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HOCHTEMPERATURCHEMIE ist ein Gebiet, das dem
Experimentalunterricht bisher weitgehend verschlossen ist. Mit
Gas- und Geblidsebrennern lassen sich Reaktionstemperaturen
von 900 bis 1.000 °C nur unter hohem Zeitaufwand erzielen.
Labormuffeléfen erreichen zwar Temperaturen bis 1.200 °C,
der hohe Preis (> 2.000 DM) und die Aufheizdauer (15 bis 110
Minuten) stehen der Anschaffung und dem Einsatz im Chemie-
unterricht jedoch entgegen. Dariiber hinaus lisst sich der Re-
aktionsansatz wihrend der Durchfiihrung nicht beobachten.

Durch eine neue Technik ist es allerdings moglich, Tiegel-
temperaturen bis 1.400 °C unter Verwendung eines haushalts-
iiblichen Mikrowellenofens zu erreichen. Dabei liegt die Auf-
heizrate des Tiegels bei etwa 1.000 °C in der ersten Minute.
Grundlegende Hochtemperaturprozesse wie z.B. die Reduktion
von Eisenoxid mit Kohlenstoff, die Glashersteliung und die
Darstellung von anorganischen Farbpigmenten und Metall-
legierungen sind auf diese Weise in kurzer Zeit (2 bis 10 Mi-
nuten) durchfiihrbar. Da Haushaltsmikrowellen preisgiinstig in
der Anschaffung sind, durch die Experimente nicht beschidigt
und kaum verunreinigt werden, eignet sich das Verfahren nicht
nur fiir den Laborbetrieb, sondemn ebenfalls sehr gut fiir den
Einsatz im Chemieunterricht.

Der vorliegende Beitrag fiihrt zuniichst in die Thematik der
Mikrowellenerwidrmung ein, anschlieBend werden die Metho-
den und die praktische Umsetzung der Hochtemperaturerzeu-
gung im Mikrowellenofen beschrieben. Eine Auswahl von
Versuchsbeschreibungen zeigt Anwendungsméglichkeiten fiir
den Experimentalunterricht auf. ——

Stichworte: Mikrowellen - Hochtemperaturchemie

1. Einleitung

In den meisten Kiichen findet man heute einen Mikrowel-
lenofen - umgangssprachlich kurz Mikrowelle genannt - zum
Erwirmen von Speisen und Getrinken. Den meisten Benutzern
sind aber die physikalischen Eigenschaften der eingesetzten
elektromagnetischen Strahlung und die physikalisch-chemi-
schen Wirkungen der Mikrowellenenergie nicht néher bekannt.

Hochstes Interesse gewinnt die Mikrowellenerwérmung in
jiingster Zeit im Bereich der Hochtemperaturtechnik unter an-
derem zum Sintern von Keramiken oder Beschichten von Ma-
terialoberflichen. Allerdings ist hier noch sehr viel For-
schungs- und Entwicklungsarbeit zu leisten.

2. Fachliche Grundlagen

Kurz gefasst ist elektromagnetische Strahlung Energie, die
von bewegten elektrischen Ladungen abgegeben wird und sich
als Welle im Raum ausbreitet. Mit zunehmendem Energieinhalt
nimmt dabei die Wellenlidnge der Strahlung ab. Liegt die Wel-
lenlinge im Bereich von 1 mm bis 1 m (entsprechend dem Fre-
quenzbereich von 300 MHz bis 300 GHz), spricht man von
Mikrowellen. Der Haushalts-Mikrowellenofen erzeugt Strah-
lung mit einer Festfrequenz von 2,45 GHz. Im gesamten Spek-
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trum liegt die Mikrowellenstrahlung zwischen den Radiowellen
(1 m bis 10°m) und der Wirmestrahlung bzw. dem Infrarot
(760 nm bis 0,5 mm).

Mikrowellenstrahlung entsteht z.B. bei elektrischen Entla-
dungsvorgingen (Gewitter). Auch Mensch und Tier geben ne-
ben Wirmestrahlung messbare Leistungen im Mikrowellenbe-
reich ab [1]. Technisch kann man Mikrowellen mit einem
Magnetron erzeugen. Dabei handelt es sich um einen als Lauf-
zeitrohre bezeichneten Sender, in dem von einer zylindrischen
Glithkathode Elektronen emittiert und zu einer umgebenden,
hiilsenformigen Anode beschleunigt werden. Auf ihrer Flug-
bahn werden die Elektronen von einem senkrecht stehenden
Magnetfeld durch die dabei auftretende Lorentz-Kraft abge-
lenkt. Dadurch gelangen die Elektronen tangential an die in
spezieller Weise konstruierte Anodenfliche, so dass sie dort
Resonanzschwingungen erzeugen. In einem komplizierten
Schwingkreis wird schlieBlich Mikrowellenstrahlung von einer
Antenne des Magnetrons abgestrahlt [2]. Mikrowellen breiten
sich wie jede elektromagnetische Strahlung im Vakuum mit
Lichtgeschwindigkeit aus, jedoch werden sie unter anderem an
Metalloberflichen reflektiert. Aufgrund dieser Eigenschaft
kann Mikrowellenstrahlung durch Metallbleche und schon
durch feinmaschige Drahtnetze wirksam abgeschirmt werden.
Das Blechgehiuse und das gelochte Frontblech des haushalts-
iiblichen Mikrowellenofens gewidhrleisten eben diese sichere
Abschirmung (Abb. 1). Mikrowellenstrahlung kann also nur
dann die ndhere Umgebung des Geriites erreichen, wenn die
Ofentiir wihrend des Betriebs nicht fest verschlossen ist. Modemne
Ofenkonstruktionen schlieBen diese Moglichkeit jedoch aus [3].
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Abb. 1: Funktionsbauteile eines Haushalts-Mikowellenofens (verindert nach [4])

Die Erwirmung verschiedener Materialien und Substanzen
durch das von Mikrowellen verursachte elektromagnetische
Wechselfeld beruht auf Anregung der Rotationsschwingungen
dipolarer Molekiile bzw. Elektronenanregung, insbesondere der
delokalisierten Elektronen von Metallen. Die Anregbarkeit ist
stoffspezifisch und wird als Suszeptibilitir bezeichnet. Malige-
bend fiir die Erwidrmbarkeit eines Materials im Mikrowellen-
feld sind auch dessen Oberflichenbeschaffenheit, Oberflichen-
Volumen-Verhiltnis und Homogenitit.

Beim Erhitzen von Speisen und Getrinken im Mikrowellen-
ofen werden Molekiilschwingungen der Inhaltsstoffe mit pola-
rer Struktur, vor allem von Wasser, angeregt. Die Mikrowel-
lenstrahlung dringt dabei jedoch nur einige Millimeter tief in
das zu erhitzende Gut ein. Die tiefer gehende, vollstindige Er-
wirmung erfolgt durch Wirmeleitung bzw. Konvektion.

Werden Metallgegenstinde mit groBer, spitzer oder scharf-
kantiger Oberfliche im Mikrowellenofen der Strahlung ausge-
setzt, reicht deren Leitfihigkeit meist nicht aus, die Elektro-
nenanregungsenergie ausreichend abzuleiten und es kommt zu
Funkenentladungen. Aus diesem Grund diirfen z.B. keine
Teller mit Goldrand oder mit Metallteilen ausgestattete GefiBe
in der Mikrowelle verwendet werden.

3. Gesundheitliche Gefahren durch Mikrowellenstrahlung
und Betriebssicherheit von Mikrowellendfen

Die unkontrollierte Erwirmung von Kérpergeweben durch
Mikrowellenstrahlung wird spitestens seit der ,Handyrevolu-
tion“ wieder intensiv diskutiert. Gleichzeitig gewinnt die
Mikrowellenerhitzung von Lebensmitteln und Materialien in
Industrie und Haushalt rasch an Bedeutung.

Zunichst ist die Intensitit bzw. Strahlungsleistung das Kri-
terium fiir die Beurteilung gesundheitsgefahrdender Wirkungen
von Mikrowellen. Wihrend in der therapeutischen Medizin
Mikrowellen der Frequenz 2,45 GHz und einer Intensitit von
einigen 100 mW/cm? zur lokalen Wirmebehandlung von Kér-
pergeweben eingesetzt werden, fithrt eine Ganzkorperbestrah-
lung bei der selben Intensitiit bereits nach wenigen Minuten zu
einem stark erhéhten Infarkt- und Arterioskleroserisiko. Dieses
Risiko entsteht durch iibermiBige, direkte Erwdrmung von tie-
fer gelegenen Geweben, die sich aufgrund ihres hohen Was-
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sergehalts bei Mikrowellenbestrahlung schneller erhitzen als
die relativ wasserarmen, oberen Gewebeschichten der Haut. In
diesen liegen jedoch die Thermorezeptoren, die flir eine der
Erwirmung adiquate Wirmeableitung ins Koérperinnere sor-
gen. Sie erhalten keinen ausreichenden Temperaturreiz und so
kommt es zu einer verzdgerten und unzureichenden Tempera-
turregelung in den bestrahlten Korpergeweben [1].

In Deutschland gilt fiir die Bevélkerung ein begrenzender
Richtwert fiir die Stahlenbelastung durch Mikrowellen von
0,2 mW/cm?. Die fiir die private Nutzung angebotenen Mikro-
wellendfen sind sog. geschlossene Strahlungsquellen. Das
Metallgehiiuse mit dem durch Perforation teildurchsichtig ge-
machten Tiirblech schirmt die Umgebung von der Mikrowel-
lenstrahlung soweit ab, dass die Abstrahlung bei neuen Geriten
unter 5 mW/cm? in 5 cm Entfernung liegt [5]. Das Gehduse des
Mikrowellenofens darf nicht verdndert oder beschiadigt werden
(z.B. Einbohren eines Lochs), da es sonst zum Austritt von
Leckstrahlung kommen kann. Mochte man sich selbst von der
Betriebssicherheit des verwendeten Mikrowellenofens iiber-
zeugen, lohnt sich die Anschaffung eines Mikrowellen-Leck-
Testers, der preiswert in Elektronik-Fachgeschiften erhiltlich ist.

Um eine zu hohe Strahlungsintensitit und Schidigung der
Magnetronantenne durch Reflexionsstrahlung zu vermeiden,
soll sich bei Betrieb im Ofenraum ein strahlungsabsorbierender
Korper befinden. Dies wird beim Erwdrmen von Speisen und
Getrinken durch deren Wassergehalt gewihrleistet. Im Expe-
rimentalteil dieses Beitrags werden jedoch fast ausnahmslos
Versuche beschrieben, bei denen unter Ausschluss von Wasser
graphitischer Kohlenstoff bzw. Schmelzen angeregt und da-
durch erhitzt werden. Eine Schidigung des Magnetrons, mess-
bare Leckstrahlung oder eine iibermiBige Erhitzung trat bei un-
seren Versuchsdurchfiihrungen bisher nicht auf, obwohl im er-
hitzten Tiegel Temperaturen bis zu 1.400 °C erreicht werden.

In einigen Fillen kann es beim Bestrahlen von pulverisierten
Reaktionsmischungen im Tiegel zum Aufstieg von Staub- oder
Rauchfahnen bis hin zur Flammenbildung durch Gasionisation
kommen. Die Mikrowelle ist dann abzuschalten und der Tiegel
zunichst vor der weiteren Mikrowellenerhitzung abzudecken.
Entflammbare Substanzen und Losungsmittel diirfen nicht in
offenen GefiBen im Mikrowellenofen erhitzt werden, da ent-
stehende Dimpfe durch die stromfiihrenden Bauteile des Ge-
rits zur Explosion gebracht werden konnen. Solche Stoffe
diirfen nur in zugelassenen Spezialdruckbehiltern aus Teflon
mikrowellenerhitzt werden.

4. Einfilhrende Versuche

Zunichst werden in einigen einfachen, aber dennoch zum
Teil sehr spektakuliren Experimenten die Eigenschaften und
Besonderheiten des von Haushaltsmikrowellen erzeugten Mik-
rowellenfeldes gezeigt. Allgemein demonstrieren diese Ver-
suche Anregungsphinomene der Mikrowellenstrahlung, die im
Grundlagenteil angesprochen wurden.

Der Einfluss des Wassergehalts auf die Erwirmungsge-
schwindigkeit von Lebensmitteln im Mikrowellenofen zeigt
sich am Schmelzverhalten verschiedener Fettprodukte. Im fol-
genden Versuch wird die Schmelzdauer von Halbfett-Butter,
Butter und wasserfreiem Fritierfett gemessen und verglichen.
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Versuch 1: Mikrowellenerhitzung verschiedener Fettprodukte

Gerdte und  Chemikalien:  Haushalts-Mikrowellenofen
(800 Watt), 3 Bechergldser (250 mL), Messer, 3 Uhrglidser
(D 9 cm), Waage, Halbfett-Butter, Butter, Fritierfett

Durchfiihrung: Von jedem der drei Fettprodukte werden 50 g
im Stiick in je ein Becherglas abgewogen und mit einem Uhr-
glas abgedeckt. Die Proben werden hintereinander im Mikro-
wellenofen bei maximaler Leistungsstufe erhitzt. Bei allen
Versuchsdurchldufen soll sich das Becherglas an gleicher
Stelle mittig auf dem Glasdrehteller der Mikrowelle befinden.
Es wird die Zeit bis zur vollstindigen Schmelze gemessen.

Beobachtungen und Auswertung: Als Durchschnittswerte erge-
ben sich:

Wassergehalt Schmelzdauer
Halbfett-Butter 60 % 20s
Butter 15 % 40s
Fritierfett 0% 70s

Die gering polaren Fettmolekiile werden durch Mikrowel-
lenstrahlung nur wenig angeregt. Die Erwirmung beruht also
wesentlich auf dem Wassergehalt der Fettprodukte. Je héher
der Wasseranteil, desto schneller erwiirmt sich die Probe. Im
Vergleich zum konventionellen Erhitzen auf der Heizplatte er-
reicht man im Mikrowellenofen eine weitaus homogenere und
damit schnellere Erwiirmung des gesamten Kochguts.

Die Wirmeiibertragung beim Erhitzen zeigt Vers. 2: Uber-
schichtet man eine gesittigte Kupfersulfatlésung mit Wasser
und erwirmt einmal auf der Heizplatte, einmal in der Mikro-
welle, kann man das unterschiedliche Konvektionsverhalten
dieses Zwei-Phasen-Systems gut beobachten.

Versuch 2: Erwdrmen eines Zwei-Phasen-Systems in der
Mikrowelle und auf der Heizplatte

Gerite und  Chemikalien:  Haushalts-Mikrowellenofen
(800 Watt), 2 Bechergliser (150 mL, hohe Form), Kolben-
pipette (25 mL), Heizplatte, 2 Glasstibe, Kupfersulfat-Losung,
¢(CuSO,-5 H;0) = ca. 1,2 mol/L, destilliertes Wasser
Durchfiihrung: Mit einer Kolben-Messpipette werden in zwei
Becherglisern je 80 mL. Wasser mit 20 mL Kupfersulfat-Lo6-
sung vorsichtig unterschichtet. Eine Probe wird auf der Heiz-
platte, 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 Unter-
schichten erhilt man ein Zwei-Phasen-System mit der tief-
blauen Kupfersulfat-Lésung als Unterphase. Beim Erhitzen auf
der Heizplatte lassen sich kurz vor Beginn des Siedens aufstei-
gende Konzentrationsschlieren aufgrund von Wirmekonvek-
tion 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 er-
halten. Es ist nur das Aufsteigen von wenigen Gasblasen zu
beobachten. Der Inhalt des Becherglases siedet nach kiirzerer

Zeit und im Vergleich ruhiger, was auf eine gleichmiBigere
Erhitzung des Fliissigkeitsvolumens schlieBen lisst.

Ein gleichmiBiges Erhitzen im Mikrowellenofen hingt zum
einen von der Polaritit und Struktur des Kochguts, zum ande-
ren von der Homogenitit des Mikrowellenfelds ab. Im Ofen-
raum kommt es jedoch durch Reflexion der Mikrowellen an
den Innenwiinden zu Interferenzen, was zu einem inhomogenen
elektromagnetischen Feld fiihrt. Mikrowellenfelder von Haus-
haltsmikrowellen zeigen daher Bereiche vollstindiger Feldlo-
schung einerseits und andererseits sog. kot spots, das sind Be-
reiche erh6hter Strahlungsintensitit. Dieses Problem wird tech-
nisch z.B. durch Einbau eines Glasdrehtellers gelést, auf dem das
zu erhitzende Gut kontinuierlich durch die Léschungszonen und
hot spots bewegt und so homogen erhitzt wird.

Versuch 3: Nachweis der Inhomogenitiit des Mikrowellenfelds
eines Haushalts-Mikrowellenofens

Gerite und  Chemikalien:  Haushalts-Mikrowellenofen
(800 Watt), 2 Styropor®-Platten, Papiertiicher, Thermo-Faxpa-
pier, Spriihpistole, Wasser

Durchfiihrung: Versuchsteil A: Eine Styropor®-Platte wird auf
den Durchmesser des Drehtellers der Mikrowelle 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 priparierte Platte
wird auf den Drehteller in den Ofeninnenraum gelegt. Die
Ofentiir wird geschlossen und die Mikrowelle bei maximaler
Leistung gerade so lange eingeschaltet, dass sich eine Schwir-
zung auf dem Faxpapier abzuzeichnen beginnt.

Versuchsteil B: Eine zweite Styropor®-Platte wird auf das
GrundflichenmaB des Ofeninnenraums zugeschnitten. Wei-
terhin wird wie im Versuchsteil A beschrieben verfahren, je-
doch wird die Platte auf den Boden des Mikrowellen-Innen-
raums gelegt, aus dem der Glasdrehteller zuvor entfernt wurde.

Beobachtungen und Auswertung: Nach etwa 5 s beginnt sich
bei beiden Teilversuchen das Thermo-Faxpapier in Bereichen
rasch schwarz zu firben. Im ersten Versuch erkennt man deut-
lich eine breitflichige, ringformige Schwirzung des Faxpapiers
um die Drehachse des Glastellers. Im zweiten Versuch ergibt
sich ein fiir das benutzte Mikrowellengerit charakteristisches,
reproduzierbares Muster von punkt- und bandformigen
Schwirzungsbereichen.

In den hot spot-Zonen des inhomogenen Mikrowellenfelds
erhitzt sich das feuchte Papiertuch sehr viel schneller, und
Wasser verdampft hier friiher als in den iibrigen Flichenberei-
chen des Tuchs. Der heiBe Wasserdampf verursacht die
Schwirzung des Thermopapiers.

Beim Gebrauch der Haushaltsmikrowelle ist neben der Di-
pol- auch die Elektronenanregung von Bedeutung, denn letz-
tere kann gefihrliche Funkenentladungen mit Brandgefahr im
Ofenraum verursachen (s.0.). Gefahrlos und dennoch sehr ein-
drucksvoll kann die Mikrowellenanregung des ,,Elektronenga-
ses* diinner Metallschichten an einer CD (Compact Disc) de-
monstriert werden [6].
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Versuch 4: Die CD in der Mikrowelle

Gerite und  Chemikalien:  Haushalts-Mikrowellenofen

(800 Watt), CD

Durchfiihrung: Die CD wird mit der nicht bedruckten Seite
nach oben mittig auf den Glasdrehteller in den Ofen gelegt. Die
Mikrowelle wird bei maximaler Leistung eingeschaltet, jedoch
nicht linger als 5 s da es sonst schnell zur Pyrolyse des Kunst-
stoffs kommt.

Beobachtungen und Auswertung: Kurz nach Einschalten der
Mikrowelle leuchtet die CD unregelmiBig, aber heftig auf. Das
fiir elektrische Funkenentladungen typische Zischen ist zu ho-
ren. Die diinne Aluminiumbedampfung zwischen Triger-
scheibe und Lackschicht der CD wird im Mikrowellenfeld
elektronisch so stark angeregt, dass sie schlieBlich vergliiht.
Dies geschieht allerdings nicht gleichmiBig. Das Abbrennen
der Metallbedampfung beginnt vielmehr an zahlreichen Stellen
durch spontan auftretende Ziindfunken. Diese breiten sich in
Sekundenbruchteilen unter Ausbildung von Funkenstrecken
iiber die gesamte Fliche der CD aus. Dieser Abbrand hinter-
ldsst charakteristische Schmorspuren auf dem Kunststofftriger,
die ein filigranes, fraktalihnliches Muster bilden. Die CD ist
nach dieser ,,Behandlung* nicht mehr brauchbar.

Im Gaszustand konnen eine Reihe chemischer Elemente
durch Mikrowellenanregung so stark erhitzt werden, dass der
wvierte Aggregatzustand, der Plasmazustand, erreicht wird.
Die Atome liegen nun groflenteils ionisiert vor. Im absoluten
Plasma sind die Elektronen der Atombhiillen vollstindig von
den Kernen getrennt. Der Plasmazustand ist duBerst instabil
und es erfolgt sehr schnell die Wiedervereinigung der ange-
regten Elektronen mit dem Atomrumpf. Dabei wird zum Teil
elektromagnetische Energie im UV-Vis-Bereich emittiert.

In einem einfachen Experiment lisst sich ein Schwefel- und
Iodplasma in einer Glaskugel im Mikrowellenofen erzeugen.
Im Ergebnis erhilt man so eine elektrodenlose Plasmaent-
ladungslampe [7].

Versuch 5: Erzeugung eines Schwefel- und lodplasmas

Gerite und  Chemikalien:  Haushalts-Mikrowellenofen
(800 Watt), 2 Gaswigekugeln (500 mL, Duran®), Kristallisier-
schale (29 cm), Blumendraht, Vakuumpumpe, lod (subli-
miert), Schwefel (Schwefelbliite)

Durchfiihrung: In die eine Gaswigekugel bringt man mit Hilfe
des Blumendrahts etwa die Menge einer Spatelspitze Schwe-
felbliite, in die zweite Kugel etwa drei kleine Iodkristalle.
Beide Kugeln werden S min mit einer Vakuumpumpe auf einen
Restdruck von ca. 0,1 mbar evakuiert. Jeweils eine der beiden
»Plasmalampen* wird genau mittig auf dem Glasdrehteller im
Mikrowellenofen positioniert (Kristallisierschale als Auflage
verwenden!) und hichstens eine halbe min lang bei maximaler
Mikrowellenleistung bestrahit. Der Versuch wird bei verschie-
denen Leistungsstufen des Mikrowellenofens wiederholt.

Beobachtungen und Auswertung: Nach ca. 10 s Bestrahlung
der ,.Schwefellampe* kommt es zu einem hellen, flackernden
Aufleuchten, Die Lichtemission nimmt im Verlauf weiterer 5 s
stark zu und bricht dann unvermittelt ab. Die ,,Jodlampe* ziin-

Abb. 2: Lichtemission eines lodplasmas im Mikrowellenofen

det im Vergleich friiher, die Lichtemission ist iiber lingere Zeit
stabil. Die Emissionsspektren liegen im blau-violetten Bereich
(Abb. 2). Schwefel bzw. Iod wird durch Mikrowellenanregung
zunichst verdampft. Die Molekiile dissoziieren und ionisieren,
der Plasmazustand wird erreicht. Bei der gleichzeitig ablaufen-
den Plasmaentladung wird Licht- und Wirmeenergie frei.

In diesem Versuch kann auBlerdem die Funktionsweise von
Haushalts-Mikrowellenéfen genauer nachvollzogen werden:
Da das Magnetron eine feste Mikrowellen-Sendeleistung hat,
kann die Mikrowellenintensitit im Ofenraum nur zeitlich ge-
mittelt durch die Pulsdauer, d.h. durch die Dauer des Ein- und
Abschaltintervalls des Magnetrons, verdndert werden. Bei die-
ser Betriebsart konnen die Versuche etwa 1 min betrieben wer-
den. Das unterschiedliche Ein- und Abschaltintervall der Leis-
tungsstufen kann am Einsetzen bzw. Erioschen des Plasma-
leuchtens festgestellt werden.

Hinweise: Die Gaswigekugel darf wihrend des Mikrowel-
lenbetriebs die Innenwand des Ofens zu keiner Zeit beriihren.
Die Glaswinde der Kugeln heizen sich wihrend des Versuchs
sehr stark auf — Vorsicht beim Herausnehmen der Kugel!

5. Erzeugung hoher Temperaturen unter Verwendung von
Aktivkohle und Graphit als Suszeptoren

Wird gekornte Aktivkohle in einem Mikrowellenofen be-
strahlt, glitht die Kohle bereits nach kurzer Zeit auf. In einer
Minute wird nach Angabe von Mingos und Baghurst eine
Temperatur von 1.283 °C (bei 1.000 Watt) erreicht [4]. Die
sehr guten Eigenschaften von Aktivkohle als Suszeptor — also
als Stoff, der sich von Mikrowellenstrahlung anregen ldsst —
erkldren sich durch das teilweise delokalisierte Elektronen-
system und den hohen elektrischen Innenwiderstand aufgrund
der ausgeprigten Porenstruktur.

Dieser bekannte Effekt — den man weniger stark ausgeprigt
etwa auch bei einigen Carbiden und Metalloxiden beobachten
kann [3] — motivierte uns Wege zu suchen, die erzeugten hohen
Temperaturen nutzbar zu machen. Fehlschlige brachten zu-
nichst Experimente mit pulverférmiger Aktivkohle, da es durch
unkontrollierte thermische Effekte immer wieder zu Stauberup-
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Abb. 3: Gekdmte Aktivkohle als Suszeptor

Graphitbeschichtung

Porzellantiegel

Tontopf

Ofenmérte!

Abb. 4: GST-Element im Querschnitt

tionen kommt, die den Ofen verschmutzen. Eine erste Losung
des Problems ergab sich mit der abgebildeten Ver-
suchsanordnung (Abb. 3). Als ReaktionsgefiB wird ein
Schmelztiegel aus Porzellan oder besser aus Quarzglas ver-
wendet. Dieser wird in gekomte Aktivkohle eingebettet. Die
Aktivkohle wiederum ist in einer Sandmulde aufgeschiittet.
Obwohl Kohle und Tiegel nach Einschalten der Mikrowelle
schnell zum Glithen kommen, ist die Erwirmung der Ofen-
innenwinde und des Frontblechs durch Hitzeabstrahlung nach
einer Betriebsdauer von etwa 10 min unkritisch. Da jedoch
auch das Sandbad sehr hei8 wird, darf es nicht direkt auf den
Glasdrehteller gestellt werden. Als stabile und feuerfeste Un-
terlage eignet sich ein Gasbetonstein. Dieser lisst sich mit ein-
fachem Werkzeug auf die erforderlichen KantenmaBe (z.B.
6cm X 6cm X 3cm) zuschneiden. Der Aufbau wird im
Mikrowellenofen ohne Drehteller in einen Bereich hoher
Strahlungsintensitit gestellt (vergleiche dazu Vers. 3).

Die beschriebene Versuchsanordnung hat jedoch den Nach-
teil, dass die Aktivkohle vor einer erneuten Versuchsdurchfiih-
rung durch Sieben vom Sang getrennt und frisch aufgeschiittet
werden muss.

Als wesentlich besser handhabbar erweist sich eine weiter-
entwickelte Methode, die wir als Graphit-Suszeptor-Tiegel-
Technik (GST-Technik) bezeichnen. Ausgangspunkt ist die
sehr gute Suszeptibilitit des graphitischen Kohlenstoffs, die auf
die leichte Anregbarkeit der delokalisierten m-Elektronen der
sp>-hybridisierten Kohlenstoffatome zuriickzufiihren ist. Die
elekirische Leitfihigkeit ist bei Graphit-Einkristallen stark
anisotrop: Parallel zu den Schichten der C-Atome betriigt sie
2,8 -10* O'cm’, senkrecht dazu 5 Q'cm’'. Durch die dennoch
gegebene relativ gute elektrische Leitfihigkeit kénnen grofere
polykristalline Graphitkérper wie etwa Tiegel durch Mikro-
wellen nur langsam erwirmt werden. Allerdings konnten wir
beobachten, dass sich sehr diinne Graphitschichten bei Mikro-
wellenanregung duBerst schnell aufheizen. Der Effekt beruht
wahrscheinlich auf dem steigenden elektrischen Widerstand bei
sinkendem schichttiefem Querschnitt.

Das Grundprinzip der GST-Technik besteht nun darin, dass
eine den Tiegel umgebende hochtemperaturbestindige Form
mit einer diinnen Graphitschicht iiberzogen wird (Abb. 4). Da

unter Mikrowellenanregung diese Schicht sehr schnell abbren-
nen wiirde, muss die Form am Tiegel dicht anliegen. Fiir die
Herstellung der feuerfesten Form benétigt man lediglich ein
Graphitspray, einen kleinen Blumentopf und Ofenmértel. Das
Verfahren ist damit sehr preiswert durchzufiihren. Anstelle des
Sprays kann auch mit einer Suspension von Graphitpulver in
Isopropanol gearbeitet werden, die mit einem Pinsel aufgetra-
gen wird.

Herstellung der Tiegelform
Materialien: Ofenmoértel, Tonblumentopf (100 mL), Porzel-
lantiegel (20 mL, mittelhohe Form), Hammer, Schraubenzie-
her, (evtl. Einmalhandschuh oder Frischhaltefolie), Spatel,
Trockenschrank, Graphitspray

Arbeitsgang (vgl. Abb. 5):

Abb. 5: Arbeitsschritte der Herstellung eines GS7-Elements

Der Mortel wird nach Anweisung des Herstellers mit Was-
ser zu einer pastdsen Masse angeriihrt und in den Tontopf ge-
fiilit. In den Maortel wird der Porzellantiegel tief eingedriickt,
tiberschiissiges Material bis zur Oberkante des Tontopfs mit
dem Spatel glatt abgezogen (Abb. 5 a). Den Mortel ldsst man
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abbinden und trocknen (im Trockenschrank bei ca. 80 °C iiber
Nacht). Zum Entfernen des Porzellantiegels aus der Form wird
der Schraubenzicher an verschiedenen Positionen der Randlinie
zwischen Tiegel und Mortel angesetzt und mit dem Hammer
leicht eingeschlagen (Abb. 5 b). Der Tiegel lisst sich danach
leicht aus der Form l6sen. Auf diesen Arbeitsschritt kann ver-
zichtet werden, wenn man den Tiegel vor dem Eindriicken in
die Mortelmasse in den Finger eines Einmalhandschuhs oder in
Frischhaltefolie verpackt. Es ist dabei darauf zu achten, dass
keine Falten entstehen. Ist der Mortel véllig getrocknet, wird
die Morteloberfliche der Tiegelhthlung mehrmals mit Graphit
bespriiht (Abb. 5 c).

Zur Durchfiilhrung von Versuchen wird das GST-Element
auf einen Gasbetonstein in den Mikrowellenofen ohne Dreh-
teller in einen Bereich hoher Strahlungsintensitit (vgl. Vers. 3)
gestellt (Abb. 5 d).

6. Experimentelle Einfiihrung der GST-Technik

Bisher wurden Experimente zu den folgenden Themenberei-
chen erfolgreich unter Nutzung der GST-Technik durchgefithrt:
Schmelzen und Herstellen von Gldsern
=  Schmelzen von Siedeperien
«  Schmelzen von Duran® — Glasscherben
s  Herstellen von Borosilikat-Glasern
» Herstellen von Edelsteinimitationen
Darstellen, Sintern und Legieren von Metallen
= Darstellen von Eisen
=  Sintem von Kupfer- und Eisenpulver
=  Schmelzen von Silber und Aluminium
s Herstellen von Messing- und Bronzelegierungen
Darstellen von anorganischen Pigmenten
»  Thenards Blau, Rinmans Griin
= Ultramarinblau
*  Zink-, Calcium- und Barium-Luminophore
Waitere Versuche
»  Brennen von Gips und Kalk
= Darstellen von Magnesiumnitrid
=  Pyrolyse von Pyrit

Im Folgenden werden einige ausgewihlte Beispiele aus-
fiihrlich beschrieben.

Herstellen von Gliisern

Das Herstellen von Glisern im Experimentalunterricht ist
apparativ und zeitlich bislang aufwendig. Zwar gibt es Rezep-
turen, die schon mit dem Bunsenbrenner geschmolzen werden
konnen, diese enthalten jedoch Bleiverbindungen [8].

Mit der GST-Technik kénnen auch bleifreie Gliser herge-
stellt werden. Dem Experimentator bleibt der umstindliche
Aufbau eines Geblidsebrenners erspart, die Durchfiihrung ver-
kiirzt sich auf etwa zehn Minuten. Weiterhin kann der Liute-
rungsprozess der Glasschmelze direkt beobachtet werden.

Versuch 6: Herstellung eines bleifreien Borosilikat-Glases
Geridte und Chemikalien: GST-Element, Gasbetonstein, Haus-
halts-Mikrowellenofen (800 Watt), Tiegelzange, Spatel, Mor-
ser mit Pistill, Borsiure, Quarzsand, Calciumcarbonat, Na-
triumcarbonat, Lithiumcarbonat
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Abb. 6: Glasschmelze im GST-Element nach 2 min im Mikrowellenofen bei
800 Watt

Durchfiihrung.: Im Morser werden 10,6 g Borsiure, 1 g Quarz-
sand, 1,7 g Calciumcarbonat, 1,8 g Natriumcarbonat und 2,5 g
Lithiumcarbonat sorgfiltig gemischt [nach 9]. Verstaubungen
sind dabei zu vermeiden. Der Tiegel wird zur Hilfte mit dem
Gemenge gefiillt, das GST-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, was aber zu keiner Be-
lastung der Luft auBlerhalb des Geriites fiihrt. AnschlieBend
wird das GST7-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 (be-
wiihrt hat sich der gekachelte Labortisch) gegossen, so dass
moglichst kleine Glasperlen erhalten werden.

Beobachtungen und Auswertung: Der Tiegel des GST-Ele-
ments glitht nach etwa 2 min Mikrowellenerhitzung gleichmi-
Big auf (Abb. 6). Die Glasmischung bldht sich zunichst iiber
den Rand des Tiegels auf, fillt aber bald wieder zusammen und
wird zu einer diinnfliissigen Schmelze. Diese entwickelt nach
etwa 4 min eine miBige Rauchfahne und wird dann homogen
und weitgehend blasenfrei.

Die erkalteten Glasperlen lassen sich ohne Schwierigkeiten
vom gekachelten Labortisch abnehmen, gréere Perlen zer-
springen jedoch aufgrund von Spannungen infolge der schnel-
len Abkiihlung sehr leicht. Gefirbte Glidser lassen sich nach
dieser Vorschrift durch Zusatz von Spuren Cobalt(II)-oxid
(tiefblau), Kupfer(II)-sulfat (blau), Chrom(I11)-oxid (griin) oder
Eisen(I1I)-oxid (gelb) herstellen.

Herstellen von Legierungen, Schmelzen von Metallen

Die Eigenschaften von Metallen sind im Rahmen des Che-
mieunterrichts von groBer Bedeutung. Die mit diesem Thema
verbundenen metallurgischen Prozesse erfordern oftmals hohe
Temperaturen. Dies gilt etwa auch fiir die Herstellung von Le-
gierungen wie Messing und Bronze. Interessant ist deren Ge-
winnung auch unter historischen Gesichtspunkten.

CHEMKON/S8. Jahrg. 2001/Nr. 1
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Versuch 7: Darstellung von Glocken-Bronze

Geriite und Chemikalien: GST-Element, Gasbetonstein, Haus-
halts-Mikrowellenofen (800 Watt), Tiegelzange, Spatel, Ham-
mer, Amboss, Kupfer (fein gepulvert), Zinn (fein gepulvert)
Durchfiihrung: 8 g Kupferpulver werden mit 2 g Zinnpulver im
Tiegel gut gemischt. Das GST-Element wird in der Mikrowelle
5 min bei 600 Watt bestrahlt. Ist der Tiegel abgekiihlt, wird der
Metallregulus entnommen und auf dem Amboss mit dem
Hammer ausgeschlagen.

Beobachtungen und Auswertung: Der Tiegel gliiht nach etwa
einer Minute Mikrowellenerhitzung gleichmiilig. Als Produkt
bleibt ein Regulus mit anhaftender Schlacke. Nach dem Aus-
himmermn erhilt man ein bronzefarbenes Metallstiick.

Versuch 8: Darstellung von Gelb-Messing

Gerite und Chemikalien: GST-Element, Gasbetonstein, Haus-
halts-Mikrowellenofen (800 Watt), Tiegelzange, Spatel, Ham-
mer, Amboss, Kupfer (fein gepulvert), Zink (fein gepulvert)

Durchfiihrung: Im Porzellantiegel des GST-Elements werden
8 g Kupferpulver mit 2 g Zinkpulver sorgfiltig gemischt. Der
Tiegel wird mit einem Porzellandeckel abgedeckt, das GST-
Element in der Mikrowelle positioniert und 5 min bei 600 Watt
erhitzt.

Beobachtungen und Auswertung: Nach dem Erkalten findet
man einen farblich inhomogenen Regulus mit anhaftender
Oxidschlacke am Tiegelboden. Dieser ist gut schmiedbar und
lasst sich zu einem teils gelb bis kupferroten Metallstiick aus-
hammerm.

Hinweis: Beim Glithen des Gemenges entwickelt sich viel
Zinkoxid-Rauch, deshalb muss der Tiegel abgedeckt werden.

Nicht nur die Darstellung vieler Legierungen gelingt mit der
GST-Technik in kurzer Zeit, auch das Schmelzen von Metall-
pulvern ist leicht méglich. So erhilt man beim Aufarbeiten von
Fixierbddern Silber als schwarzes Pulver, das bei ca. 1.000 °C
zu einem Regulus geschmolzen werden kann [10].

Versuch 9: Schmelzen von Silberpulver

Gerite und Chemikalien: GST-Element, Gasbetonstein, Haus-
halts-Mikrowellenofen (800 Watt), Tiegelzange, Silberpulver
(aus Fixierbad, z. B. nach [10]), Borax (wasserfrei)

Durchfiihrung: Das schwarze Silberpulver wird mit 1 - 2 Spa-
teln wasserfreiem Borax vermischt und im Tiegel des GST-
Elements 5 min bei 800 Watt Mikrowellenleistung erhitzt. Da-
bei dient Borax als Flussmittel.

Beobachtungen und Auswertung: Beim Glilhen der Schmelze
entwickelt sich etwas Rauch. Das Silber schmilzt im Tiegel zu
einer weifiglinzenden Granalie zusammen.

Reduktion von Eisenoxid mit Kohlenstoff in der Mikro-
welle

Wihrend der Aluminothermische Prozess zur Herstellung
von Eisen spektakuldr durchzufiihren ist, kann der Hochofen-
prozess als Modellversuch nur mit einem gewissen zeitlichen
Aufwand durchgefiihrt werden. Hier bietet die Reduktion von
Eisenoxid mit Kohlenstoff in der Mikrowelle eine Altemnative.

Versuch 10: Reduktion von Eisen(Il])-oxid mit gekérnter Ak-
tivkohle

Geriite und Chemikalien: GST-Element, Gasbetonstein, Haus-
halts-Mikrowellenofen (800 Watt), Tiegelzange, Eisen(IlI)-
oxid, Aktivkohle (gekomnt), Magnet

Durchfiihrung: In den Tiegel des GST-Elements werden 1g
Aktivkohle, darauf 5 g Eisen(1II)-oxid und deckend noch ein-
mal 1 g Aktivkohle geschichtet. Das GST-Element wird S min
bei 600 Watt im Mikrowellenofen erhitzt.

Beobachtungen und Auswertung: Der Tiegel gliiht nach ca. ei-
ner Minute Mikrowellenerhitzung gleichmifig. Nach dem Er-
kalten finden sich im Tiegel neben den Aktivkohlekérnern ei-
nige groBere und kleinere Reguli, die mit einem Magneten ab-
getrennt werden konnen.

Calciumoxid aus Gips

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

800 °C

CaS04y === Ca0 + 8Os

Dieses ist der erste Reaktionsschritt der Gewinnung von
Schwefelsdure nach dem Miiller-Kiihne-Verfahren, das heute
wieder eine gewisse Bedeutung erreicht hat. So wurde in Oster-
reich eine Anlage errichtet, die auf diesem Weg aus Abfallgips,
Portlandzement und Schwefelsiure produziert [11].

Versuch 11: Gliihen von Calciumsulfat

Gerite und Chemikalien: GST-Element, Gasbetonstein, Haus-
halts-Mikrowellenofen (800 Watt), Tiegelzange, 2 Reagenzgli-
ser, Spatel, Calciumsulfat (wasserfrei), destilliertes Wasser,
pH-Papier

Durchfiinrung: Der Tiegel des GST-Elements wird zur Hilfte
mit Calciumsulfat gefiillt und 10 min bei 600 Watt im Mikro-
wellenofen gegliiht. Nach dem Abkiihlen wird das Produkt mit
ca. 5 mL destilliertem Wasser im Reagenzglas aufgeschlimmt
und der pH-Wert gepriift. Zum Vergleich wird der pH-Wert ei-
ner Calciumsulfat-Aufschlimmung bestimmt.

Beobachtungen und Auswertung: Der Tiegel des GST-Ele-
ments glitht nach ca. 1 min gleichmiBig. Nach dem Abkiihlen
erhilt man ein pulvriges Produkt, das mit Wasser unter Wir-
meentwicklung reagiert und eine stark alkalische Aufschlim-
mung ergibt. Filtration fiihrt zu einer klaren Lésung, die sich
beim Einleiten von CO, triibt. Die Calciumsulfat-Aufschlim-
mung reagiert dagegen neutral. Calciumsulfat wurde thermo-
Iytisch gespalten, das Reaktionsprodukt ist Calciumoxid, wel-
ches sich mit Wasser exotherm zum stark alkalischen Calcium-
hydroxid umsetzt.

Man nimmt allerdings in Kauf, dass das aggressive Schwe-
feltrioxid korrodierend wirkt und mit der Liiftung nach auBen

gelangt.

Der ,,Bologneser Leuchtstein“

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 mehrmali-
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ges Gliihen einer Mischung von Schwerspat und Weizenmehl
[12].

Versuch 12: ,,Bologneser Leuchtstein

Geriite und Chemikalien: GST-Element, Gasbetonstein, Haus-
halts-Mikrowellenofen (800 Watt), Tiegelzange, Morser mit
Pistill, Spatel, UV-Lampe, Bariumsulfat, Weizenmehl

Durchfiihrung: Im Tiegel des GST-Elements werden 3 g Ba-
riumsulfat mit 5 g Weizenmehl sorgfiltig gemischt. Das Ge-
menge wird 10 min bei 400 Watt im Mikrowellenofen gegliiht.
Nach dem Abkiihlen wird der Tiegelinhalt im Dunkeln unter
einer eingeschalteten UV-Lampe ausgebreitet und diese nach
einigen Sekunden ausgeschaltet.

Beobachtungen und Auswertung: Nach Einschalten der
Mikrowelle erfolgt zunichst eine starke Rauchentwicklung im
Tiegel, welche durch das verkohlende Weizenmehl verursacht
wird. Auch hier ist keine Belastung der Umwelt zu befiirchten.
Nach einer Minute gliiht der Tiegel gleichmiBig. Die Gliih-
intensitit folgt dabei dem Pulsintervall des Magnetrons. Bari-
umsulfat wird durch das zu feinpulvrigem Kohlenstoff ver-
brannte Mehl zu Bariumsulfid reduziert.

BaSO, + 4C —"®°, BaS + 4CO

Als Produkt erhilt man nach dem Abkiihlen einen grau-
braunen, porosen Feststoff, der unter dem UV-Licht intensiv
orange luminesziert und im Dunkeln einige Sekunden nach-
leuchtet. Reines Bariumsulfid zeigt keine luminophore Eigen-
schaft. Spurenanteile von Schwermetallsalzen im Weizenmehl
(10 2 %) verursachen als Aktivatoren das Nachleuchten des
.,Bologneser Leuchtsteins *".

Hinweis: Das Glithprodukt kann gemorsert und wiederholt ge-
glitht werden, wodurch sich die Leuchtkraft des Luminophors
erhoht.

Thenards Blau

Kommerziell iiberaus erfolgreich war der franzésische
Chemiker Louis-Jacques Thenard mit der Darstellung des Spi-
nells CoAlL,O, durch Gliihen von Cobaltcarbonat mit Alumi-
nium(IlI}-oxid und Kaliumchlorid als Flussmittel. Als tief-
blaues Farbpigment ist Thenards Blau aufgrund guter chemi-
scher Bestindigkeit eine begehrte Tonwarenfarbe.

Versuch 13: Darstellung von Thenards Blau (nach [13])

Gerdte und Chemikalien: GST-Element, Gasbetonstein, Haus-
halts-Mikrowellenofen (800 Watt), Tiegelzange, Morser mit
Pistill, Becherglas (100 mL), Heizplatte, Filtertrichter mit Pa-
pierfilter, Cobaltcarbonat, Aluminium(III)-oxid, Kaliumchlo-
rid, Salzsdure, w(HCI) = 25 %, dest. Wasser

Durchfiihrung: 1,7 g Cobaltcarbonat, 2 g Aluminium(III)-oxid
und 5,5 g Kaliumchlorid werden im Morser sorgfiltig ge-
mischt. Das Gemenge wird im Tiegel des GST-Elements 5 min
bei 400 Watt in der Mikrowelle gegliiht. Nach dem Abkiihlen
wird das Produkt aus dem Tiegel entfernt und im Morser pul-
verisiert. Das Pulver wird im Becherglas mit ca. 20 mL Salz-
sdure 5 min gekocht. Nach dem Abkiihlen verdiinnt man vor-
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sichtig mit ca. 50 mL Wasser und filtriert den Feststoff ab. Der
Filterriickstand wird getrocknet.

Beobachtungen und Auswertung: Das Reaktionsgemenge ist
dunkelgrau. Nach dem Glithen und Mérsemn liegt ein tief-
blaues, feines Pulver vor, das nach Aufarbeitung mit Salzsdure
und Trocknen noch farbintensiver erscheint. Durch das Gliihen
verbinden sich die Metalloxide zu einem Mischoxid mit Spi-
nellstruktur. Die Reaktion 1dBt sich wie folgt beschreiben:

CoCO3 + AlLO; LS AL LN CoAl:04 + CO;

7. Ausblick

Neben der Erzeugung hoher Temperaturen gelingt es durch
Mikrowellenbestrahlung zum einen, eine groBe Zahl organisch-
chemischer Umsetzungen, zum Teil in lésungsmittelfreien
Systemen, dramatisch zu beschleunigen, zum anderen Plasma-
vorginge zu realisieren. Zu diesen Anwendungsgebieten der
Mikrowellenstrahlung folgen in Kiirze weitere Publikationen.

Bezugsadressen

»  Feuerfest Mortel K Ii (bis 1.400 °C), 5 kg Eimer, FFS Feuerfest
Siegburg, Peter Lichtenberg GmbH & Co. KG,
53894 Mechernich — Satzvey
erhéitlich in Baumérkten

»  Graphit-Spray — Graphit 33, 200 mi, Art. Nr. 20.760.6.09.12.01,
CRC Industries Deutschland GmbH, 76473 Iffezheim
erhéltlich bei Conrad electronic

»  Mikrowellen-Leck-Tester, Best.-Nr. 10 21 56-11
Conrad electronic, 92240 Hirschau, www.conrad.de
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