdngig von der Verbesserung und Weiterentwicklung der Geritetech-
nik. Selbst bei teuren und aufwendigen Forschungsgerdten ist die Beherrschung
verschiedener Parameter, insbesondere der Feldhomogenitit und damit die Re-
produzierbarkeit der Versuchsergebnisse problematisch. Trotzdem haben sich
verschiedene Verfahrenstechniken, die sich des nichtklassischen Energieeintrags
bedienen bereits in der Industrie etabliert.
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3.3.1 Ultraschall als Energielibertrager

Dass Wechseldruckwellen hoher Frequenz in Fliissigkeiten Stossprozesse unter-
halten und damit die Erosion von Materialoberflichen verursachen konnen, er-
kannten THORNYCROFT und BARNABY bereits 1895 [53]. Die physikalische Wir-
kung des Ultraschalls als Energieiibertrdger konnte jedoch zunichst nur phéno-
menologisch beschrieben, nicht aber erkldrt werden. 1927 kamen Beobachtungen
zu chemischen und biologischen Wirkungen des Ultraschalls in Fliissigkeiten
hinzu, die RICHARDS und LOOMIS beschrieben [36]. Die Eigenschaften und Wir-
kungen des Ultraschalls in fliissigen Medien konnten erst 1945 mit der Kavitati-
onstheorie erklédrt und genau beschrieben werden [22].

Die Erforschung der chemischen Wirkungen des Ultraschalls schien von den ers-
ten Beobachtungen in den zwanziger Jahren bis zu den siebziger Jahren lediglich
von akademischem Interesse. Zudem stagnierte diese aufgrund mangelhafter
technischer Moglichkeiten der Hochfrequenzultraschallerzeugung.

3.3.1.1  Uberblick materialtechnischer Anwendungen

Grofles Interesse am Ultraschall bestand schon bei seiner Entdeckung. Nach dem
Untergang der Titanic begann 1912 ein Wettbewerb, eine Methode zur Detektion
von Eisbergen zu finden. LANVIN entwickelte darauthin sehr erfolgreich eine E-
choschalltechnik mit Ultraschall. Ab 1917 wurden Ultraschall-Echolote kommer-
ziell in der Seefahrt genutzt [22].

Fiir den materialtechnischen Anwendungsbereich sind die durch Ultraschall in
fliissigen Medien erzeugten StoBwellen, wie sie bei der Implosion von Kavitati-
onsblasen auftreten, interessant (vgl. Abschnitt. 3.1.2). Deshalb arbeitet man ef-
fektiv mit Leistungsschall bis maximal 100 kHz.

In der allgemeinen Lebenswelt ist heute das Ultraschall-Reinigungsbad am be-
kanntesten. Feinmechaniker, Optiker, Zahntechniker, Archdologen, private Haus-
halte, u.v.a. schitzen dieses Gerét zur schonenden Oberflichenreinigung emp-
findlicher oder schwer zuginglicher Gegenstinde. Sogar Schiffsteile und ganze
Flugzeugtriebwerke werden in grolen Ultraschall-Reinigungstanks mit einigen
Kilowatt Leistung gereinigt.

Als effektive ,,Zahnbiirste® wird Leistungsschall niedriger Intensitit zur Zeit
erprobt und wahrscheinlich in naher Zukunft auf dem Markt eingefiihrt. In der
zahnidrztlichen Praxis steht diese Technik zur Zahnsteinentfernung schon linger
zu Verfiigung.
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In der Lebensmittelindustrie, der Pharmaindustrie und im Labor gelingt mit Hilfe
des Ultraschalls die stabile Emulgation von Ol-Wasser-Gemischen, die Homo-
genisation von Gemischen bei vermindertem Einsatz von Stabilisatoren und die
gleichmiBige Kristallisation von unterkiihlten Fliissigkeiten. Die Hygiene be-
dient sich des Ultraschalls zur Sterilisation: Trinkwasser und Milch werden so
zum Beispiel nach mehreren Sekunden Beschallung keimfrei. Kleinstlebewesen
und Einzeller konnen durch Ultraschall getdtet werden, da durch die erzeugten
StoBwellen die Zellmembranen zerrissen werden. Diesen Effekt macht man sich
aber auch in der Biotechnologie zum Aufschluss von Zellen zunutze, da bei die-
ser Methode der Zellinhalt geschont wird. Diese und die dispergierende Wirkung
soll in Zukunft das Kldrschlammaufkommen bei der Abwasserbehandlung redu-
zieren helfen, da bei der Zerstdrung von im Klirschlamm lebenden Destruenten
zum einen Enzyme freigesetzt werden, welche die biologischen Abbauvorgéinge
beschleunigen und zum anderen deren Zellwasser an die Umgebung abgegeben
wird und dem Schlamm leichter entzogen werden kann.

Die therapeutische Medizin zerstort bei der Tumorbehandlung erfolgreich patho-
logisches Gewebe im Gehirn sowie Nierensteine (extrakorporale Stofwellen-
Lithotripsie): Leistungsschallwellen werden durch als Hohlspiegel angeordnete,
phasenrichtig gesteuerte Piezokeramiken auBerhalb des Korpers erzeugt und auf
wenige Quadratmillimeter des kranken Gewebes bzw. auf den Nierenstein fokus-
siert. Ultraschallenergie wird im Gewebe als Wirme absorbiert und kann lokal als
»mikroskopische Massage“ den Stoffwechsel im Gewebe erhohen. Chronisch
rheumatische Leiden und Neuralgien konnen gelindert werden [20 / 54, S. 581].

Leistungsschall hoher Intensitdt wird beim Formschleifen auf einen nach Wunsch
geformten Metallstempel aus Weicheisen oder Messing durch Ankopplung eines
Ultraschall-Transducers iibertragen. Der Stempel wiederum steht iiber einen diin-
nen Fliissigkeitsfilm mit der Oberflidche des zu schleifenden Werkstiicks in Kon-
takt. Es wird nun durch starke ultraschallbedingte Oberflachenerosion die Struktur
des Stempels in das Werkstiick eingeschliffen. Ahnlich funktioniert auch das
Bohren und Frisen von harten Materialien wie Metall, Stein, Keramik und Glas
mit Ultraschall: Die Fliissigkeitspartikel des Kontaktfilms zwischen schwingender
Masse und Werkstiick werden extrem beschleunigt und treffen mit hoher Ge-
schwindigkeit auf das Werkstiick auf, was zur schnell voranschreitenden lokalen
Erosion der Werkstoffoberfliche fiihrt. Auch das Schweilen von Metallen und
Kunststoffen ist mit Leistungsschall hoher Intensitidt moglich.

Im Labor ist mit der Anwendung von Leistungsschall eine einfache Moglichkeit
zur Atomisierung von Metallschmelzen u.4., zur Herstellung von Aerosolen und
zur Entgasung von Fliissigkeiten gegeben [20]. Extraktionen kdnnen extrem
beschleunigt werden [55].

Neuerdings werden Ultraschall-Wasservernebelungsgerite als Dekorationsob-
jekte angeboten. Dabei wird Wasser durch einen Ultraschall-Resonator vernebelt;
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der Wassernebel wallt am Wassergefdll zu Boden. Kurz vor der Markteinfiihrung
steht die Ultraschall-Waschmaschine zur schonenden und umweltfreundlichen
Textilpflege. Wihrend des Waschgangs wird die Wiasche einem Ultraschallfeld
ausgesetzt, was dazu fiihrt, dass Schmutzpartikel durch Kavitation besser aus den
Textilfasern gelost werden. Dadurch reduziert sich der Waschmitteleinsatz dras-
tisch.

AbschlieBend soll noch eine rein mechanische Kuriositét, ein in den siebziger
Jahren in der ehemaligen UdSSR entwickelter Ultraschallmotor, erwéhnt sein.
Technisch interessant ist dieser, da er im Gegensatz zu Elektromotoren frei von
Magnetfeldern ist, obgleich er eine variable Drehzahl von bis zu 300 U/min mit
Vor- und Riickwirtslauf bei geringer Tréagheit besitzt. Der etwa im Durchmesser
zwei Zentimeter grole Rotor des Motors wird durch einen als Stator funktionie-
renden Piezo-Schwinger, der mit einer Arbeitsfrequenz von 20-30 KHz zu Léngs-
und Biegeschwingungen angeregt wird, angetrieben [20].

3.3.1.2 Sonochemie

Besonders in neuerer Zeit (ab 1980) gewinnt die Sonochemie zunehmend an Inte-
resse. Der Einsatz von Ultraschall in der Chemischen Industrie wurde lange Zeit
durch fehlende technische und verfahrenstechnische Voraussetzungen behindert.

Die chemische Wirkung von Ultraschall beruht auf Kavitationsprozessen, die
durch Leistungsultraschall, ungleich effektiver noch durch Hochfrequenzultra-
schall, in fliissigen Medien erzeugt werden (vgl. Abschnitt 2.1). Sonochemische
Reaktionen sind also nur in solchen Systemen mdglich, die mindestens eine fliis-
sige Phase besitzen. Die vier sonochemischen Effekte sind:

1. Bildung lokaler Uberhitzungszonen

2. Erzeugung von Schockwellen

3. Radikalbildung

4. Beschleunigung von Stoffaustausch- und Phasengrenzprozessen.

Erste Forschungen und Entdeckungen gehen auf RICHARD und LooMIS zuriick,
die 1927 als erste im Journal of the Chemical Society iiber ,,The chemical effects
of high frequency sound waves* berichteten [36].

Die Liste der Anwendungsmdglichkeiten ist heute sehr umfangreich. Im folgen-
den werden deshalb die sonochemischen Anwendungen von Leistungs- und
Hochfrequenzultraschall anhand ausgesuchter Beispiele vorgestellt, die fiir die
Entwicklung von Schulversuchen interessant erscheinen:
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Zur Beschleunigung chemischer Reaktionen sind zunichst ebenfalls die physikali-
schen Effekte des Leistungsschalls von Bedeutung.

Entgasung des fliissigen Reaktionsmediums beschleunigt Reaktionen mit gas-
formigen Produkten. Beispielsweise lduft die Ethen-Synthese aus Formaldehyd
und Diiodmethan im USB mit guter Ausbeute ab [27, S.290]:

HCHO + CH,I, —Z=MrD 5 (C,H,

Dispergierung von festen oder fliissigen Reaktionspartnern im kavitierenden
Reaktionsmedium:

Alkalimetalle lassen sich kolloidal in nichtwéssriger Losung darstellen und rea-
gieren wesentlich schneller. So verlduft die Dieckmann-Kondensation von Adi-
pinsdurediethylester und kolloidalem Kalium in Toluol mit 83 % Ausbeute
schneller als herkommliche Verfahren [56].

In heterogenen Reaktionen werden die Phasen sehr fein gemischt, wodurch eine
groBBere Reaktionsfldche erreicht wird. Reaktionen von schwer 16slichen Salzen,
wie zum Beispiel Hydroxiden, Alkoxiden und Hydriden werden geférdert, wobei
der limitierende Faktor die kleine Austauschfliche und der schlechte Stoffiiber-
gang ist.

Die Aktivierung der Oberfliche von Feststoffen, insbesondere der von Kataly-
satoren, beruht auf der Entfernung passivierender Schichten (Oxide, Sulfide)
durch die bei der Kavitation an der Phasengrenze auftretenden Schockwellen,
Microjets und Partikelbeschleunigungen. Aulerdem wird die Katalysatoroberflé-
che durch pitting (engl. ,,Krater in die Oberfldiche machen*) stark vergroflert
[27]:

Passivierende Oxidschichten inhibieren meist sehr die Reaktion von Aluminium
mit Halogeniden. Im Ultraschall laufen diese glatt ab.

Hydrierungen mit Platin, Palladium oder Rhodium laufen effektiver ab, wenn das
Katalysatormetall vor und wihrend der Reaktion mit Ultraschall behandelt wird.

Nickel erreicht durch Ultraschallbehandlung eine um den Faktor 105 hohere Kata-
lysatoraktivitdt und ist so dem Raney-Nickel vergleichbar (Abbildung 18).
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Abbildung 18: Nickeloberfliche vor (oberes Bild) und nach (unteres Bild)
Einwirkung von Ultraschall [100].

Fliissige Alkane lassen sich durch Ultraschall, teilweise sogar unter Sonolumines-
zenz, cracken [27/44].

Losungen von polymeren Stoffen wie Polymethacrylsdure, Polyacrylamid, Stérke,
Polystyrol und Polysacchariden werden zu niedermolekularen Produkten abge-
baut. Diese Depolymerisation beruht auf den mechanischen Effekten des Ultra-
schalls (vgl. Abschnitt 3.1.5) [22/26/27].

Auch die Polymerisation von z. B. Nitrobenzol und insbesondere die Pfropf-
und Blockcopolymerisation verschiedener Edukte, z. B. Polystyrol und Poly-
methylmethacrylat wird durch Ultraschall initiiert. Die Reaktionsraten von
Suspensions- und Emulsionspolymerisationen werden gesteigert. Dies wird
durch ultraschall-induzierte oxidative Entfernung von Verunreinigungen, Ver-
drangung des Inhibitors Sauerstoff durch Entgasung, Aktivierung autokatalyti-
scher Prozesse und Verhinderung vorzeitiger Agglomeration erklért [27, S. 271 /
57].

Am Beispiel der Sonolyse des Pentacarbonyleisen-Komplexes kann dargestellt
werden, dass Ultraschall als Energiequelle charakteristische Wirkungen auf che-
mische Reaktionen hat und deshalb vom rein thermischen Energieeintrag und von
photochemischen Reaktionsabldufen zu unterscheiden ist (vgl. Abschnitt 3.1.7).
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Erhitzt man den Komplex, so zerfillt er; elementares Eisen und Kohlenstoffmo-
noxid bleiben zuriick. Die Einwirkung von Licht hingegen fiihrt zu einem Kom-
plex, in dem zwei Eisenatome mit neun Carbonylliganden verbunden sind. Lésst
man auf den Pentacarbonyleisen-Komplex Ultraschall einwirken, so bildet sich
ein Cluster, bestehend aus drei Eisenatomen, umgeben von zwolf Carbonylligan-
den [34].

Die Herstellung organometallischer Verbindungen gelingt unter vereinfachten
Reaktionsbedingungen, d.h. auch in feuchten Losungsmitteln mit sehr guter Aus-
beute:

n-Propyl-, n-Butyl- und Phenyllithium kann mit einer Ausbeute > 90 % aus dem
entsprechenden Bromid und Lithiumdraht hergestellt werden.

RBr + Li — 21" s RLi + LiBr

Die Grignardsynthese kann im Ultraschallbad auch in feuchtem Ether initiiert
werden, lduft bei geringeren Temperaturen ab und ist meist in weniger als einer
Stunde beendet.

Die Synthese von Isobenzochinolin-Natriumsalz (Abbildung 19) z. B. lduft im
Ultraschallbad in 45 Minuten vollstdndig ab, wahrend ohne Beschallung die Re-
aktion erst nach 48 Stunden beendet ist. Auch uniibliche Grignardsynthesen lassen
sich durch vorhergehende Beschallung von Magnesium in Naphtalin durchfiihren,
wobei ein Radikalanion gebildet wird und Magnesium aktiviert vorliegt.

= Na*
—
N

Abbildung 19: Isobenzochinolinradikal-Natriumsalz

Oxidationen von Edukten in wéssrigen Losungen durch Ultraschalleinwirkung
stehen in den meisten Fillen mit der Radikalbildung bei der Implosion von Kavi-
tationsblasen in Verbindung. So werden in die Interphase eingewanderte Redukti-
onsmittel durch Sauerstoff und Wasserstoffperoxid, welche durch Rekombination
der Radikale gebildet werden, oxidiert (vgl. Abschnitt 3.1.3).



3 Grundlagen und Entwicklung des nichtklassischen 52
Energieeintrags durch Ultraschall und Mikrowelle

Iodid-Ionen werden in kavitierenden Ldsungen innerhalb von Minuten zu lod
oxidiert. Dieses lasst sich mit Stirke als blauer lodstiarke-Komplex nachweisen:

H,O0O —2 3 HQe + eH
2 HOe > H202

21 + H,O, — 5 I, + 20H°

Eisen(Il)-lonen werden in sauerstoffgesittigter, schwefelsaurer Losung durch
sonolytisch gebildete H- und OH-Radikale zu Eisen(Ill)-Ionen oxidiert. Diese
Reaktion verlduft quantitativ und ist somit als Dosimeter (,,FRICKE-Dosimeter)
zur Bestimmung der effektiven Radikalbildungsintensitét bei Radiolyse und Sono-
lyse brauchbar [22].

3 HzO % He + HOe + H2 + H202
He + O, — 5 HOje
Fe’" + HOe 5 Fe¢" + OH

Fe’" + HO+ H' 5 Fe’" + Hy,0,
Fe*" + H,0, —5 Fe’" + OH  + HOe

3Fe’”” + 3H0 + O, + H —— 3Fe’ 20H + HOe+ H,0, + H,

Geloster Schwefelwasserstoff wird zu elementarem Schwefel oxidiert. Dieser
liegt kolloidal in L&sung vor.

H,O —2 5 He + HOe

A) 2 HOe e HzOz
H,S + H,O, — s % Sg + 2H,0

B) 2HOe 5 O + H,0
O+0 —s5 0O
HS + %0, —5 %Sg + H,O
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Nicht-wissrige Losungen einiger organischer Farbstoffe werden unter Einwirkung
von Ultraschall entfarbt. Das erste Beispiel einer solchen Sonolyse ist die Entfar-
bung des Diphenylpicrylhydracyl-Radikals in Methanol [57].

Anilin wird im Ultraschallbad nach ca. 5 Minuten durch eingeleiteten Sauerstoff
zu dem Farbstoff-Pigment Anilinschwarz (Abbildung 20) oxidiert [20].

Abbildung 20: Funktionelle Einheit Phenazin des Anilinschwarz

YAMAWAKI, SUMI, ANDO UND HANAFUSA beschreiben Oxidationen mit festem
Kaliumpermanganat in nicht-wissrigem Medium. So lassen sich Alkohole in He-
xan oder Benzol im Ultraschallbad einfach durch kristallines KMnO,4 zum Alde-
hyd bzw. Keton oxidieren [58].

RYR' KMnO,, ))) RTR'

OH O

Relativ milde Reaktionsbedingungen werden bei der katalytischen Hydrierung
von Alkenen moglich: Im USB wird z. B. Ethen durch Ameisensdure innerhalb
einer Stunde zu 95-100% zu Ethan hydriert. Katalysator dieser Reaktion ist ein
mit Palladium bedampfter Kohlenstofftrager [59].

Pd/C, HCO,H
H,C=CH, ———>= H,C—CH,
20°C, 1h, )))

Auch die Hydrierung von Soja-Ol gelingt unter relativ milden Bedingungen:
Durch das fliissige Soja-Ol wird bei 180°C und 800 kPa Wasserstoff geleitet. Als
Katalysator eignet sich 1% festes Kupferchromit Cus[Cr(OH)s], oder 1% ultra-
schall-aktiviertes Nickel. Die Reaktionszeit wird dabei durch Ultraschall betracht-
lich herabgesetzt [60].
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Alkoholische Getrinke konnen durch intensive Beschallung kiinstlich gealtert
werden, indem die Veresterung unter gleichzeitigem Abbau von Séduren, Aldehy-
den und Fuseldlen beschleunigt wird [20].

Die Cannizzaro-Reaktion lisst sich heterophasisch mit festem Bariumhydroxid
Ba(OH), - 0,8 H,O oder Ba(OH), - 8 H,O oder Kaliumcarbonat K,COs - 1,5 H,O
als Katalysator, der durch Ultraschall aktiviert wird, in Ethanol durchfiihren. In-
nerhalb von 10 Minuten ist die Reaktion mit einer Ausbeute von 100 % beendet,
wihrend ohne Ultraschall in diesem Zeitraum keine Reaktion stattfindet.
Die Katalyse ist durch einen Ein-Elektronentransfer gekennzeichnet [61]:

(ArCHO) -
— O — + ArCHO — O —
Reduktionszentrum
(Katalysatoroberfliche) ) OH-

—+———  aus der Sonolyse von
Katalysator-Kristallwasser

o
I -——
Ar—CH s ) ————

OH

ArCHO

Ar—(iJH —— O =— + Ar—CI:H

OH OH

ArCO.H + ArCH,OH

FUENTES und SINISTERRA berichten {liber die Cannizzaro-Reaktion von Bezalde-
hyd, welche katalysiert durch Bariumhydroxid-octahydrat (alternativ Kaliumcar-
bonat-sesquihydrat) heterophasisch (fest-fliissig) im Ultraschallbad stattfinden soll
[61].

0 OH o)
H Ba(OH),, EtOH oH

))), 10 min
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Chemilumineszenz zeigen alkalische Luminollosungen. Hier handelt es sich
nicht um Sonolumineszenz im eigentlichen Sinne (vgl. Abschnitt 3.1.8). Das
wahrnehmbare Leuchten der Lésung kommt vielmehr durch eine ultraschallindu-
zierte chemische Reaktion des Luminols mit Lichtemission im visuellen Bereich

zustande (Abbildung 21).

NH, O
Ciy-H
N
N
H
0O
[ NH, 1
elolo}
B COO-_

emittiert Licht bei 404 nm

NH

OH

/

Oxidation
H,O, / Fe(CN)g3-| oder Ultraschall

NH

O, /OH -
-
oder Ultraschall

ZzZ=Z
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Abbildung 21: Luminol-Chemilumineszenz [100].

Die chemische Wirkung des Ultraschalls wird in gegenwartigen Forschungspro-
jekten gezielt fiir den Abbau von Schadstoffen wie z.B. 1,2-Dichlorethan und
Chlorethen in Problemabwéssern zu nutzen versucht. Die bei der Kavitation ab-
laufenden thermischen und thermisch-oxidativen Prozesse sollen die leichtfliichti-
gen organischen Schadstoffe zu mindergiftigen Produkten umsetzen [62/63].

In Zukunft werden Ultraschallanwendungen wohl am ehesten chemisch-
technische Bedeutung bei der Produktion von Feinchemikalien und bei Vitamin-
synthesen erlangen. Ultraschall konnte hier zum Beispiel bei der Dehydratisie-
rung, der Decarboxylierung und der Umlagerung von Alkinolen in der Synthese
von Bausteinen zur Herstellung von Vitaminen neue Wege erdffnen [64].
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3.3.1.3 Geratetechnik

Ultraschall ist vielfdltig einsetzbar, wenn es gelingt, den Energieeintrag in das
Medium definiert und reproduzierbar zu handhaben. Zur Zeit konzentrieren sich
deshalb viele Bemiihungen auf das Gebiet der Geritetechnik und die mathemati-
sche Beschreibung von Schallfeldern. Es sollen Reaktoren fiir unterschiedliche
Anwendungen und Anforderungen entwickelt werden, die Ultraschallfelder ho-
mogener Energieintensitit nach berechneten Matrizen liefern.

Ultraschallbédder finden in unterschiedlichen Ausfithrungen héufig in Werkstétten
und Haushalten Anwendung und werden dort zur intensiven Reinigung feinme-
chanischer und empfindlicher Gegenstinde benutzt. In Laboren sind sie dariiber
hinaus sehr niitzliche Hilfsgerdte zur Konditionierung von Fliissigkeiten (Entga-
sung, Homogenisation, u. a.). Solche Gerite arbeiten mit einer Festfrequenz von
35 kHz, also im Leistungsschallbereich. Die Anschaffungskosten fiir einfache
Kleingerite liegen bei etwa 250 € (Stand 2003).

Ein Ultraschall-Reinigungsbad (Abbildung 22) ist im Prinzip eine Stahlwanne, an
deren Boden Piezotransducer angeklebt sind. Bei Betrieb ist die Wanne in jedem
Fall mit einem fliissigen Ubertrigermedium (meist Wasser) gefiillt.

Die vom Transducer erzeugte Schwingung wird auf die Bodenfliche der Wanne
ibertragen und von dieser als Ultraschall an das Medium abgestrahlt. Es wird also
immer das gesamte Reaktionsvolumen beschallt. Entweder wird nun der zu be-
handelnde Gegenstand direkt in die Wanne gelegt oder ein Reaktionsgefd3 in
Kontakt mit dem Kopplungsmedium gebracht.

Abbildung 22: USB SONOREX der Firma BANDELIN.
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Fiir sonochemische Anwendungen kommen als Reaktoren verschiedene Typen
von Ultraschallgeridten zum Einsatz. Drei Grundtypen sollen nidher beschrieben
werden:

Das Ultraschall-Reinigungsbad stellt die einfachste und preiswerteste Alternati-
ve dar, Sonochemie zu betreiben. Das USB hat bei seiner Anwendung in der So-
nochemie allerdings entscheidende Nachteile [27]:

Der reale Energieeintrag in das Reaktionssystem ist nicht quantifizierbar und
hingt von der Grofle und Geometrie der Wanne bzw. des Reaktionsgefilles ab.
Auch die Wandstirke und Position des Reaktionsgefid3es ist entscheidend fiir die
Intensitidt und Homogenitit des im Reaktionsraum resultierenden Ultraschallfel-
des.

Wihrend des Betriebs kommt es zur Erwirmung des Ubertriigerfluids. Erwiinscht
ist jedoch eine mdglichst konstant niedrige Temperatur des Mediums und des
Reaktionssystems (vgl. Abschnitt 3.1.6). Abhilfe kann geschaffen werden, indem
man im Falle von Wasser als Ubertrigermedium Eis zur Kiihlung zugibt. Aller-
dings kommt es dadurch zu Reflexionserscheinungen und Inhomogenititen im
Schallfeld, was zu einer Minderung der Intensitdt des Ultraschalls fiihrt.

USB arbeitet bei fest eingestellten Frequenzen im Bereich des Leistungsultra-
schalls und einer Leistungsdichte um 1 W / cm?. Sonochemische Prozesse laufen
in diesem Bereich aber nur sehr eingeschrinkt ab (vgl. Abschnitt 3.1.2).

Beim Immersions-Ultraschallsender wird der Ultraschall ebenfalls piezoelekt-
risch generiert, jedoch auf die sogenannte Sonotrode (,,sonic horn*), einem ange-
koppelten Titanstab, tibertragen und von diesem direkt in die Reaktionsfliissigkeit
abgestrahlt (Abbildung 23). Man erreicht auf diese Art ein relativ homogenes
Schallfeld, vor allem aber hohe Leistungsdichten, je nach geometrischer Ausfiih-
rung des Titanstabes, von 50 bis 500 W / cm? [28]. Immersions-Ultraschallsender
werden héufig fiir die Sonochemie verwendet und sind iiberwiegend mit einer
festen Arbeitsfrequenz im Bereich des Leistungs- oder Hochfrequenzultraschalls
ausgestattet. Angeboten werden aber auch Geréte mit variabel einstellbarer Ar-
beitsfrequenz in den genannten Ultraschallbereichen. Im Labor werden sie vielfél-
tig zum Homogenisieren, Emulgieren, Suspendieren, Dispergieren, fiir den Auf-
schluss von Zellen, zum Entgasen von Fliissigkeiten und fiir sonochemische An-
wendungen anwendbar. Allerdings kosten solche Gerite, je nach Ausstattung
2000 bis 5000 € (Abbildung 24) [65].
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In der Technik bemiiht man sich generell, zur Steigerung der

Immersions-
Ultraschallsender
fiir die Sonochemie
(Schema)

Produktivitit chemi-

sche Prozesse kontinuierlich durchzufithren. Die Konstruktion einer neuen Gene-
ration von Ultraschall-Durchflussreaktoren soll dieses Ziel fiir sonochemische

Verfahren erreichen. Diese konnen zur Beschallung grofer

Fliissigkeitsmengen,

die zur Erzielung der erwiinschten Beeinflussung durch den Ultraschall nur relativ
kurz im Schallfeld verweilen miissen, eingesetzt werden. Das kénnen Vorgénge
der Emulgation, Extraktion, aber auch sonochemische Kurzzeitprozesse sein, wie
zum Beispiel die Aquasonolyse zum Abbau von Schadstoffen in Abwéssern. In
Durchflussreaktoren ist zwar das beschallte Volumen klein, dadurch aber die
Leistungsdichte entsprechend hoch (zum Beispiel 5 kW mit einer Fiillmenge von

1,3 m?) [55, S. 955/ 62].
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3.3.2 Mikrowellenfelder zur Stofferwarmung

Ungewohnlich erscheint die ,,Karriere des Mikrowelleneinsatzes zur Stoffer-
wiarmung. Gehen Entwicklungen doch meist den Weg vom Labor zur kommer-
ziellen Nutzung, ist es hier umgekehrt. Mikrowellengeneratoren wurden zunéchst
fiir RADAR-Ortungstechnologien wéhrend des Zweiten Weltkriegs entwickelt,
bis man eher beildufig feststellte, dass sich bestimmte Stoffe, insbesondere Was-
ser, in ausreichend starken Mirowellenfeldern sehr schnell erwidrmen lassen. Die
Entwicklung von Mikrowellendfen zielte nun zunichst auf Kommerzialisierung
ab. Bereits 1947 wurde in Amerika der erste Mikrowellenofen fiir den privaten
Haushalt auf den Markt gebracht. In den meisten Kiichen findet man heute einen
Mikrowellenofen - umgangssprachlich kurz Mikrowelle genannt - zum Erwirmen
von Speisen und Getrénken.

Allgemein wird Mikrowellenstrahlung iiberall dort Anwendung finden, wo ther-
misch schlecht leitende, aber mikrowellen-absorbierende Materialien und Sub-
stanzen erwdrmt werden sollen oder eine schnelle und homogene Erwédrmung
erwiinscht ist. Zur Zeit werden Mikrowellentechnologien als energie- und kosten-
sparende Alternative in den meisten Bereichen erst erprobt.

3.3.2.1 Uberblick mikrowellenthermischer Anwendungen

Schon seit etwa filinfzig Jahren werden Mikrowellen fiir Erwdrmungsprozesse in
sehr unterschiedlichen Technologiebereichen eingesetzt. Anwendungen im Be-
reich der Lebensmitteltechnik zum Trocknen, Auftauen, Kochen, Backen, Spriih-
trocknen, Sterilisieren oder Pasteurisieren sind zur Zeit noch in der Mehrzahl. Seit
zwanzig Jahren gewinnen vor allem Trocknungsverfahren, zum Beispiel von Kar-
toffelchips an Bedeutung [66]. Hoffnungen liegen aber auch in ganz anderen Be-
reichen, wie zum Beispiel der schonenden Extraktion von Schadstoffen aus be-
lasteten Boden oder deren Pyrolyse. Die Verbesserung des fermentativen Auf-
schlusses von Biomasseabfillen im Rahmen der Griinen Bioraffinerie konnte
ebenfalls durch Einsatz der Mikrowelle gelingen [67, S. 219-230]. Hochstes Inte-
resse gewinnt die Mikrowellenerhitzung in jlingster Zeit im Bereich der Hoch-
temperaturtechnik unter anderem zum Sintern von Keramiken, Beschichten von
Materialoberfldchen oder einfach zum Trocknen und Brennen von Sanitdrkera-
mik, Ziegeln und Porzellan. Bei der Erzverarbeitung konnten Erze in groBen
Mikrowellendfen gerdstet werden [67, S. 98-143]. Verbreitung finden spezielle
Mikrowellendfen in der Riickstandsanalytik zum Pyrolysieren und Veraschen
unterschiedlichster organischer und anorganischer Proben.
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3.3.2.2 Der Mikrowellenofen im Haushalt

Der Mikrowellenofen setzt sich als Kiichengeridt zum Erwarmen von Speisen und
Getranken immer mehr durch. Als Vorteilhaft wird diese Erwdrmungsmethode
gegeniiber dem konventionellen Herd oder Ofen in Hinblick auf Zeitersparnis und
GleichméBigkeit der Erwdrmung des eingestellten Kochguts beschrieben.

Diese Vorteile konnen zumindest theoretisch begriindet werden:

Beim Erwidrmen auf der Kochplatte besteht zunéchst ein starker Temperaturgra-
dient zwischen der Kochplatte und dem zu erwdrmenden Korper (Abbildung 26).
Durch Wiarmeleitung beziehungsweise Konvektion nimmt die innere Energie des
gesamten Korpers zu, der Temperaturgradient wird kleiner. Bei Fliissigkeiten und
beweglichen Festkorpern (z.B. Pulvern) wird dieser Vorgang durch Riihren oder
Umwdélzen vorteilhaft unterstiitzt.

Im Mikrowellenfeld geschieht die Erwdrmung eines Korpers im Vergleich zur
Kochplatte hdufig homogener und deshalb schneller, da iiber die gesamte Kdrper-
oberfliche Energie eingetragen wird (Abbildung 26). Voraussetzung ist jedoch,
dass sich dem zu erwdrmenden Korper auf diesem Weg iiberhaupt Energie zufiih-
ren ldsst. Die meisten Lebensmittel und Getrdnke lassen sich, da sie wasserhaltig
sind, hervorragend im Mikrowellenofen erwarmen. Allerdings ist die Eindringtie-
fe der Mikrowellenstrahlung begrenzt. Die tiefergehende Erwédrmung geschieht,
wie bei der Erwdrmung auf der Kochplatte iiber Warmeleitung beziehungsweise
Konvektion.

Abbildung 26: Temperaturgradient in einem Fliissigkeitsvolumen, erwérmt auf
einer Heizplatte (links) und im Mikrowellenofen (rechts).
(Farbdarstellung: Die Temperatur steigt von blau nach rot).
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3.3.2.3 Mikrowelleneinsatz in der Organischen Synthesechemie

Traditionell werden Reaktionsansétze in der Organischen Synthesechemie mittels
Olbad, Sandbad oder Heizmantel erhitzt. Problematisch ist hierbei insbesondere
bei groflen Reaktionsansitzen die langsame Wirmeiibertragung vom Heizmedium
tiber die GefdBwand in den Reaktionsansatz, wodurch es zur Entwicklung eines
drastischen Temperaturgradienten mit lokaler Uberhitzung kommen kann.

Im Vorteil dazu erfolgt bei der Mikrowellenerwédrmung der Energieeintrag in die
Reaktionsmischung unmittelbar. Die Erwarmung ist hier gleichméBiger, so dass
lokale Uberhitzung wird vermieden. Geeignete mikrowellentransparente Reakti-
onsgefille bestehen zum Beispiel aus Laborglas oder Teflon.

Wihrend die Mikrowellenerwdrmung im Bereich der Anorganischen Chemie
schon seit dem Ende der siebziger Jahre genutzt wird, findet sie in der Organi-
schen Chemie erst Mitte der achtziger Jahre des vergangenen Jahrhunderts Ein-
gang. Griinde dafiir sind die mangelnde Kontrollierbarkeit, Reproduzierbarkeit
dieser Technik, weiterhin Sicherheitsaspekte und fehlendes Grundlagenwissen.

Mit Beginn der neunziger Jahre nimmt dann jedoch die Anzahl der Arbeiten und
Publikationen, welche die Verwendung des Mikrowellenofens fiir anorganische
und organische Synthesen beschreiben, exponentiell zu. Seitdem wurden im La-
bormafistab sehr zahlreiche Synthesen unter mikrowellen-initiierten Bedingungen
mit dem Resultat einer zum Teil drastischen Verkiirzung der Reaktionszeit bei
vergleichbarer Produktausbeute durchgefiihrt. Unerwiinschte Nebenreaktionen
konnten dabei nicht selten unterdriickt, auf Losungsmittel teilweise verzichtet
werden.

Diesen Aufschwung brachten zum einen die Entwicklung sehr preisgiinstiger
Haushalts-Mikrowellendéfen, zum anderen hoffnungsvolle Arbeiten zu l6sungs-
mittelfreien Syntheseverfahren, welche die Sicherheit der Experimente verbesser-
te.

Untersucht wurden in den letzten Jahren zahlreiche Beispiele wie Veresterungen,
Umesterungen, Diels-Alder-Reaktionen, Hydrolysen oder die Herstellung von
Farbpigmenten [68]. Eine Ubersicht mikrowellen-assistierter organischer Synthe-
sen geben LIDSTROM, TIERNEY, WATHEY UND WESTMAN [70], so wie HAYES
[102]. In dieser Arbeit sollen lediglich an einigen Beispielen die Vorteile der Nut-
zung dieser nichtklassischen Energieform aufgezeigt werden:

Im klassischen Darstellungsverfahren zur Veresterung von Benzoesidure mit Me-
thanol wird die Sdure mit dem Alkohol in einem Rundkolben gemischt. Nach
Zugabe von wenig Schwefelsdure, die als Katalysator dient, wird der Ansatz im
Kolben in einem Olbad erwirmt. Ein aufgesetzter Riickflusskiihler sorgt dafiir,
dass weder verdampfende Produkte noch Edukte verloren gehen.
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Zum Erwirmen des Reaktionsgemischs durch Mikrowellen befindet sich dieses in
einem fiir diese Anwendung speziell konstruierten und dicht verschlossenen Tef-
lonbehilter, der fiir Mikrowellen durchldssig ist. Bei der Reaktion bildet sich
durch das Erwirmen des Reaktionsgemisches ein Uberdruck. Wie der tabellari-
sche Vergleich zeigt, lasst sich auf diese Weise die Reaktionszeit von 80 Minuten
auf eine Minute verkiirzen!

©/COOH 1,50, ©/C02CH3
_ =

konventionell Mikrowellengerit
Losungsmittel Methanol Methanol
Reaktionstemperatur 65 °C, Riickfluss 120 °C (Druck = 50 psi)
Ausbeute 92% 92%
Reaktionszeit 80 Minuten 1 Minute

Interessant erscheint auch die Spaltung von Ethern durch Eintrag von Mikrowel-
lenenergie. Die Gewinnung von Naphthol aus Naphthylmethylether erfordert bei
Einwirkung von Bromwasserstoff eine Reaktionszeit von 72 Stunden. Im Mikro-
wellenofen — ebenfalls wie im obigen Beispiel in einem geschlossenen Teflonge-
faB — verkiirzt sich die Zeit auf nur 5 Minuten.

OMe OH

konventionell Mikrowellengeréit
Losungsmittel Essigsdure Essigsiure
Reaktionstemperatur 115 °C, Riickfluss 138 °C (Druck = 90 psi)
Ausbeute 81% 80%
Reaktionszeit 72 Stunden 5 Minuten

Zur mikrowellenassistierten nucleophilen Substitution am Aromaten liegen sehr
vielfdltige Publikationen vor. Ein interessantes Beispiel ist die Bildung von
2-Propoxy-phenol mit Hilfe eines Phasentransferkatalysators.
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oH Cl OH
HO NaOH (aq) SN
-+ —_ >
PTC

Der Energieeintrag durch Mikrowellenstrahlung bietet sich besonders bei Oxida-
tionsreaktionen an, da einige Oxidationsmittel gute Mikrowellensuszeptoren sind.
Mangandioxid bietet sich hier als Oxidationsmittel fiir Festphasenreaktionen an.
Tragersubstanz kann zum Beispiel Bentonit sein. Die Darstellung von Chinonen
gelingt auf diese weise mit Ausbeuten bis zu einhundert Prozent.

OH MnO, ©
—_—
HO Bentonit 0] R

R

Auch Vanadiumpentoxid eignet sich sehr gut als Oxidationsmittel bei der mikro-
wellenassistierten Synthese. Benzaldehyd lésst sich so im Vergleich zum konven-
tionellen Syntheseverfahren in wesentlich kiirzerer Zeit mit einer Ausbeute von
etwa 70 Prozent durch Oxidation von Toluol darstellen.

0
©/ V,0, / TiO, ©)J\OH

3.3.2.4 Geratetechnik

Die schon angesprochene Entwicklung sehr preisglinstiger Haushalts-
Mikrowellendfen Mitte der achtziger Jahre des vergangenen Jahrhunderts sorgte
dafiir, dass im chemischen Labor zu Beginn der Forschungsarbeiten lediglich die
haushaltiiblichen Mikrowellendfen zur Anwendung kamen. So wird in den Publi-
kationen der achtziger und auch noch der neunziger Jahre ausschlieBlich deren
Verwendung beschrieben [70].

Zwar werden seit den achtziger Jahren auch spezielle Labor-Mikrowellendfen
gebaut, jedoch sind diese aufgrund des hohen Entwicklungs- und Konstruktions-
aufwandes nach wie vor sehr teuer.

Der Haushalts-Mikrowellenofen ist in seiner Konstruktion relativ einfach: Die
Mikrowellenstrahlung wird von der Magnetronantenne direkt oder iiber einen
kurzen Wellenleiter in den Ofen-Innenraum eingestrahlt. Der Innenraum wird
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durch Blechwinde streng hermetisch abgeschlossen. Das Fester der Ofentiir ist
mit einem perforierten Metallblech (Drahtnetz) versehen, so dass der Innenraum
auch wahrend des Ofenbetriebs eingesehen werden kann (Abbildung 27).

Magnetron-
Kiihlluftaustritt Strahlen- antenne

eintrittsfenster
Innenraum- ) f S/ / i
Abschirmung
beleuchiung I::‘:T_f / |~ 3
Gebldse
Abschirm- ﬁ = B

drahtnetz %
b— Magnetron
o —
.6 Hochspannungs
kondensator

Hochspannungs-
/ / transformator

Glasdrehteller Sicherheits- Blechgehiuse
tirschloss

Abbildung 27:  Konstruktionsschema eines Haushalts-Mikrowellenofens (ver-
andert nach [51]

Durch die engen Locher der Perforation kann die Mikrowellenstrahlung aufgrund
der Wellenldnge nicht durchstrahlen, sondern wird reflektiert. Tritt die Mikrowel-
lenstrahlung also in den Ofenraum, wird sie zu allen Seiten von den Winden re-
flektiert und es bildet sich ein dreidimensionales Muster stehender Wellen aus.
Durch Interferenz kommt es zur Feldmodulation und es entsteht ein Feldmuster
mit Bereichen sehr hoher und sehr niedriger Strahlungsintensitit, die als hot and
cold spots bezeichnet werden. Aus diesem Grund hdngt die Effektivitit der Er-
wirmung eines Korpers im Mikrowellenfeld, insbesondere wenn er relativ klein
ist, auch von der Positionierung im Ofenraum ab!

Die Abmessung des Ofenraums ist so gestaltet, dass sich die kot spots moglichst
gleichmifBig tiiber das Feldmuster verteilen und betrdgt typischerweise
30 x 30 x 20 cm. Allerdings wird das Feldmuster durch das Einstellen des zu er-
wiarmenden Korpers wiederum verdndert. Die Feldgeometrie ist also kaum festzu-
legen.
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Das Problem der Feldinhomogenitét ist fiir die im Haushalt eingesetzten Mikro-
wellenodfen technisch z. B. durch Einbau eines Glasdrehtellers partiell gelost. Das
zu erhitzende Gut wird auf diese Weise im Mikrowellenfeld gedreht und so aus-
reichend homogen erhitzt. Fiir die Reproduzierbarkeit von Experimenten ist diese
Losung jedoch nicht ausreichend.

Die Reproduzierbarkeit der Experimente die in einem Mikrowellenofen zum Er-
hitzen einer Substanz oder einer Substanzmischung durchgefiihrt werden, verlangt
unter anderem nach einem homogenen Mikrowellenfeld genau festgelegter Geo-
metrie. Der Reaktionsansatz soll gleichmédBig bei festgelegter Feldintensitét er-
hitzt werden kdnnen.

Ein weiteres Problem ist die Leitungsregelung der Mikrowelleneinstrahlung. Die-
se geschieht bei den haushaltsiiblichen Gerdten iiber das periodische Ein- und
Ausschalten des Magnetrons. Bei eingeschaltetem Gerdt wird immer die volle
Strahlungsleistung von der Magnetronantenne erbracht. Eine zeitlich konstante
Leistung kann also nur bei eingestellter maximaler Leistungsstufe erreicht wer-
den. Die einstellbaren Leistungsstufen ergeben sich als zeitlich gemittelt.

Aufgrund der vorgegebenen Abmessung des Ofenraums ist die Moglichkeit der
MalistabsvergrofBerung begrenzt. Die Unterbringung groBerer Reaktionsgefile
oder solcher Reaktionsapparaturen mit Riickflusskiihler oder dhnlichem gestaltet
sich als schwierig, da der Ofen-Innenraum haushaltsiiblicher Mikrowellenéfen
verhdltnisméBig klein und zudem abgeschlossen ist. Verschiedene Arbeitsgruppen
beschreiben den Umbau von Haushalts-Mikrowellenofen, um zum Beispiel Riick-
flussdestillationen durchzufiihren. Dazu wird die Ofenwand mit einem Loch ver-
sehen, so dass ein Riickflusskiihler oder eine Glasrohre eingebaut werden kann.
Damit keine Leckstrahlung durch das Loch nach auflen dringt, muss das Loch mit
einem genau dimensionierten Metalltubus versehen werden. Ndhere Angaben
dazu siehe [51, S. 22].

Fiir Hochdruckreaktionen wurden spezielle dickwandige Teflonbehélter entwi-
ckelt. Teflon ist mikrowellentransparent und formstabil bis zu einer Temperatur
von etwa 150 °C. Die Teflondruckbehilter sind fiir einen Innendruck von etwa 15
atm ausgelegt [51, S. 27].

In den letzten Jahren wurden verschiedene technologische Wege bei der Kon-
struktion von Labor-Mikrowellendfen beschritten, jedoch bleibt die Feldhomoge-
nitdt eines der Hauptprobleme. Labor-Mikrowellendfen sind heute allgemein exp-
losionsgeschiitzt und konnen technisch vielféltigen Syntheseproblemen angepasst
werden. Auch kann mit solchen Gerdten eine variable Abstrahlungsleistung des
Magnetrons eingestellt werden. Fiir sehr kleine Reaktionsansdtze wurden Mikro-
wellengerdte konstruiert, die ein homogenes, aber rdumlich eng begrenztes Mik-
rowellenfeld einstellbarer Intensitdt generieren konnen. Die Anschaffungskosten
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fiir solche Gerite sind dabei jedoch entsprechend hoch und erlauben lediglich eine
Anwendung fiir spezielle Syntheseaufgaben.

3.3.2.5 Untersuchungen zur Mikrowellen-Suszepitibilitat von
Feststoffen und Fliissigkeiten

Die Absorption von Mikrowellenstrahlung und Umwandlung in Wirme ist stoff-
spezifisch. Bestimmende Grofen sind die spezifische Warmekapazitét des Stoffes,
seine Dielektrizitdtskonstante und dielektrische Verlustrate, so wie die spezifische
Emmissionsrate. Die Mikrowellen-Suszeptibilitdt ist fiir Feststoffe genauso wie
fiir Fliissigkeiten somit eine kaum bestimmbare Grdfe, da sie von temperaturab-
hiangigen GroBen, insbesondere der Dielektrizititskonstanten und des dielektri-
schen Verlustfaktors, bestimmt wird und selbst die Temperaturabhéngigkeit dieser
beiden Parameter wenig untersucht ist.

Die Suszeptibilitit ist bei Feststoffen auch von der Morphologie abhédngig. Der
gleiche Stoff zeigt im Mikrowellenofen nicht selten in feinpulvriger Form keine
oder kaum eine Erwdrmung, wihrend er grob gekdrnt oder blattchenférmig vor-
liegend nach kurzer Zeit zu Glithen beginnt, was auf die Grenzflichenpolarisation
zurlickzufiihren ist.

Zwar wurden in den letzten Jahren empirisch gefundene Daten zur Mikrowellen-
erwdrmung fiir eine ganze Liste von Stoffen publiziert, jedoch sind diese auf
Grund der eben dargestellten Komplexitit der Parameter und der in Abschnitt
3.3.2.4 diskutierten gerétetechnisch bedingten Varianzen kaum reproduzierbar.

Auch die Temperaturmessung gestaltet sich schwierig. Fliissigkeitsthermometer
und metallische Thermofiihler sind im starken elektromagnetischen Feld des Mik-
rowellenofens nicht zu gebrauchen. Glasfaseroptische Temperaturmessung kann
nur bis zu einer Temperatur von 450 °C angewendet werden. Relativ brauchbar
erweist sich die Infrarotpyrometrie, bei der berithrungslos die Warmeabstrahlung
eines Korpers gemessen wird. Allerdings kann hier nur die Oberflaichentemperatur
des Korpers erfasst werden. Oftmals besteht aber gerade bei hohen Temperaturen
eine signifikante Differenz zwischen Oberflichen- und Innentemperatur. Auf3er-
dem ist eine aufwendige Eichung des Pyrometers vor jeder Messung notwendig,
um vergleichbare Temperaturdaten verschiedener Stoffe zu erhalten.

Zur Ubersicht sollen an dieser Stelle die von GEDYE, SMITH, WESTAWAY,
McGILL und WALKIEWICZ publizierten Daten zur Mikrowellenerwdrmung ver-
schiedener Feststoffe und Fliissigkeiten vorgestellt werden [51, S. 14]. Die ge-
messenen Daten sind jedoch stark zu kritisieren, da keine Angaben zur Morpholo-
gie oder Modifikation des jeweiligen Stoffes gemacht wurden. Insbesondere beim
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Kohlenstoff sind diese jedoch sehr relevant — Graphit in Pulverform ist ein duf3erst
guter Suszeptor, Diamant ist mikrowellentransparent!

A B

Feststoff | T [°C] t [min] Feststoff T [°C] t [min]
Al 577 6 CaO 83 30
C 1283 1 Ce0O, 99 30
C0,0; 1290 3 CuO 701 0,5
CuCl 619 13 Fe,05 88 30
F6C13 41 4 F€304 510 2
MnCl, 53 1,75 Lay0; 107 30
NaCl 83 7 MnO, 321 30
Ni 384 1 PbO, 182 7
NiO 1305 6,25 Pb304 122 30
SbCl; 224 1,75 SnO 102 30
SnCl, 476 2 TiO, 122 30
SnCly 49 8 V,0s 701 9
ZnCl, 609 7 WOs3 532 0,5

Tabelle 4: Effekt der Mikrowellenerwdarmung bei Feststoffen (nach [51]). Alle
Experimente beginnen bei Raumtemperatur.
Reihe A: 25g Proben in einem 1.000 Watt Mikrowellenofen
Reihe B: 5-6g Proben in einem 500 Watt Mikrowellenofen

Losungsmittel | T [°C] Sdt. [°C] | Losungsmittel T [°C] Sdt. [°C]
Wasser 81 100 Essigsdure 110 119
Methanol 65 65 Ethylacetat 73 77
Ethanol 78 78 Chloroform 49 61
1-Propanol 97 97 Aceton 56 56
1-Butanol 109 117 DMF 131 153
1-Pentanol 106 137 Diethylether 32 35
1-Hexanol 92 158 Hexan 25 68
1-Chlorbutan |76 78 Heptan 26 98
1-Brombutan |95 101 Tetrachlorkohlenstoff| 28 77

Tabelle 5: Temperatur verschiedener Losungsmittel (jeweils 50ml) nach einer
Minute Erwidrmung in einem 560 Watt Mikrowellenofen (nach [51]).
Alle Experimente beginnen bei Raumtemperatur.
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3.4 Gefahrenaspekte beim Umgang mit Mikrowellenstrahlung und
Ultraschall

Die Diskussion moglicher oder anzunehmender Gefahren fiir Mensch und Um-
welt durch Mikrowellenstrahlung und Ultraschall geschieht hier weniger allge-
mein, als vielmehr bezogen auf den handelsiiblichen Haushalts-Mikrowellenofen
und das Ultraschall-Reinigungsbad, da ausschlieBlich mit diesen im Schulexperi-
ment umgegangen werden soll (vgl. Kapitel 4).

Die unkontrollierte Erwdrmung von Korpergeweben durch Mikrowellenstrahlung
wird spdtestens seit der “Handy-Revolution” erneut intensiv diskutiert. Gesund-
heitliche Gefahren, die von elektromagnetischer Strahlung dieses Frequenzbe-
reichs direkt bzw. indirekt ausgehen konnten, werden befiirchtet.

Zunichst ist die Intensitdt bzw. Strahlungsleistung das Kriterium fiir die Beurtei-
lung gesundheitsgefahrdender Wirkungen von Mikrowellen. Wahrend in der the-
rapeutischen Medizin Mikrowellen der Frequenz 2,45 GHz und einer Intensitit
von einigen 100 mW/cm? zur lokalen Wirmebehandlung von Koérpergeweben
eingesetzt werden, fiihrt eine Ganzkorperbestrahlung bei dergleichen Intensitét
bereits nach wenigen Minuten zu einem stark erhdhten Infarkt- und Arteriosklero-
se-Risiko. Dieses entsteht durch tiberméBige, direkte Erwédrmung von tiefer gele-
genen Geweben, die sich aufgrund ihres hohen Wassergehalts bei Mikrowellenbe-
strahlung schneller erhitzen als die relativ wasserarmen, oberen Gewebeschichten
der Haut. Hier liegen jedoch die Thermorezeptoren, die fiir eine der Erwdrmung
addquate Wirmeableitung ins Korperinnere sorgen. Sie erhalten keinen ausrei-
chenden Temperaturreiz. Es kommt zu einer verzdgerten und unzureichenden
Temperaturregelung in den bestrahlten Korpergeweben [20]. In Deutschland gilt
fiir die Allgemeinbevolkerung ein Richtwert fiir die Strahlenbelastung durch Mik-
rowellen von 0,2 mW/cm?. Diesen Wert iiberschreiten jedoch manche Mobiltele-
fongerite mit Sendeleistungen um 4 Watt zum Teil erheblich, weshalb diese von
einigen Wissenschaftlern und Fachleuten als gesundheitsgefdhrdend eingestuft
werden [71].

Die handelsiiblichen Haushalts-Mikrowellendfen sind jedoch geschlossene Strah-
lungsquellen. Das Metallgehduse mit dem durch Perforation teildurchsichtig ge-
machten Tiirblech schirmt die Umgebung von der Mikrowellenstrahlung soweit
ab, dass die Abstrahlung bei neuen Geriten unter 5 mW/cm? in 5 cm Entfernung
liegt [71]. Das Gehduse des Mikrowellenofens darf nicht laienhaft verdndert wer-
den (z. B. Einbohren eines Lochs), da es sonst zum Austritt von Leckstrahlung
kommen kann. Mdchte man sich dennoch selbst von der Betriebssicherheit des
verwendeten Mikrowellenofens iiberzeugen, lohnt sich die Anschaffung eines
Mikrowellen-Leck-Testers, der preiswert in Elektronik-Fachgeschéften erhiltlich
ist.
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Um eine zu hohe Strahlungsintensitit und Schadigung der Magnetronantenne
durch Reflexionsstrahlung zu vermeiden, soll sich bei Betrieb im Ofenraum ein
strahlungsabsorbierender Korper befinden. Dies wird beim Erwdrmen von Spei-
sen und Getranken durch deren Wassergehalt gewihrleistet. In dieser Arbeit wer-
den jedoch fast ausnahmslos Versuche beschrieben, bei denen unter Ausschluss
von Wasser graphitischer Kohlenstoff, bzw. Schmelzen angeregt und dadurch
erhitzt werden. Eine Schiddigung des Magnetrons, messbare Leckstrahlung oder
eine liberméBige Erhitzung tritt bei diesen Versuchsdurchfiihrungen nicht auf,
obwohl im erhitzten Tiegel Temperaturen bis zu 1.400 °C erreicht werden.

In einigen Féllen kann es beim Bestrahlen von pulverisierten Reaktionsmischun-
gen im Tiegel zum Aufstieg von Staub- oder Rauchfahnen bis hin zur Flammen-
bildung durch Gasionisation kommen. Die Mikrowelle ist in diesem Fall abzu-
schalten und der Tiegel zunéchst vor der weiteren Mikrowellenerhitzung abzude-
cken. Entflammbare Substanzen und Losungsmittel diirfen keinesfalls in offenen
GefaBen im Mikrowellenofen erhitzt werden, da entstehende Dampfe durch die
stromfiihrenden Bauteile des Geréts zur Explosion gebracht werden konnen. Sol-
che Stoffe diirfen nur in zugelassenen Spezialdruckbehéltern aus Teflon mikro-
wellenerhitzt werden. Experimente mit solchen Teflongefaen wurden zwar auch
im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrt, erwiesen sich jedoch als unsicher und
nicht empfehlenswert. Zum einen kam es wiederholt zur thermischen Deformation
der Behiltnisse aufgrund von Uberhitzung, zum anderen verblieb trotz vor-
schriftsmidBigem Gebrauch hiufig ein Restdruck, der beim Offnen des Teflonge-
faBes entwich und zum Teil den Chemikalieninhalt mitriss.

Das Gefdhrdungsrisiko von Personen beim Gebrauch von Haushalts-
Mikrowellendfen im Chemieunterricht zur Durchfiihrung der in Kapitel 8 be-
schriebenen Versuche ist vertretbar, wenn die jeweilige Versuchsvorschrift ein-
gehalten wird und folgende allgemeine Regeln beachtet werden:

e Diinnwandige, kantige oder spitze Metallteile diirfen nicht im Mikrowel-
lenofen bestrahlt werden, da dies zu einem Funkenabriss und zu einer Feu-
ergefahrdung fithren kann.

e Es diirfen niemals Reaktionen im Mikrowellenofen durchgefiihrt werden,
bei denen entziindliche Gase oder Fliissigkeiten eingesetzt oder im Ofen-
Innenraum freigesetzt werden.

e Abgeschlossene Reaktionsbehélter diirfen nicht im Mikrowellenofen er-
hitzt werden, wenn sie dafiir nicht ausdriicklich zugelassen sind (Teflon-
druckbehilter).

e Beim Erhitzen nichtbrennbarer Fliissigkeiten im Mikrowellenofen miissen
stets MaBBnahmen gegen Siedeverzug (Siedesteine, Siedekapillaren) getrof-
fen werden.

e Rauchbildung und Verstaubungen sind im Ofen-Innenraum zu vermeiden.



3 Grundlagen und Entwicklung des nichtklassischen 71
Energieeintrags durch Ultraschall und Mikrowelle

Prinzipiell ist das Aufstellen des Mikrowellenofens in einem Abzug empfehlens-
wert!

Das Arbeiten mit handelsiiblichen Ultraschall-Reinigungsbéddern ist generell un-
gefahrlich. Der produzierte Ultraschall wird bei Luftiibertragung sehr stark ge-
ddmpft und erreicht das Ohr mit duferst geringer Intensitét. Eine potentielle Ge-
fahrdung des menschlichen Organismus ist nur beim direkten Kontakt mit dem
Wasser der Wannenfiillung wihrend des Betriebs anzunehmen. Eine Schidigung
von Gewebe oder eine Veridnderung der Blut- oder Gewebstliissigkeit wird jedoch
als liberaus gering und regenerierbar beurteilt.
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4 Schulexperimentelle Entwicklungen zur thematischen
Einfuhrung nichtklassischer Energieeintragsformen im
Chemieunterricht

Die Entwicklung von Schulexperimenten zur Darstellung der physikalischen und
chemischen Wirkungen nichtklassischer Energieeintragsformen, die lebenswelt-
bezogen sind, aber auch den zukiinftigen Technologien Rechnung tragen, ist ein
Schwerpunkt und Ziel der vorliegenden Arbeit. Die Notwendigkeit der Entwick-
lung solcher Schulexperimente wurde in Kapitel 2 begriindet.

Die Experimente sollen also zunéchst in mdglichst engem Bezug zur Lebenswelt
der Schiiler stehen und zur Beantwortung der Fragen beitragen, die diese aus der
Begegnung mit Ultraschall und Mikrowellenstrahlung formulieren. Die hier auf-
geflihrten Experimente haben bei der inhaltlichen Beschéftigung mit dem The-
menfeld Ultraschall und Mikrowelle als nichtklassische Energieeintragsformen
eine auf dieses Themenfeld bezogene didaktische und methodische Funktion.

Gesondert zu diesen werden in Kapitel 5 Experimente beschrieben, die zwar in-
haltlich primir in anderen Themenzusammenhingen stehen, bei denen jedoch die
Experimentiertechnik der mikrowellenassistierten Hochtemperaturerzeugung be-
nutzt wird. Diese innovative Experimentiertechnik wurde ebenfalls im Rahmen
der vorliegenden Arbeit entwickelt, um den spezifischen Anforderungen und Be-
diirfnissen des Experimentalunterrichts entgegen zu kommen und die Experimen-
tiermoOglichkeiten in der Schule zu erweitern.

4.1 Schulexperimente mit dem Ultraschall-Reinigungsbad

Das Ultraschall-Reinigungsbad ist das einfachste, preiswerteste und lebensweltbe-
zogenste Gerit, um physikalische und chemische Wirkungen des Ultraschalls und
die technische Bedeutung im Demonstrations- und Schiilerversuch darzustellen.
Der apparative Aufwand ist gering und der Aufbau auch von Schiilern gut zu be-
wiltigen. In vielen Schullaboren befinden sich bereits Ultraschallbdder zur Reini-
gung von Laborgegenstéinden, insbesondere von Pipetten, die zum Experimentie-
ren geeignet sind. Aus diesen Griinden wird fiir alle entwickelten Schulexperi-
mente ausschlieBlich das Ultraschall-Reinigungsbad verwendet.

Um die physikalischen Wirkungen des Ultraschalls im Ultraschallbad zu de-
monstrieren, erscheinen fiir Schulexperimente im normalen Unterrichtsgang ein-
fache Handversuche besonders geeignet, da sie keine groBBe Experimentiererfah-
rung und Ubung erfordern und so auch leicht von Schiilern durchgefiihrt werden
konnen. Wegen ihres Bezugs zur Lebenswelt und Technik bieten sich Experimen-
te zu folgenden physikalischen Wirkungen des Ultraschalls an:
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» QOberflachenreinigung

= Oberflichenerosion

= Homogenisation und Dispergierung
» Entgasung von Fliissigkeiten

» Thixotropie

= Diffusionsbeschleunigung

Fiir sonochemische Experimente sind Ultraschall-Reinigungsbéder leider nur sehr
begrenzt geeignet (vgl. Abschnitt 3.3.1.3). Die Entwicklung von Schulexperimen-
ten zur Demonstration der chemischen Wirkungen von Ultraschall gelang im
Rahmen dieser Arbeit dennoch an einigen, wenn auch sensiblen Beispielen. Un-
tersucht wurden experimentelle Mdglichkeiten zur Darstellung folgender sono-
chemischer Prozesse:

= Reaktionsbeschleunigung
= Ultraschallinduzierte Oxidation
= Ultraschallinduzierte Reduktion

= Sonolumineszenz

Die Durchfiihrung der entwickelten sonochemischen Versuche mit dem Ultra-
schall-Reinigungsbad muss bei mangelnder Experimentiererfahrung einige Male
wiederholt und variiert werden, um ein optimales Ergebnis zu erzielen. Diese
Versuche eignen sich deshalb besser fiir Demonstrationsversuche, die von einem
geiibten Experimentator durchgefiihrt werden.

Fiir sonochemische Zwecke ungleich besser geeignete Geréte, die Ultraschall in
einem Frequenzbereich von 100 kHz bis 1 GHz mit ausreichender Intensitét er-
zeugen, verursachen hohe Anschaffungskosten und erfordern eine regelméiBige
Wartung (vgl. Abschnitt 3.3.1.3). Solche Gerite erscheinen fiir den Gebrauch an
Schulen nicht geeignet und wurden deshalb bei der Entwicklung von Schulexpe-
rimenten ausgeschlossen.
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4.1.1 Allgemeiner Versuchsaufbau

Fiir die Durchfiihrung der Experimente wurde ein Standardaufbau entwickelt, der
eine bequeme Durchfiihrung und eine gute Reproduzierbarkeit der Versuche ge-
wihrleistet:

Das Ultraschall-Reinigungsbad wird auf eine geeignete Laborhebebiihne gestellt
und die Wanne nach Betriebsanleitung mit destilliertem Wasser gefiillt. In das
Wasser hdngt man das jeweilige Materialstiick oder Reaktionsgefd3 und befestigt
es mit Klammer und Muffe an einem Stativ. Als Reaktionsgefale eignen sich
Erlenmeyerkolben am besten, da die Schalliibertragung durch den flachen Glas-
boden relativ gering behindert wird. Mit Hilfe der Hebebiihne kann die Eintauch-
tiefe so geregelt werden, dass die Resonanz des Ultraschallfeldes im Reaktions-
medium optimal eingestellt werden kann (Abbildung 28). Es hat sich gezeigt, dass
dies der Fall ist, wenn die Oberfliche der Fliissigkeit im Reaktionsgefdfl knapp
unterhalb der Wasseroberfliche der Wannenfiillung liegt. Resonanz ist dann ein-
gestellt, wenn ein summend-klirrendes Gerdusch, welches durch Kavitation verur-
sacht wird, zu horen ist und in der Fliissigkeit kleine Gasbldschen schweben. Re-
sonanz flihrt auch zu stehenden Wellen, die an der Fliissigkeitsoberfldche zu beo-
bachten sind. Wéhrend des Betriebes heizt sich das Wasser in der Wanne langsam
auf. Dies wirkt sich jedoch effektiv ungiinstig auf die Kavitationsbedingungen aus
[vgl. Abschnitt 3.1.6]. Die besten Versuchsergebnisse erhdlt man deshalb, wenn
man die Temperatur des Wassers im Ultraschallbad durch Zugabe von Eis niedrig
hélt.

Muffe
Erlenmeyerkolben ieiie

mit Stopfen
Klammer

Hebebiihne

Abbildung 28:  Ultraschallbad-Standardaufbau
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4.1.2 Oberflachenreinigung

Aus ihrer Lebenswelt sind Schiilern Technologien der Reinigung von Oberflachen
durch Ultraschall oftmals bereits bekannt. Medizinisch wird Ultraschall zur Ablo-
sung von Zahnstein angewendet, in einigen Gewerben und zunehmend auch in
privaten Haushalten dient das Ultraschallbad zur Reinigung von feinmechani-
schen Gegenstinden oder Schmuck. Wie die Oberflichenreinigung durch Ultra-
schall vonstatten geht, ist den Schiilern jedoch weitgehend unklar. Meist besteht
die Vorstellung, dass die Verschmutzung der Oberfliche durch das ,,Zittern* des
Wassers einfach von der Oberfliche des Reinigungsgegenstandes ,,abgeschiittelt*
wird.

Um die Reinigungswirkung des Ultraschalls zu demonstrieren und die Schiiler-
vorstellungen zu problematisieren, wurde ein Modellexperiment entwickelt, bei
dem eine mit Fett und Kohlestaub verschmutzte Tonscherbe im Ultraschallbad
behandelt wird (Abschnitt 8.3 Versuch 1). Dabei sollen die Schiiler beobachten,
dass die Verschmutzung der Tonoberflache erst nach Zugabe eines Tensids voll-
standig durch Ultraschallbehandlung abgelost werden kann. Die Diskussion der
Beobachtungen fiihrt zu der Erkldrung, dass durch Ultraschall erzeugte Kavitati-
onsprozesse die Schmutzpartikel von der Oberflache der Tonscherbe zwar ablo-
sen, durch Tensidzugabe nun jedoch dafiir gesorgt werden muss, dass die hydro-
phoben Schmutzpartikel nicht sofort erneut an der Oberfldche adsorbieren, son-
dern im Wasser verteilt werden (Abbildung 29). Das Verfahren der Ultraschall-
reinigung wird insofern als vorteilhaft herausgestellt, als Materialoberfldchen
nicht durch mechanische Einwirkungen, wie zum Beispiel Abbiirsten, zerkratzt
werden und auch schwer zugéngliche Stellen erreicht werden. Obwohl Ultraschall
in fliissigen Medien Schmutzpartikel von Materialoberflichen vergleichsweise
schonend entfernt, kann es zu kavitationsbedingten Schiddigungen durch Erosion
kommen (siche Abschnitt 4.1.3).

Abbildung 29: Reinigung einer Tonscherbe im Ultraschallbad
A: Tonscherbe vor der Reinigung im USB
Die Bruchkanten sind deutlich mit ,,Kohlefett* verunreinigt (Pfeile).
B: Tonscherbe, welche ohne Spiilmittelzusatz im USB behandelt wurde.
C: Tonscherbe, welche mit Spiilmittelzusatz im USB gereinigt wurde.
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4.1.3 Oberflachenerosion

Die destruktive physikalische Wirkung des Ultraschalls auf Materialoberfldchen
wird von Schiilern im Alltag kaum unmittelbar beobachtet, jedoch ist ihnen oft-
mals bekannt, dass sehr empfindliche Materialien, wie zum Beispiel verglitete
Brillenglaser nicht im Ultraschallbad gereinigt werden sollen.

Kavitationsbedingte Erosionserscheinungen an Materialoberflichen sind mit
bloBem Auge oder mit der Lupe nicht erkennbar. An diinnen Metallfolien kdnnen
diese jedoch sehr deutlich demonstriert werden, da es hier bereits nach kurzer
Ultraschallbehandlung zu augenfilligem Lochfra3 kommt (Abschnitt 8.3 Versuch
2). Aluminiumfolie, wie sie im Haushalt verwendet wird, ist fiir diese Demonstra-
tion sehr gut geeignet. Die bei der unsymmetrischen Dampfblasenkavitation an
der Phasengrenze Metalloberfliche/Wasser auftretenden Microjets verursachen
zum einen Schockwellen, welche die Oberfliche der Metallfolie erodieren, und
zum anderen lokale Uberhitzungszonen genau an der Phasengrenze, welche die
diinne Folie aufzuschmelzen vermdgen. So kommt es zundchst zu einem
mikroskopischen Lochfral, der im Verlaufe von Sekunden sichtbar wird (Abbil-
dung 30).

Dieser Versuch wird auch zur Funktionspriifung bei Ultraschallbddern durchge-
fithrt [31].

nachher

Abbildung 30:  Aluminiumfolie nach einer Minute Behandlung im
Ultraschallbad.
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4.1.4 Emulgierung und Homogenisierung

Stoffmischung und Stofftrennung sind wichtige Inhalte im Lehrplan des Anfangs-
unterrichts Chemie. Emulsionen werden meist am Beispiel der Mayonnaise oder
der Hautcreme eingefiihrt. In Versuchen sollen diese auch von den Schiilern selbst
hergestellt werden. Dabei werden Emulgatoren zugesetzt, um die Emulsion stabil
zu halten.

Die Herstellung stabiler Emulsionen ohne Zusatz von Emulgatoren ist jedoch von
genauso groBBer Bedeutung. Ein bedeutendes Beispiel ist die Homogenisation von
Milch (z. B. Kuhmilch). Diese wird in den Epithelzellen der Milchdriisen der Eu-
ter gebildet. Die Fettkiigelchen in abgemolkener Kuhmilch haben einen Durch-
messer > 1 um. Damit kommt es beim Stehen der Milch langsam zur Phasentren-
nung (,,Aufrahmen*). Durch Homogenisation der frischen Milch ldsst sich das
Aufrahmen vermeiden, indem der Durchmesser der Fettkiigelchen unter 1 um
reduziert wird [64]. Einige lebensmitteltechnologische Verfahren bedienen sich
dazu des Ultraschalls.

Die Milch als natiirliche Fett-in-Wasser Emulsion wird im Unterricht meist ange-
sprochen, die Herstellung einer ,.kiinstlichen Milch* durch Schiitteln oder schnel-
les Riihren eines Ol-in-Wasser-Gemischs ist jedoch im Schulversuch wenig er-
folgreich, da es schnell wieder zu einer Phasentrennung kommt. Damit die Emul-
sion stabil bleibt, muss der Durchmesser der Fettkiigelchen unter 1 pum liegen,
was durch einfaches Schiitteln oder Riihren nicht merklich erreichbar ist.

Um eine stabile Ol-in-Wasser-Emulsion im Schulversuch darzustellen und dabei
das Verfahren der Feinemulgation (Homogenisation) mit Hilfe von Ultraschall zu
demonstrieren, wurde ein Modellexperiment entwickelt.

Zundchst wird Speisedl mit Wasser durch kriftiges Schiitteln gemischt, was je-
doch lediglich zu einer grobdispersen Emulsion mit uneinheitlicher disperser Pha-
se fiihrt. Diese ist instabil und es kommt nach einigen Minuten wieder zur Phasen-
trennung. Nun wird diese polydisperse Emulsion weiter mit Ultraschall behandelt,
wobei die grob dispergierten Oltropfchen durch die StoBwellen der Kavitation
weiter in feinere Tropfchen zerteilt werden. Dies fiihrt zu einer fein- bis kolloid-
dispersen, zeitlich sehr stabilen Emulsion (Abbildung 31) (Abschnitt 8.3 Versuch
3).

Alternativ zu diesem Modellexperiment wurde ein Versuch zur Dispergierung von
Hexan in Wasser entwickelt (Abschnitt 8.3 Versuch 4). Wie im vorhergehenden
Versuch geht es um die Herstellung einer stabilen Emulsion im Ultraschallbad.
Hier wird als disperse Phase jedoch Hexan gewdhlt. Dies hat den Vorteil, dass die
Phasentrennung nach dem Schiitteln bzw. Riihren schneller einsetzt. Die unter-
schiedlichen Ergebnisse der Emulgation lassen sich also sehr viel schneller erken-
nen.
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Abbildung 31:  Ergebnis der Abbildung 32: Ergebnis der He-
Ol/Wasser- xan/Wasser-Emulgation.
Emulgation nach (Das Hexan wurde mit
sechs Monaten Sudan®-Rot gefirbt).
Standzeit Links: Nach Beschal-
nach Beschallung lung

Rechts: Nach Schiitteln

41.5 Entgasung von Losungen

In der Lebenswelt der Schiiler spielt die Abgabe von in einer Fliissigkeit gelostem
Gas dann eine Rolle, wenn beispielsweise zu beobachten ist, wie Kohlenstoffdi-
oxidbldschen aus Mineralwasser perlen oder wenn es darum geht, den Kohlen-
stoffdioxidgehalt eines stark kohlensdurehaltigen Getranks nach Wunsch zu redu-
zieren. Natiirlich ist auch schon beim einfachen Erhitzen von Leitungswasser die
Abgabe von winzigen Gasbldschen zu beobachten, bevor das Wasser die Siede-
temperatur erreicht hat. Im Anfangsunterricht Chemie wird dann zu kliren sein,
welche physikalischen Bedingungen die Loslichkeit eines Gases in einer Fliissig-
keit beeinflussen und wie sich die Anderung der jeweiligen Bedingung auf das
Loseverhalten des Gases auswirkt.
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Soll dies in Experimenten nachvollzogen werden, wird es den Schiilern zunichst
plausibler erscheinen, sich darum zu bemiihen ein Gas in einer Fliissigkeit bei
unterschiedlichen Bedingungen zu 16sen, da dies schwieriger erscheint, als umge-
kehrt eine gashaltige Losung zu entgasen. Die Entgasung einer Losung durch Ult-
raschall bietet aufgrund der beeindruckenden Beobachtungen jedoch als Einstiegs-
oder Schlussexperiment eine gute Alternative der Problematisierung.

Es wurden hierflir Versuche entwickelt, welche die Entgasung von kohlenséure-
haltigen Getridnken, wie zum Beispiel Mineralwasser, Limonade, Bier oder Sekt
untersuchen. Das geldste Kohlenstoffdioxid wird nach vorsichtigem Offnen der
Flasche bei Normaldruck relativ langsam abgegeben. Die Einwirkung von Ultra-
schall fiihrt zu einer sehr stark erhohten Gasbildung gegeniiber der normal zu be-
obachtenden Freisetzung von Kohlenstoffdioxid. Unterbricht man die Energiezu-
fuhr, geht die Gasentwicklung schnell zuriick. Der Effekt kann durch wiederholtes
Ein- und Ausschalten des Ultraschallbades sehr eindrucksvoll demonstriert wer-
den (Abbildung 33) (Abschnitt 8.3 Versuch 5). In einem weiteren Versuch kann
man frisches, kaltes Wasser aus einem Wasserhahn mit Perlsieb in die Wanne des
Ultraschallbades fiillen und dieses dann einschalten. Auch hier ist die Entgasung
sehr gut zu beobachten.

Mineralwasser mit Kohlensiure

: [t
SONOREX ' ]

Abbildung 33: Entgasung von Mineralwasser in einem Glaszylinder im USB
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Ultraschall erzeugt in der Losung ein hochfrequentes Wechseldruckfeld. In Ex-
pansionsphasen ist der Druck in der Losung und damit die Loslichkeit des Gases
stark herabgesetzt. Gasbldschen bilden sich und aggregieren zu groferen Blasen,
welche die Fliissigkeit verlassen. Es kommt hierbei zu einer stiirmischen Gasfrei-
setzung in der Fliissigkeit. Eine fiir den Anfangsunterricht angemessen didaktisch
reduzierte Erkldrung der Phanomene ist hierbei wichtig.

4.1.6 Thixotropie

Im Alltag begegnet man dem Phdnomen der Thixotropie zum Beispiel bei der
Verwendung sogenannter fester Wandfarben. Diese liegen zundchst in pastoser
Form vor. Beim Aufnehmen und Abrollen der Farbe wird diese jedoch kurzzeitig
merklich fliissiger. Die spezielle Farbsuspension verfliissigt sich bei Einwirkung
mechanischer Krifte. Hort die mechanische Beanspruchung auf, so verfestigt sich
die Farbsuspension wieder.

Im Ultraschallbad kann das thixotrope Verhalten am Beispiel von Gelatine-Gel
sehr deutlich demonstriert werden (Abschnitt 8.3 Versuch 6). In diesem Zusam-
menhang lésst sich dann auch der sehr effektive Energieeintrag durch Ultraschall
zeigen. Im Ultraschall werden aufgrund wirkender Schubkréfte und Scherspan-
nungen die gelbildenden Molekiilknduel geordnet, was zu einer starken Abnahme
der Viskositdt des Gelatine Gels fiihrt. Gelatine ist ein tierisches Polypeptid mit
einer relativen Molmasse von ca. 15 000 —>250 000 g/mol. In Wasser quillt Gela-
tine zundchst stark auf und 16st sich dann unter Bildung einer viskosen Losung,
die bei einer Gelatinekonzentration von mindestens ca. 1 Gew.-% unterhalb von
ca. 35°C zu einem Gel erstarrt. Dieses Gel verhilt sich bei Einwirkung von Ultra-
schall thixotrop [20].

4.1.7 Diffusionsbeschleunigung

Diffusionsprozesse werden im Zusammenhang der Stoffmischung im Chemieun-
terricht und mehr noch im Biologieunterricht im Themenfeld Cytologie angespro-
chen.

Als Diffusion bezeichnet man die Durchmischung verschiedener miteinander in
Kontakt stehenden Teilchen. Diese kommt durch die Relativbewegungen der Teil-
chen zustande und wird bei der gewdhnlichen Diffusion durch einen Konzentrati-
onsgradienten im System angetrieben. Der Konzentrationsunterschied wird im
Verlauf der Diffusion bis zu einem Gleichgewicht abgebaut. Der Konzentrations-
ausgleich erfolgt in fliissigen Systemen im allgemeinen recht schnell. Trennt man
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in einem fliissigen System zwei Teilrdume A und B durch eine Membran und fiigt
z.B. Teilraum B eine definierte Menge membranpermeabler Teilchen 7' zu, so
erfolgt eine im Mittel gerichtete Diffusion dieser Teilchen in den Teilraum A
durch die Membran hindurch, bis die Konzentration in A und B beziiglich der
Teilchen T ausgeglichen ist. Die Membran verzdgert dabei die Diffusion.

Um den Einfluss der Membranpermeabilitit auf die Diffusionsgeschwindigkeit zu
problematisieren, wurde ein Experiment entwickelt, das zu dieser Frage hinfiihrt.
Ultraschall beschleunigt die Relativbewegung von Teilchen, folglich deren
Membrandurchtritt und damit auch die Diffusionsgeschwindigkeit. Dieser Effekt
wird an der Diffusion einer Farbstofflosung durch eine Glasfritte demonstriert
(Abschnitt 8.3 Versuch 7). Die Beobachtungen koénnen als Problemgrund dienen,
um die Diffusion an einer permeablen Membran zu untersuchen.

4.1.8 Reaktionsbeschleunigung

Wie in Abschnitt 3.1.2 beschrieben, erfolgt der Energieeintrag fiir sonochemische
Prozesse durch Kavitation im Ultraschallfeld. Durch Kavitation kénnen chemi-
sche Prozesse ausgeldst, aber auch lediglich beschleunigt werden. Zur Beschleu-
nigung chemischer Reaktionen sind zunichst ebenfalls die physikalischen Effekte
der Oberflachenreinigung, Oberflichenerosion, Dispergierung und Entgasung
interessant.

Die Reaktionsbeschleunigung durch Oberflachenreinigung, bzw. —erosion und
Entgasung der Reaktionsfliissigkeit kann am Beispiel der Reaktion von Eisen mit
Schwefelsdure und der Authebung der inhibitorischen Wirkung von Thiocyanat
durch Ultraschall demonstriert werden (Abschnitt 8.3 Versuch 9).

Eisenwolle reagiert mit Schwefelsdure unter Wasserstoffentwicklung. In Anwe-
senheit von Thiocyanat-lonen wird diese Reaktion verzogert. Thiocyanat-Ionen
wirken als Inhibitor der Reaktion, indem sie an der Oberfliche der Eisenwolle
adsorbiert werden und mit Eisen-Ionen eine Adsorptionsschicht bilden. Diese
Komplexschicht baut sich nun im Vergleich nur langsam zu den Endprodukten ab
und wird zum geschwindigkeitsbestimmenden Schritt [73]. Die Reaktion lésst
sich beschleunigen, wenn man sie im Ultraschallbad durchfiihrt.

Die Reaktionsmischung wird im Ultraschall kontinuierlich entgast. Dadurch wird
das Reaktionsgleichgewicht stindig in Richtung der Produkte (d.h. Wasserstoft-
bildung) verschoben. Im besonderen kommt es wihrend dieser Reaktion zur Bil-
dung grofler, im Geflecht der Eisenwolle eingeschlossener Wasserstoftblasen, die
signifikante Anteile der Eisenoberfliche an der weiteren Reaktion mit der Schwe-
felsdure hindern. Im Ultraschallbad kommt dieses Phdnomen nicht zustande und
die Reaktion wird, im Gegensatz zur Reaktionsfiihrung ohne Ultraschall, deutlich
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beschleunigt. Die Eisenoberfliche wird zusdtzlich von Oxidschichten und anderen
Verunreinigungen befreit und dadurch aktiviert.

Die Reaktionsbeschleunigung wurde auch am Beispiel der katalytischen Zerset-
zung von Wasserstoffperoxid im Ultraschallbad untersucht. Wasserstoffperoxid
neigt bei hoheren Temperaturen und Anwesenheit von Schwermetallsalzen zum
Zerfall. Dabei bilden sich Sauerstoff und Wasser. Ultraschall kann diesen katalyti-
schen Zerfall auch bei niedrigen Temperaturen stark beschleunigen. Im Versuch
wurde als Mal} fir den fortschreitenden Zerfall von H,O; die Zunahme des Gasvo-
lumens iiber einer beschallten Reaktionslosung und einer unbeschallten Ver-
gleichslosung gemessen (Abschnitt 8.3 Versuch 8). Ultraschall erhoht die Zer-
fallsrate des Wasserstoffperoxids in zweifacher Weise: Zum einen wird die Reak-
tionslosung kontinuierlich entgast, also eines der Produkte der Zerfallsreaktion
standig aus der Reaktionslosung entfernt. Nach dem Prinzip des kleinsten Zwan-
ges wird deshalb der Zerfall von Wasserstoffperoxid weiter begiinstigt. Zum an-
deren kommt es bei der Akustokavitation in Fliissigkeiten, so auch bei der Reakti-
onslosung zu mikroskopischen Uberhitzungszonen (vgl. Abschnitt 3.1.4). Hier
lauft die katalytische Zersetzung schneller ab und es kommt ebenfalls zu einer
Erhohung der Zerfallsgeschwindigkeit.

In der Fachliteratur findet man als Beispiel der Reaktionsbeschleunigung durch
Entgasung im Ultraschall die Ethen-Synthese aus Formaldehyd und Diiodmethan
beschrieben (sieche Abschnitt 3.3.1.2). Fiir das Schulexperiment erscheint dieses
System jedoch nicht geeignet, da beide Ausgangsverbindungen aufgrund ihrer
Toxizitdt nicht mehr verwendet werden sollen. Die Reaktion wurde deshalb auch
nicht weiter untersucht.

Die Beschleunigung katalytischer Prozesse durch Oberfldchenaktivierung im
Ultraschall wurde am Beispiel der Fettsdurehydrierung am Nickel-Katalysator
untersucht. Dazu wurde Nickelpulver in Speisedl suspendiert und bei Normal-
druck Wasserstoff durch die Suspension geleitet. Das Reaktionsgefall wurde dabei
dem Ultraschall ausgesetzt. Zum einen erwies sich bei diesen Versuchen der appa-
rative Aufwand fiir den Schulversuch ungeeignet, zum anderen konnten keine
befriedigenden Ergebnisse mit diesem Ansatz erzielt werden.

Zur Darstellung der Reaktionsbeschleunigung durch Dispergierung fester oder
fliissiger Reaktionspartner im Schulversuch wurde die Herstellung von kolloida-
lem Kalium untersucht.

In der metallorganischen Synthese ist es hdufig wiinschenswert, die Reaktivitat
von Alkalimetallen im organischen Losungsmittel zu erhdhen. Dies gelingt, in-
dem man das betreffende Metall kolloidal in Losung bringt. LUCHE, PETRIER und
Duruy beschreiben eine einfache Methode, Kalium kolloidal in Toluol vorzule-
gen. Dabei benutzen sie ein gewohnliches Ultraschall-Reinigungsbad. Sie erhalten
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eine silbrig blaue Losung ohne Reste von Kalium als Bodenkdrper [56] (vgl. Ab-
schnitt 3.3.1.2).

Mit dem zur Verfligung stehenden Ultraschallbad, beziehungsweise der beschrie-
benen Versuchsdurchfithrung gelang es nicht, das Kalium kolloidal in Lésung zu
bringen. Wihrend und nach der Beschallung konnte keine signifikante Anderung
der Flissigkeit beobachtet werden. Das metallische Kalium 16ste sich nicht auf.
An der Oberfliche des Metalls bemerkte man lediglich eine geringfiigige blaue
Verfarbung.

Auch die ultraschallinduzierte Beschleunigung der CANNIZZARO-Reaktion, wie sie
von FUENTES und SINISTERRA (vgl. Abschnitt 3.3.1.2) beschrieben wurde, konnte
nicht mit dem fiir die Schule geeigneten Ultraschallbad nachvollzogen werden.
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4.1.9 Ultraschallinduzierte Oxidation

Besonders gut kann die sonochemische Wirkung des Ultraschalls in wissriger
Losung am Beispiel der Oxidation von Iodid-Ionen zu Iod gezeigt werden (Ab-
bildung 34) (Abschnitt 8.3 Versuch 10).

Abbildung 34: Links: Rotbraune Farbung der beschallten lodid-Losung durch
Iodstirke; Rechts: Unbeschallter Kontrollansatz

Die wesentlichen einleitenden Reaktionsschritte wurden bereits genannt (vgl.
Abschnitt 3.3.1.2): Spaltung von Wassermolekiilen in freie Hydroxyl- und Was-
serstoff-Radikale, die u.a. zu Wasserstoffperoxid, Wasserstoff und Sauerstoff
rekombinieren. Die Radikale, insbesondere aber das gebildete Wasserstoffpero-
xid, kdnnen nun mit den leicht oxidierbaren lodid-Ionen reagieren. Vereinfachend
wird bei der Auswertung des Experiments nur Wasserstoffperoxid als oxidieren-
des Agens beriicksichtigt.

H,O —2 5 HOQOe + eH
2HOe 5 H,0O,

21 + O, ——» I, + 20H

Das entstehende lod wird mit Starkelosung als Jodstiarkekomplex nachgewiesen.
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Die Annahme, dass es unter Ultraschalleinwirkung zu einer effektiven Oxidation
der lIodid-lIonen durch ebenfalls in Losung befindlichen Luftsauerstoff kommt,
konnte in Experimenten mit entgasten lodid-Losungen unter Argonatmosphire
ausgeschlossen werden.

Die oxidative Wirkung des Ultraschalls und die Moglichkeit der schulexperimen-
tellen Darstellung wurde ebenfalls erfolgreich am Beispiel der Oxidation von
Schwefelwasserstoff zu elementarem Schwefel untersucht (Abschnitt 8.3 Ver-
such 12).

Sulfid-Ionen werden in schwach saurer Losung durch starke Oxidationsmittel zu
kolloidalem Sg-Schwefel oxidiert. Diese Oxidation gelingt in wéssriger Losung im
Ultraschallbad auch ohne Zugabe eines Oxidationsmittels (vgl. Abschnitt 3.3.1.2).

Schwefelwasserstoffwasser wird im Ultraschallbad beschallt. Dieses weist nach

kurzer Zeit eine sichtbare Triibung auf. Die Triibung zeigt sich noch deutlicher im
Lichtkegel des Diaprojektors (Tyndall-Eftekt) (Abbildung 35).

Abbildung 35: Rechts: Beschallter Ansatz Links: Kontrollansatz

Um die Triibung der Losung zu erkldren wird, wie bei der Oxidation der lodid-
Ionen, vereinfachend nur das sich beim Kavitationsprozess in der wassrigen Lo-
sung in Spuren bildende Wasserstoffperoxid als oxidierendes Agens angenom-
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men. Dieses oxidiert den undissoziierten Schwefelwasserstoffanteil zu elementa-
rem kolloidalem Schwefel, welcher die Triibung verursacht:

H,O —2 5 He + HOe

A) 2 HOe > HzOz
H,S + H,0, — 5 % Sg + 2 H,0

B) 2HOe — 5 O + H,0
0O+0 — 0O,
H,S + %0, — 5 %Sg + Hy0

In Abschnitt 3.3.1.2 wurde die Oxidation von Eisen(II)-Ionen in sauerstoffgesit-
tigter, schwefelsaurer Losung zur Bestimmung der effektiven Radikalbildungsin-
tensitdt bei der Sonolyse (,,FRICKE-Dosimeter*) beschrieben. Diese Reaktion er-
scheint auch fiir die Durchfiihrung im Schulversuch geeignet (Abschnitt 8.3 Ver-
such 11). Es wurde eine reine Eisen(Il)-Salzlosung im Ultraschallbad behandelt,
dabei lielen sich bereits nach wenigen Minuten Eisen(III)-Ionen nachweisen, bei
einer unbeschallten Blindprobe jedoch nicht.

Weiterhin wurde die Dehydrierung von Hydrochinon im Ultraschall untersucht.
Im Ultraschallbad wurde Hydrochinon (1,4-Dihydroxibenzol) in ethanolischer
Losung in Chinone (iiberwiegend 1,4-Benzochinon) ohne Zugabe eines Oxidati-
onsmittels iiberfiihrt. 1,4-Benzochinon ist gegeniiber dem farblosen Hydrochinon
als eine gelb gefirbte Verbindung zu unterscheiden (Abschnitt 8.3 Versuch 13).

Durch die Einwirkung des Ultraschalls wird in der wissrigen Losung durch Kavi-
tation Wasserstoffperoxid gebildet, welches das leichtoxidierbare Hydrochinon
tiberwiegend in gelbes 1,4-Benzochinon iiberfiihrt. Chinone bilden mit konzent-
rierter Schwefelsdure intensiv gefarbte Oniumsalze.

Die in Abschnitt 3.3.1.2 beschriebene Oxidation von Anilin zu Anilinschwarz
oder die Oxidationsversuche mit festem Kaliumpermanganat in nicht-
wiassrigen Medien konnten in dem zur Verfligung stehenden Ultraschallbad nicht
nachvollzogen werden.
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4.1.10 Ultraschallinduzierte Reduktionen

Um die Wirkung von Ultraschall in wéssrigem Medium auf starke Oxidationsmit-
tel zu beobachten, wurde eine schwefelsaure Permanganat-Losung untersucht.

Verdiinnte wéssrige Permanganat-Losung lie3 sich unter Einwirkung von Ultra-
schall schnell entfarben. Eine unbeschallte Vergleichsprobe blieb im gleichen
Zeitraum unverandert (Abschnitt 8.3 Versuch 14).

Permanganat-Losungen sind dulerst wirksame Oxidationsmittel. In saurer Losung
wird das Permanganat zu Mangan(II) reduziert.

MnO,” + 8H" + 5¢ —< > Mn*" + 4H,0

Die violette Farbung der Permanganat-Losung nimmt bei der Reaktion ab. Die
Mn”"-Tonen verursachen lediglich eine schwache Farbung der Lsung [74].

Infolge der Kavitation wird in der beschallten wéssrigen Losung etwas Was-
serstoffperoxid gebildet. Dieses zerfillt in Sauerstoff und Protonen unter Elektro-
nenabgabe, wobei Permanganat zu Mn”" reduziert wird.

H,O L} He + HOe
2 HOe —_ H202

5H0, + 2MnO, + 6H° —— 2Mn*" + 50, + 8 H,0

4.1.11 Sonolumineszenz

Versuche zur Sonolumineszenz von Fliissigkeiten faszinieren zunichst aufgrund
der beobachtbaren Leuchtphdnomene und wecken schon dadurch Interesse bei
Schiilern. Dariiber hinaus begegnet man dem Begriff der Sonolumineszenz in den
letzten Jahren zunehmend bei der Lektiire populdrwissenschaftlicher Berichte und
Beitrdge in Zusammenhang mit der Kernfusion [z. B. 75].

Die einfachste Mdglichkeit, Sonolumineszenz zu beobachten, ist die direkte Ein-
leitung eines kréftigen Luft- oder Argonstroms in das Wasser des eingeschalteten
Ultraschallbades (Abschnitt 8.3 Versuch 15). Wasser gehort zu einer Reihe Fliis-
sigkeiten, die bei Beschallung mit Ultraschall Licht im visuellen Lichtspektrum
emittieren. Die Kavitation wird in der sauberen Fliissigkeit durch geldstes Argon
und kleinste Gasblidschen, welche als Keime der Nukleation fungieren [vgl. Ab-
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schnitt 3.1.8], eingeleitet. Die Lumineszenzerscheinung ist aber gering, und nur
im abgedunkelten Raum nach Adaptation des Auges schwach erkennbar.

Bei der Untersuchung einer ganzen Zahl géngiger Laborchemikalien fillt auf,
dass insbesondere einige konzentrierte wassrige Losungen von Sduren und Lau-
gen im Argonstrom verhdltnisméBig starke Sonolumineszenz zeigen. Der Ver-
suchsraum muss zwar immer noch abgedunkelt sein, aber das Leuchten der Fliis-
sigkeit ist bereits nach kurzer Zeit ohne langere Dunkeladaptation des Auges zu
sehen. Untersucht wurde die Sonolumineszenz von Natronwasserglas, der kon-
zentrierten Natronlauge Abbildung 36), Perchlorsidure und Schwefelséure (Abbil-
dungen 37 und 38). Besonders die konzentrierte Natronlauge und Schwefelsdure
erscheinen fiir den Schulversuch geeignet, wobei Versuchsvarianten entwickelt
wurden, um geniigend Sicherheit beim Umgang mit diesen Chemikalien zu ge-
wiéhrleisten (Abschnitt 8.3 Versuche 16-19).

Abbildung 36: Sonolumineszenz von konzentrierter Natronlauge
im Argonstrom



4 Schulexperimentelle Entwicklungen zur thematischen Einfiihrung 89
nichtklassischer Energieeintragsformen im Chemieunterricht

Abbildung 37: Sonolumineszenz von konzentrierter Schwefelsdure
im Argonstrom

Abbildung 38: Sonolumineszenz von konzentrierter Schwefelsdure
ohne Argonstrom
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4.2 Schulexperimente mit dem Haushalts-Mikrowellenofen

Fast jeder Schiiler kennt den Haushalts-Mikrowellenofen zum Erwérmen von
Speisen und Getrdanken aus der eigenen Lebenswelt oder benutzt diesen sogar
selbst in der Kiiche. Fragen, die im Chemieunterricht zum Energieeintrag durch
Mikrowellenstrahlung entwickelt werden, sind deshalb zunichst auf dieses Gerét
bezogen.

Als Strahlungsquelle und Versuchsapparatur im chemischen Forschungslaborato-
rium wird der Haushalts-Mikrowellenofen heute zwar kaum noch verwendet - die
mangelhafte Feldhomogenitdt der Strahlung im Ofen-Innenraum, die schlechte
bauliche Eignung zur Bestrahlung von Reaktionsgefden und vor allem die unzu-
reichende Betriebssicherheit im Rahmen der Anforderungen im chemischen For-
schungslabor machen aufwendige und teure Forschungsgerite notwendig. Im
Rahmen des chemischen Experimentierens im Schullabor ist der einfache Haus-
halts-Mikrowellenofen jedoch fiir eine grole Anzahl von Versuchen vollkommen
ausreichend.

4.2.1 Allgemeine Schulversuche zur Stofferwarmung im Haushalts-
Mikrowellenofen

Einfache, doch zum Teil sehr spektakuldren Experimente wurden fiir den Haus-
halts-Mikrowellenofen entwickelt, um die Eigenschaften und Besonderheiten des
im Applikatorraum erzeugten Mikrowellenfeldes zu demonstrieren. An dieser
Stelle sollen im Unterricht auch die Vor- und Nachteile der Mikrowellenerwér-
mung von Speisen und Getridnken und der sichere Umgang mit Mikrowellengera-
ten im Haushalt diskutiert werden. Allgemein demonstrieren diese Versuche An-
regungsphidnomene der Mikrowellenstrahlung, die im Grundlagenteil angespro-
chen wurden.

Zunidchst soll in einfacher Weise das Erwdrmungsverhalten verschiedener Stoffe
und Korper im Applikatorraum des Mikrowellenofens untersucht und verglichen
werden.

Der Zusammenhang zwischen Erwdrmung und Dipoleigenschaft eines Stoffs kann
gut an unterschiedlichen Fliissigkeiten untersucht werden. Im hierzu entwickelten
Schulexperiment werden als Testfliissigkeiten kleine Mengen Wasser, Ethanol,
Speisedl und Petroleumbenzin im Mikrowellenofen erwérmt (Abschnitt 8.3 Ver-
such 20). Wasser und Ethanol werden dabei in sehr kurzer Zeit bis zum Sieden
erhitzt. Speisedl wird dagegen im gleichen Zeitraum gering, Petroleumbenzin
kaum messbar erwédrmt. Im Unterricht konnen nun die Molekiilstrukturen und



4  Schulexperimentelle Entwicklungen zur thematischen Einfiihrung 91
nichtklassischer Energieeintragsformen im Chemieunterricht

Dipoleigenschaften erarbeitet und damit Struktur-Eigenschafts-Beziehungen er-
kannt werden, die das Erwadrmungsverhalten der Fliissigkeiten erklért.

Die effektive Mikrowellenerwdrmung der meisten Lebensmittel wird durch deren
Wassergehalt bestimmt. Der Einfluss des Wassergehalts auf die Erwdrmungsge-
schwindigkeit im Mikrowellenofen kann gut am Schmelzverhalten verschiedener
Fettprodukte, von Halbfett-Butter bis zum wasserfreien Frittierfett, gemessen und
verglichen werden (Abschnitt 8.3 Versuch 21). Die gering polaren Fettmolekiile
werden durch Mikrowellenstrahlung nur wenig angeregt. Die Erwdrmung beruht
also wesentlich auf dem Wassergehalt der Fettprodukte. Je hoher der Wasseran-
teil, desto schneller erwarmt sich die Probe.

Um das unterschiedliche Konvektionsverhalten einer Fliissigkeit beim Erwirmen
im Mikrowellenfeld im Vergleich zum Erwdrmen auf der Heizplatte zu demonst-
rieren, wurde eine mit Wasser iiberschichtete gesittigte Kupfersulfatlosung unter-
sucht (Abschnitt 8.3 Versuch 22). Das Zweiphasensystem wurde einmal auf der
Heizplatte und einmal im Mikrowellenofen erhitzt. Auf der Heizplatte lassen sich
kurz vor Beginn des Siedens aus der tiefblauen Unterphase aufsteigende Konzent-
rationsschlieren aufgrund von Wiarmekonvektion beobachten. Die Phasentrennung
bleibt dennoch bis zum Beginn des Siedens weitgehend stabil. Dann kommt es
jedoch schnell zur Durchmischung durch aufsteigende Gasblasen. Im Unterschied
dazu bleibt im mikrowellenerhitzten System die Phasentrennung auch nach Sie-
debeginn noch einige Zeit erhalten. Es ist nur das Aufsteigen von wenigen Gas-
blasen zu beobachten. Der Inhalt des Becherglases siedet nach kiirzerer Zeit und
im Vergleich ruhiger, was auf eine gleichméafigere Erwdrmung des Fliissigkeits-
volumens schlief3en lésst.

Im Zusammenhang mit der Erwdrmungshomogenitit wurde ein Schulversuch zum
Nachweis der Feldinhomogenitit im  Applikatoraum des Haushalts-
Mikrowellenofens entwickelt, der zugleich auch die Funktion des Drehtellers de-
monstriert.

Ein gleichméBiges Erwédrmen im Mikrowellenofen hingt zum einen von der Pola-
ritdt und Struktur des Kochguts, zum anderen von der Geometrie und Homogeni-
tiat des Mikrowellenfelds ab. Im Ofenraum kommt es jedoch durch Reflexion der
Mikrowellen an den Innenwénden zu Interferenzen, was zu einem inhomogenen
elektromagnetischen Feld fiithrt (sieche Abschnitt 3.3.2.4). Dieses Problem wird
technisch z. B. durch Einbau eines Glasdrehtellers partiell geldst. Das zu erhitzen-
de Gut wird auf diese Weise homogener erhitzt, da es durch die hot-spots bewegt
wird.
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Das inhomogene Strahlungsfeld wird sehr einfach mit Hilfe eines angefeuchteten
Thermo-Faxpapiers abgebildet (Abschnitt 8.3 Versuch 23). Dieses wird im ersten
Versuchsteil in den Mikrowellenofen ohne Glasdrehteller gelegt und bestrahlt, im
zweiten Versuchteil auf den Glasdrehteller gelegt und wiederum bestrahlt. Im
ersten Versuchsteil ergibt sich ein fiir das benutzte Mikrowellengerét charakteris-
tisches, reproduzierbares Muster von punkt- und bandférmigen Schwirzungsbe-
reichen (Abbildung 39). Im zweiten Versuch erkennt man deutlich eine breitfla-
chige, ringférmige Schwirzung des Faxpapiers um die Drehachse des Glastellers
(Abbildung 40). In den hot spot - Zonen des inhomogenen Mikrowellenfelds er-
hitzt sich das feuchte Thermofaxpapier sehr viel schneller. Der heile Wasser-
dampf verursacht die Schwérzung des Thermo-Faxpapiers.

40 mm
40mm_
e

Abbildung 39: Bestrahltes Thermo-Faxpapier ohne Drehteller
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Abbildung 40: Bestrahltes Thermo-Faxpapier mit Drehteller
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Gefahrlos und dennoch sehr eindrucksvoll kann die Elektronenanregung und die
dadurch verursachte Funkenentladung an der diinnen Metallbeschichtung einer
CD (Compact Disc) demonstriert werden (Abschnitt 8.3 Versuch 24). Die diinne
Aluminiumbedampfung zwischen Triagerscheibe und Lackschicht der CD wird im
Mikrowellenfeld elektronisch so stark angeregt, dass sie schlielich vergliiht (Ab-
bildung 41).

Abbildung 41: CD-ROM nach Bestrahlung im Mikrowellenofen

Untersucht wurde auch das Verhalten von Aluminiumfolie und aluminiumbe-
schichteten Verpackungsmaterialien im Mikrowellenofen. Wihrend Aluminium-
folie kaum zum Funkenabriss neigt, geraten aluminiumbeschichtete Getrénkekar-
tons schnell in Brand. Den Schiilerinnen und Schiilern kann mit diesen Versuchen
gezeigt werden, unter welchen Bedingungen eine Brandgefahr entsteht, wenn
metallische Gegensténde in den Mikrowellenofen gestellt werden.
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Beim Funkenabriss an diinnen Leiterflichen kommt es auch zur Ionisation von
Gasmolekiilen der umgebenden Luft. Diese Gasionisation ist als ,,Plasmaflamme*
zu beobachten. In diesem Zusammenhang bietet sich ein einfaches Experiment an,
bei dem ein Schwefel- beziehungsweise ein lodplasma in einer Glaskugel im Mik-
rowellenofen erzeugt wird. Eine geringe Menge Schwefel beziehungsweise lod
wird in einer teilevakuierten Glaskugel im Mikrowellenofen bestrahlt (Abschnitt
8.3 Versuch 25). Im Ergebnis erhédlt man so eine elektrodenlose Plasmaentla-
dungslampe (Abbildung 42).

Abbildung 42: Lichtemission bei Bestrahlung von lodgas im Mikrowellenofen

Nicht nur fiir Schiiler ist dieses Experiment zundchst einfach faszinierend, da ein
intensiv leuchtendes Gas zu beobachten ist. Die Funktion dieses Versuchs be-
schriankt sich jedoch nicht auf die eines Schau- oder Wunderversuchs, da in ab-
sehbarer Zukunft elektrodenlose Plasmaentladungslampen in der allgemeinen
Lebenswelt als Leuchtmittel Anwendungen finden werden (siehe Abschnitt 3.2.5).
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Um die Grenzflichenpolarisation elektrischer Leiter im Mikrowellenfeld zu de-
monstrieren, werden zwei angespitzte Graphitstibe gegeneinander gelegt, so dass
sich die Spitzen fast beriihren. Bei eingeschalteter Mikrowelle kommt es zu Aus-
bildung eines Lichtbogens von Spitze zu Spitze.

Diese Erscheinung kann auch dafiir genutzt werden, um an Materialoberfldchen
durch den Lichtbogen sehr lokal hohe Temperaturen zu erreichen, um beispiels-
weise ein Loch in das Material zu schmelzen oder einen Schweilpunkt zu erzeu-
gen. Auch hier tritt eine ,,Plasmaflamme* aufgrund der Gasionisation auf.

4.2.2 Schulversuche zur organischen Stoffsynthese im Haushalts-
Mikrowellenofen

Die Durchfiihrung organischer Stoffsynthesen im Mikrowellenofen ist im Schul-
versuch kaum moglich, da bei den meisten Reaktionssystemen, die in der Litera-
tur beschrieben werden, leichtentziindliche Stoffe eingesetzt oder im Verlauf der
Reaktion freigesetzt werden. Diese diirfen nicht in den Applikatorraum des Mik-
rowellenofens gelangen, weshalb fiir die meisten Versuche die Verwendung eines
Teflon-Druckbehilters vorgeschrieben wird.

Die Verwendung von Teflon-Druckgefdflen wurde gepriift. Solche Gefdle bergen
jedoch schlecht abschétzbare Unfallrisiken, da sie wahrend und selbst einige Zeit
nach dem Erhitzen im Mikrowellenofen unter hohem Druck stehen. Hiufig kam
es trotz vorschriftsmidBigem Gebrauch beim Offnen des GefiBes zu einer unkon-
trollierten Freisetzung von Fliissigkeit und Losungsmitteldampf durch einen ver-
bliebenen Restdruck im Teflon-Druckgefdll. AuBBerdem kam es schon im Verlauf
der ersten Versuchsdurchfilhrungen zu einer Deformation des Teflon-
Druckgetiles aufgrund der thermischen Belastung. Nicht zuletzt lassen die relativ
hohen Anschaffungskosten solche Druckgefdfle fiir schulexperimentelle Zwecke
als ungeeignet erscheinen. Untersucht wurden im Rahmen dieser Arbeit die siu-
rekatalysierte Veresterung von Benzoesdure mit Methanol und die Etherspaltung
von Naphthylmethylether. Zum einen kam es hierbei zu den bereits beschriebenen
Problemen mit dem Teflon-Druckgefa3, zum anderen konnte keine Reaktionsbe-
schleunigung, wie in der Literatur beschrieben, festgestellt werden.

Die Erwédrmung kleiner Reaktionsansétze bei Normaldruck in einem offenen Re-
aktionssystem, ohne Freisetzung von gas- oder dampfformigen Stoffen in den
Applikatorraum, konnte durch den Einsatz eines mit Teflonschlauch ausgeriisteten
Mikrowellenofens realisiert werden (siche Abschnitt 5.3). Nachteilig ist bei die-
sem Autfbau, dass bei Reaktionsansétzen, die ein Losungsmittel bendtigen, dieses
meist zu stark abdampft und dem Reaktionsansatz verloren geht. Aulerdem kann
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es auf Grund des geringen Schlauchquerschnitts zu einem Druckaufbau im Reak-
tionsgefal bis hin zur Explosion kommen.

Die Ausstattung des Haushalts-Mikrowellenofens mit einem Riickflusskiihler
wurde nicht in Betracht gezogen, da sie einen Umbau erforderlich macht, der nur
von Fachpersonen durchgefiihrt werden darf.

Fiir die Entwicklung von Schulversuchen im Bereich der mikrowellenassistierten
organischen Stoffsynthese wurden besonders Reaktionssysteme beachtet, die kei-
ne leicht entziindlichen Gase oder Dadmpfe freisetzen und deshalb in offenen Re-
aktionsgefdllen im Mikrowellenofen erwdrmt werden konnen. Verschiedene Auto-
ren schlagen hierzu mikrowellenassistierte organische Synthesen an Festphasen
vor, wodurch auf Losungsmittel verzichtet werden kann. Beispielsweise beschrei-
ben BOGDAL, PIELICHOWSKI und JASKOT die Williamson’sche Ethersynthese, wo-
bei Alkohol und Halogenalkan von Kaliumcarbonat aufgenommen werden. Die
Reaktionsmischung wird nun im offenen Gefdll im Mikrowellenofen erhitzt. Die
Gefahr, dass der Alkohol aus dieser Mischung verdampft, ist jedoch nach eigenen
Angaben der Autoren hoch [76].

Die Ethersynthese an fester Phase konnte den Angaben der Literatur folgend nicht
nachvollzogen werden. Auch bei Verwendung einer geschlossenen Apparatur mit
Schlauchableitung und Kiihlfalle konnte keine Etherbildung festgestellt werden.

Die l6sungsmittelfreie Festphasensynthese stellte sich bei den Untersuchungen
allgemein als nicht geeignet fiir die Verwendung im Chemieunterricht heraus, da
die Reaktionsprodukte in jedem Fall zeitaufwendig von der Festphase wieder ab-
getrennt und aufgearbeitet werden miissen. Es ist anzunehmen, dass die mikrowel-
lenassistierte Methode der Festphasensynthese den Syntheseablauf aus Schiiler-
sicht zu stark kompliziert.

Grundsatzlich stellte sich somit der Haushalts-Mikrowellenofen bei den Untersu-
chungen zur mikrowellenassistierten organischen Stoffsynthese als ungeeignetes
Experimentiergerit heraus, da mit diesem kein kontrollierter Energieeintrag in das
Reaktionssystem moglich ist.

Die Untersuchungen zur mikrowellenassistierten organischen Stoffsynthese fiihr-
ten zur Entwicklung von lediglich zwei schulgeeigneten Versuchen:

Die Darstellung von Ethanal gelingt vorteilhaft im Mikrowellenofen durch Oxida-
tion von Ethanol mit Kupfer(Il)-oxid (Abschnitt 8.3 Versuch 26). Die Synthese
von Phthalocyanin gelingt mikrowellenassistiert mit klarerem Unterschied zwi-
schen Edukten und Produkt (Abschnitt 8.3 Versuch 27).

Im Schulexperiment wird schwarzes Kupferoxid hiufig als Oxidationsmittel in
der Organik verwendet. Zum Beispiel dient es zur Oxidation von Ethanol zu
Ethanal. In den klassischen Versuchsbeschreibungen zur Ethanol-Oxidation wird
das Kupfer(Il)-oxid in einer Quarzglasréhre mit einem Gasbrenner zum Glithen
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erhitzt, bevor dann langsam Ethanoldampf durch die Quarzglasrohre iiber das
Kupfer(IT)-oxid geleitet wird. Problematisch ist bei dieser Durchfiihrung, das
Kupfer(Il)-oxid ausreichend zum Gliihen zu bringen und wéhrend des Uberleitens
des Ethanoldampfs am Gliihen zu halten. Da dies nur unbefriedigend gelingt, ist
die Ausbeute an Ethanal meist sehr gering.

Schwarzes Kupferoxid ist ein guter Mikrowellensuszeptor und kann im Mikro-
wellenofen bereits nach wenigen Sekunden gleichmifig zum Glithen gebracht
werden. Mit einem einfachen Versuchsaufbau (siche Abbildung 43) gelingt es, die
Oxidation von Ethanol mit Kupfer(II)-oxid mit guter Ausbeute an Ethanal in dem
mit Teflonschlauch ausgeriisteten Haushalts-Mikrowellenofen durchzufiihren. Die
Stoffanderungen sind bei dieser Versuchdurchfiihrung sehr gut zu beobachten.
Das schwarze Kupferoxid wird fast vollstindig zu elementarem Kupfer reduziert.
Als Oxidationsprodukt entweicht dem Teflonschlauch auBlerhalb des Mikrowel-
lenofens ein siifllich riechendes, leicht kondensierbares Gas, das mit Schiff’s Rea-
genz als Aldehyd identifizierbar ist.

Glaswolle

Kupfer(Il)-oxid

Glaswolle
Sand durchfeuchtet
mit Ethanol

Abbildung 43:  Versuchsaufbau zur Ethanal-Synthese im Mikrowellenofen

Die Darstellung von Kupferphthalocyanin und anderen Phthalocyaninen ist als
Schulversuch fiir den Chemieunterricht der Sekundarstufe II interessant, da hier
das Themenfeld Farbstoffe verbindlicher Unterrichtsinhalt ist.

Die Phthalocyanine bilden eine wichtige Pigmentklasse und werden wegen ihrer
chemischen und thermischen Stabilitéit bei der Herstellung von Lack- und Druck-
farben verwendet. Kupferphthalocyanin (Heliogenblau B) ist ein intensiv blaues
Pigment. Technisch gewinnt man es durch Erhitzen von Phthalsdureanhydrid mit
Harnstoff und Kupfer(I)-chlorid unter Zusatz von Borsédure in einem hochsieden-
den Losungsmittel bei etwa 200°C [77]. Die Synthese der Komplexverbindung
verlauft nach dieser Vorschrift iiber mehrere Reaktionsstufen, was der Grund da-
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fiir sein diirfte, dass Schulversuche zur Synthese dieses organischen Farbpigments
nicht bekannt sind.

Die Synthese kann jedoch 16sungsmittelfrei in wenigen Minuten in einem offenen
Reaktionsgefdl im Mikrowellenofen durchgefiihrt werden und verlduft dabei in
einem Reaktionsschritt. Die Umsetzung erfolgt in der Schmelze, so dass die Zu-
gabe von Borsdure und Losungsmittel entfillt. Als Suszeptor werden wenige
Tropfen Wasser in der Reaktionsmischung benétigt [78].

Die Synthese verschieden dotierter Phthalocyanine kann in ergdnzenden Versu-
chen vorgenommen und die Farbigkeit der Produkte verglichen werden. Dabei
werden die aciden H-Atome der zwei NH-Gruppen des Ringsystems des Phthalo-
cyanins durch verschiedene Metallatome der Oxidationsstufe +2 substituiert.

NS
O N N
/NHZ Me2* : ~
o + o=c — N—Me—N
NH Mikrowelle ,
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5 Entwicklung von Experimentiertechniken zur Mikrowel-
len-Hochtemperaturerzeugung und deren Anwendungen
im Chemieunterricht

Die Arbeiten zur Hochtemperaturerzeugung im Mikrowellenofen ergaben sich aus
den Untersuchungen der Erwdrmungseigenschaften unterschiedlicher Stoffe im
Mikrowellenfeld und fiihrten zur Entwicklung der so bezeichneten Aktivkohle-
Suszeptor-Tiegel-Technik (AST-Technik).

Der grundlegende Ansatz besteht darin, Substanzen mit sehr guten Suszeptorei-
genschaften als Heizquelle flir solche Systeme zu nutzen, die sich alleine nicht im
Mikrowellenfeld erwérmen lassen oder erst bei hoherer Temperatur ankoppeln,
das heiB3t Mikrowellenenergie adsorbieren. Ziel der Entwicklungen war die Er-
zeugung moglichst hoher Temperaturen > 1.000°C, da dieser Temperaturbereich
mit den bisherigen schulexperimentellen Moglichkeiten nicht erreichbar ist.

Wie die Mikrowellen-AST-Technik im Sinne einer Optimierung und Erweiterung
der Hochtemperaturerzeugung im Experimentalunterricht eingesetzt werden kann
und dabei den in Abschnitt 2.5 aufgefiihrten schulspezifischen Anforderungen
Rechnung trigt, soll in Abschnitt 5.2 erldutert und in dieser Hinsicht mit den bis-
lang zur Verfiigung stehenden schulexperimentellen Moglichkeiten verglichen
werden.

Zunichst soll jedoch die AST-Technik und deren Entwicklung dargestellt werden,
damit verschiedene Ausfiihrungen in Abschnitt 5.2 verstdndlich werden.

5.1 Entwicklung der Aktivkohle-Suszeptor-Tiegel-Technik (AST-
Technik)

5.1.1 Grundlegende Voruntersuchungen

Um den Erwarmungseffekt festzustellen, den Mikrowellenstrahlung auf unter-
schiedliche Stoffe hat, wurde eine Anzahl laboriiblicher Chemikalien unter mog-
lichst vergleichbaren Bedingungen im Haushalts-Mikrowellenofen erhitzt. Die
Temperaturmessung erfolgte mit einem fokussierbaren Infrarotpyrometer. Es
konnte dabei nur ein kleiner Ausschnitt der Oberflichenwéirmeabstrahlung der
Substanzprobe erfasst werden, da durch ein einzelnes Loch des perforierten
Frontblechs fokussiert werden musste. Augrund dieser unzuldnglichen Messbe-
dingungen und der in Abschnitt 3.3.2.4 diskutierten grundlegenden Probleme der
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Reproduzierbarkeit im Haushalts-Mikrowellenofen, wurden die Untersuchungen
nicht weiter verfolgt.

Entsprechend den in Abschnitt 3.3.2.5 aufgefiihrten Untersuchungsergebnissen
zur Mikrowellenerwdrmung von Feststoffen und den eigenen pyrometrischen
Messungen, wurde jedoch Graphit als ein sehr guter Suszeptor fiir Mikrowellen-
strahlung festgestellt. Das Erwdrmungsverhalten von gekorntem Graphit oder
Graphitpulver ist im Mikrowellenofen sehr gut reproduzierbar.

Wird gekornte Aktivkohle in einem Mikrowellenofen bestrahlt, gliiht die Kohle
bereits nach kurzer Zeit auf. Mit pyrometrischen Reihenmessungen wurde eine
Temperatur von etwa 1.200 °C der gliihenden Aktivkohle ermittelt.

Die sehr guten Suszeptoreigenschaften der Aktivkohle erkldren sich durch die
Anteile graphitischen Kohlenstoffs und den hohen elektrischen Innenwiderstand
aufgrund der ausgeprégten Porenstruktur. Die sehr gute Suszeptibilitit des graphi-
tischen Kohlenstoffs ist wohl auf die leichte Anregbarkeit der delokalisierten 7-
Elektronen der sp>-hybridisierten Kohlenstoffatome zuriickzufiihren. Da durch die
Schichtstruktur des Graphits die elektrische Leitfiahigkeit parallel der Atomebenen
ebenfalls sehr gut ist, konnen grofere Graphitkdrper wie etwa Tiegel durch Mik-
rowellen nur langsam erwarmt werden. Allerdings ist zu beobachten, dass sich
sehr diinne Graphitschichten bei Mikrowellenanregung duf3erst schnell autheizen.
Der Effekt beruht wahrscheinlich auf dem steigenden elektrischen Widerstand bei
sinkendem schichttiefem Querschnitt.

Alternativ zu Graphit und Aktivkohle wurden unterschiedlich gekdrntes Silicium
und Siliciumcarbid als Suszeptoren getestet. Das Erwdrmungsverhalten dieser
Suszeptorproben war jedoch nicht ausreichend reproduzierbar.

5.1.2 Die Aktivkohle-Suszeptor-Tiegel-Technik (AST-Technik)

Prinzip der im folgenden beschriebenen Technik ist es, ein feuerfestes Reaktions-
gefd3 mit Suszeptormaterial zu ummanteln, der dann durch Bestrahlung im Mik-
rowellenofen stark erhitzt wird. Dadurch soll schlieBlich auch der Inhalt des Reak-
tionsgefdfes auf die gewiinschte hohe Temperatur gebracht werden.

Bei der Entwicklung und Verbesserung des Verfahrens wurde stets versucht, ei-
nerseits technische Aspekte zu optimieren und andererseits den schulexperimen-
tellen Rahmenbedingungen und Modglichkeiten gerecht zu werden. Besondere
Problemstellungen waren dabei die Minimierung des Warmeverlusts, insbesonde-
re durch Abstrahlung, und die Wahl der feuerfesten Materialien.
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Bei der Aktivkohle-Suszeptor-Tiegel-Technik, kurz AST-Technik, wird Aktiv-
kohle als Suszeptor und Heizmedium verwendet, die einen feuerfesten Tiegel
umgibt. Anfanglich wurde Aktivkohle in Pulverform eingesetzt. Dieses stellte
sich jedoch als ungeeignet heraus, da es durch unkontrollierte thermische Effekte
immer wieder zu Stauberuptionen kommt, die den Ofen verschmutzen. Dieses
Problem wurde durch Verwendung gekornter Aktivkohle gelost. Als Reaktionsge-
faBl wird ein Schmelztiegel aus Porzellan verwendet. Dieser wird in gekornte Ak-
tivkohle eingebettet. Die Aktivkohle wiederum ist in einer Sandmulde aufgeschiit-
tet. Der Sand in einem feuerfesten Gefdl3, zum Beispiel einer Porzellanschale oder
einem Tontopf vorgelegt (siche Abbildung 44). Die beschriebene Versuchsanord-
nung hat jedoch den Nachteil, dass der Sand vor einer erneuten Versuchsdurch-
fiihrung gesiebt werden muss, um die Aktivkohle zu entfernen und wieder neu
aufzuschiitten.

Abbildung 44: AST-Element mit Sandschiittung und gekornter Aktivkohle
als Suszeptor

Obwohl Kohle und Tiegel nach Einschalten der Mikrowelle schnell zum Glithen
kommen, ist die Erwdrmung der Ofeninnenwinde und des Frontblechs durch Hit-
zeabstrahlung nach einer Betriebsdauer von etwa 10 Minuten unkritisch. Da je-
doch auch das Sandbad sehr heil3 wird, darf es nicht direkt auf den Glasdrehteller
gestellt werden. Als stabile und feuerfeste Unterlage eignet sich ein Gasbeton-
stein. Dieser ldsst sich mit einfachem Werkzeug auf die erforderlichen Kanten-
mafle (z. B. 6 cm x 6 cm x 3 cm) zuschneiden. Der Aufbau wird im Mikrowellen-
ofen ohne Drehteller in einen Bereich hoher Strahlungsintensitét gestellt (Abbil-
dung 45) (vergleiche dazu Versuch 3).
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Abbildung 45: AST-Element im Mikrowellenofen

Bei der Weiterntwicklung der AST-Technik wurde deshalb auf losen Sand als
isolierende Grundlage fiir die Aktivkohleschiittung verzichtet. Stattdessen wurde
ein Tonblumentopf zur direkten Aufnahme der gekoérnten Aktivkohle verwendet
(Abbildung 46). Aufgrund der relativ groBen Menge an eingesetzter Aktivkohle
wird die maximale Tiegeltemperatur erst nach etwa vier Minuten Mikrowellenbe-
strahlung erreicht, bleibt dann aber konstant erhalten und liegt bei etwa 1.200 °C.
Durch Verunreinigungen der gekornten Aktivkohle bedingt kann es anfanglich in
geringem Mafle zu einer Freisetzung und zum Abbrand von Schwefelverbindun-
gen kommen. Diese Phdnomene sind jedoch im Hinblick auf die Betriebssicher-
heit unbedenklich. Unbefriedigend bleibt bei dieser Versuchsanordnung die ther-
mische Isolation durch den Tontopf, der dariiber hinaus durch die thermische Be-
anspruchung leicht bricht und deshalb zur Stabilisierung in einen zweiten Tontopf
gestellt werden muss.

Die Entwicklung der AST-Technik schlieft mit einer Losung ab, bei der Ofen-
mortel (aus dem Baumarkt) als Isolation verwendet wird. Als feuerfeste Form fiir
Tiegel und Aktivkohle wird ein kleiner Tonblumentopf vorbereitet. Dieser wird
mit hochtemperaturstabilem Ofenmortel gefiillt. Zur spédteren Aufnahme der Ak-
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tivkohle und des Tiegels wird die Mortelfiillung ausgehohlt (Abbildung 47 und
Abschnitt 8.2).

Dieser Aufbau gestattet eine befriedigende Isolation der Aktivkohle und des Tie-
gels. Die Herstellung ist preiswert und einfach durchfiihrbar. Allerdings ist zum
Abbinden und Trocknen des Ofenmdortels ein Zeitbedarf von etwa einem Tag ein-
zurechnen. Das AST-Element kann fiir fiinf bis zehn Versuchsdurchfiihrungen
verwendet werden. Ein Austausch wird notwendig, da es durch die thermische
Belastung auf Grund des schnellen Aufheizens und langen Glithens zu Rissbil-
dungen im Mortel kommt und das AST-Element langsam zerfallt.

Porzellantiegel

Tontopf

Aktivkohle
(~ 2 mm gekornt]

Abbildung 46: AST-Element mit doppeltem Tontopf

L Porzellantiegel

Aktivkohle
(gerkdrnt ~ 2 mm)

Tontopf

Ofenmortel

Abbildung 47: AST-Element mit Mdrtelform
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5.1.3 Die Graphit-Suszeptor-Tiegel-Technik (GST-Technik) als Vari-
ante der AST-Technik

Als Variante der AST-Technik wurde die Graphit-Suszeptor-Tiegel-Technik
(GST-Technik) entwickelt. Ausgangspunkt ist auch hier die sehr gute Suszeptibi-
litdt des graphitischen Kohlenstoffs, welcher als Heizmedium im Mikrowellen-
ofen eingesetzt wird. Im Unterschied zur AST-Technik wird hier jedoch reines
Graphitpulver in diinnen Schichten verwendet. Das Prinzip der GST-Technik be-
steht darin, dass die Hohlung der hochtemperaturbestdndigen Form, welche die
Tiegelwand umgibt mit einer diinnen Graphitschicht iiberzogen wird (Abbildung
48). Die Graphitbeschichtung wird im Mikrowellenofen zum Glithen gebracht und
heizt so den Tiegel gleichmafBig.

Graphitbeschichtung

Porzellantiegel

Tontopf

Ofenmortel

Abbildung 48: GST-Element im Léngsschnitt

Da die diinne Graphitschicht bei Verwendung im Mikrowellenofen sehr schnell
abbrennen wiirde, muss der Porzellantiegel hier im Unterschied zur AST-Technik
in der genau an die Tiegelwand angepassten Form stehen. Zur Beschichtung der
Hohlung benotigt man lediglich ein Graphitspray, wie es im Elektrohandel erhélt-
lich ist. An Stelle des Sprays kann auch mit einer Suspension von Graphitpulver
in Isopropanol gearbeitet werden, die mit einem Pinsel aufgetragen wird. Aller-
dings kommt es auch zum allmédhlichen Abbrand der diinnen Graphitbeschichtung
und so zu einem Verlust an Suszeptormaterial.
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Vorteil der GST-Technik ist, dass der Suszeptor fest mit der feuerfesten Form
verbunden ist und nicht, wie dies bei der AST-Technik der Fall ist, bei jedem Ver-
such neu prépariert werden muss. Allerdings liegt die maximal erreichbare Tiegel-
temperatur bei Verwendung der GST-Technik im Durchschnitt bei 1.100 °C, also
etwa 100 °C niedriger als bei der AST-Technik.

Bei einer sehr eleganten, aber teuren Ausfiihrung der GST-Technik wird aus
Quarzglas ein Tiegel mit passender Hiilse hergestellt. Dies kann zum Beispiel
durch planes Abschmelzen eines Kegelschliftkerns und einer Kegelschliffhiilse
erfolgen. Die AuBlenwand des Tiegels wird mit Graphit diinn beschichtet. Der
beschichtete Tiegel wird in die Hiilse eingesetzt. Die Tiegelapparatur kann in ei-
nen im Querschnitt aufgesdgten Nickeltiegel eingesetzt werden. Dieser dient dann
als Reflektor fiir Mikrowellenstrahlung und trigt zur schnelleren Aufheizung des
bestrahlten Tiegels bei. Die Tiegelapparatur mit Reflektor wird in die Ofenmortel-
form gestellt (Abbildungen 49 und 50).

Bei dieser Ausfithrung kommt es kaum zum Abbrand der Graphitbeschichtung.
Die Ofenmortelform wird weniger thermisch beansprucht und kann viele Male
wiederverwendet werden. Dennoch ist diese Ausfithrung der GST-Technik aus
Kostengriinden kaum anwendbar, insbesondere da es bei vielen Versuchsvor-
schldgen zur bleibenden Verunreinigung des Tiegels, hier also des aufwendig
hergestellten Quarzgefdfles, kommt. Zur Veraschung organischer Materialen ist
diese Ausfithrung der GST-Technik jedoch zu empfehlen.
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Isolationsform
(Ofenmértel in Tontopf)

r Nickeltiegel)

Abbildung 49: Bauteile fiir das GST-Element aus Quarzglas gefertigt

Abbildung 50: GST-Element aus Quarzglas gefertigt
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5.2 Vergleich der AST-Technik mit klassischen Experimentier-
techniken zur Hochtemperaturerzeugung im Schulversuch

Die Erzeugung hoher Temperaturen ist im Experimentalunterricht bisher aus
technischen und finanziellen Griinden an Schulen kaum durchfiihrbar. Den meis-
ten Schullaboren stehen lediglich einfache Gasbrenner oder Geblédsebrenner zur
Verfiigung. Der Umgang mit dem Geblisebrenner erfordert Ubung und ist auf
Grund der groBlen und dabei doch entleuchteten Flamme als relativ gefahrlich zu
beurteilen. Obwohl die Flammentemperatur des Geblédsebrenners bei ca. 1.300 °C
liegt, wird beim Erhitzen von Stoffen eine Glithtemperatur > 1.000 °C nicht ohne
weiteren Aufwand erreicht. Ein Porzellantiegel lédsst sich in der Brennerflamme
zwar nach einiger Zeit zum Glithen bringen, die Temperatur im Tiegelinneren
betrdgt dabei jedoch nur ca. 900 °C. Werden fiir den Schulversuch noch héhere
Temperaturen bendtigt, ist bisher die Anschaffung eines elektrischen Wider-
standsofens notig, mit dem sich je nach Bautyp und Leistungsaufnahme Ofen-
raumtemperaturen bis zu 1.200 °C erreichen lassen. Solche Labordfen haben al-
lerdings eine Autheizdauer zwischen 15 und 110 Minuten und miissen deshalb
schon vor der Unterrichtsstunde aufgebaut und in Betrieb genommen werden. Die
Anschaffungskosten liegen bei liber 1.000 € und sind damit kaum aus den Fi-
nanzmitteln der Schulen zu bezahlen.

Die experimentelle ErschlieBung vieler Themen erfordert jedoch das Glithen oder
Schmelzen von Stoffen. Beispiele hierfiir sind das Darstellen von Metallen und
Metalllegierungen, das Schmelzen von Oxiden zur Glasdarstellung oder das Glii-
hen zur Darstellung von Farbpigmenten. Viele typische Herstellungs- und Verar-
beitungsverfahren der chemischen Industrie beinhalten chemische oder physikali-
sche Prozesse, die bei Temperaturen > 1.000 °C ablaufen. Hier seien als weitere
Beispiele die Calcination und das Sintern von Keramiken genannt. Die Umset-
zung dieser Themen im Experimentalunterricht ist auch aufgrund ihrer starken
Alltags-, Lebenswelt und Produktrelevanz sehr wiinschenswert.

Mit der Mikrowellen-AST-Technik lassen sich nun in einem Porzellantiegel
Temperaturen von 1.200 — 1.300 °C erzeugen, die mit einem Gebldsebrenner oder
einem kleinen Brennofen nicht erreicht werden konnen. Damit erdffnet sich dem
Chemie-Experimentalunterricht ein groles Spektrum an wichtigen und interessan-
ten Hochtemperaturversuchen. Verschiedene Anwendungsmoglichkeiten wurden
im Rahmen dieser Arbeit untersucht und eine Reihe von Schulversuchen dazu
entwickelt, die in Abschnitt 8.3 aufgefiihrt werden.

Der Aufbau ist unkompliziert und erfordert lediglich fiinf bis zehn Minuten. Eine
Vorlaufzeit, wie dies zum Aufheizen eines Laborofens notwendig ist, entfallt.
Auch die Versuchsdauer zum Erhitzen, beziechungsweise Glithen eines Tiegels ist
mit einem Zeitrahmen von flinf bis fiinfzehn Minuten im Vergleich zum Glithen
im Laborofen sehr gering.
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Die Zeit- und Temperaturoptimierung, die bei der Hochtemperaturerzeugung mit-
tels AST-Technik im Vergleich zum Laborofen erzielt wird, wurde am Beispiel
eines Widerstand-Ofens untersucht.

Der verwendete Simon-Miiller-Ofen verfiigte iiber eine Leistungsaufnahme von
1.000 Watt. Das Volumen der Ofenkammer betrug etwa 500 cm’. In die
Ofenkammer wurde als zu erhitzender Testkorper ein 20 ml Porzellantiegel einge-
stellt. Im Vergleichsversuch wurde dieser Tiegel mit der AST-Technik im Mik-
rowellenofen erhitzt. Der Aufnahme des Temperaturverlaufs erfolgte mit einem
Infrarotpyrometer. Die Messung der Oberflachentemperatur der inneren Tiegel-
wand geschah im Falle des Mikrowellenofens durch ein Loch der Frontblechper-
foration, beim Simon-Miiller-Ofen durch ein kleines Loch im Ofendeckel. Das
Infrarotpyrometer hatte einen Messbereich von 600 °C bis 1.600°C.

Der Porzellantiegel zeigte bei Anwendung der AST-Technik eine extreme Auf-
heizrate. Bereits nach etwa vier Minuten war eine stabile Endtemperatur von etwa
1.300°C erreicht (Abbildung 51). Um den Mikrowellenofen nicht zu stark zu be-
lasten, wurde der Versuch nach etwa 20 Minuten abgebrochen. Nach dieser Zeit
erreichte die Temperatur im Simon-Miiller-Ofen gerade die untere Messgrenze
des Pyrometers. Eine Endtemperatur von etwa 900°C stellte sich nach etwa 75
Minuten ein (Abbildung 52).
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Abbildung 51: Temperaturverlauf der Erwdrmung eines 20 ml Porzellantiegels
mit AST-Technik in der Mikrowelle
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Abbildung 52: Temperaturverlauf der Erwédrmung eines 20 ml Porzellan-

tiegels mit AST-Technik in der Mikrowelle und im Simon-Miiller-Ofen

Die Anschaffungskosten fiir den bendtigten Haushalts-Mikrowellenofen betragen
im Mittel zur Zeit (Jahr 2004) 70 €, liegen damit weit unter denen fiir elektrisch
beheizte Labordfen und konnen mit den laufenden Finanzmitteln der meisten
Schulen wohl getragen werden. Die Materialkosten fiir die AST-Technik ohne
Porzellantiegel betragen etwa 0,40 € pro Versuch. Durch die direkte Anregung der
Aktivkohle als Heizmedium fokussiert sich die eingebrachte Heizenergie auf den
Porzellantiegel. Im Vergleich dazu muss beim Laborofen die gesamte Ausklei-
dung des Ofenraumes, bestehend aus Schamottesteinen, aufgeheizt werden. Die
Betriebskosten liegen dadurch fiir den Mikrowellenofen bei gleicher Leistungs-
aufnahme niedriger. Geeignet sind gerade die preiswerten und in ihrer Ausstat-
tung einfachen Mikrowellendfen. Diese Gerite sind robust, sehr einfach zu bedie-
nen und zu reinigen.

Die AST-Technik ist sowohl fiir den Demonstrationsversuch, als auch fiir das
Schiilerexperiment geeignet. Eingeschrankt ist der Einsatz im Demonstrationsver-
such jedoch dadurch, dass die Beobachtung des Versuchsablaufs wihrend des
Erhitzens beziehungsweise Glithens nicht von allen Schiilern gleichzeitig erfolgen
kann. Dieses Problem kann dadurch gelost werden, dass der Experimentator die
Schiiler einzeln oder in kleinen Gruppen vor das Mikrowellengerit treten lasst,
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damit diese die Vorgidnge im Ofenraum beobachten und gegebenenfalls den ande-
ren Mitschiilern mitteilen konnen. Eine andere Losung bietet die Mdglichkeit der
Videoiibertragung auf einen Monitor oder die Videoprojektion. Die Moglichkeit
der kontinuierlichen Beobachtbarkeit des Versuchsablaufes im Ofeninnenraum
stellt an sich jedoch schon einen Vorteil der Mikrowellen-AST-Technik dar. La-
bor- beziehungsweise Brenndfen kdnnen wéhrend des Betriebs nur kurz zur Beo-
bachtung des Versuchsfortschritts gedffnet werden, eine kontinuierliche Beobach-
tung ist auch mit medialen Hilfsmitteln kaum mdglich.

Mit der Haushalts-Mikrowelle steht ein leichtes, gut transportables Gerdt zur Ver-
figung, das unkompliziert auch fiir Schiilerversuche aufgestellt werden kann. Die
Anschaffung mehrerer Geridte erscheint aufgrund des relativ niedrigen Preises
realistisch, so dass Schiilergruppen parallel experimentieren konnen.

Das Gefdahrdungspotential ist bei Beachtung der Versuchsvorschriften und der
grundsitzlichen Bedienungsvorschriften {iberschaubar. Eine Gefdhrdung der
Schiilerinnen und Schiiler durch Verbrennungen besteht zwar auch bei der Mik-
rowellen-AST-Technik, beschriankt sich jedoch auf das erhitzte AST-Element und
den gliihenden Tiegel. Eine Gefdhrdung durch heifle Gerdteoberflichen oder den
Innenraum des Ofens, wie bei es bei elektrisch beheizten Ofen der Fall ist oder
durch offenes Feuer, wie beim Gebldsebrenner, ist hier nicht gegeben. Sollen
Schiilergruppen mit der Mikrowellen-AST-Technik arbeiten, miissen die Arbeits-
abldufe, die Schutzmafnahmen und das manuelle Vorgehen unbedingt vorher
durchgesprochen und vorgefiihrt werden.

Wichtig in diesem Zusammenhang ist auch die gute Ubersichtlichkeit, Durchfiihr-
barkeit und Verstindlichkeit der Mikrowellen-AST-Technik fiir Schiiler. Als Ar-
beitsgerdt im Labor erscheint der Mikrowellenofen zunichst ungewohnt, ist aber
von seiner Funktion den Schiilern meist bekannt. Das AST-Element kann mit
einfachen und ungeféhrlichen Materialien und Gerédten von den Schiilern selbst
hergestellt werden. Etwas Ubung erfordert das Befiillen des AST-Elements mit
der Aktivkohle, stellt aber keine manuelle Schwierigkeit dar. Genauso verhilt es
sich beim Umgang mit der Tiegelzange zum Fassen des heilen AST-Elements.
Die einzelnen Arbeitsabldufe sind nach bisherigen Erfahrungen fiir die Schiiler
gut verstdndlich und kénnen beim Experimentieren nachvollzogen werden.
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5.3 Ausrustung des Haushalts-Mikrowellenofens mit Gasableitung

Prinzipiell verbietet sich der Einsatz des Haushalts-Mikrowellenofens, wenn die
zu erhitzenden Stoffe wihrend der Verweildauer im Ofen-Innenraum leichtent-
zlindliche Gase oder Dampfe entwickeln und diese freigesetzt werden konnen
(siche Abschnitt 3.4). Mit einem diinnen Teflonschlauch kann jedoch der Haus-
halts-Mikrowellenofen so ausgeriistet werden, dass solche Versuche in kleinem
Malistab dennoch gefahrlos durchgefiihrt werden kénnen.

Die Ausriistung des Ofens mit Teflonschlauch ermdglicht die Durchfiihrung einer
Anzahl anorganischer und organischer Pyrolyseversuche, sowie anderer Reaktio-
nen, bei denen gas- oder dampfformige Reaktionsprodukte abgefiihrt werden
miissen oder auBlerhalb des Mikrowellenofens aufgefangen werden sollen. Auch
das Einleiten von Gasen in eine im Ofenraum befindliche Reaktionsapparatur ist
nun moglich.

Es eignen sich nur solche Mikrowellenofen, die werkseitig iiber ein Loch mit ei-
nem Durchmesser von mindestens 6 mm im Blech der Decke des Ofen-
Innenraums verfiigen. Solche Geréte findet man im Elektrohandel hdufig in der
unteren Preisklasse (60 bis 80 €). Zur Montage des Teflonschlauchs muss das
duBere Verkleidungsblech abgeschraubt werden. Der Schlauch mit einem Durch-
messer von 6 mm und etwa 80 cm Lénge wird durch das nun freiliegende Loch
des Deckenblechs geschoben, bis das Schlauchende etwa zehn Zentimeter in den
Ofen-Innenraum hineinragt. An dieses Schlauchende wird spéter das Reaktionsge-
faB} angeschlossen. Das andere Ende des Teflonschlauchs fiihrt man durch einen
der Beliiftungsschlitze des Bodenblechs oder des Riickenblechs vom Ofen-
Zwischenraum nach auflen. An dieses Schlauchende kann spéter zum Beispiel ein
Gasometer zum Auffangen von Reaktionsgasen oder eine Druckflasche zum Ein-
leiten eines Gases angeschlossen werden (Abbildung 53). Nachdem man den
Schlauch in moglichst kurzer Strecke und knickfrei im Ofen-Zwischenraum ver-
legt hat, wird das duBere Verkleidungsblech wieder angeschraubt. Der Glasdreh-
teller des Mikrowellenofens wird entfernt.

Hier soll ausdriicklich betont werden, dass bei dieser Ausriistung keine sicher-
heitsrelevanten Verdnderungen am Gerét vorgenommen werden!
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Teflon- Luftungs- Loch im Blech der
schlauch schlitz Ofen-Innenwand
—~ Magnetron
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Abbildung 53:  Schematische Darstellung eines Haushalts-Mikrowellenofens
ohne duBeres Verkleidungsblech mit Teflonschlauch ausgeriis-
tet.
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5.4 Anwendungen der AST-Technik im Schulversuch

Ziel der Untersuchungen und Entwicklungen zur Anwendung der AST-Technik
im Schulversuch war es, die schulexperimentellen Mdglichkeiten im Bereich der
Darstellung von Hochtemperaturprozessen und -reaktionen zu optimieren und zu
erweitern.

Prinzipiell bieten sich hier alle Schmelzprozesse und Reaktionsprozesse im Tem-
peraturbereich von 1.000°C bis 1.200°C an. Héhere Temperaturen konnen mit der
AST-Technik kaum erreicht werden, niedrigere Temperaturen sind einfacher mit
einem Gasbrenner erreichbar.

Es wurden folgende Anwendungsmoglichkeiten untersucht:

e Darstellen und Schmelzen von Glésern

e Schmelzen von Metallen

e Darstellen von Metallen durch Reduktion der Metalloxide
e Darstellen von Metalllegierungen

e Darstellen anorganischer Farbpigmente und Luminophore

e Glithen von Gips

5.4.1 Darstellen und Umschmelzen von Glasern von Altglas

Die Beschiftigung mit dem Werkstoff Glas im Chemieunterricht oder in Projekt-
wochen ist bei Schiilern wie auch bei Lehrern sehr beliebt. Der thematische Zu-
gang ist vielfdltig, finden doch Gléser gerade in unserer Zeit zahlreiche neue, du-
Berst vielseitige Anwendungen. Das Schmelzen von Gléisern ist im Hinblick auf
das Recycling von Altglas, insbesondere Flaschenglas, von besonderer dkologi-
scher und 6konomischer Bedeutung.

Fast sdmtliche in der Technik wichtigen Glédser haben jedoch eine Schmelztempe-
ratur von iiber 1.000 °C. Reines Quarzglas wird bei etwa 2.000 °C geschmolzen,
Flaschengléser bei etwa 1.200 °C. Mit den in Schulen iiblichen Gasbrennern kon-
nen solche Temperaturen kaum erzeugt werden. Selbst mit Gebldsebrennern wer-
den nur nach ldngerem Erhitzen Tiegeltemperaturen von etwa 1.000 °C erreicht.
Um tiberhaupt das hochinteressante Gebiet der Gldser experimentell zuginglich
zu machen, wird in der methodisch-didaktischen Literatur bisher vor allem die
Herstellung von Bleiboratgldsern empfohlen, die bereits bei etwa 750 °C ge-
schmolzen werden konnen [79]. Die Verwendung von Bleiverbindungen ist je-
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doch im Schiilerexperiment nicht erlaubt und sollte auch im Demonstrationsexpe-
riment vermieden werden, da beim Schmelzen der Glasmischung Rauchemissio-
nen auftreten.

Unter Verwendung der AST-Technik wurde die Schmelzbarkeit verschiedener
Gemenge zur Darstellung von bleifreiem Borsilikatglas untersucht. Sehr gute
Schmelzeigenschaften zeigt hierbei ein Gemenge der Zusammensetzung 5% SiO»,
10% NayCOs, 10% CaCOs, 55% H3BO3, 20 % LiCOs. Das Gemenge schmilzt im
Verlauf von etwa 4 Minuten im Tiegel des AST-Elements im Mikrowellenofen
zusammen (Abbildung 54). Die Schmelze ist nach 10 Minuten weitgehend gelédu-
tert, das heilt frei von Gasblasen, die bei der thermischen Zersetzung der Carbo-
nate entsehen. Nach dem Herausnehmen des Tiegels aus dem Mikrowellenofen
bleibt die Schmelze noch etwa eine halbe Minute soweit fliissig, dass kleine Glas-
tropfen gegossen werden konnen (Abbildung 55) (Abschnitt 8.3 Versuch 29).

Abbildung 54: Glasschmelze wéhrend der Bestrahlung im AST-Element
im Mikrowellenofen
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12 mm

Abbildung 55: Mit AST-Technik hergestellte Glasperlen

Mit der AST-Technik gelingt es weiterhin problemlos, unterschiedliche giangige
Glassorten, zum Beispiel Fensterglas und Lampenglas zu schmelzen. Das Um-
schmelzen von Flaschenglas oder Duran®-Glas, zeigt etwa die Grenze der AST-
Techik auf. Die erhaltene Schmelze lésst sich zu Fidden ziehen, ist jedoch nicht so
fliissig, dass sie sich gieBen ldsst. Noch hoher schmelzende Glassorten wie Py-

rex"-Glas oder etwa Quarzglas sind auch durch dieses Verfahren nicht zugénglich
(Abschnitt 8.3 Versuche 30, 31).

Untersucht wurden auch die experimentellen Moglichkeiten der Darstellung von
Emails, so wie der Glasfarbung.

Mit der AST-Technik gelang das Emaillieren kleinerer Kupfermiinzen (Abschnitt
8.3 Versuch 32). GroBere Metallgegenstinde konnten nicht erfolgreich emailliert
werden, da es hier beim Abkiihlen in allen Féllen zum Bruch der Emailschicht
kam.

Gefarbte Glaser wurden durch Zusatz von Spuren Kobalt(I)-oxid (tiefblau), Kup-
fer(Il)-sulfat (blau), Chrom(IIl)-oxid (griin) zum Glasgemenge hergestellt (Ab-
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schnitt 8.3 Versuch 29). Die Rotfirbung von Glas stellte eine besondere experi-
mentelle Herausforderung dar und wurde von den Schiilern im Rahmen des
NaT-Working-Projekts versucht (siche Kapitel 6).

5.4.2 Schmelzen von Metallen

Das Schmelzen ist unter anderem beim Metall-Recycling von grofer Bedeutung.
In der Literatur finden sich deshalb immer wieder Vorschlidge fiir Unterrichtsein-
heiten und Experimente, insbesondere zum Recycling von Aluminium und Silber.
Dabei erscheint jedoch das Umschmelzen hinsichtlich der benétigten Temperatur
beziehungsweise der verwendeten Chemikalien problematisch.

BLUME beschreibt im jlingsten Beitrag zum Thema Aluminium-Recycling das
Umschmelzen von Aluminiumfolie unter Verwendung von zwei Bunsenbrennern,
als Flussmittel wird Natriumfluorid eingesetzt [80], dessen Verwendung in der
Schule bedenklich ist.

Das Umschmelzen von Aluminiumstiicken wurde unter Verwendung der AST-
Technik untersucht und bietet im Ergebnis eine gute Alternative zu den vorhande-
nen Versuchsvorschldgen. Als Flussmittel wird hierbei Natriumchlorid verwendet.
Dieses ist im Gegensatz zum Natriumfluorid ungiftig und ldsst sich mit der AST-
Technik problemlos in kurzer Zeit schmelzen (Abschnitt 8.3 Versuch 33).

Im Themenbereich Metallrecycling wird hdufig auch die Aufarbeitung von Sil-
berabfillen als Schulversuch beschrieben [z. B. 81]. Dabei handelt es sich um die
Zementation von Silber aus verbrauchten silbersalzhaltigen Fixier- und Bleichbé-
dern durch Zugabe von Zink. Das Silber féllt dabei als schwarzes Metallpulver an
und wird nicht weiter aufgearbeitet. Da die Schmelztemperatur des Silbers 961°C
betrigt, kann das Pulver auch nicht mit dem schuliiblichen Gasbrenner zu einem
Regulus geschmolzen werden.

Die Schiiler haben jedoch hdufig Schwierigkeiten, dieses Produkt als reines ele-
mentares Silber zu akzeptieren, da ihnen Silber aus ihrer Lebenswelt als hell me-
tallisch-glinzender Stoff im Bewusstsein ist.

Es erschien deshalb sinnvoll zu untersuchen, ob das pulverférmige Silber mit Hil-
fe der AST-Technik zu einem Regulus umgeschmolzen werden kann, der dann
das typische Aussehen von metallischem Silber zeigt.

Schwarzes Silberpulver, das durch Zementation von Silbersalzlosung erhalten
wurde, konnte ohne groflen Aufwand im AST-Element innerhalb von etwa zehn
Minuten bei ca. 1.000 °C unter einer Borax-Schmelze zu einem silbermetallisch
glinzenden Regulus geschmolzen werden kann (Abbildung 56) (Abschnitt 8.3
Versuch 34).



5 Entwicklung von Experimentiertechniken zur Mikrowellen- 118
Hochtemperaturerzeugung und deren Anwendungen im Chemieunterricht

Abbildung 56: Mit AST-Technik hergestellter Silberregulus

5.4.3 Darstellen von Metallen durch Reduktion der Metalloxide

Die Herstellung von Gebrauchsmetallen, insbesondere von Kupfer und Eisen, ist
bereits im Anfangsunterricht Chemie verbindlicher Lerninhalt und wird in den
folgenden Jahrgangsstufen immer wieder in unterschiedlichen Zusammenhingen
thematisiert.

Zur Metalldarstellung beschreibt die Literatur zwar einige Schulexperimente
[z. B. 82], jedoch bleiben gerade die vorgeschlagenen Experimente zu technisch
interessanten Hochtemperaturreaktionen, bei denen Kohlenstoff als Reduktions-
mittel eingesetzt wird, im Ergebnis unbefriedigend.

Die grofitechnische Herstellung vieler Metalle erfolgt durch Reduktion der Erze
bei hoher Temperatur. Zugeschlagenes Reduktionsmittel ist dabei hdufig Kohlen-
stoff.

Untersucht wurden im Rahmen dieser Arbeit die Reduktion von Kupfer(Il)-oxid
und Eisen(Ill)-oxid mit Aktivkohle, mit dem Ziel, die Quantitdt und Qualitdt der
Metallausbeute zu verbessern.
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Kupferdarstellung

GroBtechnisch wird Rohkupfer durch Rosten und Umsetzen sulfidischer Kupfer-
erze gewonnen. Ein Reduktionsmittel wird hier nicht zugeschlagen.

Im Schulversuch sollte jedoch kein sulfidisches Kupfererz oder Kupfersulfid als
Modellsubstanz verwendet werden, um die Entwicklung von Schwefeldioxid zu
vermeiden. Im Reagenzglasversuch ist es jedoch moglich, Kupferbronze aus einer
Mischung von Kupfer(II)-oxid und Kohlepulver durch Glithen darzustellen. Das
Kupfer liegt dabei am Ende der Reaktion feinverteilt im Pulvergemenge vor und
kann nicht ohne weiteres aus dem Gemenge isoliert werden.

Zur Darstellung von Kupfer im Mikrowellenofen bietet sich Kupfer(Il)-oxid an,
da es selbst gute Suszeptoreigenschaften hat und so direkt im Mikrowellenfeld
erhitz werden kann. Im Tiegel des AST-Elements ladsst sich Kupfer(Il)-oxid ge-
mischt mit gekdrnter Aktivkohle sehr effektiv zur Reaktion bringen. Da Aktiv-
kohle als Reduktionsmittel und zugleich als Suszeptor dient. Nach etwa fiinf Mi-
nuten ist die Umsetzung beendet und das elementare Kupfer liegt im Tiegel neben
restlicher Aktivkohle als Schmelze vor. Diese lésst sich auf einer feuerfesten Un-
terlage ausgieflen und erstarrt zu einem Metallregulus, der nur an seiner Oberflé-
che wieder oxidiert ist (Abbildung 57 ) (Abschnitt 8.3 Versuch 35).

<
20 mm

Abbildung 57: Mit AST-Technik hergestellte Kupferreguli

Eisendarstellung

Eisen ist das wichtigste Gebrauchsmetall. Deshalb ist die Darstellung der Rohei-
sengewinnung durch Reduktion oxidischer Eisenerze mit Koks im Hochofen ein
verbindlicher Unterrichtsinhalt. Im Schulexperiment wird jedoch der in seiner
Durchfiihrung spektakuldre Aluminothermische Prozess zur Herstellung von Ei-
sen gezeigt, der aber nur von eingeschriankter technischer Relevanz ist. Der Hoch-
ofenprozess kann als Modellversuch nur mit grolem zeitlichen Aufwand durchge-
fiihrt werden. Modellexperimente zum Hochofenprozess wurden beschrieben
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[83], gestalten sich jedoch schwierig. Prinzipiell wird dabei rotes Eisenoxid mit
Koks und Aktivkohle gemischt und in einem ausreichend temperaturbestindigen
Zylinder (beispielsweise Quarzglas) zur Reaktion gebracht. Dazu wird zunéichst
etwas Aktivkohle am Boden des Zylinders durchgegliiht, indem diese angeziindet
und von unten ein Luftstrom iiber die Aktivohle geleitet wird. Gliiht die Kohle
ausreichend, werden abwechselnd Eisenoxid und Koks dariiber geschichtet. Der
Luftstrom bleibt erhalten und wird entsprechen reguliert, so dass die Reaktion
vollstindig ablduft. Nach beendeter Reaktion und einer Abkiihlzeit soll dann im
Idealfall ein Roheisenregulus der Apparatur entnommen werden konnen. Proble-
matisch ist bei diesem Vorgehen besonders die Regulierung der Luftzufuhr, die
indirekt die Temperatur und damit den Reaktionsprozess im Zylinder bestimmt.
Der Fortgang der Reaktion durch den Zylinder geschieht nur langsam. Meist er-
hilt man bei diesem Modellversuch zwar ein magnetisches Produkt, das jedoch
kein Roheisen ist, sondern durch Teiloxidation oder Reoxidation entstandenes
ferrimagnetisches Eisenoxid.

Die Moglichkeit der Reduktion von Eisen(Ill)-oxid mit Aktivkohle als Redukti-
onsmittel wurde untersucht, da sowohl die Aktivkohle als auch das Eisen(III)-oxid
sehr gute Suszeptoreigenschaften aufweisen und unter diesen Bedingungen die
Erzeugung einer Eisenschmelze zur Gewinnung eines Eisenregulus als mdglich
erschien.

Aus feuerfestem Mortel wurde ein einseitig geschlossener Hohlzylinder herge-
stellt an dessen geschlossenem Ende ein Loch zur spéteren Luftzufuhr belassen
wurde (Abbildung 58). Der Zylinder wurde nun mit abwechselnden Schichten von
Aktivkohle und rotem Eisenoxid befiillt. Der Haushalts-Mikrowellenofen war mit
Teflonschlauch ausgertistet (siehe Abschnitt 5.3). Der Teflonschlauch wurde ei-
nerseits im Ofenraum mit dem Loch am Boden des Hohlzylinders verbunden,
auBen andererseits an ein Luftgeblise angeschlossen. Die obere Offnung des Mor-
tel-Zylinders wurde abgedeckt. Die Reaktion zwischen Aktivkohle, der eingebla-
senen Luft und dem Eisenoxid konnte nun ohne weiteres im Mikrowellenofen
gestartet werden.
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Mértelform

Hohlzylinder

/ Luftzufuhr

Abbildung 58: Mortelform zur Reduktion von Eisenoxid mit Aktivkohle unter
Luftzufuhr im Mikrowellenofen

Diese Versuchanordnung verliert zwar an Modellcharakter, da hier Mikrowellen-
energie eingetragen wird, jedoch erscheint hier die erforderliche Reaktionstempe-
ratur besser erreichbar als beim oben beschriebenen Versuchsaufbau und auch der
Reaktionsfortgang ist schneller. Allerdings ist auch hier die Regulierung der Luft-
zufuhr problematisch, da Luftsauerstoff einerseits ausreichend zur Reaktion mit
der Aktivkohle zur Verfiigung stehen soll, andererseits zu viel Luftsauerstoff zur
Abkiihlung und Reoxidation der Roheisenschmelze am Boden des Zylinders fiihrt.

Bei den meisten Versuchdurchfiihrungen mit diesem Verfahren wurden mehrere
kleine kugelige Eisenreguli erhalten, die magnetisch waren und mit Salzséure
unter Wasserstoffentwicklung reagierten (Abschnitt 8.3 Versuch 36).

Die Bauweise der Mortelform, sowie die Versuchsdurchfiihrung wurden in Rei-
henversuchen variiert. Die besten Ergebnisse wurden dabei mit der beschriebenen
Vorgehensweise erzielt und waren ausreichend reproduzierbar.

5.4.4 Darstellen von Messing- und Bronzelegierungen

Im Anfangsunterricht werden Metalllegierungen als Beispiele der homogenen
Mischung von Feststoffen angesprochen, im fortgeschrittenen Chemieunterricht
als sogenannte maf3geschneiderte Werkstoffe thematisiert. Dabei erscheinen Mes-
singe und Bronzen aus lebensweltlicher so wie auch aus historischer Sicht als sehr
wichtige Metalllegierungen. Als Miinz- und Gebrauchsmetalle sind viele Messin-
ge und Bronzen, sowie verschiedene andere kupferhaltige Legierungen von kul-
turgeschichtlicher Bedeutung, wie schon die Namen Miinzkupfer (CuSn4Znl),
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Groschenbronze (CuAll0), Glockenbronze (CuSn20) und Kunstbronze
(CuSn10Zn2Pb2) verraten.

Das Herstellen von Messingen (Kupfer/Zink-Legierungen), Bronzen (Kup-
fer/Zinn-Legierungen) und Silber/Kupfer-Legierungen durch Schmelzen der ent-
sprechenden Pulvergemenge ist mit einem einfachen Gasbrenner oder mit einem
kleinen Tiegelofen nicht moglich. Schulexperimentell ist bisher lediglich die Dar-
stellung von Messing als Oberflichenbeschichtung von Kupfermiinzen von Be-
deutung [82]. Es wurde deshalb die Moglichkeit untersucht, verschiedene Kupfer-
legierungen und kupferhaltige Legierungen unter Verwendung der AST-Technik
darzustellen. Auf die Herstellung von Kunstbronze wurde allerdings wegen des
Bleianteils verzichtet, dafiir mit Phosphorbronze ein Beispiel aufgenommen, in
dem ein Nichtmetall Legierungsbestandteil ist. Weiterhin wurden Schulversuche
zur Darstellung von Silber/Kupfer-Legierungen entwickelt. Das bendtigte Silber-
pulver kann ebenfalls im Schulversuch aus photografischen Biddern gewonnen
werden. Eine Anleitung dazu findet man in der angegebenen Literatur [81].

Es wurden mit der AST-Technik erfolgreich folgende Legierungen dargestellt:

o Kupfer/Zink-Legierungen (Messinge) (Versuch 37):
Rotmessing (CuZn20), Gelbmessing (CuZn40), Weilmessing (CuZn80)

e Kupfer/Zinn-Legierungen (Bronzen) (Versuch 38):
Glockenbronze (CuSn20), Miinzkupfer (CuSn4Zn1), Groschenbronze
(CuAl10), Phosphorbronze (CuSn7P1)

e Silber/Kupfer-Legierungen (Versuch 39):
Miinzsilber (AgCul0), Geschirrsilber (AgCu20)

Fiir Schulversuche ist es empfehlenswert, mehrere Schmelzversuche anzusetzen,
bei denen der Mengenanteil des Legierungszusatzes (Zink, bzw. Zinn) schrittwei-
se erhoht wird, um dessen Einfluss auf die Materialeigenschaft des Produkts zu
beobachten. Bei den Messinglegierungen ist dies optisch vom Rotmessing iiber
das Gelbmessing zum Weilmessing besonders gut zu erkennen (Abbildung 59)
(Abschnitt 8.3 Versuche 37-39).

Abbildung 59: Mit AST-Technik hergestellte Messinge: Rotmessing (Links),
Gelbmessing (Mitte) und Weillmessing (Rechts)
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5.4.5 Darstellung anorganischer Farbpigmente und Luminophore

Im Themenfeld der Farbchemie wird die Verwendung anorganischer Pigmente
und deren Herkunft im Chemieunterricht meist unter kulturhistorischen Aspekten
betrachtet. Die Verwendung des Pigments Ultramarin-Blau und dessen Gewin-
nung aus dem Mineral Lasurit (lapis lazuli) ist dabei besonders prominent. Fiir
anorganische Farbpigmente wird in Schulbiichern meist die mineralische Herkunft
angegeben. Auf Synthesemdglichkeiten wird nur selten eingegangen.

Experimentell sind intensiv geférbte anorganische Farbpigmente im Zeitrahmen
einer Unterrichtsstunde meist nur als Farblacke darstellbar, zum Beispiel The-
nards-Blau als Farblack beim Nachweis von Aluminium oder Rinmans-Griin beim
Nachweis von Zink. Die Synthese groferer Pigmentmengen erfordert meist lange
Gliihzeiten der Reaktionsmischung bei hohen Temperaturen und weitere Arbeits-
schritte zur Aufarbeitung des synthetisierten Farbpigments.

Die Moglichkeit der Darstellung von Thenards-Blau und Rinmans-Griin durch
Mikrowellenerhitzung des Reaktionsgemenges mit Hilfe der AST-Technk wurde
untersucht. Die zumindest vom optischen Eindruck erfolgreiche Umsetzung ver-
lief dabei mit drastisch verkiirzter Gliihdauer. Wahrscheinlich kommt es hierbei
zu einer direkten Energiedissipation in der Reaktionsmischung, nachdem diese im
AST-Element zum Gliihen gebracht wurde.

Mit der AST-Technik kdnnen Farbpigmente in wenigen Minuten dargestellt wer-
den. Die Qualitdt des Produkts ist zur optischen Unterscheidung von der Aus-
gangsmischung vollig ausreichend.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Reindarstellung der Produkte nicht ange-
strebt. Vor dem Hintergrund der Lernziele des Chemieunterrichts erscheint dies
auch sekundir. Im Vordergrund steht, die deutliche Unterscheidbarkeit des Pro-
dukts von den Edukten, nicht das reine industrielle Produkt.

Thenards-Blau und Rinmans-Griin

Kommerziell iiberaus erfolgreich war der franzdsische Chemiker Louis-Jacques
THENARD mit der Darstellung des blauen Cobalt-Aluminium-Spinells
CoO - Al,O3 durch Glithen von Cobaltcarbonat mit Aluminium(III)-oxid und Ka-
liumchlorid als Flussmittel. Als tiefblaues Farbpigment ist Thenards Blau auf-
grund guter chemischer Bestindigkeit eine begehrte Tonwarenfarbe [74 S. 1134,
84, S. 472].

Das in dieser Arbeit entwickelte Experiment zur Darstellung von Thenards-Blau
geht von einer Mischung bestehend aus Cobalt(I1I)-oxid und Aluminiumoxid aus.
Fiir den Schulunterricht ist diese Darstellung des Pigments auch deshalb interes-
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sant, da die Ausgangsmischung grau erscheint, das Produkt nach dem Gliithen und
Abkiihlen jedoch intensiv blau gefarbt ist. Die Stoffinderung ist also sehr gut zu
beobachten (Abschnitt 8.3 Versuch 40).

Diese Stoffanderung ist auch bei der Darstellung von Rinmans-Griin ZnO - C0,0;
sehr gut zu beobachten, man erhilt hier ebenfalls ein intensiv gefarbtes Produkt
(Abschnitt 8.3 Versuch 41). Auch hier wird Cobalt(Ill)-oxid eingesetzt, das mit
Zinkoxid gemischt und in Gegenwart von Luftsauerstoff gegliiht wird.

Es wird Cobalt(Ill)-oxid verwendet, da dieses fiir Schiilerexperimente zugelassen
ist und dariiber hinaus ein sehr guter Mikrowellensuszeptor ist. Das Cobalt(III)-
oxid geht beim Glithen in Cobalt(IT)-oxid tiber [74, S. 1149], so dass die Umset-
zungen wie folgt formuliert werden konnen:

Thenards-Blau:
2 A1203 +2Co0 ——> 2Co0- A1203

Rinmans-Grin:
27Zn0 + 4Co0 + O ——> 27Zn0 - Co0,0;5

Bologneser Leuchtstein

Optisch interessant und von historischem Interesse ist die Darstellung des ersten
je beschriebenen anorganischen Luminophors, des sogenannten Bologneser
Leuchtsteins. Die Herstellung gelang 1602 dem Schuster Vincentinus
CASCIAROLUS in Bologna durch mehrmaliges Glilhen einer Mischung von
Schwerspat und Weizenmehl [74, S. 1134].

Im Schulexperiment kann dieses Luminophor in befriedigender Ausbeute und
Qualitdt durch intensives Glithen einer Mischung von Bariumsulfat-Pulver und
Weizenmehl im AST-Element hergestellt werden (Abschnitt 8.3 Versuch 42). Das
Mehl verbrennt zunichst langsam. Das Bariumsulfat wird durch das zu feinpulv-
rigem Kohlenstoff verbrannte Mehl zu Bariumsulfid reduziert.

BaSO4 + 4 C —1%¢ y BaS + 4CO

Als Produkt erhdlt man nach dem Abkiihlen einen grau-braunen, pordsen Fest-
stoff, der unter dem UV-Licht intensiv orange luminesziert und im Dunkeln einige
Sekunden nachleuchtet. Reines Bariumsulfid zeigt keine luminophore Eigen-
schaft. Spurenanteile von Schwermetallsalzen im Weizenmehl (10 2 %) verursa-
chen als Aktivatoren das Nachleuchten des Bologneser Leuchtsteins.
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5.4.6 Gluhen von Gips

Durch Erhitzen von Calciumsulfat auf tber 800 °C kann Schwefeltrioxid und
Calciumoxid gewonnen werden.

CaSO, —*€ 5 CaO + SO;

Dieses ist der erste Reaktionsschritt der Gewinnung von Schwefelsdure nach dem
MULLER-KUHNE-Verfahren, das heute wieder eine gewisse Bedeutung erreicht
hat. So wurde in Osterreich eine Anlage errichtet, die auf diesem Weg aus Abfall-
gips Portlandzement und Schwefelsdure produziert [85].

Das Calciumoxid kann mit Wasser exotherm zum stark alkalischen Calcium-
hydroxid umgesetzt werden.

Im Schulexperiment kann man diese Thermolyse nur unbefriedigend nachvollzie-
hen, indem man etwas Calciumsulfat im Quarzreagenzglas oder Porzellantiegel
langere Zeit iiber dem Gasbrenner glitht. Dabei entwickelt sich kaum Gas und
auch das zuriickbleibende Glithprodukt reagiert bei Zugabe von Wasser nur
schwach alkalisch, was darauf schlie3en lésst, dass eine Zersetzung des Calcium-
sulfats nur in geringem Ma@ stattgefunden hat.

Mit der AST-Technik erfolgt die Thermolyse unter starkem Glithen des Tiegelin-
halts in kurzer Zeit, so dass nach dem Abkiihlen ein pulvriges Produkt erhalten
wird, das mit Wasser unter Wiarmeentwicklung reagiert und eine stark alkalische
Aufschlimmung ergibt. Filtration fithrt zu einer klaren Losung, die sich beim
Einleiten von CO; triibt. Eine Calciumsulfat-Aufschlimmung reagiert dagegen
neutral (Abschnitt 8.3 Versuch 43).
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5.5 Schulversuche zur Pyrolyse

Die Pyrolyse chemischer Verbindungen wird im Chemieunterricht in unterschied-
lichen Zusammenhidngen thematisiert und sollte deshalb auch im Experiment
nachvollzogen werden. Beispiele aus dem Bereich der organischen Chemie sind
das Cracken von Erddl zur Gewinnung von Benzin und die thermische Zersetzung
von Ethanol zur Darstellung von Ethen.

Mit zunehmender Relevanz der Themen Umweltschutz, Stoffkreisldufe und Recyc-
ling wurden von verschiedenen Autoren auch Experimente zur Pyrolyse von
Kunststoffen und Altreifen zur Demonstration des rohstofflichen Recyclings aus-
gearbeitet [z. B. 86-88].

In den klassischen Versuchsvorschriften zur Pyrolyse organischer Verbindungen
wird das Ausgangsmaterial meist mit einem Wéarmeiibertrager (z. B. Sand) ver-
mengt und iiber der Flamme eines oder mehrerer Gasbrenner unter Luftausschluss
erhitzt. Die Thermolyse geschieht dann meist an einem ebenfalls erhitzten Fest-
korper-Katalysator. Als problematisch erweist sich bei der Durchfithrung dieser
Versuchsvorschriften eine ausreichende Warmezufuhr fiir die vollstdndige Pyro-
lyse der Materialmenge, da die Wéarmeiibertragung nicht optimal gelingt.

Um ein im Vergleich zur klassischen Durchfiihrung sehr viel schnelleres und
gleichmiBigeres Erhitzen des Pyrolysematerials zu ermoglichen, wurde eine Pyro-
lysetechnik entwickelt, bei der Aktivkohle mit seiner hervorragenden Suszepto-
reigenschaft im Mikrowellenofen duferst vorteilhaft als Wérmeiibertrager und
Katalysator eingesetzt wird (Abschnitt 8.3 Versuche 44, 45).

Das schnelle und gleichméifige Autheizen der Pyrolysematerials, die hohe Tem-
peratur und die katalytischen Eigenschaften der Aktivkohle bedingen ein Produkt-
spektrum, das sich iiberraschend von dem der klassischen Pyrolyse unterscheidet.
Der Vergleich fiihrt zu interessanten Fragestellungen und didaktischen Aspekten,
zum Beispiel der Abhdngigkeit des Produktspektrums von Pyrolysetemperatur
und Katalysator.

Zur Durchfiihrung der Pyrolyse wird die gekdrnte Aktivkohle mit dem ebenfalls
gekornten oder stark zerkleinerten Pyrolysematerial in einem Quarzreagenzglas
innig gemischt. Bei der Bestrahlung im Mikrowellenofen wird so die Mischung in
kurzer Zeit gleichmdBig und vollstindig auf eine Temperatur > 1.000 ° C erhitzt
(Versuch 44). Fliissige Substanzen konnen nach dieser Methode pyrolysiert wer-
den, indem man sie im Quarzreagenzglas mit etwas Sand aufnimmt und diesen
mit der gekornten Aktivkohle {iberschichtet (Abbildung 60) (Versuch 45).
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Glaswolle

Gekornte Aktivkohle

Sand durchfeuchtet
mit Pyrolysegut

Abbildung 60:  Schematische Darstellung des Versuchsaufbaus zur Pyrolyse

Um den Haushalts-Mikrowellenofen flir Pyrolyseexperimente einsetzen zu kon-
nen, muss dieser zundchst mit einer Gasableitung ausgeriistet werden, mit dem
das Quarzreagenzglas im Ofeninnenraum spéter verbunden wird (siche Abschnitt
5.3). Dies ist notwendig, da einerseits das Quarzreagenzglas insoweit verschlossen
werden muss, dass kein Luftsauerstoff an das Pyrolysematerial gelangt, anderer-
seits die gasformigen Pyrolyseprodukte abgeleitet und auBlerhalb des Mikrowel-
lenofens, zum Bespiel in einem Gasometer, gesammelt werden miissen. Die Kon-
densation dampfformiger Pyrolysefraktionen ist kaum zu beobachten.

Mit dieser Experimentiertechnik kénnen verschiedene Feststoffe, insbesondere
Kunststoffe, Altreifengummi, aber auch Steinkohle (hier ohne Zugabe von Aktiv-
kohle), thermisch zersetzt werden (Versuch 45). Dies ist nicht nur fiir die Schul-
chemie von Interesse. In einer neueren Arbeit von LUDLOW-PALAFOX und CHASE
wird die mikrowellenunterstiitzte Pyrolyse von Kunststoffabféllen, allerdings bei
wesentlich niedrigeren Temperaturen, als wir sie anwenden, untersucht [89].

Als Beispiel soll hier die Pyrolyse von Polyethylen-Granulat vorgestellt werden.
Als Pyrolyseprodukt wird ein Gas aufgefangen, das mit leuchtender, wenig
ruBBender Flamme brennt. Bromwasser und Baeyers Reagens werden von dem Gas
entfarbt. Gaschromatografisch stellt sich das Pyrolysat als ein Gemisch kurzketti-
ger Verbindungen dar (Abbildung 61).
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Start

Abbildung 61: Gaschromatogramm des aufgefangenen Gases der PE-Pyrolyse
Die Peaks konnen wie folgt zugeordnet werden:
1 Kohlenstoffmonoxid, 2 Methan, 3 Ethen, 4 Ethan, 5 Propan,
6 Propen, 7 Cs-Komponenten (nicht ndher bestimmt)

Eines der bekanntesten Schulexperimente zur Pyrolyse ist die katalytische Was-
serabspaltung aus Ethanol zur Darstellung von Ethen. Ethanol wird unter Luftaus-
schluss verdampft und tiber glithenden Perlkatalysator (Al,Os) bei ca. 800 °C ge-
leitet. Den Schiilern wird dabei der Versuchsaufbau und die Spezifitit des Perlka-
talysators flir diese Reaktion meist vorgegeben. Das entstehende Gas wird aufge-
fangen und dessen Brennbarkeit demonstriert. Folgende Reaktion wird formuliert:

C,HsOH _[AL,O,] 800°C CHs + H,O

Mit Bromwasser oder Baeyers Reagens wird Ethen als Olefin nachgewiesen und
kann in einem quantitativen Versuch als Hauptbestandteil des Pyrolysegases fest-
gestellt werden. Dazu wird ein abgemessenes Gasvolumen (z. B. 100 ml) in einem
Kolbenprober mit Kaliumpermanganatlosung ausgeschiittelt, bis keine weitere
Volumenabnahme des Gases zu beobachten ist.

Um den Einfluss von Temperatur und Katalysator auf das Produktspektrum her-
auszustellen, kann man als Folgeversuch die Pyrolyse von Ethanol an gliihender
Aktivkohle bei 1.200 °C im Mikrowellenofen, wie oben beschrieben, durchfiih-
ren. Hierbei erhilt man ebenfalls ein Gas, das brennbar ist und Bromwasser sowie
Baeyers Reagens entfarbt. Beim Ausschiitteln mit Kaliumpermanganatldsung im
Kolbenprober beobachtet man jedoch keine messbare Abnahme des Gasvolu-
mens. Es kann also festgestellt werden, dass bei der Pyrolyse von Ethanol an Ak-
tivkohle bei 1.200 °C zwar ebenfalls eine gasformige ungesittigte Verbindung
entsteht, hier jedoch nur als Nebenprodukt. Es ergibt sich aus dieser Beobachtung
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ein Problemgrund, der im forschend-entwickelnden Unterrichtsverfahren zur wei-
teren Untersuchung des Pyrolysegases fiihrt:

Mit ammoniakalischer Silbernitratldsung ldsst sich Kohlenstoffmonoxid nachwei-
sen, wobei im Pyrolysegas der Anteil zwischen 15-20 % schwankt. Der Nachweis
von Kohlenstoffdioxid im Pyrolysegas mit Kalkwasser ist ebenfalls positiv, je-
doch sind nur geringe Mengen (3-5 %) enthalten.

Auf der Basis der bisherigen Ergebnisse und der theoretisch moglichen gasformi-
gen Pyrolyseprodukte kann Methan als Hauptprodukt der Pyrolyse von Ethanol an
Aktivkohle vermutet werden. Verfligt das Schullabor iiber eine einfache GC-
Apparatur, wie sie zum Beispiel von WIEDERHOLT eingefiihrt wurde [90], kann
dieses Ergebnis qualitativ und quantitativ bestétigt werden (Abbildung 62).

Kohlenstoffmonoxid / Luft

Methan

Ethen
Start

Abbildung 62: Gaschromatogramm des aufgefangenen Gases der Ethanol-
Pyrolyse an Aktivkohle im Mikrowellenofen

Die mikrowellenassistierte Pyrolyse von Ethanol an Aktivkohle bei 1.200 °C fiihrt
somit nicht zu dem entsprechenden Olefin und Wasser, wie dies bei der thermi-
schen Dehydratisierung am Al,Os-Perlkatalystor der Fall ist (Abbildung 63), son-
dern in der Hauptreaktion zu Methan, Kohlenstoffmonoxid und Wasserstoff. Letz-
terer kann allerdings mit schulchemischen Mitteln nicht nachgewiesen werden.
Nebenprodukte sind hier Kohlenstoffdioxid und Ethen.
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Ethen

Start

Abbildung 63: Gaschromatogramm des Aufgefangenen Gases der Ethanol-
Pyrolyse am Perlkatalysator

In &lteren wie aktuellen Publikationen wird die Bildung von Methan aus Ethanol
beschrieben. So hat Anfang des letzten Jahrhunderts EHRENFELD umfangreiche
Untersuchungen zur Zersetzung von Ethanol an Kohlenstoff bei unterschiedlichen
Temperaturen durchgefiihrt [91]. Die Ergebnisse decken sich mit den von uns
erhaltenen, wobei wir allerdings vereinfachend kein wasserfreies Ethanol einge-
setzt haben, wodurch zusdtzlich Kohlenstoffmonoxid und Wasserstoff (Wasser-
gasreaktion) entsteht. In den letzten Jahren untersuchten L1, KAZAKOV und DRYER
die Zersetzungsreaktionen des Ethanols an verschiedenen Katalysatoren sowie bei
unterschiedlichen Druckbedingungen [93]. Interessant ist in diesem Zusammen-
hang, dass sich auch in der fachdidaktischen Literatur ein Hinweis auf diese Reak-
tion findet. JANSEN und Mitarbeiter beschreiben die Bildung von Kohlenstoffmo-
noxid bei der Pyrolyse von Ethanol an gliihender Aktivkohle, wobei jedoch die
weitere Zusammensetzung des Pyrolysegases nicht untersucht wurde [94].

Die erhaltenen Ergebnisse lassen die Postulierung unterschiedlicher Reaktionswe-
ge zu:

C,HsOH —25 CHy + H,O Gl 1
H0 +C —>5 CO + H, Gl 2
CH; +2H, —2»5 2CH, GL 3
(H,O + CO —25 CO, + Hy) Gl 4
(CO, + C =——= 2CO0) Gl 5
C,HsOH A C,H,O + H, Gl 6
C,HWO —25 CH; + CO Gl 7

Prinzipiell sind zwei einleitende Reaktionsschritte denkbar: durch Abspaltung von
Wasser aus Ethanol kann, wie erwartet, zundchst Ethen gebildet werden (Gl. 1).
Das bei dieser Reaktion entstehende Wasser reagiert mit dem Kohlenstoff der
Aktivkohle zu Kohlenstoffmonoxid und Wasserstoff (Wassergasreaktion, Gl. 2).
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Der gebildete Wasserstoff wiederum tritt in eine zweistufige Reaktion mit dem
Ethen ein, wobei zunéchst eine Hydrierung, in der zweiten Stufe, im Sinne eines
Hydro-Crackings Methan entsteht (GIl. 3). Die Bildung geringer Mengen CO,
kann durch Reaktion eines Anteils des Kohlenstoffmonoxids mit Wasser erklart
werden, wobei allerdings das Bouduard-Gleichgewicht nicht aufler Acht gelassen
werden darf (Gl. 4 und GI. 5). Bei dieser Deutung des Reaktionsablaufs hat die
Aktivkohle nicht die Funktion eines Katalysators, sondern tritt in die Reaktion
ein. Vermutet werden konnte dabei noch eine andere Reaktion, ndmlich die Bil-
dung von Methan aus Kohlenstoffmonoxid und Wasserstoff. Tatsdchlich konnte
diese Reaktion in Blindversuchen in der Mikrowelle nicht realisiert werden.

Der Mechanismus der Methanbildung aus Ethanol kénnte jedoch auch in einem
anderen zweistufigen Prozess ablaufen: durch Abspaltung von Wasserstoff aus
Ethanol koénnte sich in einem ersten Schritt Acetaldehyd bilden (Gl. 6). Die De-
carbonylierung wiirde dann direkt zu Methan fiihren (Gl. 7).

Die Pyrolyse hoherer Alkohole fiihrt zu uneinheitlichen Ergebnissen. Analoge
Reaktionen an Raney-Nickel fithren nach ASINGER und VOGEL ebenfalls zu gesét-
tigten Kohlenwasserstoffen [95]. Da das Ziel die Entwicklung von Schulexperi-
menten war, die ohne Probleme in die Praxis werden konnen, wurden diese Reak-
tionen nicht systematisch untersucht. Die Interpretation der Daten zur Trennung
und Analyse der Produkte geht in ihrer Komplexitdt weit tiber die Schulchemie
hinaus.
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6 Praktische Erfahrungen in Schilerprojekten und in der
Lehrerfortbildung

Die Entwicklung neuer Themeninhalte und Experimente fiir den Chemieunterricht
kann nur dann als erfolgreich betrachtet werden, wenn diese tatsidchlich in die
Schulpraxis integriert werden konnen. Auch wenn bei der Entwicklung fachdidak-
tische Erkenntnisse immer wieder bedacht und - so weit es moglich ist - beachtet
werden, bietet dies allein noch keine Gewihr fiir eine erfolgreiche Umsetzung im
Unterricht. Immer wieder zeigen Themen- und Experimentiervorschlige unerwar-
tete Schwierigkeiten und Schwichen, wenn Lehrer oder Schiiler sich mit diesen
im Unterricht auseinandersetzen.

Der beste Priifstein flir neu entwickelte Schulexperimente oder Experimentier-
techniken ist deshalb deren direkte Erprobung durch Schulpraktiker, also Lehrer
und deren Schiiler. Sie kdnnen am besten beurteilen, wie ansprechend und schul-
relevant ein Unterrichtsthema erscheint und ob die entwickelten Experimente
motivierend und durchfiihrbar sind. Bei der Erprobung sollte die Situation im
besten Falle so sein, dass auftretende Probleme gemeinsam gelost werden und
unmittelbar zur Weiterentwicklung der Themeninhalte und Experimente fiihren.

Die Zusammenarbeit mit Schulpraktikern bietet nicht nur die Moglichkeit, ,,Kin-
derkrankheiten* der neu entwickelten Unterrichtsinhalte und Experimente zu ei-
nem frilhen Zeitpunkt zu ,kurieren”. Fiir die erfolgreiche und nachhaltige
Verbreitung und Einbettung der Unterrichtsinhalte und Experimente an den Schu-
len sind diese Schulpraktiker als Multiplikatoren von grof3er Bedeutung.

Die Experimentiermoglichkeiten, welche das Ultraschall-Reinigungsbad und der
Haushalts-Mikrowellenofen bieten, konnten mehrfach im Rahmen von Vortridgen
anlédsslich von Vortrags- und Fortbildungstagungen, Schiilertagen verschiedener
Universititen, Fachkolloquien und dhnlichen Veranstaltungen vorgestellt werden.'

Die sehr positive Resonanz, insbesondere bei Schiilern, die an Vortrigen teilge-
nommen hatten, waren der Anlass, eine Forderung der Robert Bosch Stiftung zu
beantragen. Die Aufnahme in das NaT-Working Programm ermdglichte, Schiiler-
arbeiten und Schiilerprojekte zu dem Thema Nichtklassische Energieeintragsfor-
men anzubieten und in einem Netzwerk Schule-Universitét zu betreuen.

Wertvolle Erfahrungen und Beurteilungen konnten bei Lehrerfortbildungskursen
des Lehrerfortbildungszentrums am Institut fiir Didaktik der Chemie der Johann
Wolfgang Goethe-Universitit gesammelt werden.

" Die einzelnen Vortrige sind am Ende der vorliegenden Arbeit aufgelistet.
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6.1 Das NaT-Working Projekt ,,Chemie und Physik
in der Haushaltsmikrowelle und im Ultraschallbad - Schiilerin-
nen und Schiiler experimentieren mit nichtklassischen Energie-
formen*

Das Programm ,,Naturwissenschaft und Technik: Schiiler, Lehrer, und Wissen-
schaftler vernetzen sich* NaT-Working der Robert Bosch Stiftung GmbH fordert
gemeinsame Aktivititen von Naturwissenschaftlern, Lehrern und Schiilern. Ju-
gendliche sollen besser und nachhaltiger an Naturwissenschaften und Technik
herangefiihrt werden, indem sie in direktem Kontakt mit Wissenschaftlern in au-
thentischer Umgebung an moglichst aktuellen Forschungsaufgaben teilhaben und
so eine wissenschaftliche Neugier entwickeln. Interessierten Schiilern soll die
Moglichkeit gegeben werden, Einblick in naturwissenschaftlich Forschungsinsti-
tutionen zu bekommen und technische Entwicklungen wahrzunehmen.

Geforderte Aktivitdten sind zum Beispiel Laborprojekte fiir Schiiler und Lehrer,
Betreuung von Facharbeiten durch Wissenschaftler, gemeinsame Sommerschulen
und Gestaltung von Unterrichtseinheiten.

Fiir das Thema Nichtklassische Energieeintragsformen wurde eine Projektkonzep-
tion erarbeitet, die den Kriterien des Forderungsprogramms entsprach. Die Robert
Bosch Stiftung gab dieser Konzeption statt und nahm das Projekt zum Herbst
2001 fiir eine Dauer von vier Jahren in das Forderungsprogramm auf. Obwohl
diese erste Konzeption den Erfahrungen des ersten Jahres folgend verdndert wur-
de, konnten bis dahin fiinf Laborprojekte, acht Tageskurse und ein Sommerkurs
fiir interessierte Schiiler, beziehungsweise Klassen angeboten und durchgefiihrt
werden. AuBBerdem wurden erfolgreich drei Facharbeiten betreut (siche Abschnitt
6.1.3).

Im folgenden werden die Konzeption des Projekts, die Projektarbeiten und Erfah-
rungen des ersten Jahres und die Verdnderungen der Konzeption in Hinblick auf
die zukiinftige Projektorganisation und Durchfiihrung dargestellt.

6.1.1 Projektkonzeption

Die erste Konzeption hatte das Ziel, zehn bis fiinfzehn Projektgruppen mit Teil-
nehmern aus dem Raum Frankfurt aufzubauen, die sich mit unterschiedlichen
Themen und Aufgabenstellungen zum Thema Ultraschall und Mikrowelle be-
schéftigen sollten. Es wurde hierbei besonders angestrebt, dass Schiiler eigenstén-
dig Ideen entwickeln, Arbeitsthemen formulieren und in selbst entwickelten Expe-
rimenten umsetzen. Bereits beschriebene Experimente und formulierte Aufgaben-
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stellungen sollten den Teilnehmern lediglich zur Orientierung und als Einstieg
dienen.

Die Teilnehmerzahl pro Gruppe wurde nicht festgelegt. Auch die Bearbeitungs-
dauer des gewihlten Themas wurde den Teilnehmern frei gestellt, wobei jedoch
ein Zeitraum von mindestens drei Monaten als wiinschenswert erschien. Die Pro-
jektgruppen sollten nach Moglichkeit an ihren Schulen die Experimente durchfiih-
ren, die dafiir bendtigen Gerdte, Chemikalien und Verbrauchsmaterialien vom
Institut zur Verfiigung gestellt bekommen und von Fachlehrern der Schule betreut
werden. Das Experimentieren in den Laborrdumen des Instituts und die Betreuung
durch Mitarbeiter wurde fiir Teilnehmer vorgesehen, die ihr Projekt auf Grund des
Themeninhalts, der Raum- oder Betreuungssituation nicht an ihrer Schule durch-
fiihren konnen. Um den Netzwerkgedanken auch innerhalb des Projekts umzuset-
zen, sah die Konzeption zum einen regelméfBige Treffen der Projektgruppen un-
tereinander und mit den Projektbetreuern in den Rdumen des Instituts vor, die
dem Erfahrungs- und Ergebnisaustausch dienen sollten. Zum anderen wurde die
Erstellung einer Projekt-Homepage im Internet geplant, auf der sich die Projekt-
gruppen mit ihren Arbeiten vorstellen und in einem eingerichteten Diskussionsfo-
rum die Moglichkeit bekommen sollten, Fragen, Anregungen, Beitridge und Prob-
leme zu duBern.

Diese Konzeption liel sich nur teilweise umsetzen, da sich insbesondere die
Raum- und Betreuungssituation an vielen Schulen als duferst schwierig heraus-
stellte. Die weiteren Schwierigkeiten bei der Umsetzung dieser Konzeption und
die sich daraus ergebenden Anderungen wihrend der Projektdurchfiihrung werden
in Abschnitt 6.1.5 diskutiert.

6.1.2 Projektdurchfiihrung

Im Vorfeld des Projekts wurden 33 Schulen im Raum Frankfurt angeschrieben,
um bei Fachlehrern fiir dieses Projekt zu werben und sie zu einer ersten Informa-
tions- und Planungsveranstaltung in das Institut einzuladen. Diese fand im Sep-
tember 2001 statt. In einem Experimentalvortrag wurden die mdglichen Projekt-
inhalte vorgestellt und anschliefend diskutiert. Die Teilnehmer wurden gebeten,
in ihren Klassen auf das Projekt aufmerksam zu machen und interessierte Schiiler
zu informieren.

Mit der Betreuung des Projekts und der in den Laborrdumen des Instituts arbei-
tenden Teilnehmer wurde im Herbst 2001 eine Technische Mitarbeiterin des Insti-
tuts beauftragt. Im Rahmen der Vorbereitung wurden mit Fordermitteln der Ro-
bert Bosch Stiftung die voraussichtlich benétigten Gerdte, Chemikalien und
Verbrauchsmaterialien beschafft.
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Eine zweite Informations- und Planungsveranstaltung fand im November 2001
statt. Eingeladen waren die Teilnehmer der ersten Veranstaltung und deren inte-
ressierte Schiiler. Im Rahmen dieser Veranstaltung wurden erste thematische und
organisatorische Planungen mit den Teilnehmern abgesprochen. Weitere Planun-
gen erfolgten spéter telefonisch und bei Einzelbesuchen der Projekteilnehmer.

In stirkerem Maf3e als durch Werbung an Schulen meldeten sich Schiiler, die auf
das Projekt in Vortragsveranstaltungen und durch Publikationen aufmerksam ge-
worden waren direkt an. Zum Teil waren diese an einer Projektteilnahme als Ein-
zelperson im Rahmen einer Facharbeit interessiert oder es handelte sich um Schii-
lergruppen auBlerhalb des Frankfurter Raums. Die Konzeption wurde dieser Nach-
frage entsprechend dahin gehend gedndert, dass nun auch die Betreuung von Ein-
zelarbeiten angeboten wurde. Mit Interessenten aulerhalb des Frankfurter Raums
wurden individuelle Treffen im Institut vereinbart, um die Organisation der Teil-
nahme und die Betreuung der Projektarbeit zu besprechen.

Ende November begannen die Schiiler mit der Laborarbeit. An die Arbeitsgrup-
pen, welche im Schullabor arbeiteten, wurden Mikrowellendfen und weitere Ma-
terialien ausgegeben. Die weitere Betreuung der Laborarbeit erfolgte {iber deren
Fachlehrer. Die Schiiler der anderen Arbeitsgruppen trafen sich einmal wochent-
lich im Labor des Instituts um die Projektarbeit fortzufiihren. Die Betreuung wur-
de von den Mitarbeitern des Instituts {ibernommen, wobei eine Gruppe auch von
threm Fachlehrer begleitet und betreut wurde.

Im Friihjahr 2002 trafen sich alle Projektgruppen, um ihre Arbeitsthemen gegen-
seitig vorzustellen, iiber Probleme und Erfolge zu berichten und Erfahrungen aus-
zutauschen. Im Vordergrund stand dabei die Vorgehensweise bei der Planung der
jeweiligen Experimente und der Umgang mit Problemen beim Fortgang der Ar-
beit. Die einzelnen Gruppen présentierten dabei auch die Produkte ihrer bisheri-
gen Experimente.

Bereits im Winter 2001/2002 wurde im Internet eine Homepage fiir das Projekt
(www.rz.uni-frankfurt.de/didachem/NaT/) eingerichtet.
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6.1.3 Projektgruppen und Facharbeiten

Die in der Konzeption zunichst geplante Zahl von zehn bis fiinfzehn Projektgrup-
pen konnte nicht erreicht werden. Thre Teilnahme bestétigten sechs Projektgrup-
pen und vier Schiiler im Rahmen einer Facharbeit. Es soll hier die Organisation
und Durchfithrung der Projektgruppenarbeiten im einzelnen vorgestellt werden.

. . Organisation Ort‘der
Projektgruppe/Projektthema der Teilnahme am Projekt E:i(?ektar-
Grupp el Chemie- .

4 Teilnehmer Arbeitsgemeinschaft Institut
"Glasherstellung und Glasfarbung"

Gruppe 11

3 Teilnehmer Chemie- Schule
"Darstellung von Pigmenten* und | Arbeitsgemeinschaft Frankfurt
,,Reduktion von Metallen"

Gruppe 111 Freie Teilnahme

2 Teilnehmer (Teilnahme an Jugend Institut
"Glasherstellung und Glasfarbung" | forscht)

Gruppe v Freie Teilnahme Institut /
3 Teilnehmer .

"Verhalten von Materialien (Telln'ahme' an Jugend Schule
im Mikrowellenofen” experimentiert) Frankfurt
Gruppe v Chemie- Schule

4 Teilnehmer Arbeitsgemeinschaft Wiirzburg
"Farbpigmente und Luminophore"

Gruppe Vi Chemie- Schule

> Teilnehmer Arbeitsgemeinschaft Biidingen
"Pyrolyse im Mikrowellenofen"

Facharbeit I Facharbeit Schule
"Chemie im Mikrowellenofen" Bayreuth
Facharbeit I1 Schule
"Sonochemie im Ultraschallbad" Facharbeit Passau
Facharbeit II1 . Schule
"Mikrowellenchemie" Facharbeit Bonn
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Gruppe I

Die Schiiler (Jahrgangsstufe 13) wurden von ihrem Fachlehrer, der selbst Mitar-
beiter des Instituts ist, auf das NaT-Working Projekt aufmerksam gemacht und fiir
die Teilnahme gewonnen. Das gewéhlte Arbeitsthema Darstellung und Féirbung
von Glas mit der besonderen Problemstellung Rotfirbung von Glas wurde stark
durch den Fachlehrer motiviert. Die Gruppe fiihrte ihre Experimente in den La-
borrdumen des Instituts durch, wo sie von ihrem Fachlehrer und der beauftragten
Mitarbeiterin des Instituts betreut wurden. Das Thema wurde drei Monate bear-
beitet, wobei die Schiiler wochentlich zwei Stunden im Labor experimentierten.
Zunichst wurden verschiedene Glasmischungen hergestellt und geschmolzen, um
das Schmelz- und Giel3verhalten zu beobachten und eine geeignete Glasmischung
fiir die nachfolgend geplanten Férbeversuche herauszufinden. Hier wurde auch
das Umschmelzen von Flaschenglas als Recyclingverfahren experimentell nach-
vollzogen. In der zweiten Arbeitsphase beschiftigte sich die Gruppe mit der Fér-
bung von Glas. Nach Literaturangaben wurden verschiedene Ionenfiarbungen und
Anlauffarbungen ausprobiert. Neben der Farbung von Glas wurden auch Experi-
mente zum Entfdrben mit sogenannter Glasmacherseife durchgefiihrt. Wurden bis
zu diesem Zeitpunkt bereits beschriebene Versuche experimentell nachvollzogen,
begann die Gruppe nun mit den Planungen zur Rotfdrbung von Glas, eigene Ideen
und Problemstellungen zu entwickeln. Die Schiiler setzten sich zunéchst intensiv
mit Literaturquellen und theoretischen Grundlagen der Glaschemie auseinander,
wozu sie durch den Fachlehrer stetig motiviert wurden. Insgesamt erschien die
Motivation, Planung und Durchfiihrung der Experimente stark durch den Fachleh-
rer gelenkt. Die Rotfiarbung von Glas wurde auf verschieden Wegen probiert.
Dabei formulierte die Gruppe jeweils genaue Detailfragen, die sich auf die ent-
sprechenden Literaturstellen bezogen. Zunichst wurde die Rotfarbung durch An-
lauffarbung mit elementarem Gold (Goldrubinglas) probiert. Dieser Weg fiihrte
jedoch trotz unterschiedlicher Ansdtze nicht zu einem befriedigenden Ergebnis.
Die Rotfirbung von Glas gelang den Schiilern schlielich durch Zugabe einer
Mischung von Kupfer(I)-oxid und Zinn(II)-oxid zur Glasschmelze und einer ge-
nauen thermischen Behandlung des Glases.

Zu den Uberlegungen und Experimenten wurden von den Teilnehmern Tagespro-
tokolle angefertigt und die Ergebnisse in einem Bericht festgehalten, der auch auf
der Projekthomepage veroffentlicht wurde. Beim Friihjahrstreffen der Projekt-
gruppen stellte die Gruppe ihre Ergebnisse vor und berichtete iiber die Projektar-
beit.

Nach Abschluss dieses Projektthemas setzte die Gruppe ihre Teilnahme an dem
NaT-Working Projekt fort. Wiederum von dem Fachlehrer motiviert und betreut
beschéftigten sich die Schiiler bis zum Herbst 2002 mit der Pyrolyse von Kunst-
stoffen und der gaschromatografischen Analyse der Pyrolyseprodukte. Zundchst
wurde Polyethylengranulat im Mikrowellenofen pyrolysiert, die bei Raumtempe-
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ratur gasformigen Produkte am Gaschromatografen untersucht. Mit einer Kaéltefal-
le wurden weiterhin hohersiedende Anteile durch Kondensation abgetrennt.

Gruppe I

Die Schiiler dieser Gruppe (Jahrgangsstufe 11) wurden vom gleichen Fachlehrer
der Gruppe I betreut, fiihrten jedoch ihre Experimente zu den Themen Darstellung
von Pigmenten und Reduktion von Metallen in den Chemiefachrdumen ihrer Schu-
le durch. Die Motivation der Gruppe zur Teilnahme und Themenbearbeitung er-
scheint auch hier durch den Fachlehrer gegeben. Die bendtigten Geréte und Che-
mikalien wurden im Rahmen des NaT-Working Projekts zur Verfiigung gestellt.
Wie Gruppe I fiihrte auch diese Gruppe zunichst bereits beschriebene Experimen-
te zu ihren Projektthemen durch. Es wurde Thenards Blau und Rinmans Griin
dargestellt und die Reduktion von Eisen(IIl)-oxid mit Kohlenstoff durchgefiihrt.
Sehr intensiv beschéftigte sich die Gruppe zunéchst mit der Reduktion von Ei-
sen(IIl)-oxid mit Kohlenstoff, da diese nach der verwendeten Versuchsvorschrift
zu einem unbefriedigenden Ergebnis fiihrte. Die Schiiler dnderten in einer Ver-
suchsreihe systematisch sowohl den Versuchsansatz als auch die zeitlichen Vor-
gaben und variierten Arbeitsschritte. Schlielich konnten sie diese Versuchsreihe
mit befriedigendem Ergebnis abschlieBen. Neben kéuflichem Eisen(IIl)-oxid wur-
de auch solches, das aus Dosenblech gewonnen wurde, eingesetzt. Die Ergebnisse
waren hier jedoch wenig befriedigend. In Analogie zur Eisenoxidreduktion wurde
von der Gruppe die Reduktion von Zinn(IV)-oxid untersucht und erfolgreich
durchgefiihrt. SchlieBlich beschéftigten sich die Schiiler mit der Optimierung der
Versuchsvorschrift zur Darstellung von Thenards Blau. Durch Variation des Ver-
suchsansatzes und der Gliihdauer gelang es der Gruppe, das sichtbare Ergebnis
der Farbigkeit des Reaktionsprodukts zu verbessern.

Mit den Mitarbeitern des Instituts kam diese Gruppe kaum in direkten Kontakt.
Lediglich bei Aufnahme der Projektarbeit experimentierten die Schiiler einen
Nachmittag in einem Labor des Instituts, um die grundlegenden Arbeitstechniken
kennen zu lernen. Uber den Fortgang der Projektarbeit informierte der Fachlehrer,
der auch die regelmiBigen Tagesprotokolle vorlegte. Wie bei Gruppe I erschien
auch hier die Motivation, Planung und Durchfiihrung der Experimente durch die-
sen gelenkt. Die ersten Ergebnisse wurden von den Schiilern bei dem Treffen aller
Projektgruppen im Friithjahr 2002 vorgestellt. Die Gruppe beendete ihre Teilnah-
me mit Abschluss der Projektarbeit im Sommer 2002. Einen Projektbericht wurde
auch von dieser Gruppe auf der Projekthomepage im Internet veroffentlicht.
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Gruppe 111

Die Betreuung dieser Gruppe (Jahrgangsstufen 10 und 11) entsprach nicht der
Netzwerk-Konzeption Schiiler-Lehrer-Hochschule, da die beiden Schiiler aus-
schlieBlich von den Mitarbeitern des Instituts betreut wurden. Auf das Projekt und
die vorgeschlagenen Projektthemen wurden die Schiiler von ihrem Fachlehrer, der
an den Informationsveranstaltungen des Instituts teilgenommen hatte, aufmerksam
gemacht. Formal bestand zwar auch eine Betreuung durch den Fachlehrer der
Schule, jedoch begleitete dieser die Schiiler lediglich zu einem Einfithrungskurs,
der am Institut stattfand. Das Projektthema Glasherstellung und Glasfdirbung
wurde frei gewédhlt und sollte im Rahmen einer Jugend forscht — Arbeit behandelt
werden. Die Rotfarbung von Glas, auf die der Fachlehrer als besondere Problem-
stellung bereits hingewiesen hatte, wurde von der Gruppe als Arbeitsziel formu-
liert. Die Schiiler experimentierten bis zum Sommer 2004 wochentlich zweistiin-
dig in den Laborrdumen des Instituts. Die Planung, Durchfiihrung und Auswer-
tung der Experimente wurde von der Gruppe selbst bestimmt und geschah weit-
gehend eigenstindig. Es wurden einfilhrend Versuche und Versuchsreihen zu
unterschiedlichen Glasfarbungen durchgefiihrt. Die Rotfarbung von Glas wurde
dann jedoch zur einzigen Problemstellung und bestimmte die weitere Versuchs-
planung. Auffillig bei der Projektarbeit dieser Gruppe war die grole Anzahl un-
terschiedlicher Versuchsansdtze und Variationen. Es wurde mit teilweise exoti-
schen Chemikalien (zum Beispiel Neodym) experimentiert. Anregungen dazu
erhielten die Schiiler aus der chemischen Fachliteratur oder aus dem Internet. Sehr
ausgiebig wurde die Darstellung von rotem Glas durch Zugabe von Kupfer(I)-
oxid und Zinn(II)-oxid als Reduktionsmittel untersucht. Angesichts der Ideenfiille
dieser Gruppe hatten die Schiiler insgesamt Schwierigkeiten mit der systemati-
schen Planung, Durchfiihrung und Protokollierung ihrer Versuchsreihen. Bei der
umfangreichen Projektarbeit wurden auch Experimentiertechniken und Methoden
variiert oder selbst entwickelt. Obwohl dieser Gruppe die Rotfirbung von Glas
nicht befriedigend gelang, waren die Schiiler duflerst motiviert und ausdauernd.
Nach den Versuchsreihen zur Rotfiarbung von Glas, die im Sommer 2002 beendet
wurden, wandte sich die Gruppe zum Herbst 2002 Fragestellungen zur Tempera-
turerhohung durch Verdnderung der AST-Technik und deren allgemeine Verbes-
serung zu. Die erste Projektarbeit wurde vollstindig protokolliert und in einem
ausfiihrlichen Bericht zusammengefasst, der auf der Projekthomepage im Internet
verdffentlicht wurde.

Gruppe IV

Die Schiiler dieser Projektgruppe waren vergleichsweise jung (Jahrgangsstufe 7
und 9). Ausreichende Grundkenntnisse der Chemie konnten nicht vorausgesetzt
werden, so dass ein einfaches, phinomenologisch zu behandelndes Thema vorge-
schlagen wurde. Die Untersuchung der Erwdrmung verschiedener Substanzen in
der Mikrowelle erschien als ein solches geeignet. In den beiden ersten Monaten
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experimentierte die Gruppe an insgesamt drei Nachmittagen im Labor des Insti-
tuts. Betreut wurden die Schiiler dabei auch von dem Fachlehrer der Schule, der
an den Informationsveranstaltungen teilgenommen und diese zur Projektteilnahme
veranlasst hatte. Nach weiteren zwei Monaten, wéihrend derer die Gruppe an der
Schule weiter experimentierte, wurde das Projekt abgeschlossen und die Teilnah-
me beendet. Fiir das Experimentieren im Schullabor wurden die bendtigten Geréte
im Rahmen der Projektteilnahme vom Institut zur Verfiigung gestellt. Die Schiiler
untersuchten zundchst das Mikrowellenfeld im Ofen-Innenraum mit Hilfe des
Thermo-Faxpapier-Experiments. AnschlieBend untersuchten sie die Erwirmung
verschiedener Stoffe, zum Beispiel von Kork, Metall, Holz, Wachs und Eis. Ziel-
setzung, Planung, Verlauf und Ergebnisse der Projektarbeit wurden in einem Be-
richt zusammengefasst. Dieser entspricht in seiner Ausfiihrung nicht der gewohn-
ten und auch im Chemiecunterricht zu vermittelnden Protokollform, sondern ist in
allen Teilen unstrukturiert und unvollstindig. Hier muss jedoch noch einmal die
Jahrgangsstufe der Schiiler beriicksichtigt werden. Mit dem Projekt beteiligte sich
die Gruppe auch an Jugend experimentiert und erreichte einen 3. Platz.

Im Rahmen des NaT-Working Projekts ist festzustellen, dass bei dieser Gruppe die
Kommunikation iiber Fortgang und Ergebnisse der Projektarbeit mit den Mitar-
beitern des Instituts in den letzten beiden Monaten der Teilnahme und danach sehr
reduziert und problematisch war. Trotz héufiger Anfragen beim betreuenden
Fachlehrer wurde ein Bericht in schriftlicher Form erst im Sommer 2002 vorge-
legt. Uber die Teilnahme und Resonanz dieser Gruppe bei Jugend experimentiert
wurde ebenfalls erst im Sommer 2002 berichtet. Am Friihjahrstreffen der Projekt-
gruppen nahmen die Schiiler dieser Gruppe nicht teil.

Gruppe V

Anlésslich eines Vortrags an der Universitit Wiirzburg informierte sich diese
Schiilergruppe iiber die Mdglichkeit der Teilnahme am NaT-Working und besuch-
te im November, begleitet von drei Lehrern, das Institut. Die Schiiler erhielten
eine Einweisung in die Experimentiertechnik und bekamen am Nachmittag dieses
Besuchstages die Mdglichkeit selbst zu experimentieren. Themenvorschlidge und
die Organisation der Teilnahme an dem Projekt wurden besprochen und verein-
bart. Benoétigte Gerdte und Zubehor wurden im Rahmen der Teilnahme an die
Gruppe und deren betreuende Lehrer ausgelichen. Vereinbart wurde auch der
regelmifige fernmiindliche und schriftliche Austausch iiber Fortgang und Ergeb-
nisse der Projektarbeit. Auf die gewiinschte Teilnahme am Friihjahrstreffen der
Projektgruppen im Institut wurde hingewiesen. Da nach Ablauf von zwei Mona-
ten keine Riickmeldung iiber den Beginn der Projektarbeit der Projektgruppe vor-
lag, wurde von Seiten des Instituts der Kontaktlehrer um Stellungnahme gebeten.
Dieser erlduterte die schulische Situation, so wie die derzeitige Lernbelastung der
Schiiler und warb um Verstindnis fiir einen spéiteren Beginn des Projektes. Erst
zum Winter 2002 wurde der Arbeitsbeginn eines Schiilers zum Thema Darstel-
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lung von Luminophoren mitgeteilt. Der Schiiler mochte sich damit gleichzeitig bei
Jugend forscht anmelden.

Gruppe VI

Diese Situation stellt sich hier dhnlich der von Gruppe V dar. Nach einem Insti-
tutsbesuch der Gruppe mit Einweisung in die Experimentiertechnik und Vereinba-
rung von Projektthema und Organisation, wurde keine Riickmeldung tiber den
Beginn der Projektarbeit gegeben. Gerite und Zubehor wurden jedoch nicht aus-
geliehen, jedoch die Teilnahme am NaT-Working Projekt zugesagt. Ein weiterer
Kontakt zu den Teilnehmern kam trotz Bemiihens seitens des Instituts nicht zu-
stande.

Facharbeiten

Die Schiilerinnen und Schiiler, die bisher bei der Anfertigung ihrer Facharbeit im
Rahmen des NaT-Working Projekts betreut wurden, kamen aus verschiedenen
Bundesldandern. Aus diesem Grund konnte die Konzeption des Projekts hier nur
sehr eingeschrinkt umgesetzt werden. Die Betreuung der Facharbeiten kam in
allen Féllen durch vorhergehenden E-Mail Kontakt zustande. Dabei schrieben die
Schiilerinnen und Schiiler das Institut, Bezug nehmend auf entsprechende Publi-
kationen, mit der Bitte um weitere Informationen zum Thema Mikrowelle oder
Ultraschall an. Mit der Teilnahme am NaT-Working Projekt erhielten die Schiiler
Versuchsvorschriften und Literatur zugeschickt und sicherten ihrerseits die Zu-
sendung ihrer Facharbeit und das Einverstindnis mit deren Veroffentlichung auf
der Projekthomepage im Internet zu.

Beiderseits erfolgreich verlief lediglich die Betreuung einer Schiilerin aus Bay-
reuth, die ihre Facharbeit zum Thema Hochtemperaturchemie in der Mikrowelle
im Februar 2002 anfertigte. In dieser beschiftigte sie sich mit dem Nachweis der
Inhomogenitit des Mikrowellenfeldes, der Darstellung des Iodplasmas und der
Darstellung von Gelbmessing, Thenards Blau und des Bariumsulfid-
Luminophors. Dabei verwendete sie die GST-Technik. Die Durchfithrung und
Auswertung ihrer Experimente betreffende Fragen und Probleme konnten fern-
miindlich, beziehungsweise per E-Mail von den Mitarbeitern des Instituts gelost
werden. Im Mai 2002 sandte sie dem Institut ihre mit gut bewertete Facharbeit in
Kopie zu.

Die beiden anderen Teilnehmer gaben keine Riickmeldung iiber Fortschritt,
Ergebnis und Abschluss ihrer Arbeiten, nachdem sie weitere Informationen und
Literatur zugesandt bekommen hatten.

Eine weitere Facharbeit wurde zwar nicht vom Institut betreut, kam aber durch
eine Publikation im Rahmen dieser Arbeit zustande [96] und fiihrte zu einem gu-
ten Abschluss mit Publikation [97].
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6.1.4 Diskussion und Bewertung

Die Zielsetzung der Bildung von mindestens zehn Projektgruppen, die sich konti-
nuierlich iiber einen ldngeren Zeitraum von mindestens drei Monaten mit einer
experimentellen Fragestellung aus dem Themenfeld Mikrowelle und Ultraschall
beschéftigen, konnte nicht erreicht werden. Die Teilnehmerzahlen in den sechs
Projektgruppen blieb ebenfalls unter den Erwartungen. Dennoch konnten Schii-
lergruppen aufgebaut werden, die sehr motiviert und erfolgreich ihre Arbeiten
eigenstindig planten, durchfiihrten und présentierten. Insgesamt erscheint der
Autbau eines langfristigen Netzwerkes nach der Projektgruppen-Konzeption als
nicht umsetzbar. Dies hat hauptsichlich folgende Griinde:

Die Mehrzahl der interessierten Lehrer, die an der Informationsveranstaltung teil-
genommen hatten und grundsitzlich von der Attraktivitit des Projektangebots
iiberzeugt waren, sahen dennoch von einer Teilnahme ab, weil ihnen die offene
Organisationsform der Teilnahme Schwierigkeiten bereitete. Diese Lehrer konn-
ten sich eine Projektteilnahme nur in so weit vorstellen, einzelne Aspekte des
Themas in ihren Unterricht im Rahmen von Schiilerversuchen aufzunehmen. Da-
zu wiinschten sie sich jedoch methodisch ausgearbeitete Vorgaben. Die eigen-
staindige Entwicklung von Fragestellungen und Arbeitsplédnen, insbesondere in-
nerhalb einer Projektgruppe erschien ihnen nicht durchfiihrbar. Der Aufbau von
Schiilerarbeitsgruppen auflerhalb des Unterrichts, beispielweise Chemie-
Arbeitsgemeinschaften oder die Projektteilnahme einer Klasse im Rahmen des
Wahlpflichtunterrichts wurde nicht diskutiert. Diese Haltung der Lehrer steht im
Widerspruch zur Konzeption des Projekts.

Schwierigkeiten bereitete den Lehrern auch der zeitliche Aufwand der Betreuung,
da die Arbeitsgruppen auBBerhalb der Unterrichtszeit experimentieren sollten. Nur
wenige Lehrer waren grundsitzlich bereit, eine Schiilergruppe regelméfig am
Nachmittag im Schullabor zu betreuen oder an die Universitét zu begleiten.

Auch den meisten Schiilern war eine ldngere Teilnahme an dem Projekt aus Zeit-
griinden (Stundenplanénderungen, gehdufte Klausurtermine vor den Ferien) nicht
moglich. Dies hatte zur Folge, dass einzelne Teilnehmer nicht kontinuierlich an
den Arbeiten ihrer Projektgruppe teilnehmen konnten, oder bereits nach wenigen
Wochen ganz aufhdren mussten.
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6.1.5 Veranderte Konzeption — Schilertage und Projektwochen

Die erste Konzeption wurde dahin gehend verdndert, dass der Aufbau langfristig
bestehender Projektgruppen, die ein Arbeitsthema {iber lingere Zeit intensiv bear-
beiten und dabei von ihren Lehrern kontinuierlich betreut werden, aufgegeben
wurde.

Ein stabiles Netzwerk Schiiler-Lehrer-Hochschule sollte nun in erster Linie iiber
Schiilertage und Projektwochen aufgebaut werden. Dadurch kdnnen Schiiler di-
rekt angesprochen werden, Experimente sofort kennen lernen und auch selbst
experimentieren.

Bis zum Sommer 2004 wurden elf Projekttage mit interessierten Klassen und
Kursen und ihren Fachlehrern, durchgefiihrt. Die Fachlehrer méchten dieses An-
gebot auch zukliinftig regelmiBig wahrnehmen und haben dies auch teilweise be-
reits getan. Die Projekttage tragen nachhaltig zur Stabilisierung des
NaT-Working-Netzes bei. Zwei der Teilnehmer wurden durch den Projekttag von
der Thematik und den Arbeitstechniken soweit motiviert, diese Thematik zum
Inhalt einer Facharbeit zu machen. Die Betreuung erfolgte dabei iiber den Lehrer
und die Mitarbeiter des Instituts.

Die erste Projektwoche mit dem Titel Science Camp - Experimentieren im Mik-
rowellenofen wurde sehr erfolgreich in Sommerferien 2002 in den Laborrdumen
des Instituts fiir Didaktik der Chemie durchgefiihrt. Die Schiiler wurden auf die
Projektwochen durch Anzeigen in den Tageszeitungen Frankfurts und des Rhein-
Main-Gebiets aufmerksam gemacht und konnten sich direkt per E-Mail oder Tele-
fon anmelden. Fiir diese Projektwoche meldeten sich iiber dreilig Schiiler im Al-
ter von zwolf bis siebzehn Jahren an. Auf Grund der Labor- und Gerétekapazitét
konnten jedoch nur 15 Schiiler teilnehmen. Das Science Camp beschiftigte sich
eine Woche mit vielfiltigen Versuchen zur Chemie im Mikrowellenofen. Die
Themen wurden an den fiinf Tagen schwerpunktméBig bearbeitet. Es wurde aber
den Teilnehmern die Freiheit zum selbstbestimmten Experimentieren gegeben.

Der Ablauf im Uberblick:

Montag: Nach einer Einfiihrung, in der die Teilnehmer ihr bereits vorhandenes
Wissen einbrachten, konnten die Schiiler direkt mit der praktischen Tatigkeit be-
ginnen und der Frage nachgehen: ,,Wie verhdlt sich eine CD in der Mikrowelle
und was passiert, wenn man einen Metallloffel hineinlegt? Die Aufgabe konnte
effektvoll gelost und die Unterschiede und Hintergriinde in einer angeregten Dis-
kussion aufgeklért werden.
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Danach begaben sich die Schiiler mit angefeuchtetem Haushaltspapier und Ther-
mofaxpapier auf die Suche nach den hot-spots — besonders heier Stellen — ,,ihrer*
Mikrowellenofen.

Der erste Projekttag hatte zudem den Schwerpunkt, den Teilnehmern Einblicke in
Fragestellungen der chemischen Forschung und Verfahrenstechnik zu geben.
Auch die Bedeutung des Literaturstudiums im Gang der Forschungsarbeit sollte
dargestellt werden — mit verbliiffendem Erfolg: Schon am ersten Tag informierten
sich die Schiiler ohne Aufforderung selbstindig iiber die Themen der bevorste-
henden Projekttage und sichteten dazu Literatur in der Fachbibliothek der Univer-
sitat.

Dienstag: ,,Herstellung und Farbung von Glas*: Unzdhlige Glasperlen in ver-
schiedenen Farben wurden erzeugt und am Abend begeistert zu Hause prisentiert.
Bisher war es in den verschiedenen Gruppen des Projektes noch nicht gelungen,
rotes Glas mit einer zufriedenstellenden Féarbung zu erhalten. Unterschiedliche
Vorschldge der Teilnehmer zu diesem Thema wurden aufgenommen und eifrig
umgesetzt - leider ohne Erfolg.

Mittwoch: ,,Recycling von Flaschenglas®: Zuerst stellten die Teilnehmer aus Alt-
glas ein Glas-Granulat her, das anschlieBend eingeschmolzen werden konnte.
Doch im Gegensatz zu den selbst hergestellten Boratgldsern des Vortags war das
eingeschmolzene Glas nicht giefdhig, konnte jedoch zu Glasfaden gezogen wer-
den. Diese Tatsache nutzten die jungen Forscher gleich zu einem eigenstindigen
Experiment. ,,Wie lange kann man einen Glasfaden ausziehen, ohne dass er
bricht?* Nach gemeinschaftlicher Anstrengung erreichte das Endprodukt eine
Lange von iiber 10 Metern. Anschliefend versuchten die Schiiler, das Altglas in
einen wertvollen Rohstoff zu verwandeln, der die Eigenschaften neuen Glases
besitzt. Dabei griffen sie auf ihre bisherigen Erfahrungen zuriick, entwickelten
neue Ideen und setzten sie mit ungebrochenem Elan um.

Donnerstag: ,,Herstellen von Metallen und Legierungen®: Kupfer wurde aus Kup-
feroxid unter Verwendung von Aktivkohle als Reduktionsmittel hergestellt. Das
entstehende Metall l4sst sich mit dem Hammer schmieden und in Form bringen.
Der analoge Versuch zur Darstellung von Eisen gelang zunichst weniger gut.
Doch die Schiiler variierten die Parameter so lange, bis das optimale Verfahren
gefunden war und ein bohnengrof3es Stiick Eisen vor ihnen lag. Danach erzeugten
sie Glockenbronze und Gelbmessing und polierten sie anschlieBend. Zwei Schiiler
wandten sich einer anderen Aufgabe zu: sie hatten erfahren, dass es bisher nicht
gelungen war, Kupfermiinzen in der Mikrowelle zu schmelzen. Sie machten dies
zu ithrem neuen Forschungsziel, das sie durch Geschick und eine sinnvolle Erwei-
terung der bisher genutzten Schmelzvorrichtung auch erreichten, indem sie die
Isolation der Mortelform durch eine zusédtzliche Ummantelung mit Gasbetonstein
verstdrkten.
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Freitag: ,,Pigmente*: Rinnmanns-Griin und Thenards -Blau wurden problemlos in
der Mikrowelle hergestellt. Doch mit der reinen Darstellung wollten sich die Teil-
nehmer am Abschlusstag natiirlich nicht zufrieden geben: Sie iiberzogen Miinzen
mit einer bunten Pigmentschicht, stellten Gussformen her und fiillten sie aus oder
gossen bunte Glasperlen — und waren traurig, dass das Science Camp schon zu
Ende war.

6.2 Chemie im Ultraschallbad und dem Haushalts-Mikrowellenofen
als Themen der Lehrerfortbildung

Der erste Weg, neue Unterrichtsthemen und Schulexperimente in den Chemieun-
terricht zu bringen, ist deren Publikation in fachdidaktischen Zeitschriften die sich
an der Schulpraxis orientierten. Wie sich jedoch gezeigt hat, werden diese vom
tiberwiegenden Teil der Lehrer nur bedingt verfolgt [98].

Untersuchungen von MELLE und NEU [98] zeigen, dass Chemielehrer, die an
Fortbildungsveranstaltungen teilnehmen, vor allem neue Experimente und Unter-
richtskonzepte erwarten. Diese werden von den Lehrern als positive Impulse fiir
die eigene Arbeit empfunden. Als Konsequenz fordern MELLE und NEU ein An-
gebot attraktiver Fortbildungsveranstaltungen, in denen neue Experimente und
Themen einen breiten Raum einnehmen.

Das Thema der vorliegenden Arbeit entspricht hervorragend dieser Forderung und
wurde im Rahmen eintdgiger Fortbildungsveranstaltungen, die im Lehrerfortbil-
dungszentrum Chemie am Institut fiir Didaktik der Chemie der Universitit Frank-
furt stattfanden, den Lehrern vorgestellt.

Die Fortbildungsveranstaltungen zu den Themen Chemie mit Mikrowelle und
Ultraschall und Hochtemperaturchemie in der Haushaltsmikrowelle bestanden
aus einem theoretischen und einem praktischen Teil. Im Theorieteil wurden den
Lehrern zunichst die fachlichen Grundlagen des Themas vorgetragen. Inhalt des
theoretischen Teils war auch die Vorstellung der entwickelten Schulexperimente
und deren didaktische und methodische Konzeption. Der anschlieBende praktische
Teil der Fortbildungsveranstaltung gab den Lehrern Gelegenheit, die vorgestellten
Schulversuche selbst auszuprobieren und erste praktische Erfahrungen zu sam-
meln. Die Lehrer wurden dabei von den Mitarbeitern des Instituts betreut. In einer
abschlieBenden Diskussion wurden die Erfahrungen zwischen den Teilnehmern
ausgetauscht und kritisch diskutiert.

Die Fortbildungsveranstaltungen des Lehrerfortbildungszentrums werden wissen-
schaftlich begleitet und evaluiert. Dazu werden die Teilnehmer jeder Fortbil-
dungsveranstaltung gebeten, einen standardisierten Evaluationsbogen auszufiillen.
Eine statistisch gesicherte Evaluation der in der vorliegenden Arbeit beschriebe-
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nen Fortbildungsveranstaltungen kann zu diesem Zeitpunkt noch nicht gegeben
werden. Einige ausgewéhlte Stellungnahmen der Lehrer zu den offenen Aussagen
des Evaluationsbogens sollen an dieser Stelle dennoch zitiert werden.

Zur offenen Aussage
,»An dieser Fortbildung hat mir besonders gut gefallen®:

e Neue Ideen.

e Neue Aspekte fiir den Experimentalunterricht.

Es wurden neue Anregungen gegeben, auch um selbst weiter Versuche zu

entwickeln.

Neue Experimente.

Effektvolle Versuche.

Interessante Experimente.

Experimente sind erfolgreich.

Das Material fiir die Experimente ist an Schulen i.d.R. vorhanden.

Mit einfachen Mitteln sind befriedigende Erfolge mdglich (experimentell).

Durchfiihrbare Versuche, deren Zeitaufwand im Rahmen der Moglichkei-

ten des Schulalltags liegen.

e Die Experimente sind auch in der Schule durchfiihrbar; Schiiler kénnen
damit hoffentlich wieder etwas motiviert werden.

o Moglichkeit zu selbststindigem Experimentieren.

e Die vorgestellten Experimente kdnnen fiir verschiedene Jahrgangsstufen
eingesetzt werden.

e Es wurden anwendbare Schulversuche demonstriert, die keinen tibermafi-
gen Aufwand benétigen.

e Diese Veranstaltung bringt wieder einen zusétzlichen Motivationsschub
fiir den Chemieunterricht.

,,Welche Themen sind fiir Sie bzw. Thre Schulform von besonderem Interesse?

e Das hier!

Diese Aussagen der Lehrer zeigen sehr deutlich, dass das Thema der vorliegenden
Arbeit und die im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Schulversuche sehr gut fiir
die Schulpraxis geeignet sind und als innovativ von den Schulpraktikern ange-
nommen und begriiit werden.
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6.3 Zusammenfassung und Ausblick

Das Projekt verlief in einer verdnderten Konzeption (siche Abschnitt 6.1.5) sehr
erfolgreich und bot Schiilern und Lehrern hervorragende Mdglichkeiten, Experi-
mente in Gruppen und Klassenverbdnden an der Universitét, aber auch an den
Schulen durchzufiihren. Es gelang, ein stabiles Netzwerk zwischen Lehrern, Schii-
lern und der Universitét aufzubauen. Lehrer aus dem Grofraum Frankfurt buchten
regelmdBig mit ihren Klassen, beziehungsweise Kursen Projekttage am Institut.
Fiir das Science Camp meldeten sich auch im letzten Jahr der Forderung wieder
begeisterte Schiiler an, die schon in den vorhergehenden Jahren teilgenommen
hatten. Sehr erfreulich war die hervorragende Motivation der Schiiler und Lehrer
nach der Teilnahme an den unterschiedlichen Angeboten. Sie planten in den Schu-
len eigenstindig Experimente zum Thema Mikrowelle und Ultraschall und fiihr-
ten erfolgreich eigene Projekte durch, oder nahmen an Wettbewerben teil. Die
angebotenen Projekttage, Projektwochen und Lehrerfortbildungen fiihrten in her-
vorragender Weise zu dem angestrebten Ziel, Kontakte zwischen Universitdt und
Schule zu aufzubauen und zu erhalten.

Die Experimentierangebote fanden bei Schiilern aller Jahrgangsstufen sehr positi-
ve Resonanz. Riickmeldungen bekam die Initiative immer wieder durch E-Mail-
Schreiben und Briefe der Teilnehmer. Nicht nur die Teilnehmer selbst bestétigten
den Erfolg der Initiative, sondern auch mehrere Pressemitteilungen und Rund-
funkbeitrige.

Die verdnderte Konzeption mit einem stirkeren Angebot an Projekttagen und
Projektwochen hat sich als ausbaufdhig erwiesen. Um das aufgebaute Netzwerk
zu erhalten und zu stérken ist es unbedingt notwendig, das Angebot konstant wei-
ter zu fithren und auszubauen.

Es hat sich gezeigt, dass sich die Teilnehmer an der Initiative Mikrowelle und
Ultraschall auch stark fiir die weiteren NaT-Working Projekte an der Universitit
Frankfurt interessieren und diese gerne in einem aufeinander abgestimmten Rah-
men gemeinsam nutzen mochten. Immer wieder wird von Lehrern ein ,,grofler
Projekttag™ fiir Klassen und Kurse angefragt, an dem die Schiiler die unterschied-
lichen NaT-Working Angebote der Universitit Frankfurt nutzen kénnen.

Es erscheint deshalb sinnvoll die NaT-Working Angebote der Universitit Frank-
furt zusammenzufiihren und zu biindeln.
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7 Experimenteller Teil
7.1 Allgemeine Angaben zu den verwendeten Geraten

7.1.1 Ultraschallgerite

Es standen zwei Gerite der Firma BANDELIN electronic zur Verfligung:

SONOREX RK 102 H Arbeitsfrequenz: 35 kHz (fest)
Leistung: max. 2 x 240 Watt/Periode
Inhalt: 3 Liter

Pipettenreinigungsgerit Arbeitsfrequenz: 35 kHz (fest)
SONREX PR 140 B Leistung: max. 2 x 450 Watt/Periode
Inhalt: 10 Liter

Fiir die bequeme Durchfiihrung der Versuche wird das USB auf eine geeignete
Laborhebebiihne gestellt. Nach Betriebsanleitung wird die Wanne mit destillier-
tem Wasser gefiillt. In das Wasser hingt man das jeweilige Materialstiick oder
Reaktionsgefd3 und befestigt es mit Klammer und Muffe an einem Stativ. Als
ReaktionsgefdBe eignen sich Erlenmeyerkolben am besten, da die Schalliibertra-
gung durch den flachen Glasboden relativ gering behindert wird.

Mit Hilfe der Hebebiihne kann die Eintauchtiefe so geregelt werden, dass die Re-
sonanz des Ultraschallfeldes im Reaktionsmedium optimal eingestellt werden
kann (sieche Abschnitt 4.1.1 Abbildung 28 ). Es hat sich gezeigt, dass dies der Fall
ist, wenn die Oberfliche der Fliissigkeit im Reaktionsgefal knapp unterhalb der
Wasseroberflache der Wannenfiillung liegt.

Resonanz ist dann eingestellt, wenn ein summend-klirrendes Gerdusch, welches
durch Kavitation verursacht wird, zu horen ist und in der Fliissigkeit kleine Gas-
blaschen schweben. Resonanz fiihrt auch zu stehenden Wellen, die an der Fliis-
sigkeitsoberfldche zu beobachten sind.

Wihrend des Betriebes heizt sich das Wasser in der Wanne langsam auf. Dies
wirkt sich jedoch effektiv ungiinstig auf die Kavitationsbedingungen aus. Die
besten Versuchsergebnisse erhédlt man deshalb, wenn man die Temperatur des
Wassers im Ultraschallbad durch Zugabe von Eis niedrig hilt.
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7.2 Herstellen des AST-Elements

Gerite und Materialien:

Ofenmortel, Quarzsand, Tonblumentopf (100 ml), Porzellantiegel (20 ml, mittel-
hohe Form), Porzellantiegel (40 ml, mittel hohe Form), Hammer, Haushaltsfolie
(Klarsichtfolie), Spatel, Trockenschrank

Durchfiihrung:

Der Ofenmortel wird mit Sand im Verhéltnis 1:1 gemischt. Fiir ein AST-Element
bendtigt man etwa 70 g Mortel und 70 g Sand. Zu diesem Gemenge wird so viel
Wasser zugegeben, dass eine sehr zéhfliissige entsteht. Die Mortelmasse wird in
den Tonblumentopf gefiillt. In die Mdrtelmasse wird der groBere Tiegel (40 mL)
tief hineingedriickt. Zuvor wird die AuBlenfliche des Tiegels mit Frischhaltefolie
iiberzogen, so dass er, nachdem der Zement getrocknet und gehértet ist, leicht
wieder entfernt werden kann. Uberschiissigen Mortel entfernen. In die so herge-
stellte Zementform wird nun etwas gekornte Aktivkohle gefiillt und darauf der
eigentliche Schmelztiegel aus Porzellan (20 ml) gestellt. Der seitliche Freiraum
zwischen Tiegel und Form wird ebenfalls mit gekdrnter Aktivkohle aufgefiillt
(siche Abschnitt 5.1.2, Abbildung 47).

Zur Durchfiihrung von Versuchen wird das AS7-Element auf einen Gasbetonstein
in den Mikrowellenofen ohne Drehteller in einen Bereich hoher Strahlungsintensi-
tit gestellt.



7  Experimenteller Teil 150

7.3 Herstellen des GST-Elements

Gerite und Materialien:

Ofenmortel, Tonblumentopf (100 ml), Porzellantiegel (20 ml, mittelhohe Form),
Hammer, Schraubenzieher, (evtl. Einmalhandschuh oder Frischhaltefolie), Spatel,
Trockenschrank, Graphitspray

Durchfiihrung:

Der Mortel wird nach Anweisung des Herstellers mit Wasser zu einer pastdsen
Masse angeriihrt und in den Tontopf gefiillt. In den Mortel wird der Porzellantie-
gel tief eingedriickt, tiberschiissiges Material bis zur Oberkante des Tontopfs mit
dem Spatel glatt abgezogen (Abbildung 64 a). Den Mortel ldsst man abbinden und
trocknen (im Trockenschrank bei ca. 80 °C iiber Nacht). Zum Entfernen des Por-
zellantiegels aus der Form wird der Schraubenzieher an verschiedenen Positionen
der Randlinie zwischen Tiegel und Mortel angesetzt und mit dem Hammer leicht
eingeschlagen (Abbildung 64 b). Der Tiegel ldsst sich danach leicht aus der Form
16sen. Auf diesen Arbeitsschritt kann verzichtet werden, wenn man den Tiegel vor
dem FEindriicken in die Mdrtelmasse in den Finger eines Einmalhandschuhs oder
in Frischhaltefolie verpackt. Es ist dabei darauf zu achten, dass keine Falten ent-
stehen. Ist der Mortel vollig getrocknet, wird die Morteloberflache der Tiegelhoh-
lung mehrmals mit Graphit bespriiht (Abbildung 64 c).

Zur Durchfiihrung von Versuchen wird das GS7-Element auf einen Gasbetonstein
in den Mikrowellenofen ohne Drehteller in einen Bereich hoher Strahlungsintensi-
tit gestellt (Abbildung 64 d).

Abbildung 64:  Arbeitsschritte der Herstellung eines GST-Elements
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7.4 Experimentiervorschriften

Versuch 1
Reinigungswirkung eines Ultraschallbades

Versuchsdauer:

Vorbereitung: Préparieren der Tonscherben : ca. 5 Minuten
Durchfiihrung: Behandlung der Tonscherben im USB: ca. 20 Minuten
Geriite:

Ultraschall-Reinigungsbad.

Chemikalien:
Zwei gleich groBe Tonscherben eines unglasierten Blumentopfes, Kohlestaub
(Aktivkohle), Fett (oder besser Vaseline), Spiilmittel.

Durchfiihrung:

Die Tonscherben werden zunichst gleichméBig und diinn mit einer Paste aus
Kohlestaub und Fett eingerieben. Eine Tonscherbe wird nun fiir zehn Minuten in
dem mit destilliertem Wasser gefiillten Ultraschallbad behandelt. Danach legt man
die Tonscherbe zum spéteren Vergleich zur Seite. Dem Wasser im Ultraschallbad
wird nun etwas Spiilmittel zugesetzt und die zweite Tonscherbe ebenfalls zehn
Minuten beschallt. Es ist darauf zu achten, dass die zweite Tonscherbe wihrend
der Ultraschallbehandlung etwa die gleiche Position in der Wanne einnimmt wie
zuvor die erste. Anschliefend wird der Reinigungsgrad beider Scherben miteinan-
der verglichen.

Hinweis:

Die Temperatur im Wasserbad braucht hier nicht niedrig gehalten werden. Im
Gegenteil verkiirzt die erwirmte Fliissigkeit die Reinigung.

Es diirfen keine aggressiven Haushaltsreinigungsmittel auf Chlor-Basis verwendet
werden, da die Abspaltung von Chlor die Edelstahlwanne durch Lochfra3 zerstort.

Beobachtungen und Auswertung:

Die Tonscherbe, die in dem mit Spiilmittel versetzten Wasser mit Ultraschall be-
handelt wurde, weist den hoheren Reinigungsgrad auf. Das Kohlestaub-Fett-
Gemisch bei der mit Ultraschall behandelten Scherbe ohne Spiilmittelzusatz hat
sich zwar grof3flichig abgeldst, haftet aber nun in Form von kleinen ,,Fettaugen®
stellenweise noch an der Tonscherbe (siehe Abschnitt 4.1.2, Abbildung 29).

Schmutz besteht vielfach aus hydrophoben Ablagerungen (z.B. Fett). Ultraschall
bewirkt zwar an der Materialoberfliche eines verschmutzten Gegenstandes das
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Absprengen von Schmutzpartikeln durch Kavitation, aber nicht die Verteilung des
Schmutzes in der Flissigkeit. Dieser wird vielmehr immer wieder auf der Ober-
fliche adsorbiert. Fine Reinigung gelingt erst, wenn durch Tensidzusatz die
Schmutzpartikel im Wasser suspendiert werden konnen. Die Suspendierung wie-
derum wird durch Ultraschall gefordert. Vorteilhaft ist der Reinigungsvorgang, da
die Materialoberflichen nicht durch mechanische Einwirkungen zerkratzt und
auch schwer zugingliche Stellen erreicht werden. Zuséatzlich wirkt die Behand-
lung mit Ultraschall keimt&tend.
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Versuch 2
Oberflachenerosion von Aluminiumfolie durch Ultraschall

Versuchsdauer:
ca. 2 Minuten

Geriite:
Ultraschall-Reinigungsbad, Pinzette.

Chemikalien:
Aluminium-Haushaltsfolie (Starke: 13 p).

Durchfiihrung:

Ein glatter Streifen Aluminiumfolie (ca. 5 cm x 8 cm) wird bei eingeschaltetem
Gerit fiir etwa eine Minute mit der Pinzette in das Wasser senkrecht zum Wan-
nenboden in einen Bereich hoher Resonanz gehalten. Die Position der Folie sollte
wiahrend des Versuchs ofter gedndert werden. Der Aluminiumstreifen kann zur
besseren Ergebnisdarstellung auf einen Overhead-Projektor gelegt und projiziert
werden.

Beobachtungen und Auswertung:

Der Folienstreifen zeigt starken Materialabtrag. Locher in der Folie und zerfresse-
ne Kanten sind (in der Projektion besonders deutlich) erkennbar

(siche Abschnitt 4.1.3, Abbildung 30).

Die bei der unsymmetrischen Dampfblasenkavitation an der Phasengrenze Me-
talloberfliche/Wasser auftretenden Microjets verursachen zum einen Schockwel-
len, welche die Oberfliche der Metallfolie erodieren, und zum anderen lokale
Uberhitzungszonen genau an der Phasengrenze, welche die diinne Folie aufzu-
schmelzen vermogen. So kommt es zunéchst zu einem mikroskopischen Loch-
fra3, der im Verlaufe von Sekunden sichtbar wird.

Dieser Versuch wird zur Funktionspriifung bei Ultraschallbddern durchgefiihrt
[31].
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Versuch 3
Herstellung einer Ol-in-Wasser-Emulsion - Modellversuch zur Homo-
genisation von Milch

Versuchsdauer:
ca. 25 Minuten

Gerite:

Ultraschall-Reinigungsbad, 2 Erlenmeyerkolben (100 ml) mit Stopfen, Stativma-
terial, Hebebiihne, Magnetriihrer, Riihrfisch, Scheidetrichter (100 ml), MeBzylin-
der, MeBpipette (1 ml).

Chemikalien:
Speisedl, Wasser.

Durchfiihrung:

Zundchst wird der USB-Standardaufbau (siche Abbildung 28) zusammengestellt.
In zwei Erlenmeyerkolben werden dann je 30 ml Wasser und 8-10 Tropfen Spei-
se0l gegeben. Beide Ansidtze werden mit Stopfen verschlossen und eine halbe
Minute gleichmifBig kréftig geschiittelt. AnschlieBend wird einer der beiden An-
satze zligig mit dem Riihrfisch versehen, auf den Magnetriihrer gestellt und 15
Minuten lang kriftig geriihrt. Der andere Kolben wird, mdglichst zeitgleich, in das
eingeschaltete Ultraschallbad gehéngt und ebenfalls 15 Minuten beschallt. Danach
wird der beschallte Kolbeninhalt in den Scheidetrichter iiberfiihrt, die untere mil-
chige Phase zuriick in den Erlenmeyerkolben abgelassen und dieser verschlossen.
Geschiittelter und beschallter Ansatz werden miteinander verglichen.

Beobachtungen und Auswertung:

Sowohl durch das Schiitteln der beiden Kolben als auch durch anschlieSendes
Riihren auf dem Magnetriihrer erhélt man eine instabile Emulsion, die sich bald —
beim geriihrten Ansatz nach wenigen Stunden - wieder trennt. Nur geringe Men-
gen Ol-in-Wasser-Emulsion verbleiben als Zwischenphase. Zu Beginn der Be-
schallung beobachtet man einerseits eine teilweise Entmischung der Phasen, ande-
rerseits die Bildung einer milchigen Emulsion als untere Phase. Diese ist nach
dem Abtrennen im Scheidetrichter iber Monate stabil (siche Abschnitt 4.1.4, Ab-
bildung 31). Schiitteln des Ol-in-Wasser-Gemisches fiihrt lediglich zu einer grob-
dispersen Emulsion mit uneinheitlicher disperser Phase. Diese ist instabil und es
kommt bald wieder zur Phasentrennung. Wird diese polydisperse Emulsion weiter
mit Ultraschall behandelt, werden die grob dispergierten Oltrépfchen je nach
GroBe entweder durch Kavitation weiter in feinere Tropfchen zerteilt oder durch
den Wechseldruck des Schallfeldes zu groferen Tropfen aggregiert. Die Zertei-
lung fiihrt zu einer fein- bis kolloid-dispersen, zeitlich sehr stabilen Emulsion.
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Versuch 4
Dispergieren von Hexan in Wasser

Versuchsdauer:
ca. 15 Minuten

Geriite:
Ultraschall-Reinigungsbad, 2 Reagenzgldser mit Stopfen, Stativmaterial, Hebe-
biihne, 2 Messpipetten (5 ml), Reagenzglasstinder, Dia-Projektor.

Chemikalien:
Cyclohexan (F, leichtentziindlich), Wasser.

Durchfiihrung:

Zunichst wird der USB-Standardaufbau (siche Abbildung 28) zusammengestellt.
In zwei Reagenzgldser werden dann je 3 ml Wasser und 3 ml Cyclohexan gege-
ben. Beide Ansdtze werden mit Stopfen verschlossen und eine halbe Minute
gleichmiBig kriftig geschiittelt. AnschlieBend wird einer der beiden Ansétze zii-
gig in das eingeschaltete Ultraschallbad gehingt und ca. 5 Minuten beschallt,
wihrend der andere weiter geschiittelt wird. Danach stellt man beide in den Rea-
genzglasstinder und vergleicht wiederholt in Zeitabstdnden beide Ansétze mitein-
ander, wobei man mit dem Dia-Projektor seitlich Licht einstrahlt.

Beobachtungen und Auswertung:

Cyclohexan (bildet die Oberphase) und Wasser sind nicht ineinander mischbar.
Sobald man das Schiitteln unterbricht, trennen sich beide Fliissigkeiten innerhalb
weniger Sekunden in eine jeweils klare Ober- und Unterphase. Im beschallten
Hexan-Wasser-System bildet sich beim Stehen zwar nach einigen Stunden eine
deutliche Oberphase. Es findet aber keine vollstindige Entmischung statt. Viel-
mehr erhdlt man als untere Phase eine stabile triibe Emulsion, die einen starken
TYNDALL-Effekt zeigt (siche Abschnitt 4.1.4, Abbildung 32).

Hexan als unpolare Fliissigkeit 16st sich nicht in Wasser und mischt sich auch
nicht mit diesem. Durch Ultraschall lésst sich aber etwas Hexan dennoch in Was-
ser dispergieren. Die durch Ultraschall verursachte Kavitation, die besonders an
der Phasengrenze beider Fliissigkeiten auftritt, fiihrt dort zu einer intensiven Ver-
mischung beider Phasen. Dabei wird Hexan so fein in der Wasserphase verteilt,
dass eine stabile Hexan-in-Wasser-Emulsion entsteht.

Die kolloidale Verteilung von Hexan in Wasser kann mit dem TYNDALL-Effekt
deutlich gezeigt werden. Der nach seinem Entdecker, dem irischen Physiker J.
TYNDALL (1820-1893), benannte Effekt beruht auf der Streuung von in kolloidale
Losungen eingestrahltem Licht.
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Versuch 5
Entgasen von Mineralwasser

Versuchsdauer:
ca. 5 Minuten

Geriite:
Ultraschall-Reinigungsbad, gut gereinigter (besser neuer) Standzylinder (500 ml),
Stativmaterial, Hebebiihne.

Chemikalien:
Mineralwasser mit Kohlenséaure.

Durchfiihrung:

Zundchst wird der USB-Standardaufbau (siche Abbildung 28) zusammengestellt.
Der sauber gespiilte Standzylinder wird zu 2/3 mit dem Mineralwasser gefiillt und
in das USB gehéngt. Man schaltet den Ultraschall fiir einige Sekunden an, dann
wieder ab. Das An- und Abschalten sollte einige Male im Abstand einer halben
Minute wiederholt werden.

Beobachtungen und Auswertung:

Nach Befiillen des Zylinders ist eine méfBige Gasabscheidung im Mineralwasser
und an den Innenwénden des Gefidlles zu beobachten. Beschallung des Mineral-
wassers flihrt zu einer stark erhohten Gasbildung. Setzt man die Beschallung aus,
geht die Gasentwicklung wieder zuriick. Der Effekt kann sehr oft durch Ein- und
Ausschalten wiederholt werden (siehe Abschnitt 4.1.5, Abbildung 33).

Die Loslichkeit von Gasen in Fliissigkeiten ist bekanntlich von der Temperatur
der Fliissigkeit und dem auf ihr lastenden Druck abhingig. Mit steigender Tempe-
ratur und fallendem Druck nimmt die Loslichkeit des Gases in der Fliissigkeit ab;
es kommt zur Abscheidung von Gasblidschen.

Durch Ultraschall-Wechseldruck und durch die bei der Kavitation auftretenden
Schockwellen (Microjets) kommt es in Fliissigkeiten zu raum- und zeitperiodi-
schen hydrostatischen Unterdruckriumen und mikrolokalen Uberhitzungszonen.
In gasgesittigten Losungen, wie hier beim kohlensdurehaltigen Mineralwasser,
kommt es deshalb bei der Beschallung im USB in den beschriebenen Expansions-
arealen mit relativem Unterdruck zur Abscheidung grofler Volumina Kohlenstoff-
dioxids.

Hinweis:

In einem weiteren Versuch kann man frisches, kaltes Wasser aus einem Wasser-
hahn mit Perlsieb in die Wanne des Ultraschallbades fiillen und dieses dann ein-
schalten. Auch hier ist die Entgasung sehr gut zu beobachten.
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Versuch 6
Thixotropie von Gelatine-Gel

Versuchsdauer:
Vorbereitung: Herstellung der hochviskosen Gelatinelosung: 60 Minuten
Durchfiihrung: 5 - 10 Minuten

Geriite:
Ultraschall-Reinigungsbad, Stativmaterial, Hebebiihne, Reagenzglas, Becherglas
(50 ml), Glasstab, Heizplatte, Kiihlschrank.

Chemikalien:
Gelatine, dest. Wasser, Eis.

Durchfiihrung:

Zu ca. 10 ml dest. Wasser gibt man im Becherglas einen Spatel Gelatinepulver
und ldsst es ca. 10 Minuten quellen. Danach erwdrmt man die Mischung auf der
Heizplatte und riihrt dabei stetig mit dem Glasstab, bis sich die Gelatine vollstan-
dig gelost hat und eine klare Fliissigkeit vorliegt. Die Losung darf aber nicht sie-
den! Die Losung wird in ein Reagenzglas gefiillt und in den Kiihlschrank gestellt,
bis eine nicht mehr gieBfahige, feste Masse im Reagenzglas vorliegt.

Der USB-Standardaufbau wird zusammengestellt und das Wasser im Ultraschall-
bad mit Eis vorgekiihlt. Nun wird das Reagenzglas mit der erstarrten Gelatineld-
sung in das Wasserbad gehingt und das USB eingeschaltet. Mit Hilfe der Hebe-
biihne wird die Resonanz eingestellt. Der Zustand des Gelatine-Gels wird beo-
bachtet.

Beobachtungen und Auswertung:

Das zunichst feste Gel im Reagenzglas beginnt sich wihrend der Beschallung im
USB langsam zu verfliissigen. Dabei ist eine rapide Abnahme der Viskositit an
der Phasengrenze Gel / Reagenzglasinnenwand zu beobachten. Nach ca. 10 Minu-
ten der Behandlung im USB hat sich die Gallerte vollstdndig verfliissigt. Es liegt
eine gieBfihige Flissigkeit vor.

Die wissrige Gelatinelosung erstarrt zunédchst bei Kiihlung zu einem festen Gel.
Die langen Polypeptidketten verschlingen sich dabei ineinander zu einem unge-
ordneten Knéuel und lagern Wasser ,,wie ein Schwamm* ein.

Ultraschall zerstort durch seine mechanische Wirkung dieses Geflecht aus Poly-
peptiden. Die Makromolekiile werden wieder frei beweglich, die Viskositit
nimmt stark ab.
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Versuch 7
Beschleunigung der Diffusion eines Farbstoffes durch eine permeab-
le Membran

Versuchsdauer:
Vorbereitung: ca. 10 Minuten
Durchfiihrung: ca. 5 Minuten

Geriite:
Ultraschall-Reinigungsbad, Stativmaterial, Hebebiihne, 2 U-Rohre mit Glasfritte.

Chemikalien:
Waissrige Farbstofflosung (z.B. Spatelspitze Patentblau in 100 ml Wasser gelost),
destilliertes Wasser.

Durchfiihrung:

Der USB-Standardaufbau wird zusammengestellt. Das eine U-Rohr wird am Sta-
tiv so befestigt, dass es bis liber Membranhohe in das Wasserbad eintaucht. Das
andere U-Rohr wird zum spiteren Vergleich an einem zweiten Stativ angebracht.
Zuerst wird der eine Schenkel des jeweiligen U-Rohres mit destilliertem Wasser,
danach der andere mit der Farbstofflosung gefiillt. Die Fiillhohe muss in allen
Schenkeln gleich sein. Nun wird das USB eingeschaltet und der Fliissigkeitsbe-
reich um die Membran im U-Rohr beobachtet (ca. 5 Minuten). Man achte auf
Resonanz.

Beobachtungen und Auswertung:

An der Membranfldche des mit destilliertem Wasser gefiillten Schenkels ist bei
Beschallung im USB bereits nach 5 Sekunden die Bildung von blauen Schlieren
zu beobachten. Diese nimmt zu, so dass nach einigen Minuten der blaue Farbstoff
im gesamten Schenkel mit destilliertem Wasser verteilt ist. Im unbeschallten
U-Rohr bleibt der Ansatz in dieser Zeit nahezu unverdndert. Es zeigt sich hier nur
ein geringer Farbstoffiibertritt in den Schenkel mit destilliertem Wasser.

Im beschallten U-Rohr tritt der Farbstoff schneller durch die Membran in den
anderen Schenkel tiber. Indem sich der Ultraschall als Wechseldruck in der ge-
samten Fliissigkeit des U-Rohres und durch die Membran fortpflanzt, wird die
Relativgeschwindigkeit der Fliissigkeitsteilchen erhéht und der Membrandurch-
tritt der Teilchen in beide Richtungen beschleunigt. Ultraschall erhoht so die Dif-
fussionsgeschwindigkeit der Farbstoffteilchen.
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Versuch 8
Beschleunigung des katalytischen Zerfalls von Wasserstoff-
peroxid im Ultraschallbad

Versuchsdauer:
Vorbereitung: 15 Minuten
Durchfiihrung: 1 Stunde

Gerite:

Ultraschall-Reinigungsbad, Stativmaterial, Hebebiihne, 2 Kolbenprober, 2 Erlen-
meyerkolben (250 ml), MeBzylinder (100 ml), 2 durchbohrte Gummistopfen,
Glasschale (& ca. 15 cm), 2 Winkelrohre, 2 kurze Gummischlauchstiicke.

Aufbau:

Chemikalien:
Wasserstoffperoxid-Losung (30 %) (4tzend, C), Kupfersulfat-Losung (mindergif-
tig, Xn), (¢ = 1 mol/L), destilliertes Wasser, Eis, Glimmspan.
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Durchfiihrung:

Alle Losungen werden zundchst in Eiswasser vorgekiihlt.

Es werden 30 ml 30%ige Wasserstoffperoxid-Losung mit 60 ml destilliertem
Wasser im Messzylinder verdiinnt. Nun wird mit der Kupfersulfat-Losung zur
100 ml Marke aufgefiillt. Diese Reaktionslosung wird auf die zwei Erlenmeyer-
kolben gleichmiBig verteilt. Die zwei Erlenmeyerkolben werden zligig jeweils mit
einem Kolbenprober, der an einem Stativ befestigt wurde, iiber Stopfen mit Win-
kelrohr und Schlauchstiick dicht verbunden. Der Erlenmeyerkolben der einen
Apparatur taucht zur Kiihlung in die Glasschale mit Eiswasser. Der Kolben der
zweiten Apparatur taucht in das Wasser des USB, dem ebenfalls zuvor Eis zur
Kiihlung zugesetzt wurde. Das USB steht dabei auf der Hebebiihne.

Man beobachtet nun eine eventuelle Zunahme des Gasvolumens in den Apparatu-
ren und notiert nach 1 Minute das Volumen, welches am Kolbenprober abgelesen
wird, als Anfangsvolumen.

Danach schaltet man das USB ein und bringt die Reaktionslésung im Erlenmey-
erkolben durch Hohenverstellung der Hebebiihne in Resonanz mit dem Ultra-
schallfeld des USB. Nach 5 Minuten wird erneut ein eventueller Gasvolumenzu-
wachs jeweils an den Kolbenprobern abgelesen und notiert. Dieser Vorgang wird
eine halbe Stunde lang wiederholt.

Der unbeschallte Erlenmeyerkolben wird jeweils vor der Bestimmung des Gasvo-
lumens geschwenkt, um die Gasbldschen aus der Reaktionslosung zu entfernen.
Es ist darauf zu achten, dass beide Ansétze, insbesondere der beschallte, wihrend
der gesamten Versuchsdauer durch Eiswasser konstant gekiihlt werden (gegebe-
nenfalls Eis nachgeben). Der Versuch wird nach 30 Minuten abgebrochen.
SchlieBlich wird die Glimmspanprobe im Gasraum iiber der Fliissigkeit in beiden
Kolben durchgefiihrt.

Beobachtungen und Auswertung:

In der gekiihlten Reaktionslosung beobachtet man nach Zugabe der Kupfersulfat-
Losung eine kaum merkliche Gasentwicklung. Nach 1 Minute hat das Gasvolu-
men bei beiden Anséitzen nicht messbar zugenommen.

Wird das USB eingeschaltet, kommt es in der beschallten Reaktionslosung zu
einer verstirkten Gasabscheidung, die wahrend der fortgesetzten Beschallung
anhidlt. Die unbeschallte Reaktionsldsung zeigt keine weitere Verdnderung der
Reaktionslosung. Es ist eine vergleichsweise geringe Gaszunahme am Kol-
benprober messbar.

Die Glimmspanprobe ist im Gasraum iiber der beschallten Reaktionsldsung posi-
tiv. Im unbeschallten Kolben ist dies nicht der Fall. Hier glimmt der Span nur sehr
kurz ein wenig auf.

Wihrend 30 Minuten wurden folgende Gasvolumen je Ansatz gemessen (Mittel-
werte aus 12 Messungen):
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Gasvolumen im Kolbenprober [ml]
Zeit [Minuten] beschallter Kolben unbeschallter Kolben
0 0 0
5 20 2
10 40 4
15 45 5
20 60 6
25 76 7
30 81 8
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Zeit t [min]

Wie der Graph zeigt, ist die zeitliche Zunahme an Gasvolumen im beschallten
Ansatz deutlich hoher als im unbeschallten.

Mit der Glimmspan-Probe wird nachgewiesen, dass aus beiden Reaktionslosun-
gen Sauerstoff abgeschieden wurde. Der Sauerstoff entsteht neben Wasser bei der
Zersetzung des Wasserstoffperoxids. Diese Reaktion wird durch die geldsten
Kupfer-lonen katalysiert.

H,0, (aq) M 0, (aq) + HO (1)

Die Beschallung mit Ultraschall erhoht die Zerfallsrate des Wasserstoffperoxids
in zweifacher Weise: Zum einen wird die Reaktionsldsung kontinuierlich entgast,
also eines der Produkte der Zerfallsreaktion stéindig aus der Reaktionslosung ent-
fernt. Nach dem Prinzip des kleinsten Zwanges wird deshalb der Zerfall von Was-
serstoffperoxid weiter begiinstigt.

Zum anderen kommt es bei der Akustokavitation in Fliissigkeiten, so auch bei der
Reaktionsldsung, zu mikroskopischen Uberhitzungszonen. Hier liuft die katalyti-
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sche Zersetzung schneller ab und es kommt ebenfalls zu einer Erh6hung der Zer-
fallsgeschwindigkeit.

Fehlerquellen:

Eine reproduzierbar quantitative Versuchsfithrung ist nicht moglich, und eine
kinetische Auswertung des Versuchs nicht statthaft, da sich das Ultraschallfeld
und damit die Resonanzbedingungen wihrend des Versuchs durch das Abschmel-
zen des Eises im USB und durch die Neuzugabe von Eis stindig dndern. Die Re-
sonanz muss immer wieder neu eingestellt werden, was nur mit wechselndem
Erfolg gelingt. Eine konstant effektive Kavitation und Entgasung der Reaktionslo-
sung wihrend der Dauer des Versuchs ist also nicht gewihrleistet.

Fiir einen relativen Vergleich, wie oben beschrieben, und fiir qualitative Aussagen
ist der Versuch jedoch gut geeignet.
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Versuch 9
Reaktion von Eisen mit Schwefelsaure - Aufhebung der inhibitori-
schen Wirkung von Thiocyanat durch Ultraschall

Versuchsdauer:
Vorbereitung: ca. 20 Minuten
Durchfiihrung: ca. 45 Minuten

Gerite:

Ultraschall-Reinigungsbad, 2 Reagenzgldser mit seitlichem Ansatz, 4 Gummi-
stopfen, 2 Kolbenprober, 2 kurze Schlauchstiicke, Messzylinder (100 ml), Be-
cherglas (250 ml), Stativmaterial, Hebebiihne, Stoppuhr.

Chemikalien:
Eisenwolle, Schwefelsdure (C, dtzend), ¢ (H2SO4) = 20 % (w), Kaliumthiocyanat,
Aceton (F, leichtentziindlich).

Versuchsaufbau:
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Durchfiihrung:

Es werden 2 x 0,2 g Eisenwolle genau abgewogen. Die Eisenwolle wird dann mit
Aceton griindlich entfettet und auf Reagenzgldser mit seitlichem Ansatz verteilt.
Die Reagenzgldser werden iiber den seitlichen Ansatz jeweils mit einem Kol-
benprober verbunden. Ein Reagenzglas taucht in das Wasser des USB, das andere
in das Wasser im Becherglas. Man gibt je 25 ml Schwefelsdure auf die Eisenwol-
le, verschlieft beide Reagenzgliser zeitgleich mit einem Gummistopfen und
schaltet das USB ein. Wahrend der nachsten 10 Minuten wird nach jeder Minute
das Volumen des gebildeten Wasserstoffgases am Kolbenprober abgelesen und
notiert.

Dieser Parallelversuch wird wiederholt, wobei nun in der Schwefelsdure vorher
jeweils genau 1 g Kaliumthiocyanat gelost werden.

Beobachtungen und Auswertung:

Nach Zugabe der Schwefelsdure im ersten Versuch beobachtet man bei beiden
Ansitzen eine leichte Gasentwicklung, indem sich kleine Gasbldschen an der Ei-
senwolle bilden. Die Gasentwicklung im beschallten Ansatz ist heftiger, pro Mi-
nute wird mehr Gas freigesetzt als im unbeschallten.

Im zweiten Versuch mit Schwefelsdure, in der Kaliumthiocyanat geldst vorliegt,
ist beim unbeschallten Ansatz kaum eine Zunahme an Gasvolumen zu beobach-
ten. Die beschallte Reaktionsmischung liefert hier dagegen annihernd soviel Was-
serstoffgas wie die im ersten Versuchsdurchlauf.

Gemessene Wasserstoffvolumina (Mittelwerte aus 12 Messungen):

Wasserstoffvolumen [ml]
Zeitt [min] [+ USB/ |-USB/ [+USB/ |-USB/
-KSCN |-KSCN [+ KSCN |+ KSCN
1 6 4 5 2
2 12 8 8 3
3 23 12 14 3
4 32 18 26 4
5 41 28 37 5
6 49 32 42 6
7 59 45 54 7
8 68 52 65 9
9 75 62 73 10
10 86 71 81 12
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Wie aus dem Graph ersichtlich, ist bei den beschallten Anséitzen nach 10 Minuten
mehr Wasserstoff freigesetzt als bei den beiden unbeschallten.

Die Reaktion wird bei Anwesenheit von Thioyanat-lonen grundsétzlich inhibiert.
Bei dem beschallten Ansatz ist die Wirkung des Inhibitors jedoch grdftenteils
aufgehoben und die Wasserstoffentwicklung liegt nur wenig unterhalb der des
beschallten Ansatzes ohne Zusatz von Thiocyanat. Beim unbeschallten Ansatz
hingegen ist bei Anwesenheit von Thiocyanat-lonen die Reaktion und damit die
Wasserstoffentwicklung stark gehemmt.

Eisen reagiert mit der Schwefelsdure zu Eisensulfat und Wasserstoff
Fe(s) + 2H' (aq) + SO (ag) —— Fe&’"(aq) + SO (aq) + H (g)

In jedem Fall beschleunigt Ultraschall die Reaktion von Eisenwolle mit Schwefel-
sdure in mehrfacher Hinsicht:

Die Reaktionsmischung wird kontinuierlich entgast. Dadurch wird das Reaktions-
gleichgewicht stindig in Richtung der Produkte (d.h. Wasserstoffbildung) ver-
schoben.

Im besonderen kommt es wihrend dieser Reaktion zur Bildung grofer, im Draht-
geflecht eingeschlossener Wasserstoffblasen, die signifikante Anteile der Eisen-
oberfliche an der weiteren Reaktion mit der Schwefelsdure hindern. Im USB
kommt dieses Phédnomen nicht zustande und die Reaktion wird, im Gegensatz zur
Reaktionsfithrung ohne Ultraschall, insoweit beschleunigt.
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Die Eisenoberfliche wird von Oxidschichten und anderen Verunreingungen be-
freit und dadurch aktiviert.

Thiocyanat-lonen wirken als Inhibitor der Reaktion, indem sie an der Oberfliache
der Eisenwolle adsorbiert werden und mit Eisenionen eine Adsorptionsschicht
bilden. Diese Komplexschicht baut sich nun im Vergleich zur oben beschriebenen
Reaktion nur langsam zu den Endprodukten ab und wird zum geschwindigkeits-
bestimmenden Schritt [73]. Ultraschall hebt die inhibierende Wirkung auf, indem
die Adsorptionsschichten in Folge von Kavitation stindig entfernt und die Pro-
duktbildungsreaktionen beschleunigt werden.

Fehlerquellen:

Die Bildung von grofleren Gasblasen im Geflecht der Eisenwolle ist eine unge-
wollte Verzdgerung der Reaktion, welche zu Fehlern in der quantitativen Auswer-
tung fiihrt und die Reproduzierbarkeit des Versuchs in Frage stellt. Auch liefert
die Versuchsdurchfiihrung im Ultraschallbad keine quantitativ reproduzierbaren
Werte, da die Schallfeldgeometrie und damit die Resonanz von der Form der
Stahlwolle beeinflusst wird. Die Form der Stahlwolle dndert sich aber bei jedem
Versuchsansatz und im Verlauf der Reaktion.
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Versuch 10
Oxidation von lodid-lonen zu elementarem lod

Versuchsdauer:
Vorbereitung: ca. 10 Minuten
Durchfiihrung: ca. 20 Minuten

Geriite:
Ultraschall-Reinigungsbad, 2 Erlenmeyerkolben (100 ml), Stativmaterial, Hebe-
biihne.

Chemikalien:
Kaliumiodid-Ldsung, c¢(KI) = ca. 1 mol/L, Stiarke-Losung.

Durchfiihrung:

Zwei Erlenmeyerkolben werden mit jeweils etwa 30 ml Kaliumiodid-L6sung und
ca. 5 ml Stirke-Losung gefiillt. Einer der Kolben wird in das Ultraschallbad ein-
gehingt (siehe Abschnitt 4.1.9, Abbildung 34). Man beschallt etwa 15 Minuten.

Beobachtungen und Auswertung:

Nach einigen Minuten der Beschallung beginnt sich die zuvor farblose Mischung
gelbbraun zu fairben. Am Boden des Kolbens bildet sich ein Feststoff, der sich im
Laufe der Beschallung violett bis schwarz farbt. Der Kontrollansatz zeigt keine
Verianderung (siehe Abschnitt 4.1.9, Abbildung 34).

In der beschallten wéssrigen Losung werden durch Kavitation unter anderem
Hydroxyl-Radikale gebildet. Diese konnen zu Wasserstoffperoxid rekombinieren
und oxidieren dann die lodid-Ionen zu lod.

Das Iod bildet mit Stirke bekanntlich einen Jodstirkekomplex, der unter Einwir-
kung von Ultraschall als dunkler Feststoff ausfillt.
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Versuch 11
Oxidation von Fe?* in schwefelsaurer Lésung

Versuchsdauer:

Vorbereitung: Herstellung der reinen Eisen(Il)-Salzlosung:
ca. 30 Minuten

Durchfiihrung: 5-10 Minuten

Gerite:

Ultraschall-Reinigungsbad, Stativmaterial, Hebebiihne, 4 Reagenzgléser, Tropfpi-
pette.

Chemikalien:

Eisen(Il)-sulfat (Xn, mindergiftig), Eisenpulver, Ammoniumthiocyanat-Losung
(Xn, mindergiftig), ¢ (NH4SCN) = 1 mol/L, verd. Schwefelsdure (C, dtzend), c
(H2SO4) =10 % (w), destilliertes Wasser.

Durchfiihrung:

In einem der Reagenzgléser 16st man ca. 5 kleine Kristallkdrner Eisen(II)-sulfat in
ca. 10 ml Wasser auf und séduert die Losung mit 1 ml verd. H,SO4 an. Zu dieser
Losung gibt man einen Spatel Eisenpulver und ldsst sie 30 Minuten stehen. Da-
nach gibt man wenige Tropfen der klaren Losung liber dem Eisenpulver in ein
Reagenzglas. Zu dieser Probe gibt man 5 Tropfen der Ammoniumthiocyanat-
Losung. Ist keine Rotfarbung der Losung zu erkennen, zieht man die Losung iiber
dem Eisenpulver ab und verteilt sie, je zur Hélfte, auf zwei saubere Reagenzgli-
ser. Das eine Reagenzglas wird am Stativ befestigt und in das Wasserbad des USB
gehingt. Man beschallt die Losung im Reagenzglas 5 Minuten. Die Losung im
anderen Reagenzglas dient als Blindprobe .

Nach 5 Minuten werden zu beiden Losungen 5 Tropfen der Ammoniumthiosulfat-
Losung gegeben. Man vergleicht beide Losungen miteinander.

Beobachtungen und Auswertung:

Die farblos transparente Losung, die mit Ultraschall behandelt wurde, farbt sich
beim Zutropfen der Ammoniumthiocyanat-Losung schwach rot. Diese Farbreakti-
on ist bei der Blindprobe nicht zu beobachten.

Eisen(Il)-Ionen werden in, schwefelsaurer Losung durch sonolytisch gebildete H-
und OH-Radikale zu Eisen(Ill)-lonen oxidiert (vgl. Abschnitt 4.1.9 , FRICKE-
Dosimeter).
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Versuch 12
Oxidation von Schwefelwasserstoff zu elementarem Schwefel

Versuchsdauer:
Vorbereitung: Herstellung der H,S-Losung: ca. 15 Minuten
Durchfiihrung: ca. 20 Minuten

Geriite:
Ultraschall-Reinigungsbad, 2 Reagenzgléser, Diaprojektor, Stativmaterial, Hebe-
biihne.

Chemikalien:
Frisch hergestelltes Schwefelwasserstoffwasser, c(H,S) = ca. 0,1 mol/L.

Sicherheitshinweis:
Schwefelwasserstoffwasser nur unter einem gut ziehenden Abzug nach Vorschrift
herstellen.

Durchfiihrung:

In beide Reagenzgldser werden je 10 ml Schwefelwasserstoffwasser gegeben. Ein
Reagenzglas wird nun fiinfzehn Minuten im Ultraschallbad beschallt. Danach
werden die Fliissigkeiten beider Reagenzgliser miteinander verglichen und in den
Lichtkegel eines Diaprojektors gehalten.

Beobachtungen und Auswertung:

Das Schwefelwasserstoffwasser im beschallten Reagenzglas weist gegeniiber dem
im unbeschallten eine sichtbare Triibung auf. Diese zeigt sich noch deutlicher im
Lichtkegel des Diaprojektors (Tyndall-Effekt) (siehe Abschnitt 4.1.9, Abbildung
395).

Bei der Kavitation in der wissrigen Losung des beschallten Ansatzes bilden sich
Spuren von Wasserstoffperoxid und Sauerstoff. Diese oxidieren den undissoziier-
ten Schwefelwasserstoffanteil zu elementarem kolloidalem Schwefel, welcher die
Triibung verursacht.
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Versuch 13
Dehydrierung von Hydrochinon

Versuchsdauer:
Vorbereitung: ca. 10 Minuten
Durchfiihrung: ca. 15 Minuten

Geriite:
Ultraschall-Reinigungsbad, Stativmaterial, Hebebiihne, 2 Reagenzglaser.

Chemikalien:
Hydrochinon (Xn, mindergiftig), Ethanol (F, leichtentziindlich), konzentrierte
Schwefelsdure (C, dtzend), Wasser.

Durchfiihrung:

Ein Spatel Hydrochinon wird in je einem Reagenzglas in wenig Ethanol gelost
und die Losung mit ca. 3 ml Wasser verdiinnt. Ein Ansatz wird zehn bis flinfzehn
Minuten beschallt. Danach versetzt man beide Losungen langsam und vorsichtig
mit etwa 1 ml Schwefelsaure.

Beobachtungen und Auswertung:

Nach der Beschallung liegt eine schwach rotbraune Losung vor, wihrend die un-
beschallte Losung im zweiten Reagenzglas unverdndert farblos bleibt. Durch Zu-
gabe der Schwefelsdure nimmt die Farbung der beschallten Losung zu, der Kon-
trollansatz bleibt farblos.

Durch die Einwirkung des Ultraschalls wird in der wissrigen Losung durch Kavi-
tation Wasserstoffperoxid gebildet, welches das leicht oxidierbare Hydrochinon
tiberwiegend in gelbes 1,4-Benzochinon iiberfiihrt. Chinone bilden mit konzent-
rierter Schwefelsdure intensiv gefarbte Oniumsalze.
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Versuch 14
Reduktion von Permanganat

Versuchsdauer:
Durchfiihrung: ca. 10 Minuten

Geriite:
Ultraschall-Reinigungsbad, Stativmaterial, Hebebiihne, 2 Reagenzgléser.

Chemikalien:
Kaliumpermanganat KMnO4 (O, brandférdernd; Xn, mindergiftig), verdiinnte
Schwefelsdure (C, dtzend), c(H2SO4) = 10 % (w), Argon, destilliertes Wasser.

Durchfiihrung:

In dem einen Reagenzglas wird ein kleines Kristallkorn KMnOy in ca. 10 ml des-
tilliertem Wasser gelost und mit ca. 1 ml verd. HSO4 angeséduert. Die Hélfte die-
ser schwach rosa gefiarbten Losung wird in das zweite Reagenzglas tiberfiihrt.
Diese Losung stellt man als Blindprobe beiseite. Das erste Reagenzglas wird am
Stativ befestigt und in das Wasserbad des Ultraschall-Reinigungsbades gehéngt.
Man beschallt ca. 10 Minuten, wobei man iiber eine Pasteur-Pipette Argon durch
die Losung perlen ldsst. Danach werden beschallte Losung und Blindprobe mit-
einander verglichen.

Beobachtungen und Auswertung:
Die beschallte Losung hat ihre rosa Farbe verloren und erscheint orange-braun.

Infolge Kavitation wird in der beschallten wissrigen Losung etwas Wasserstoff-
peroxid gebildet. Dieses zerfdllt in Sauerstoff und Protonen unter Elektronenab-
gabe, wobei Permanganat zu Mn”" reduziert wird. Die orange-braune Firbung
wird durch Braunstein MnO, hervorgerufen, der bei Uberschuss von Permanganat
gebildet wird. Argon nimmt als Edelgas an der Reaktion nicht teil, ist aber als
Nukleationsmittel der Kavitation notwendig.

Hinweis:
Die Oxidation gelingt auch in neutraler Losung.
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Versuch 15
Sonolumineszenz von Wasser

Versuchsdauer:

Vorbereitung: Aufbau der Apparatur: ca. 10 Minuten
Dunkeladaptation des Auges: 5 - 10 Minuten

Durchfiihrung: beliebig

Geriite:
Ultraschall-Reinigungsbad, Schlauchmaterial, Gasfritte oder Glaskapillare.

Chemikalien:
Argon, destilliertes Wasser, Eis.

Durchfiihrung:

Die Wanne des USB wird mit destilliertem Wasser und wenig Eis gefiillt. Nun
wird das Wasser ca. 2 Minuten kriftig mit Gas aus der Druckbombe durchgespiilt.
Dabei leitet man das Gas durch eine feine Gasfritte oder ein zu einer nicht zu en-
gen Kapillare ausgezogenes Glasrohr. Der Versuch wird in dieser Weise fortge-
fiihrt, das USB eingeschaltet und der Raum mdglichst komplett abgedunkelt.

Beobachtungen und Auswertung:

Nachdem sich die Augen des Betrachters an die Dunkelheit gewohnt haben (ca. 5
Minuten), nimmt man bei ndherer Betrachtung ein schwaches blduliches Schim-
mern im Wasser der Wanne wahr. Dieses Leuchten ldsst sich etwas verstirken,
wenn der Druck des einstromenden Gases erhoht wird. Mit dem Abschalten des
USB verschwindet das Leuchten im selben Augenblick. Wird kein Gas mehr ein-
geleitet, nimmt das Leuchten ab und verschwindet nach einiger Zeit vollstindig.

Wasser gehort zu einer Reihe Fliissigkeiten, die bei Beschallung mit Ultraschall
Licht im visuellen Lichtspektrum emittieren. Die Kavitation wird in der sauberen
Fliissigkeit durch gelostes Argon und kleinste Gasbldschen, welche als Keime der
Nukleation fungieren (vgl. Kapitel 3.1.2) geleitet. Die Sonolumineszenz des Was-
sers ist relativ schwach.
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Versuch 16
Sonolumineszenz von Natronwasserglas

Versuchsdauer:

Vorbereitung: Aufbau der Apparatur: ca. 10 Minuten
Dunkeladaptation des Auges: 5 - 10 Minuten

Durchfiihrung: beliebig

Gerite:
Ultraschall-Reinigungsbad, Stativmaterial, Hebebiihne, Schlauchmaterial, Gasfrit-
te oder Glaskapillare, Erlenmeyerkolben (250 ml).

Chemikalien:
Natronwasserglas (Xi, reizend), spez. Gew. = 1,35, Argon, Glaswatte, Wasser,
Eis.

Durchfiihrung:

Es wird zundchst der USB-Standardaufbau zusammengestellt. Im Erlenmeyerkol-
ben werden 100 ml Natronwasserglas 2 Minuten kréftig mit Argon aus der
Druckbombe gespiilt (Gasfritte oder Kapillare). Ein Propf aus Glaswolle, der in
die Offnung des Kolbens gebracht wird, dient als Spritzschutz. Man leitet weiter
Argon durch die Fliissigkeit und schaltet das USB ein. Der Raum wird vollstidndig
abgedunkelt. Durch Hohenverstellung der Hebebiihne wird die Fliissigkeit im
Kolben in eine Position optimaler Resonanz gebracht.

Beobachtungen und Auswertung:

Beim Einleiten des Gases bildet sich eine durch feine Gasbldschen milchig ge-
triibte Losung und an deren Oberflache ein leichter Schaum. Nachdem sich die
Augen an die Dunkelheit gew6hnt haben, beobachtet man ein schwaches orange-
farbenes Leuchten der Losung im Kolben. Wird der Gasdruck erhoht, so nimmt
die Intensitit der Lichtemission etwas zu. Stellt man die Gaszufuhr ein, so nimmt
das Leuchten langsam ab und verschwindet nach einiger Zeit. Schaltet man das
USB ab, verschwindet das Leuchten im selben Augenblick.

Natronwasserglas zeigt als viskose Fliissigkeit im Ultraschall Sonolumineszenz.
Die Kavitation wird in der sauberen Fliissigkeit durch kleinste Argonbléschen,
welche als Keime der Nukleation fungieren, eingeleitet.

Die Sonolumineszenz von Natronwasserglas ist relativ schwach.
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Versuch 17
Sonolumineszenz von Perchlorsaure

Versuchsdauer:

Vorbereitung: Aufbau der Apparatur: ca. 10 Minuten
Dunkeladaptation des Auges: 5 - 10 Minuten

Durchfiihrung: beliebig

Gerite:
Ultraschall-Reinigungsbad, Stativmaterial, Hebebiihne, Schlauchmaterial, Gasfrit-
te oder Glaskapillare, Erlenmeyerkolben (100 ml).

Chemikalien:
Perchlorsdure (C, édtzend; O, brandférdernd), ¢ (HCIO4) = 70 % (w), Argon,
Glaswatte, Wasser, Eis.

Durchfiihrung:

In den Erlenmeyerkolben gibt man ca. 50 ml Perchlorsdure und héngt ihn in das
Wasserbad des USB-Standardaufbaus (siehe Abschnitt 4.1.1, Abbildung 28). Das
Wasserbad des USB wird durch Zugabe von etwas Eis gekiihlt. Nun wird {iber die
Gasfritte oder die Glaskapillare vorsichtig Argon durch die Sdure geleitet. Ein
Propf aus Glaswatte, der in die Offnung des Kolbens gebracht wird, dient als
Spritzschutz. Das USB wird eingeschaltet und die Eintauchtiefe des Kolbens
durch Hohenverstellung der Hebebiihne so verdndert, dass sich an der Oberfldche
der Sdure Resonanzwellen ausbilden. Der Versuchsraum wird abgedunkelt.

Beobachtungen und Auswertung:

Nachdem sich die Augen ein wenig an die Dunkelheit gewdhnt haben, beobachtet
man eine schwache griinliche Lumineszenz der Perchlorsdure. Das Leuchten lésst
sich etwas verstdrken, wenn man vorsichtig (!) den Gasdruck des durch die Sédure
geleiteten Argons erhoht. Wird das USB abgeschaltet, verlischt augenblicklich
auch die Lumineszenz.

Das Argongas fordert den Nukleationsprozess in der kavitierenden Perchlorséure.
Bei der Kavitation wird Licht im visuellen Spektrum emittiert, welches als griinli-
ches Leuchten wahrgenommen werden kann.
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Versuch 18
Sonolumineszenz von stark konzentrierter Natronlauge

Versuchsdauer:
Vorbereitung: ca. 15 Minuten
Durchfiihrung: beliebig

Geriite:

Ultraschall-Reinigungsbad, Hebebiihne, Stativmaterial, Erlenmeyerkolben (100
ml), Polyethylen-Flasche (100 ml, Weithals mit Schraubverschluss), Gasfritte
oder Pasteur-Pipette.

Chemikalien:
Natronlauge (C, dtzend), ¢ (NaOH) = ca. 28 mol/L, Argon, Glaswatte, Wasser,
Eis.

Es werden zwei alternative Versuchsdurchfithrungen beschrieben: Variante A
gewihrleistet einen sehr sicheren Umgang mit der stark dtzenden Natronlauge.
Eventuelles Spritzen ist nicht moglich. Wesentlich eindrucksvoller ist aber Vari-
ante B. Hier ist die Lichtemission bedeutend stérker.

Variante A:

Durchfiihrung:

Die Polyethylen-Flasche wird mit der Natronlauge gefiillt. Nun leitet man einige
Minuten lang Argon iiber die Fritte durch die Lauge. Die so préparierte Natron-
lauge wird in der nun verschlossenen Flasche in das Ultraschallbad gehidngt und
bei verdunkeltem Raum beschallt. Das Wasser des USB wird mit Eis gekiihlt. Mit
Hilfe der Hebebiihne wird optimale Resonanz eingestellt.

Beobachtungen:

Nachdem sich die Augen etwas an die Dunkelheit gewohnt haben, beobachtet
man aus der Nihe eine orangegelbe Lichtemission der beschallten Natronlauge in
Form vieler kleiner Funken, die sich in der Lauge bilden, bewegen und wieder
verschwinden. Schaltet man den Ultraschall ab, verschwindet augenblicklich auch
die Lumineszenzerscheinung.

Variante B:

Durchfiihrung:

Der Erlenmeyerkolben wird zur Hélfte mit der Natronlauge gefiillt und in das
Wasser des USB-Standardaufbaus gehéngt (siche Abschnitt 4.1.11, Abbildung
36). Nun wird Argon vorsichtig durch die Gasfritte oder ein Glasrohr mit fein
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ausgezogener Spitze (Pasteur-Pipette) direkt in konzentrierte Natronlauge geleitet.
Ein Wattepropf verschlieBt dabei die Offnung des Erlenmeyerkolbens als Spritz-
schutz. Der Versuchsraum wird abgedunkelt und der Druck des ausstrémenden
Argongases langsam und kontrolliert [!] erhoht.

Beobachtungen:

Die Abbildung 36 (Abschnitt 4.1.11) zeigt die auftretende, vergleichsweise sehr
helle Sonolumineszenz der Natronlauge. Die Lumineszenz ist ohne Dunkeladapta-
tion des Auges zu beobachten. Selbst der Raum, in dem der Versuch stattfindet,
muss nicht vollstindig abgedunkelt sein.

Auswertung:

Als wissrige Losung mit einer hohen Viskositdt und einem hohen Dipolmoment
zeigt stark konzentrierte Natronlauge, dem empirischen Postulat folgend, im Ult-
raschall Sonolumineszenz. Die Kavitation wird in der sauberen Fliissigkeit durch
gelostes Argon und kleinste Gasbldschen, welche als Keime der Nukleation fun-
gieren, eingeleitet. Die Lichtemission der Sonolumineszenz von konzentrierter
Natronlauge ist verhdltnismiBig stark. Die Lichtausbeute lédsst sich betrichtlich
steigern, wenn Argongas unter Druck durch die Saure geleitet wird (Vorsicht!).
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Versuch 19
Sonolumineszenz von konzentrierter Schwefelsaure

Versuchsdauer:
Vorbereitung: ca. 15 Minuten
Durchfiihrung: beliebig

Geriite:

Ultraschall-Reinigungsbad, Hebebiihne, Stativmaterial, Polyethylen-Flasche (100
ml, Weithals mit Schraubverschluss), Erlenmeyerkolben (100 ml), Gasfritte oder
Pasteur-Pipette.

Chemikalien:
Schwefelsdure (C, dtzend), ¢ (H,SO4) =96 - 98 % (w), Argon, Glaswatte, Wasser,
Eis.

Es werden zwei alternative Versuchsdurchfithrungen beschrieben: Variante A
gewihrleistet einen sehr sicheren Umgang mit der stark dtzenden Schwefelsdure.
Eventuelles Spritzen ist nicht moglich. Wesentlich eindrucksvoller ist aber Vari-
ante B. Hier ist die Lichtemission bedeutend stérker.

Variante A:

Durchfiihrung:

Die Polyethylen-Flasche wird mit Schwefelsdure gefiillt. Nun leitet man einige
Minuten lang Argon iiber die Fritte durch die Sdure. Die so préparierte Schwefel-
sdure wird in der nun verschlossenen PE-Flasche in das Ultraschallbad gehingt.
Das Wasser des USB wird mit Eis gekiihlt. Der Ultraschall wird eingeschaltet und
der Raum verdunkelt. Mit Hilfe der Hebebiihne wird optimale Resonanz einge-
stellt.

Beobachtungen:

Nachdem sich die Augen etwas an die Dunkelheit gewohnt haben, beobachtet
man aus der Nidhe eine blaue Lichtemission der beschallten Schwefelsdure in
Form vieler kleiner Lichtpunkte, die sich in der Sdure bilden, bewegen und wieder
verschwinden. Man kann Bereiche gehaufter Lichtpunkte unterscheiden, die pa-
rallel zur Schwingungsebene des Ultraschalls laufen. Schaltet man den Ultraschall
ab, verschwindet augenblicklich auch die Lumineszenserscheinung.

Variante B:

Durchfiihrung:

Der Erlenmeyerkolben wird zur Hélfte mit der Schwefelsdure gefiillt und in das
Wasser des USB-Standardaufbaus gehingt (sieche Abschnitt 4.1.11, Abbildung
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37). Nun wird Argon vorsichtig durch die Gasfritte, oder ein Glasrohr mit fein
ausgezogener Spitze (Pasteur-Pipette) direkt in die konzentrierte Schwefelsdure
geleitet. Ein Wattepropf verschlieBt dabei die Offnung des Erlenmeyerkolbens als
Spritzschutz. Der Versuchsraum wird abgedunkelt und der Druck des ausstro-
menden Argongases langsam und kontrolliert [!] erhdht.

Beobachtungen:

Die Abbildungen 37 und 38 (Abschnitt 4.1.11) zeigen die auftretende, ver-
gleichsweise sehr helle Sonolumineszenz der konzentrierten Schwefelsdure. Die
Lumineszenz ist ohne Dunkeladaptation des Auges zu beobachten. Selbst der
Raum, in dem der Versuch stattfindet, muss nicht vollstindig abgedunkelt sein.

Auswertung:

Konzentrierte Schwefelsdure weist unter den gegebenen Versuchsbedingungen
von allen in dieser Arbeit untersuchten Fliissigkeiten die hochste Lichtemission
bei der Sonolumineszenz auf.
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Versuch 20
Mikrowellen-Erwarmung von Wasser, Ethanol, Speisedl und Petro-
leumbenzin

Versuchsdauer:

Vorbereitung: ca. 5 Minuten
Durchfiihrung: ca. 10 Minuten
Geriite:

Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), 4 Bechergldser (50 mL), Waage, Ther-
mometer

Chemikalien:
Destilliertes Wasser, Ethanol (F, leichtentziindlich), Speisedl, Petroleumbenzin (F,
leichtentziindlich)

Durchfiihrung:

Von jeder Fliissigkeit werden ca. 10 ml in je ein Becherglas gegeben. Die Tempe-
ratur der jeweiligen Fliissigkeit wird vor dem Einstellen in den Mikrowellenofen
gemessen. Die Proben werden hintereinander im Mikrowellenofen bei maximaler
Leistungsstufe jeweils 30 Sekunden erhitzt. Bei allen Versuchsdurchldufen soll
sich das Becherglas an gleicher Stelle mittig auf dem Glasdrehteller der Mikro-
welle befinden. Nach dem Erhitzen wird sofort die Temperatur der jeweiligen
Probe festgestellt

Beobachtungen und Auswertung:
Als Durchschnittswerte ergeben sich:

T vorher [°C] T nachher [°C]
Wasser 20 95
Ethanol 20 verdampft
Speisedl 20 30
Petroleumbenzin |20 20

Wasser und Ethanol werden aufgrund ihres Dipolmoments im Mikrowellenfeld
stark angeregt. Die Fliissigkeiten erhitzen sich dadurch stark. Ethanol erreicht
innerhalb der Bestrahlungszeit die Siedetemperatur und verdampft komplett. Die
Fettmolekiile haben einen geringen Dipolmoment. Das Speisedl erwidrmt sich
deshalb sehr viel langsamer als Wasser und Ethanol. Die unpolaren Kohlenwas-
serstoffmolekiile des Petroleumbenzins werden durch die elektromagnetische
Wechselfeld im Mikrowellenofen nicht zu Schwingungen angeregt und es kommt
deshalb auch zu keiner Erwdrmung der Fliissigkeit.
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Versuch 21
Mikrowellen-Erwarmung verschiedener Fettprodukte

Versuchsdauer:

Vorbereitung: ca. 5 Minuten
Durchfiihrung: ca. 3 Minuten
Geriite:

Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), 3 Bechergldser (250 ml), Messer,
3 Uhrgléaser (J 9 cm), Waage,

Chemikalien:
Halbfett-Butter, Butter, Frittierfett

Durchfiihrung:

Von jedem der drei Fettprodukte werden 50 g in einem Stiick in je ein Becherglas
abgewogen und mit einem Uhrglas abgedeckt. Die Proben werden hintereinander
im Mikrowellenofen bei maximaler Leistungsstufe erhitzt. Bei allen Versuchs-
durchldufen soll sich das Becherglas an gleicher Stelle mittig auf dem Glasdreh-
teller der Mikrowelle befinden. Es wird die Zeit bis zur vollstdndigen Schmelze
gemessen.

Beobachtungen und Auswertung:
Als Durchschnittswerte ergeben sich:

Wassergehalt | Schmelzdauer
Halbfett-Butter |60 % 20 Sekunden
Butter 15 % 40 Sekunden
Frittierfett 0 % 70 Sekunden

Die gering polaren Fettmolekiile werden durch Mikrowellenstrahlung nur wenig
angeregt. Die Erwdrmung beruht also im wesentlichen auf dem Wassergehalt der
Fettprodukte. Je hoher der Wasseranteil ist, desto schneller erwarmt sich die Pro-
be.
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Versuch 22
Erwarmen eines Zweiphasensystems im Mikrowellenofen und auf der
Heizplatte

Versuchsdauer:

Vorbereitung: : ca. 5 Minuten
Durchfiihrung: : ca. 2 Minuten
Geriite:

Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), 2 Becherglidser (150 ml, hohe Form),
Kolben-Messpipette (25 ml), Heizplatte, 2 Glasstdbe

Chemikalien:
Kupfersulfat-Losung, (Xn, mindergiftig), ¢(CuSO4-5H,0) ca. 1,2 mol/l, destillier-
tes Wasser

Durchfiihrung:

Mit einer Kolben-Messpipette werden in zwei Bechergldsern je 80 ml Wasser mit
20 ml Kupfersulfat-Losung vorsichtig unterschichtet. Eine Probe wird auf der
Heizplatte, die andere im Mikrowellenofen zum Sieden erhitzt. In jede Losung
wird ein Glasstab gestellt, um Siedeverziige zu verhindern. Man misst die Zeit bis
zum Sieden und beobachtet den Fortgang der Phasendurchmischung.

Beobachtungen und Auswertung:

Durch vorsichtiges Unterschichten erhélt man ein Zweiphasensystem mit der tief-
blauen Kupfersulfat-Losung als Unterphase. Beim Erhitzen auf der Heizplatte
lassen sich kurz vor Beginn des Siedens aufsteigende Konzentrationsschlieren
aufgrund von Wiarmekonvektion beobachten. Die Phasentrennung bleibt dennoch
bis zum Beginn des Siedens weitgehend stabil. Dann kommt es jedoch schnell zur
Durchmischung durch aufsteigende Gasblasen. Im Unterschied dazu bleibt im
mikrowellenerhitzten System die Phasentrennung auch nach Siedebeginn noch
einige Zeit erhalten. Es ist nur das Aufsteigen von wenigen Gasblasen zu beo-
bachten. Der Inhalt des Becherglases siedet nach kiirzerer Zeit und im Vergleich
ruhiger, was auf eine gleichméBigere Erhitzung des Fliissigkeitsvolumens schlie-
Ben lasst.
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Versuch 23
Nachweis der Inhomogenitat des Mikrowellenfelds eines Haushalts-
Mikrowellenofens

Versuchsdauer:
Vorbereitung: : ca. 5 Minuten
Durchfiihrung: : ca. 5 Minuten

Gerite und Materialien:
Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), 2 Styropor®-Platten,  Papiertiicher,
Spriihpistole, Thermofaxpapier, Wasser

Durchfiihrung:

Versuchsteil A:

Eine Styropor®-Platte wird auf den Durchmesser des Drehtellers des Mikrowel-
lenofens zugeschnitten und mit einem Papiertuch bedeckt, das mit Wasser aus der
Spriihpistole durchfeuchtet wird. Auf das Papiertuch wird das Thermo-Faxpapier
glatt aufgelegt. Die so préparierte Platte wird auf den Drehteller in den Ofenin-
nenraum gelegt. Die Ofentiir wird geschlossen und die Mikrowelle bei maximaler
Leistung gerade so lange eingeschaltet, dass sich eine Schwirzung auf dem Fax-
papier abzuzeichnen beginnt.

Versuchsteil B:

Eine zweite Styropor®-Platte wird auf das GrundflichenmaB des Ofeninnenraums
zugeschnitten. Weiterhin wird, wie im Versuchsteil A beschrieben, verfahren,
jedoch wird die Platte auf den Boden des Mikrowellen-Innenraums gelegt, aus
dem der Glasdrehteller zuvor entfernt wurde.

Beobachtungen und Auswertung:

Nach etwa 5 Sekunden beginnt sich bei beiden Teilversuchen das Thermofaxpa-
pier in Bereichen rasch schwarz zu farben. Im ersten Versuch ergibt sich ein fiir
das benutzte Mikrowellengerdt charakteristisches, reproduzierbares Muster von
punkt- und bandférmigen Schwirzungsbereichen (Abschnitt 4.2.1, Abbildung 39).
Im zweiten Versuch erkennt man deutlich eine breitflachige, ringformige Schwir-
zung des Faxpapiers um die Drehachse des Glastellers (Abschnitt 4.2.1, Abbil-
dung 40).

In den hot spot - Zonen des inhomogenen Mikrowellenfelds erhitzt sich das feuch-
te Papiertuch sehr viel schneller und Wasser verdampft hier frither als in den {iibri-
gen Flachenbereichen des Tuchs. Der heile Wasserdampf verursacht die Schwiér-
zung des Thermopapiers.
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Versuch 24
,Compact disc“ und Mikrowelle

Versuchsdauer: ca. 1 Minute

Geriite und Material:
Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), Compact Disc

Durchfiihrung:

Die CD wird mit der nicht bedruckten Seite nach oben mittig auf den Glasdrehtel-
ler in den Ofen gelegt. Die Mikrowelle wird bei maximaler Leistung eingeschal-
tet, jedoch nicht ldnger als 5 Sekunden, da es sonst zur Pyrolyse des Kunststoffs
Polycarbonat kommt.

Beobachtungen und Auswertung:

Kurz nach Einschalten der Mikrowellenstrahlung leuchtet die CD unregelmaBig,
aber heftig auf. Das fiir elektrische Funkenentladungen typische Zischen ist zu
horen. Die diinne Aluminiumbedampfung zwischen Trigerscheibe und Lack-
schicht der CD wird im Mikrowellenfeld elektronisch so stark angeregt, dass sie
schlieBlich vergliiht. Dies geschieht allerdings nicht gleichmifBig. Das Abbrennen
der Metallbedampfung beginnt vielmehr an zahlreichen Stellen durch spontan
auftretende Ziindfunken. Diese breiten sich in Sekundenbruchteilen unter Ausbil-
dung von Funkenstrecken tiber die gesamte Fliache der CD aus. Dieser Abbrand
hinterldsst charakteristische Schmorspuren auf dem Kunststofftriager, die ein filig-
ranes, Fraktalmuster bilden (Abschnitt 4.2.1, Abbildung 41).
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Versuch 25
Erzeugung eines Schwefel- und lodplasmas

Versuchsdauer:

Vorbereitung: : ca. 20 Minuten
Durchfiihrung: : ca. 2 Minuten
Geriite:

Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), 2 Gaswigekugeln (500 ml, Duran), Kris-
tallisierschale (& 9 cm), Blumendraht, Vakuumpumpe

Chemikalien:
Iod (sublimiert) (Xn, gesundheitsschiadlich; N, umweltgefdhrlich), Schwefel
(Schwefelbliite)

Durchfiihrung:

In die eine Gaswégekugel bringt man mit Hilfe des Blumendrahtes etwa die Men-
ge einer Spatelspitze Schwefelbliite, in die zweite Kugel etwa drei kleine
Iodkristalle. Beide Kugeln werden 5 Minuten evakuiert. Jeweils eine der beiden
»Plasmalampen® wird genau mittig auf dem Glasdrehteller im Mikrowellenofen
positioniert (Kristallisierschale als Auflage verwenden!) und hdochstens eine halbe
Minute lang bei maximaler Mikrowellenleistung bestrahlt. Der Versuch wird bei
verschiedenen Leistungsstufen des Mikrowellenofens wiederholt.

Hinweis:

Die Gaswigekugel darf widhrend des Mikrowellenbetriebs die Innenwand des
Ofens zu keiner Zeit beriihren. Die Glaswiande der Kugeln heizen sich wahrend
des Versuchs sehr stark auf — Vorsicht beim Herausnehmen der Kugel!

Beobachtungen und Auswertung:

Nach ca. 10 Sekunden Bestrahlung der ,,Schwefellampe* kommt es zu einem hel-
len, flackernden Aufleuchten. Die Lichtemission nimmt im Verlauf weiterer
5 Sekunden stark zu und bricht dann unvermittelt ab. Die ,,Jodlampe* ziindet im
Vergleich friiher, die Lichtemission ist {iber ldngere Zeit stabil. Die Emissions-
spektren liegen im blau-violetten Bereich (Abschnitt 4.2.1, Abbildung 42).
Schwefel bzw. Iod wird durch Mikrowellenanregung zundchst verdampft. Die
Molekiile dissoziieren und ionisieren, der Plasmazustand wird erreicht. Bei der
gleichzeitig ablaufenden Plasmaentladung wird Licht- und Warmeenergie frei.

In diesem Versuch kann auBlerdem die Funktionsweise von Haushalts-
Mikrowellendfen genauer nachvollzogen werden: Da das Magnetron eine feste
Mikrowellen-Sendeleistung hat, kann die Mikrowellenintensitdt im Ofenraum nur
zeitlich gemittelt durch die Pulsdauer, d. h. durch die Dauer des Ein- und Ab-
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schaltintervalls des Magnetrons, verdndert werden. Das unterschiedliche Ein- und
Ausschaltintervall der Leistungsstufen kann am Einsetzen bzw. Erloschen des
Plasmaleuchtens festgestellt werden.
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Versuch 26
Oxidation von Ethanol zu Ethanal

Versuchsdauer:

Vorbereitung: : ca. 10 Minuten
Durchfiihrung: : ca. 5 Minuten
Geriite:

Haushalts-Mikrowellenofen (mit Teflonschlauch ausgeriistet), Quarzreagenzglas
(Dinnen = 17 mm, h = 180 mm), Stopfen mit Bohrung, Gasometer, ausgezogenes
Glasrohr, Stahlwolle, Becherglas

Chemikalien:
Ethanol, (F, leichtentiindlich), Kupfer(I)-oxid, Sand, Glaswolle, Schiffs-Reagenz

Aufbau:
Glaswolle
Kupfer(Il)-oxid
Glaswolle
Sand durchfeuchtet
mit Ethanol
Durchfiihrung:

Der Sand im Quarzreagenzglas wird mit Ethanol durchfeuchtet. Dariiber wird
Glaswolle und Kupfer(II)-oxid geschichtet. Das Quarzreagenzglas wird mit dem
Stopfen verschlossen und dieser an den Teflonschlauch im Innenraum des Mik-
rowellenofens angeschlossen. Das andere Schlauchende, aullerhalb des Mikrowel-
lenofens, wird mit dem Gasometer verbunden. Nun wird das Quarzreagenzglas in
einem Aot spot bestrahlt. Das aufgefangene Gas wird mit Schiffs-Reagenz gepriift.

Beobachtungen und Auswertung:

Das Kupfer(Il)-oxid gliiht nach kurzem Bestrahlen im Mikrowellenofen auf. Im
gasometer lésst sich ein Gas auffangen, das den typischen Ethanalgeruch aufweist.
Der Aldehyd-Nachweis mit Schiffs-Reagenz ist positiv. Das aufgefangene Gas ist
Ethanal.
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Versuch 27
Darstellung von Kupferphthalocyanin

Versuchsdauer:

Vorbereitung: : ca. 5 Minuten
Durchfiihrung: : ca. 20 Minuten
Geriite:

Haushalts-Mikrowellenofen 700 Watt, mit Drehteller
250-ml-Bechergléser, 250-ml-Erlenmeyerkolben, Saugflasche, Nutsche mit Pa-
pierrundfilter, Glaswolle

Chemikalien:
Phthalsdureanhydrid, (Xi, reizend), Harnstoff, verd. Natronlauge, (c, dtzend),
c¢(NaOH) = 2 mol/L, destilliertes Wasser

Durchfiihrung:

3 g Phthalséureanhydrid, 3 g Harnsdure und eine Spatelspitze Kupfer(II)-chlorid
(20 — 60 mg) werden in einen 250-ml-Erlenmeyerkolben eingewogen, vermischt
und mit wenigen Tropfen Wasser angefeuchtet. Der Kolbenhals wird mit Glas-
wolle verschlossen. Der Erlenmeyerkolben mit dem Reaktionsansatz wird auf den
Drehteller in den Mikrowellenofen gestellt und bei 700 Watt 5 Minuten erhitzt.
AnschlieBend werden dem Reaktionsansatz 100 ml verdiinnte Natronlauge zuge-
setzt. Der Erlenmeyerkolben wird wieder mit Glaswolle verschlossen und weitere
5 Minuten im Mikrowellenofen erhitzt. Wenn die Losung zu sieden beginnt, muss
die Anfangsleistung von 700 Watt entsprechend reduziert werden, damit die Lo-
sung nicht zu heftig weiter siedet. Nach dem Abkiihlen wird der Inhalt des Erlen-
meyerkolbens {iber einen Rundfilter iiber die Nutsche abfiltriert und der Filter-
riickstand mit heiBem Wasser gewaschen. Der verbleibende Filterriickstand wird
bei 100° C getrocknet.

Beobachtungen und Auswertung:

Der zunichst farblose Reaktionsansatz beginnt nach etwa einer halben Minute im
Mikrowellenofen zu schmelzen. Die Farbe der Schmelze dndert sich langsam
nach griin, schlieBlich dunkelblau bis violett. Als Nebenprodukt entsteht Ammo-
niak, der aus dem Erlenmeyerkolben entwicht und auch auBerhalb des Mikrowel-
lenofens am Geruch wahrnehmbar ist. Nach dem Abkiihlen liegt eine Suspension
mit Anteilen eines weillen und dunkelblauen Niederschlags vor. Nach dem Wa-
schen und Trocknen liegen auf dem Filter dunkelblaue Kristallnadeln vor.
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Versuch 28
Herstellung von Phthalocyaninen mit verschiedenen Metallsalzen

Versuchsdauer:
Pro Ansatz ca. 20 Minuten

Gerite:

Haushalts-Mikrowellenofen 700 Watt, mit Drehteller, 250 ml Bechergléser,
250-ml-Erlenmeyerkolben, Saugflasche, Nutsche mit Papierrundfilter,
Glaswolle

Chemikalien:
Phthalsdureanhydrid (Xi, reizend), Harnstoff,
Natronlauge, (C,itzend), c(NaOH) = 2 mol/L,

Metallsalz

—_—

CuCl; - 2 H,O

FeClz -4 Hzo

NiCl; - 6 H,O

Ml’lClz -4 HzO

COC12 -6 Hzo

ZnC12

MgClz -6 Hzo

CaC12 -6 H2O

O| 0| Q| &N | K| W

PbCl,

Durchfiihrung:

3 g Phthalsdureanhydrid, 3 g Harnsdure und eine Spatelspitze (20 — 60 mg) des
entsprechenden Metallsalzes werden in einen 250-ml-Erlenmeyerkolben einge-
wogen, vermischt und mit wenigen Tropfen Wasser angefeuchtet. Der Kolbenhals
wird mit Glaswolle verschlossen. Der Erlenmeyerkolben mit dem Reaktionsansatz
wird auf den Drehteller in den Mikrowellenofen gestellt und bei 700 Watt 5 Mi-
nuten erhitzt. AnschlieBend werden dem Reaktionsansatz 100 ml verdiinnte Nat-
ronlauge zugesetzt. Der Erlenmeyerkolben wird wieder mit Glaswolle verschlos-
sen und weitere 5 Minuten im Mikrowellenofen erhitzt. Wenn die Losung zu sie-
den beginnt, muss die Anfangsleistung von 700 Watt entsprechend reduziert wer-
den, damit die Losung nicht zu heftig weiter siedet. Nach dem Abkiihlen wird der
Inhalt des Erlenmeyerkolbens iiber einen Rundfilter {iber die Nutsche abfiltriert
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und der Filterriickstand mit heiBem Wasser gewaschen. Der verbleibende Filter-
riickstand wird bei 100° C getrocknet.

Beobachtungen und Auswertung:
Es liegen nach dem Trocknen, je nach verwendetem Metallsalz, unterschiedlich

gefarbte Produkte vor:

Zugesetztes Metallsalz Farbe des Produktes nach dem Trocknen
1 |CuCl>-2 H0 dunkelblau
2 |FeCly- 4 H,O dunkelblau-griin
3 |NiCl- 6 H0 dunkelblau-violett
4 |MnCl; -4 HO braun
5 |CoCly- 6 HO dunkel blau
6 |ZnCl hell tiirkis
7 |MgCl- 6 H0 tiirkis
g |CaCl,- 6 H,O tiirkis
9 |PbCl gelb-griin
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Versuch 29
Herstellung eines bleifreien Borosilikat-Glases und Glasfarben

Versuchsdauer:

Vorbereitung: : ca. 20 Minuten
Durchfiihrung: : ca. 10 Minuten
Geriite:

AST - Element mit Tiegel, Gasbetonstein, Mikrowellenofen (800 Watt), Tiegel-
zange, Spatel, Morser mit Pistill

Chemikalien:
Borsdure, Quarzsand, Calciumcarbonat, Natriumcarbonat (Xi, reizend), Lithium-
carbonat (Xn, gesundheitsschédlich)

Zur Glasfdrbung werden bendtigt:
Metallsalz Glasfdrbung
Kobalt(I)-oxid tieftblau
Kupfer(Il)-sulfat | blau
Chrom(Ill)-oxid | griin
Eisen(II)-oxid gelb

Durchfiihrung:

Im Morser werden 10,6 g Borsdure, 1 g Quarzsand, 1,7 g Calciumcarbonat, 1,8 g
Natriumcarbonat und 4,2 g Lithiumcarbonat sorgfiltig gemischt. Verstaubungen
sind dabei zu vermeiden. Gefarbte Glaser lassen sich durch Zusatz von Spuren des
entsprechenden Metallsalzes zum Gemenge herstellen.

Der Tiegel des AST-Elements wird zur Hélfte mit dem Gemenge gefiillt, das
AST-Element auf dem Gasbetonstein im Mikrowellenofen positioniert und die
Ofentiir geschlossen. Die Mikrowelle wird bei voller Leistung eingeschaltet, bis
die Mischung im Tiegel gliiht und raucht. Anschlieend wird das AST-Element
mit der Tiegelzange rasch aus dem Mikrowellenofen genommen und auf eine
feuerfeste Unterlage abgestellt. Der Tiegel wird mit der Tiegelzange aus der Form
genommen und die Schmelze auf eine feuerfeste Unterlage (bewihrt hat sich der
gekachelte Labortisch) gegossen, so dass moglichst kleine Glasperlen erhalten
werden.

Beobachtungen und Auswertung:

Der Tiegel gliiht nach etwa 2 Minuten Mikrowellenerhitzung gleichméBig auf
(Abschnitt 5.4.1, Abbildung 54). Die Glasmischung bldht sich zunichst iiber den
Rand des Tiegels auf, fillt aber bald wieder zusammen und wird zu einer diinn-
flissigen Schmelze. Diese entwickelt nach etwa 4 Minuten eine méBige Rauch-
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fahne und wird dann homogen und weitgehend blasenfrei. Die erkalteten Glasper-
len lassen sich ohne Schwierigkeiten vom gekachelten Labortisch abnehmen, gro-
Bere Perlen zerspringen jedoch sehr leicht aufgrund von Glasspannungen infolge
der schnellen Abkiihlung (Abschnitt 5.4.1, Abbildung 55).
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Versuch 30
Herstellen verschiedener Glassorten

Versuchsdauer:

Vorbereitung:
Durchfiihrung:

Gerite:

: ca. 60 Minuten
: ca. 60 Minuten

AST - Element mit Porzellantiegeln, Gasbetonstein, Mikrowellenofen (800 Watt),
Tiegelzange, Spatel, Morser mit Pistill

Chemikalien:
1 2 3 4 5 6 7 8
Borglas Flaschen- |Fensterglas | Lampen- | Duran® Jena“glas | Pyrex® Majoli-
glas glas kaemail
SiO, 10,0g 108,2g 108,0g 109,4g 121,5g 111,8g 120,0g 10,5g
Na,CO; 18,0g 35,0g 36,6g 42.9g 16,7g - 4,8g 7,7¢g
CaCO; 17,0g 27,0g 22,5g 12,6g 5,3g 2,2g - 0,8g
H;BO; 106,0g - - 0,3¢g 16,7g 5,6g 13,0g 6,0g
ALO; - 3,1g 2,0g 3,3g 3,1g 12,8g - -
Fe,0; - 0,1g 0,1g 0,1g - - - -
K,CO; - - - 0,4g 4,4¢g - 4,4¢ -
MgCO; - - 10,9g 11,3g - 0,3g - -
Li,CO; 42,0g - - - - - - -
BaCO; - - - - - - - 7,82
CaF, - - - - - - - 2,9¢g
KNO; - - - - - - - 3,3g
Na,B,0, - - - - - - - 11,3g
Durchfiithrung:

Die Gemengebestandteile der unterschiedlichen Gléser werden nach Mengenan-
gabe der Tabelle abgewogen und in einem Morser griindlich miteinander verrie-

ben.
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Der vorbereitete Porzellantiegel wird zur Hélfte mit dem gewiinschten Gemenge
1-8 gefiillt, im Mikrowellenofen in einem hot-spot Bereich positioniert und die
Ofentiir geschlossen. Die Mikrowelle wird bei maximaler Leistungsstufe einge-
schaltet, bis das Gemenge im Tiegel gliiht und eine leichte Rauchentwicklung
bemerkbar ist. Ist das Gemenge vollstindig zusammengeschmolzen und die
Schmelze weitgehend blasenfrei, wird der Tiegel mit der Tiegelzange rasch aus
dem Mikrowellenofen genommen und versucht, die Schmelze auf eine feuerfeste
Unterlage (bewéhrt hat sich der gekachelte Labortisch) zu gielen, so dass nach
Moglichkeit kleine Glasperlen erhalten werden.

Beobachtungen und Auswertung:

Die Aktivkohle gliiht stellenweise schon nach 2 Sekunden der Mikrowellen-
bestrahlung auf. Der Tiegel gliiht im Verlauf von etwa 2 Minuten gleichmiBig.
Die verschiedenen Gemenge verhalten sich bei fortgesetztem Erhitzen unter-
schiedlich:

Gemenge 1 (Borglas) bldht sich zunichst iiber den Rand des Tiegels auf, schmilzt
im Verlauf von ca. 4 Minuten zusammen. Die Schmelze entwickelt nach etwa 5
Minuten eine méfBige Rauchfahne und ist nach maximal 10 Minuten weitgehend
blasenfrei. Nach dem Herausnehmen des Tiegels aus dem Mikrowellenofen bleibt
die Schmelze noch etwa eine halbe Minute soweit fliissig, dass kleine Glastropfen
gegossen werden konnen. Die erkalteten Glasperlen lassen sich ohne Schwierig-
keiten vom gekachelten Labortisch abnehmen, groere Perlen zerspringen jedoch
aufgrund von Glasspannungen infolge der schnellen Abkiihlung leicht.

Gemenge 2 (Flaschenglas), 3 (Fensterglas) und 4 (Glithlampenglas) schmelzen
jeweils im Verlauf von 10 Minuten zusammen. Die Schmelzen sind hochviskos
und nicht gieBfahig. Mit der Tiegelzange konnen die Glasschmelzen verformt und
gezogen werden.

Gemenge 5 (Duran®) ist auch nach 20 Minuten Mikrowellenbestrahlung nur teil-
weise verglast. Eine homogene Schmelze wird auch bei fortgesetzter Bestrahlung
nicht erhalten.

Gemenge 6 (Jena®glas) und 7 (Pyrex®) sintern im Verlaufe von 20 Minuten zu-
sammen. Eine Glasschmelze wir jedoch nicht erhalten.
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Versuch 31
Umschmelzen von Flaschenglas

Versuchsdauer:
ca. 30 Minuten

Geriite:

Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), AST-Element mit Porzellantiegel , Mor-
ser mit Pistill, Becherglas (250 ml), Bunsenbrenner, Dreifull mit Keramikdraht-
netz, Tonblumentopf (500 ml), Tiegelzange, Papiertiicher

Chemikalien:
kleine Getrankeglasflasche (0,5 1), Wasser

Durchfiihrung:

Der Boden der Getrdnkeglasflasche wird iiber der Brennerflamme erhitzt und
danach schnell in Wasser getaucht. Als Tauchbad wird das zur Hélfte mit Wasser
gefiillte Becherglas verwendet. Nach dem Abschrecken erhaltene groBlere Glas-
scherben konnen noch einmal auf dem Keramikdrahtnetz erhitzt und erneut abge-
schreckt werden. Hierbei wird der Tonblumentopf als Splitterschutz umgedreht
tiber die Glasscherben auf das Keramikdrahtnetz gestellt. Die erhaltenen Glas-
scherben werden im Morser unter etwas Wasser weiter mit dem Pistill zerkleinert
und zerrieben. Das Glasgranulat wird auf einem Papiertuch ausgebreitet und ge-
trocknet. Zum Schmelzen des Glases wird der vorbereitete Schmelztiegel zur
Hilfte mit dem Glasgranulat gefiillt und im Mikrowellenofen fiinf Minuten bei
800 Watt bestrahlt.

Beobachtungen und Auswertung:

Das granulierte Glas schmilzt im rot glithenden Tiegel innerhalb von fiinf Minu-
ten zusammen. Die blasenfreien Schmelze ist sehr zédhfliissig und ldsst sich nicht
aus dem Tiegel gieen. Mit Hilfe einer Tiegelzange konnen einzelne Glasfiaden
direkt aus der Schmelze gezogen und die plastische Formbarkeit der Schmelze
gezeigt werden. Das Glas erweist sich beim Abkiihlen als sehr temperatur-
wechselbestindig und spannungsarm.
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Versuch 32
Emaillieren im Mikrowellenofen

Versuchsdauer:
ca. 15 Minuten

Gerite:
Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), 2 Tonblumentdpfe (30 ml), Tiegelzange,
Becherglas (250 ml), Mdrser mit Pistill, Spatel, Papiertiicher

Chemikalien:

Gemenge zur Herstellung von Majolika-Email (siehe Tabelle Versuch 30), Kup-
fermiinzen, halbkonzentrierte Ammoniak-Losung, (Xi, reizend), ¢ =~ 6 mol/L,
Wasser, gekornte Aktivkohle

Durchfiihrung:

Das Gemenge wird, wie in Versuch 30 beschrieben, geschmolzen. Die Schmelze
wird in das zur Hélfte mit Wasser gefiillte Becherglas gegossen und somit abge-
schreckt. Das Wasser wird von dem erhaltenen Glas dekantiert. Das pordse und
briichige Glasgranulat wird im Morser unter etwas Wasser zu einem feinen Pulver
verrieben. Das feuchte Emailpulver wird mit dem Spatel auf die gereinigte Kup-
fermiinze gebracht, so dass diese vollstindig etwa 1 mm bedeckt ist. Mit dem
Papiertuch zieht man den GroBteil der Feuchtigkeit vorsichtig vom Rand her ab
und lisst das Emailpulver auf der Miinze vollstindig trocken.

Zur griindlichen Reinigung der Kupfermiinze wird diese etwa 10 Minuten in die
Ammoniak-Ldsung getaucht. Grobe Verunreinigungen der Kupfermiinze kénnen
zuvor mit Stahlwolle oder Schmirgelpapier entfernt werden.

Die Tonblumentdpfe werden ineinander gestellt, wobei der dullere beim spéteren
Erhitzen in der Mikrowelle als Schutzmantel fiir den eventuell brechenden inneren
Tontopf dient. Dach Loch des inneren Tontopfes wird mit einem passenden Me-
tall-, Porzellan- oder Geldstiick abgedeckt um den Tontopf zu etwa 2/3 mit ge-
kornter Aktivkohle fiillen zu kdnnen.

Die mit dem Emailpulver belegte Kupfermiinze wird vorsichtig mit Hilfe der Tie-
gelzange auf die Aktivkohle in den Tontopf gelegt und dieser in den Mikrowel-
lenofen gestellt. Bei maximaler Leistungsstufe des Ofens wird die Aktivkohle
etwa 2 Minuten auf Rotglut erhitzt, bis das Emailpulver auf der Miinze geschmol-
zen und die Schmelze blasenfrei ist.

Beobachtungen und Auswertung:
Durch Zusammenschmelzen des Gemenges zur Herstellung von Majolika-Email
erhilt man eine Schmelze, die diinnfliissig und damit gieBfdhig ist. Nach dem
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Aufschmelzen des Emailpulvers und Abkiihlen der Miinze erhdlt man auf dieser
einen festhaftenden, farblos transparenten Emailiiberzug, der eine gute Tempera-
turwechselbesténdigkeit besitzt.

Anmerkung:

Zum Emailieren von Miinzen und Porzellanscherben kann auch feinpulverisiertes
Flaschenglas aus 3.5 verwendet werden. Auch kiufliches Emailpulver ist sehr gut
fiir das Emailieren im Mikrowellenofen nach dem beschriebenen Verfahren ge-
eignet.
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Versuch 33
Schmelzen von Aluminium

Versuchsdauer:
ca. 15 Minuten

Geriite:
Mikrowellenofen (700 Watt), AST-Element mit Porzellantiegel, Tiegelzange,
Schere

Chemikalien:
Aluminium-Reste (z. B. Teelichtschalen, Aluminiumfolie), Kochsalz, Wasser

Durchfiihrung:

Mit der Schere werden kleine Aluminiumstiicke zurecht geschnitten.Der Porzel-
lantiegel wird zu etwa 2/3 mit Kochsalz gefiillt und im AST-Element anschlie-
end etwa 10 Minuten im Mikrowellenofen gegliiht, bis das Kochsalz vollstindig
geschmolzen ist. AST-Element mit Tiegel werden aus dem Mikrowellenofen ge-
nommen und auf einer feuerfesten Unterlage abgestellt. In die Kochsalzschmelze
werden einzelne Aluminiumstiicke gegeben. Nach dem Abkiihlen der Schmelze
wird das Kochsalz mit Wasser aus dem Tiegel geldst.

Beobachtungen und Auswertung:

Die rot gliihende Kochsalzschmelze ist nach den Herausnehmen des AST-
Elements aus dem Mikrowellenofen im Porzellantiegel noch etwa zwei Minuten
soweit fliissig, dass mehrere Aluminiumstiicke in ihr geschmolzen werden kon-
nen. Die Aluminiumstiicke schmelzen in sehr kurzer Zeit und sinken dabei auf
den Boden des Tiegels. Nach dem Entfernen der erstarrten Kochsalzschmelze
bleiben mehrere kleine Aluminiumreguli zuriick.
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Versuch 34
Schmelzen von Silberpulver

Versuchsdauer:
ca. 15 Minuten

Geriite:
Mikrowellenofen (800 Watt), AST-Element mit Porzellantiegel, Tiegelzange,
Schere

Chemikalien:
Silberpulver (aus Fixierbad, z. B. nach [81]), Natriumtetraborat (Na,B4O5), (Xn,
gesundheitsschédlich), Wasser

Durchfiihrung:
Das schwarze Silberpulver wird mit 1 - 2 Spateln wasserfreiem Natriumtetraborat
vermischt und im Tiegel des AST-Elements 10 Minuten bei 800 Watt Mikrowel-
lenleistung erhitzt. Nach dem Abkiihlen wird das Natriumtetraborat mit heilem
Wasser entfernt.

Beobachtungen und Auswertung:

Beim Glithen der Schmelze entwickelt sich etwas Rauch. Das Silberpulver
schmilzt im Tiegel zu einem weiiglinzenden Regulus zusammen (Abschnitt
5.4.2, Abbildung 56).
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Versuch 35
Darstellen von Kupfer aus Kupfer(ll)-oxid

Versuchsdauer:
ca. 20 Minuten

Gerite:
Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), AST-Element mit Porzellantiegel,
Quarzglasdeckel, Spatel, Tiegelzange, Metallplatte, Hammer

Chemikalien:
Kupfer(Il)-oxid (gepulvert), gekornte Aktivkohle, Natriumtetraborat Na,B4O-
(wasserfrei), (Xn, gesundheitsschédlich), Ethanol (F, leichtentziindlich)

Durchfiihrung:

In ein Becherglas werden 12 g Kupfer(Il)-oxid, 2 g Aktivkohle und 1 g Natrium-
tetraborat eingewogen und gut vermischt. Die Mischung wird in den Porzellantie-
gel gefiillt, mit etwas Aktivkohle zum Schutz vor Oxidation wahrend des Gliithens
abgedeckt. Der Tiegel wird nun mit dem Quarzglasdeckel abgedeckt. Tiegel mit
AST-Element werden in den Mikrowellenofen gestellt und bei 800 Watt 5 Minu-
ten beheizt. Danach wird mit der Tiegelzange das AST-Element aus dem Mikro-
wellenofen entnommen, der Quarzglasdeckel entfernt und der Inhalt des Porzel-
lantiegels auf eine feuerfeste Unterlage (eine Metallplatte eignet sich besser als
der Labortisch) geleert.

Beobachtungen und Auswertung:

Die Aktivkohle im AST-Element gliiht nach etwa einer halben Minute im Mikro-
wellenofen hell auf. Nach etwa zwei Minuten ist eine Rauchentwicklung und eine
blauliche Flamme (Kohlenmonoxidflamme), die unter dem Tiegeldeckel heraus-
schldgt zu beobachten. Die Flamme wird gegen Ende der Gliihzeit wieder schwié-
cher. Es lésst sich eine glithend fliissige Schmelze aus dem Tiegel auf die feuer-
feste Unterlage gieflen, die zu einem Metallregulus erstarrt.

Der Metallregulus besteht aus Kupfer. Die Oberfliche des Regulus ist oxidiert.
Durch starkes Erhitzen und anschlieBendes Abschrecken in reichlich Ethanol kann
diese Oxidschicht beseitigt werde, so dass ein hell kupferfarben-gldnzender Me-
tallregulus erhalten wird (Abschnitt 5.4.3, Abbildung 57).
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Versuch 36
Reduktion von Eisenoxid mit Aktivkohlepulver u. gekornter Aktivkoh-
le

Versuchsdauer:
ca. 20 Minuten

Geriite:
Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), AST-Element mit Porzellantiegel, Tie-
gelzange, feuerfeste Unterlage, Quarzglasdeckel, Morser mit Pistill, Magnet

Chemikalien:
Eisen(III)-oxid, Aktivkohlepulver, Gekdrnte Aktivkohle, konzentrierte Salzsdure
(C, édtzend)

Durchfiihrung:

5 g Eisen(Ill)-oxid werden im Morser mit 1 g Aktivkohlepulver gut verrieben und
anschlieend mit 3 g gekornter Aktivkohle vermischt. In den Porzellantiegel des
AST-Elements werden zuerst 0,5 g gekodrnte Aktivkohle, dann die Eisenoxid-
Aktivkohlemischung gegeben. Schlielich wird mit 1 g gekdrnter Aktivkohle die
Mischung abgedeckt. Der Porzellantiegel wird in das AST-Element gestellt und
mit einem Quarzglasdeckel abgedeckt. Das AST-Element wird im Mikrowellen-
ofen 10 Minuten bei 700 Watt geglitht. Mit der Tiegelzange wird das AST-
Element anschlieBend dem Mikrowellenofen entnommen, der Quarzglasdeckel
entfernt und der Inhalt des Porzellantiegels auf eine feuerfeste Unterlage geleert.

Beobachtungen und Auswertung:

Neben der Kohle findet sich mehrere runde, matt graue Reguli (Durchmesser ca. 2
— 6 mm), die magnetisch reagieren und mit der konzentrierten Salzséure nach
kurzer Zeit unter Gasentwicklung reagieren.
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Versuch 37
Schmelzen von Kupfer/Zink-Legierungen (Messinge)

Versuchsdauer:
ca. 20 Minuten

Gerite:

Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), AST-Element mit Porzellantiegel, Tie-
geldeckel aus Quarzglas, Spatel, Tiegelzange, Leder-Schutzhandschuhe, feuerfes-
te Unterlage, Hammer, Schmiedeunterlage (Amboss),

Chemikalien:
Kupferpulver, Zinkpulver, gekornte Aktivkohle

Durchfiihrung:
Die Anteile an Kupfer und Zink werden nach den Angaben der Tabelle gut ge-
mischt und in den Porzellantiegel des AST-Elements gegeben.

Legierung Einwaage Kupfer Einwaage Zink
pro Versuchansatz pro Versuchansatz
gzi;lizing 8¢g 2g
ggiljojeossing 6g 4g
%
gVIZlZ'/)?nigssing 2¢g 8g

Das Gemenge im Tiegel deckt man mit gekdrnter Aktivkohle ab, um das Zink
beim Schmelzen vor Oxidation zu schiitzen und die Schmelze zusitzlich von oben
zu heizen. Das Zusammenschmelzen von Kupfer und Zink ist problematisch, da
die Siedetemperatur von Zink (906 °C) iiberschritten und dieses durch Sauerstoff
bei Luftzufuhr rasch oxidiert wird. Der Tiegel wird deshalb mit dem Tiegeldeckel
verschlossen, bevor das AST-Element in einem /ot spot im Mikrowellenofen bei
maximaler Leistungsstufe bestrahlt wird. Nachdem 10 Minuten gegliiht wurde,
nimmt man den Tiegel ziigig aus dem Ofen, entfernt den Deckel und leert den
Inhalt auf eine feuerfeste Unterlage.

Beobachtungen und Auswertung:

Die Aktivkohle des AST-Elements glitht nach etwa einer halben Minute gleich-
miBig auf. Der Tiegel ist nach etwa 2 Minuten rot glithend. Durch den Quarz-
deckel beobachtet man eine Rauchentwicklung im Tiegelraum. Diese wird durch
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die Bildung von Zinkoxid verursacht. Die Schmelze ldsst sich beim Ausgieflen
leicht von der Aktivkohle neben etwas Schlacke trennen. Man erhilt jeweils einen
homogenen Metallregulus, der sich gut mit dem Hammer zu einer ,,Miinze*
schmieden lasst.

Die Farbung der Reguli entspricht den Bezeichnungen der Legierungen: Rotmes-
sing hat nahezu die Farbe des reinen Kupfermetalls, Gelbmessing erscheint gold-
farben, Weifsimessing silbergrau (Abschnitt 5.4.4, Abbildung 59).

Hinweis:

Da etwas Zink verdampft und zu Zinkoxid reagiert, entspricht die tatsichliche
Zusammensetzung der Kupfer/Zink-Legierung nicht der in der Kurzbezeichnung
angegebenen! Dieser Fehler ist im Schulversuch jedoch bedeutungslos.
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Versuch 38
Schmelzen von Kupfer/Zinn-Legierungen (Zinnbronzen)

Versuchsdauer:
ca. 20 Minuten

Gerite:

Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), AST-Element mit Porzellantiegel, Deckel
aus Quarzglas, Spatel, Tiegelzange, Leder-Schutzhandschuhe, feuerfeste Unterla-
ge, Hammer, Schmiedeunterlage (Amboss)

Chemikalien:
Kupferpulver, Zinnpulver, Zinkpulver, Aluminiumpulver,
roter Phosphor, (F, leichtentziindlich), gekornte Aktivkohle

Durchfiihrung:
Die Anteile der Legierungsbestandteile werden nach den Angaben der Tabelle gut
gemischt und in den Porzellantiegel des AST-Elements gegeben.

Legierung Einwaage pro Versuchsansatz
glloscl‘}cze(l)ibronze 8 g Kupfer, 2 g Zinn
E;igif;}ler 9,5 g Kupfer, 0,4 g Zinn, 0,1 g Zink
((j;:?slclhoenbronze 9 g Kupfer, 1 g Aluminium
g;zlosgfi)lrbronze 9,2 g Kupfer, 0,7 g Zinn, 0,1 g Phosphor

Das jeweilige Gemenge wird, wie in Versuch 37 beschrieben, im Tiegel im
Mikrowellenofen geschmolzen. Die Schmelzdauer betrégt hier jedoch nur etwa 6
Minuten.

Beobachtungen und Auswertung:

Die Schmelze der Glockenbronze ist gieifahig, der Guss beim Schmieden sprode
und briichig. Die Schmelzprodukte des Ansatzes fiir Miinzkupfer und Groschen-
bronze sind beim Entleeren des Tiegels feste, homogene Metallreguli. Miinzkupfer
ist sehr gut, Groschenbronze miflig gut schmiedbar.

Das Gemenge zur Darstellung von Phosphorbronze schmilzt zu einem rot- bis
bronzefarbenen Regulus zusammen, der sich gut schmieden lésst.
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Versuch 39
Schmelzen von Silber/Kupfer-Legierungen

Versuchsdauer:
ca. 20 Minuten

Gerite:

Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), AST-Element (s. o.), Spatel, Tiegelzan-
ge, Leder-Schutzhandschuhe, feuerfeste Unterlage, Schmiedehammer, Schmiede-
unterlage (Amboss)

Chemikalien:
Silberpulver, Kupferpulver, gekdrnte Aktivkohle

Durchfiihrung:
Die Anteile der Legierungsbestandteile werden nach den Angaben der Tabelle gut
gemischt und in den Porzellantiegel des AST-Elements gegeben.

Legierung Einwaage pro Versuchsansatz
AgCul0 :
Minzsilber 9 g Silber, 1 g Kupfer
AgCu20
Geschirrsilber 8 g Kupfer, 2 g Kupfer

Wie in Versuch 37 beschrieben, wird das jeweilige Gemenge im Tiegel im
Mikrowellenofen geschmolzen. Die Schmelzdauer betrdgt hier jedoch nur etwa 10
Minuten. Der Tiegel braucht nicht abgedeckt zu werden.

Beobachtungen und Auswertung:

Beide Schmelzen sind gieflfahig. Die dargestellten Legierungen sind homogen
und sehr gut mit dem Hammer schmiedbar. Wihrend die Legierung AgCul0 hell
silberfarben erscheint, ist die Legierung AgCu20 leicht gelbstichig.



7  Experimenteller Teil 205

Versuch 40
Darstellen von Thenards Blau

Versuchsdauer:
30 Minuten

Gerite:

Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), AST-Element mit Porzellantiegel, Tie-
gelzange, Morser mit Pistill, Becherglas (100 mL), Heizplatte, Nutsche, Saugfla-
sche, Papierfilter

Chemikalien:

Kobalt(I1T)-oxid, (Xn, gesundheitsschadlich), Aluminium(I1I)-oxid, Kaliumchlo-
rid, halbkonzentrierte Salzsédure, (C, dtzend), ¢ (HCI) = 7,7 mol/L, destilliertes
Wasser

Durchfiihrung:

1,7 g Kobalt(Ill)-oxid, und 2,5 g Aluminium(IIl)-oxid werden im Morser sorgfdl-
tig gemischt. Das Gemenge wird im Tiegel des feuerfesten Elements 5 Minuten
bei 800 Watt in der Mikrowelle gegliiht. Das AST-Element wird aus dem Mikro-
wellenofen genommen. Nach kurzem Abkiihlen wird das Reaktionsgemenge im
Tiegel noch einmal mit dem Spatel sorgfiltig gemischt. Nun wird das Gemenge
erneut 5 Minuten bei 800 Watt gegliiht. Nach dem Abkiihlen wird das Produkt aus
dem Tiegel entfernt und im Morser pulverisiert. Das Pulver wird im Becherglas
mit ca. 20 ml Salzsdure 5 Minuten gekocht. Nach dem Abkiihlen verdiinnt man
vorsichtig mit ca. 50 ml Wasser und filtriert den Feststoff ab. Der Filterriickstand
wird gewaschen und getrocknet.

Beobachtungen und Auswertung:

Das Reaktionsgemenge ist dunkelgrau. Nach dem Glithen und Moérsern liegt ein
tiefblaues, feines Pulver vor, das nach Aufarbeitung mit Salzsdure und Trocknen
noch farbintensiver erscheint.
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Versuch 41
Darstellen von Rinmans Griin

Versuchsdauer:
30 Minuten

Gerite:

Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), AST-Element mit Porzellantiegel, Tie-
gelzange, Morser mit Pistill, Becherglas (150 mL), Heizplatte, Nutsche, Saugfla-
sche, Papierfilter

Chemikalien:

Kobalt(IIl)-oxid, (Xn, gesundheitsschiadlich), Zinkoxid, Kaliumchlorid, halbkon-
zentrierte Salzsédure, (C,idtzend), c (HCI) = 7,7 mol/L, Kaliumchlorid, destilliertes
Wasser

Durchfiihrung:

1,5 g Kobalt(IIl)-oxid, 3,5 g Zinkoxid und 5,0 g Kaliumchlorid werden im Morser
sorgfaltig gemischt. 5 g des Gemenges werden im Tiegel des AST-Elements
10 Minuten bei 800 Watt in der Mikrowelle gegliiht. Nach dem Abkiihlen wird
das Produkt aus dem Tiegel entfernt und im Morser pulverisiert. Das Pulver wird
im Becherglas mit ca. 20 ml Salzsdure 5 Minuten gekocht. Nach dem Abkiihlen
verdiinnt man vorsichtig mit ca. 50 ml Wasser und filtriert den Feststoff ab. Der
Filterriickstand wird gewaschen und getrocknet.

Beobachtungen und Auswertung:

Das Reaktionsgemenge ist dunkelgrau. Nach dem Glithen und Mdérsern liegt ein
griines, feines Pulver vor, das nach Aufarbeitung mit Salzsdure und Trocknen
noch farbintensiver erscheint.
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Versuch 42
Darstellen von ,,Bologneser Leuchtstein®

Versuchsdauer:
ca. 20 Minuten

Geriite:
AST-Element mit Porzellantiegel Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), Tiegel-
zange, Morser mit Pistill, Spatel, UV-Lampe

Chemikalien:
Bariumsulfat, Weizenmehl

Durchfiihrung:

Im Tiegel des AST-Elements werden 3 g Bariumsulfat mit 5 g Weizenmehl sorg-
faltig gemischt. Das Gemenge wird 10 Minuten bei 400 Watt im Mikrowellenofen
gegliiht. Nach dem Abkiihlen wird der Tiegelinhalt im Dunkeln unter einer einge-
schalteten UV-Lampe ausgebreitet und diese nach einigen Sekunden ausgeschal-
tet.

Beobachtungen und Auswertung:

Nach Einschalten der Mikrowelle erfolgt zunichst eine starke Rauchentwicklung
im Tiegel, welche durch das verkohlende Weizenmehl verursacht wird. Nach ei-
ner Minute gliiht der Tiegel gleichméBig. Die Gliihintensitét folgt dabei dem Puls-
intervall des Magnetrons.

Als Produkt erhdlt man nach dem Abkiihlen einen grau-braunen, pordsen Fest-
stoff, der unter dem UV-Licht intensiv orange luminesziert und im Dunkeln einige
Sekunden nachleuchtet. Reines Bariumsulfid zeigt keine luminophore Eigen-
schaft. Spurenanteile von Schwermetallsalzen im Weizenmehl (10 2 %) verursa-
chen als Aktivatoren das Nachleuchten des Bologneser Leuchtsteins.

Hinweis: Das Glithprodukt kann gemorsert und wiederholt gegliiht werden, wo-
durch sich die Leuchtkraft des Luminophors erhoht.
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Versuch 43
Gliihen von Calciumsulfat

Versuchsdauer:
ca. 15 Minuten

Gerite:
AST-Element mit Porzellantiegel, Haushalts-Mikrowellenofen (800 Watt), Tie-
gelzange, 2 Reagenzgléser, Spatel

Chemikalien:
Calciumsulfat (wasserfrei), destilliertes Wasser, pH-Papier

Durchfiihrung:

Der Tiegel des AST-Elements wird zur Hilfte mit Calciumsulfat gefiillt und
10 Minuten bei 600 Watt im Mikrowellenofen gegliiht. Nach dem Abkiihlen wird
das Produkt mit ca. 5 ml destilliertem Wasser im Reagenzglas aufgeschlammt und
der pH-Wert gepriift. Im Vergleich wird der pH-Wert einer Calciumsulfat-
Aufschldimmung bestimmit.

Beobachtungen und Auswertung:

Der Tiegel des AST-Elements gliiht nach ca. einer Minute gleichméfig. Nach
dem Abkiihlen erhdlt man ein pulvriges Produkt, das mit Wasser unter Warme-
entwicklung reagiert und eine stark alkalische Aufschldammung ergibt. Filtration
fiihrt zu einer klaren Losung, die sich beim Einleiten von CO; triibt. Die Calcium-
sulfat-Aufschldimmung reagiert dagegen neutral.

Calciumsulfat wurde thermolytisch gespalten, das Reaktionsprodukt ist Calcium-
oxid, welches sich mit Wasser exotherm zum stark alkalischen Calciumhydroxid
umsetzt.
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Versuch 44
Pyrolyse fester Stoffe am Beispiel der thermischen Zersetzung von
Polyethylen (PE)

Versuchsdauer:

Vorbereitung: : ca. 5 Minuten
Durchfiihrung: : ca. 10 Minuten
Geriite:

Haushalts-Mikrowellenofen (mit Teflonschlauch ausgeriistet), Quarzreagenzglas
(Dinnen = 17 mm, h = 180 mm), Stopfen mit Bohrung, Gasometer, ausgezogenes
Glasrohr, Stahlwolle, Becherglas

Chemikalien:
PE-Granulat, gekornte Aktivkohle, verdiinnte Kaliumpermanganat-Losung
(Baeyers Reagens) oder Bromwasser (T, giftig; Xi, reizend)

Durchfiihrung:

Gleiche Anteile Aktivkohle und PE-Granulat werden im Becherglas gut gemischt.
Das Quarzreagenzglas wird mit dieser Mischung zu einem Viertel gefiillt. Dar-
iber schichtet man bis zur Hélfte der Reagenzglashdhe noch einmal Aktivkohle.
Das Quarzreagenzglas wird mit dem Stopfen verschlossen und dieser an den Tef-
lonschlauch im Innenraum des Mikrowellenofens angeschlossen. Das andere
Schlauchende, auB3erhalb des Mikrowellenofens, wird mit dem Gasometer ver-
bunden. Nun wird das Quarzreagenzglas in einem /ot spot bestrahlt. Das aufge-
fangene Gas wird auf Brennbarkeit gepriift, indem es {iber das ausgezogene Glas-
rohr mit Stahlwollsicherung abgeleitet und an dessen Spitze angeziindet wird. Um
ungesdttigte Verbindungen nachzuweisen, leitet man das Pyrolysegas durch
Bromwasser oder sehr verdiinnte Kaliumpermanganatlosung (Baeyers Reagens).
Steht eine einfache Apparatur zur Gaschromatografie zur Verfiigung, lisst sich
die Zusammensetzung des Pyrolysegases ermitteln oder zumindest die Zahl der
Gaskomponenten iiberschauen.

Beobachtungen und Auswertung:

Die Aktivkohle beginnt im /ot spot rasch zu glithen. Das PE-Granulat schmilzt.
Im Gasometer sammeln sich in kurzer Zeit einige hundert Milliliter Gas. Wird der
Versuch so lange fortgefiihrt, bis das Gasvolumen im Gasometer nicht weiter zu-
nimmt, verbleiben im Quarzreagenzglas neben der Aktivkohle keine Riickstdnde.
Das aufgefangene Gas lésst sich an der Glasrohrspitze des Gasometers entziinden
und brennt mit leuchtender, wenig ruender Flamme ab. Bromwasser und Baeyers
Reagens werden von dem Gas entfirbt. Gaschromatografisch stellt sich das Pyro-
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lysat als ein Gemisch kurzkettiger Verbindungen dar (sieche Abschnitt 5.5 Dia-
gramm 61).

Nach dem gleichen Verfahren kdnnen auch andere Feststoffe, insbesondere weite-
re Kunststoffe, Altreifengummi, aber auch Steinkohle (hier ohne Zugabe von Ak-
tivkohle), thermisch zersetzt werden.
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Versuch 45
Pyrolyse fllissiger Verbindungen am Beispiel des Crackens von
Erdol

Versuchsdauer:

Vorbereitung: : ca. 5 Minuten
Durchfiihrung: : ca. 10 Minuten
Geriite:

Haushalts-Mikrowellenofen (mit Teflonschlauch ausgeriistet), Quarzreagenzglas
(Dinnen = 17 mm, h = 180 mm), Stopfen mit Bohrung, Gasometer, ausgezogenes
Glasrohr

Chemikalien:

Erdol, gekornte Aktivkohle, Sand, Glaswolle, Aluminiumfolie, Stahlwolle,
Bromwasser (T, giftig; Xi, reizend) oder verdiinnte Kaliumpermanganat-Lésung
(Baeyers Reagens)

Durchfiihrung:

Das Quarzreagenzglas wird etwa 3 cm hoch mit Sand gefiillt und dieser mit dem
Erdol getrankt. Dartiber wird 6 cm hoch gekdrnte Aktivkohle geschichtet. Etwas
Glaswolle deckt die Aktivkohle ab (Abschnitt 5.5, Abbildung 60). Um das Rea-
genzglas wickelt man Aluminiumfolie bis zur Hohe der Sandschicht. Die Alumi-
niumfolie soll so verhindern, dass Sand und Erddl bei der Bestrahlung im Mikro-
wellenofen zu schnell erhitzt werden. Der Versuch wird nun wie in Versuch 44
beschrieben fortgefiihrt.

Beobachtungen und Auswertung:

Die Aktivkohle beginnt im /Aot spot rasch zu gliihen. Das Erdol verdampft im
Quarzreagenzglas; oberhalb der gliihenden Aktivkohle kondensiert eine hellgelbe
Fliissigkeit und flieBt zuriick. Im Gasometer sammeln sich in kurzer Zeit einige
hundert Milliliter Gas, das sich an der Glasrohspitze entziinden ldsst und mit
leuchtender, wenig rulender Flamme abbrennt.

Wird der Versuch so lange fortgefiihrt, bis das Gasvolumen im Gasometer nicht
weiter zunimmt, verbleiben im Quarzreagenzglas neben dem Sand und der Aktiv-
kohle keine Riickstinde. Bromwasser und Baeyers Reagens von dem Gas entfarbt
und es lésst sich gaschromatografisch das Pyrolysat als ein Gemisch kurzkettiger
Verbindungen darstellen.

Nach dem gleichen Verfahren kénnen auch andere organische Fliissigkeiten ther-
misch zersetzt werden, insbesondere Ethanol und homologe Alkanole.
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8 Zusammenfassung und Ausblick

Im Zentrum der vorliegenden Arbeit stand die Umsetzung der Thematik Ultra-
schall und Mikrowellenstrahlung als nichtklassische Energieeintagsformen fiir
den Chemieunterricht an allgemeinbildenden Schulen.

Wesentliches Ziel war es, Mdglichkeiten zu finden, wie die physikalischen und
physikalisch-chemischen Eigenschaften und Wirkungen dieser nichtklassischen
Energieeintragsformen alltags- und lebensweltbezogen im Experimentalunterricht
gezeigt und erkldrt werden konnen.

Die Entwicklung von Schulexperimenten und didaktischen Konzepten zum The-
mengebiet des Energieeintrags durch Ultraschall und Mikrowelle erschien deshalb
notwendig, da heute bereits viele Schiiler mit diesen Energieeintragsformen im
Alltag umgehen oder durch die Medien auf diese aufmerksam werden, ohne néhe-
re Kenntnisse iiber die Eigenschaften und Wirkungen dieser Energieeintragsfor-
men zu haben. Daraus resultieren hiufig falsch begriindete Angste und Vorurteile
gegeniiber Techniken, die sich des Ultraschalls oder der Mikrowellenstrahlung
bedienen.

Es wurden Schulexperimente entwickelt, die mit haushaltsiiblichen Gerdten und
Materialien durchgefithrt werden kénnen und unterschiedliche Phidnomene des
nichtklassischen Energieeintrags demonstrieren. Einige Experimente zeigen dabei
sehr iiberraschende Phédnomene und motivieren dadurch im Besonderen zu einer
weiteren Beschéftigung mit der Thematik.

Folgende Kernexperimente wurden entwickelt, um die verschiedenen Wirkungen
des Ultraschalls und der Mikrowellenstrahlung alltagsbezogen sehr deutlich und
eindrucksvoll zu demonstrieren:

e Nachweis der Oberfldchenerosion durch Ultraschall

e Homogenisierung von Mehrphasensystemen im Ultraschallfeld

e Sonolumineszenz starker Sduren und Laugen

e Nachweis der Inhomogenitit des Strahlungsfeldes im Mikrowellenofen
e  Wirkung von Mikrowellenstrahlung auf Metallfilme

¢ Erwirmungseigenschaften von Fliissigkeiten im Mikrowellenfeld

Bei der Untersuchung der Erwirmungseigenschaften von Stoffen und Stoffsys-
temen im Mikrowellenofen stellte sich graphitischer Kohlenstoff als hervorra-
gender Mikrowellensuszeptor heraus, der in kurzer Zeit auf Temperaturen im
Bereich von 1.200 °C bis 1.300 °C erhitzt werden konnte. Daraus ergab sich die
Entwicklung einer fiir das Schulexperiment geeigneten Technik zur Erzeugung
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hoher Temperaturen. Die entwickelte AST-Technik ermdglichte es, im Demonst-
rationsexperiment und Schiilerversuch in einem Porzellantiegel Hochtemperatur-
prozesse und —reaktionen im genannten Temperaturbereich in kurzer Zeit durch-
zufiihren. Die Vorbereitung und Durchfiihrung der Experimente war dabei ohne
teuren Materialaufwand und zeitraubenden Arbeitsaufwand mdoglich.

Die schulexperimentellen Moglichkeiten werden in dem so vielfdltigen Gebiet
der Hochtemperaturchemie durch die hier vorliegende Arbeit auBerordentlich
erweitert. Folgende Experimente, die mit der AST-Technik zu hervorragenden
Versuchsergebnissen fiihrten, waren bisher im Chemieunterricht nicht, oder nur
mit unbefriedigenden Ergebnissen durchfiihrbar:

e Schmelzen von Silikatgldsern
e Schmelzen von Messing- und Bronzelegierungen
e Umschmelzen von Silber

e Darstellung von Kupfer und Eisen durch Reduktion der Metalloxide mit
Kohlenstoff

e Darstellung anorganischer Farbpigmente

Die Erwdrmungseigenschaften des graphitischen Kohlenstoffs konnten auch zur
Optimierung von Pyrolyseexperimenten eingesetzt werden, wobei eine schulge-
eignete Pyrolyseapparatur fiir den Haushalts-Mikrowellenofen entwickelt wurde.

Die chemische Forschung beschiftigt sich zu einem groflen Teil mit dem Einsatz
von Mikrowellenstrahlung fiir die organische Stoffsynthese. Aus diesem Grund
wurden im Rahmen dieser Arbeit Moglichkeiten gesucht, die Vorziige der
Mikrowellenerwédrmung bei der organischen Stoffsynthese (zum Beispiel Zeiter-
sparnis und schonende Stoffumsetzung) auch fiir schulexperimentelle Fragestel-
lungen zu nutzen. Dabei ergaben sich jedoch grundlegende Schwierigkeiten, die
der Entwicklung solcher Versuche entgegenstanden. Insbesondere die mangelnde
Reproduzierbarkeit der Ergebnisse beim Einsatz von Haushalts-Mikrowellendfen
ist hier zu nennen. Weiterhin war der Einsatz von feuergefdhrlichen Losungsmit-
teln haufig notwendig, jedoch bei Verwendung eines Haushalts-Mikrowellenofens
nicht ohne erheblichen technischen Aufwand zuléssig.

Die vielfdltigen schulexperimentellen Mdglichkeiten, die diese Arbeit im The-
mengebiet des nichtklassischen Energieeintrags ero6ffnet hat und der Fundus der
entwickelten Schulexperimente, wurden im Rahmen von Vortrdgen, Schiilerpro-
jekten und Lehrerfortbildungen vorgestellt. Dabei zeigte sich schon sehr ftiih eine
groBe Akzeptanz bei Lehrern und Schiilern und ein auBerordentliches Interesse,
dieses Themengebiet experimentell in den Schulen aufzugreifen. Insbesondere die
entwickelte AST-Technik wurde von Schulpraktikern als preiswerte und sehr gut
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durchfiihrbare Experimentiertechnik zur Erzeugung hoher Temperaturen aner-
kannt. Experimentiertage und Projekte die weiterhin zu diesem Themengebiet
angeboten wurden, fanden an Schulen grof3es Interesse.

Bereits die heutige Lebensweltbedeutung des nichtklassischen Energieeintrags
durch Ultraschall und Mikrowelle macht dieses Themengebiet zu einem Unter-
richtsgegenstand, der von Lehrenden und Lernenden gleichermaflen interessiert
aufgenommen wird. In einem praxis- und problemorientierten Chemieunterricht
bieten Ultraschall und Mikrowellenstrahlung vielfiltige Moglichkeiten, auch fa-
cheriibergreifend fachliche Lerninhalte aufzugreifen und in einen Alltagszusam-
menhang zu stellen.

Das Themengebiet des nichtklassischen Energieeintrags zeigt sich als dufBerst
fruchtbar fiir schulexperimentelle Entwicklungen. Im Rahmen dieser Arbeit wur-
de bereits ein breiter Fundus an Experimenten vorgestellt, der weiterhin ausbaufa-
hig ist. Besonderes interessant erscheinen dabei folgende Arbeitsthemen:

e Herstellung von Metalllegierungen
e Stoffsynthesen im mikrowelleninduzierten Lichtbogen (z. B. Carbide)
e Darstellung chemischer Prozesse im mikrowelleninduzierten Gasplasma

e Darstellung von Pyrolyseprozessen bei Einsatz verschiedener Mikrowellen-
suszeptoren

e Organische Stoffsynthesen in Festphasensystemen

Bei allen experimentellen Entwicklungen schrianken die verwendeten Gerite die
Experimentiermoglichkeiten stark ein. Im Ultraschall-Reinigungsbad sind Expe-
rimente zur Sonochemie prinzipiell nicht moglich, da die Schallfrequenz bei die-
sen Geriten zu niedrig liegt. Der Haushalts-Mikrowellenofen erlaubt keine quanti-
tativ reproduzierbaren Versuchsdurchfithrungen, da das Mikrowellenfeld in die-
sen Gerdten inhomogen ist und sich zudem andert.

Sehr erfolgreich verlief die Vorstellung und Einfithrung der Experimentiermdg-
lichkeiten mit Ultraschall und Mikrowellenstrahlung in Schiilerprojekten und Leh-
rerfortbildungsveranstaltungen. Solche Veranstaltungen sind besonders wertvoll,
um das Themengebiet des nichtklassischen Energieeintrags als aktuellen und le-
bensweltbezogenen Unterrichtsgegenstand in die Schulen zu bringen. Da Schiiler
und Lehrer diesem Themengebiet sehr interessiert begegnen, sollten auch weiter-
hin Schiilerprojekte und Lehrerfortbildungen angeboten werden.
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