PMERRCK

Experimentieranleitung fur die Mittel-

und Oberstufe

Aluminium und
Eloxalverfahren




Aluminium & Eloxalverfahren

Willkommen im

Merck-TU Darmstadt-Juniorlabor

Das Thema, mit dem wir uns heute beschéftigen heif3t:

Aluminium und

Eloxalverfahren

Inhaltsiibersicht

Allgemeine Laborreqgeln: Sicheres Arbeiten im Labor

Einleitung: Aluminium
Versuch 1: Thermit-Versuch (ein Demonstrationsversuch)

Einleitung: Eloxalverfahren

Versuch 2.1: Eloxieren (Beizen und Dekapieren)

Versuch 2.2: Eloxieren (Eloxieren)

Versuch 2.3: Eloxieren (Farben)

Versuch 3: Aluminiumnachweis in Deodorant

Versuch 4: Erzeugen eines Silberspiegels in einer Glas-Flasche

10

13

14

16



Aluminium & Eloxalverfahren

Allgemeine Laborregeln

Sicheres Arbeiten im Labor

W NP
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15.
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17.
18.

Im Labor mussen Schutzbrille und Kittel getragen werden!

Im Labor darf weder gegessen noch getrunken werden!

Jeder Hautkontakt mit Chemikalien ist zu vermeiden!

Das Labor darf nur mit festem Schuhwerk und langer Beinkleidung
betreten werden.

Lange Haare sollten zusammengebunden werden.

Jacken und Taschen durfen nicht ins Labor mitgenommen werden!
Im Labor mussen alle GefalR3e in denen Chemikalien sind beschriftet
werden.

Lies vor jedem Experiment genau die Versuchsanleitung.

Frage bei Problemen die Betreuer*innen.

Lasse den Versuchsaufbau stets von einem/r Betreuer*in
kontrollieren!

Lies die Beschriftung von Chemikalien genau, bevor du sie
verwendest.

Gehe sorgfaltig und sachgerecht mit allen Laborgeréaten um!
Abfalle durfen nicht ohne Erlaubnis in den Ausguss entsorgt werden.
In der Regel stehen Kanister zur Entsorgung bereit. Achte auf die
Anweisungen zur Entsorgung von Chemikalienabféllen. Frage auch
hier im Zweifel immer das Betreuerteam.

Halte die Laborrdume sauber!

Wenn du beim Experimentieren mit Chemikalien in Kontakt
gekommen bist, wasche die Hautstelle sofort ab!

Chemikalien darf man nicht probieren.

Prife den Geruch einer Chemikalie stets durch Zufacheln!

Wasche dir nach dem Verlassen des Labors unbedingt die Hande!
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Aluminium & Eloxalverfahren

Einleitunqg:

Aluminium

Aluminium ist das héaufigste Metall in der Erdkruste, es ist allgegenwartig. Allerdings
liegt es fast nie als Metall vor, sondern in Verbindungen. So besteht zum Beispiel das
Erz Bauxit aus Aluminiumoxid und anderen Verbindungen wie Eisenoxid. Auch in
unserem Alltag bestehen sehr viele Gegenstdnde aus metallischem Aluminium oder
aus Aluminiumverbindungen.

1. Aufgabe: Ordne die Gegenstande zu:

S ENERIEES Aluminium-
Aluminium verbindungen

Erst im Jahr 1808 wurde Aluminium von Sir Humphrey Davy entdeckt. Das ist sehr
spat, im Vergleich dazu wurde zum Beispiel Eisen schon 3000 vor Christus von

Menschen verarbeitet.
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Aluminium & Eloxalverfahren
2. Aufgabe:

Aluminium wurde viel spater als Eisen entdeckt. Woran kdénnte das liegen?

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
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Herstellung von Aluminium

Groltechnisch wird Aluminium heute noch nach dem Bayer-Verfahren hergestellt, das
im Jahr 1889 von Carl Josef Bayer entwickelt wurde. Dabei wird aus Bauxit reines
Aluminiumoxid hergestellt. Dieses wird dann in einer Schmelzflusselektrolyse im
sogenannten Hall-Héroult-Prozess zu Aluminium reduziert.

Was ist Bauxit?

Aluminium liegt in der Natur nicht als Metall vor, sondern
in Verbindungen, haufig gemeinsam mit Silicium, aber
auch in anderen Kristallen. Deswegen wurde es auch so
lange von niemandem entdeckt. Um es in seiner
metallischen Form zu erhalten, muss sehr viel Energie
aufgebracht werden.

Um ein Kilogramm Aluminium herzustellen, werden 13-14 kWh bendtigt. Was man
mit 13-14 kWh noch so machen kann, siehst du hier:

13

kKWh ————

Umweltproblematik

Die Herstellung von Aluminium belastet die Umwelt sehr. Zum einen entstehen giftige
Rotschlamme, die ein Entsorgungsproblem darstellen. Aul3erdem entstehen grol3e
Mengen Fluorwasserstoff und Kohlenstoffmonoxid, die den Treibhauseffekt steigern.

Aus diesen Grinden ist es sehr wichtig, dass Aluminium recycelt wird.

Das Recyceln bendtigt nur 5% der oben angegebenen Energiemenge fir ein
Kilogramm Aluminium und es fallen auch viel weniger problematische Abfallstoffe an.
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Versuch 1:

Thermit-Versuch (ein Demonstrationsversuch von ca. 20 min)

Allgemeines: Um ein Gefuhl dafir zu bekommen, wie energiereich metallisches
Aluminium ist, lassen wir es zurlick zu seinem Oxid reagieren und reduzieren so
Eisenoxid. Dabei wird sehr viel Energie frei!

In diesem Zusammenhang kannst du dir noch einmal vor Augen fuhren, dass
metallisches  Aluminium ganz und gar nicht vergleichbar ist mit
Aluminiumverbindungen, wie mit seinem Oxid oder die Mineralien, in denen es
naturlich vorliegt: Das Metall ist sehr energiereich, die Verbindungen dagegen
energiearm. Allein schon daraus resultieren ganz unterschiedliche Eigenschaften.

Zum Versuch: Aluminium reduziert unter starker Warmeentwicklung und in einer
grellen Lichterscheinung 7 Hier ist also die freiwerdende Energie! i Eisen(lll)-oxid
(Fe203) zu flussigem Eisen, das zusammen mit Aluminiumoxid (Al203) in einem
Graphit-Tiegel aufgefangen wird und dann beim Abkuhlen erstarrt.

Die Reaktion ist zwar stark exotherm (das bedeutet, es wird Energie frei), hat aber eine
hohe Aktivierungsenergie, so dass die Ausgangsstoffe nicht ohne weiteres
miteinander reagieren. Wir brauchen ein Zindgemisch aus Bariumperoxid und
Magnesium, um die Aktivierungsenergie bereitzustellen, so dass die Reaktion starten
kann.

Zundgemisch:
BaOz ) + Mgs)

Reaktionsgleichung:
2 Al) + Fe203 )

Wie du siehst, sind alle Ausgangsstoffe fest. Solche Festkdrperreaktionen sind
problematisch, weil die reagierenden Teilchen sich nicht gut bewegen kénnen i anders
als bei einer Reaktion von Flussigkeiten, Losungen oder Gasen. Damit die Reaktion
gut ablaufen kann, missen also die Ausgangsstoffe im Voraus sehr gut miteinander
vermischt werden! Und dann kommt es noch auf eine gute Schichtung im
Reaktionstiegel an. Aber das erledigen wir schon.

Damit wir uns zum Reaktionsstart rechtzeitig in Sicherheit bringen kdbnnen, nutzen wir
eine Zundschnur aus Magnesiumband. Moéglicherweise habt ihr schon einmal im
Unterricht gesehen, wie Magnesium brennt i eine sehr helle, weil3e Flamme. Auch im
Zundgemisch spielt Magnesium eine zentrale Rolle. Um dich und deine Augen zu
schitzen gilt also:

Achtung: Nicht direkt in die Flamme schauen!
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Einleitunqg:

Eloxalverfahren

Durch eine geschlossene Oxidschicht schiitzt sich AluminiumvorKor r osi on

natirliche -
Oxidschicht

elementares
Aluminium

Die natlrliche Oxidschicht von Aluminium ist nur ca. 5-10 nm dinn. Aluminium oxidiert
von selbst an der Luft und bildet diese Schicht. Sie kann mit dem sogenannten
Eloxalverfahren deutlich verstarkt werden, und bietet so einen noch héheren Schutz
vor Korrosion.

Die elektrolytische Oxidation des Aluminiums (elOxAl), ermdglicht auRerdem,
Farbstoffe in die Oberflache des Aluminiums einzulagern und es so zu farben: In der
Oxidschicht entstehen Poren, in die Farbstoffmolekiile wie in einen Schwamm
eingesaugt werden kdnnen.

Abbildung: Kunstliche Oxidschicht; Kleine Poren, in denen sich Farbstoffmolekiile einlagern
konnen, sind neben der deutlich dickeren Oxidschicht ein Ergebnis des Eloxalverfahrens.

Anmerkungen zum Versuch:

Je Schiler/in wird die Unterseite eines Aluminiumdoéschens eloxiert und anschlielRend

gefarbt.

Zwei Zweiergruppen teilen sich dabei einen Aufbau des Versuchs und eine

Spannungsquelle.

Alle Gerate und Chemikalien die hierfiir gebraucht werden befinden sich unter je einem

Abzug.

( ARoO st
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Versuch 2.1: Eloxalverfahren

Beizen und Dekapieren (Schritt 1 von 3)

Chemikalien: Natronlauge 2 M (NaOH), Salpeterséure 3,6 M (HNO3)

Gefahrstoffe

waschen.

SchutzmaBnahmen

Name H-und P-Satze GHS-
Symbol
Natron- Gefahrenhinweise
lauge H290 Kann gegeniiber Metallen korrosiv sein @
g H314 Verursacht schwere Veratzungen der Haut und schwere Augenschaden
2M Sicherheitshinweise - Pravention
NaOH P280 Schutzhandschuhe/Schutzkleidung/Augenschutz/Gesichtsschutz tragen. | (Gefahr)
Sicherheitshinweise - Reaktion
P303+P361+P353 BEI BERUHRUNG MIT DER HAUT (oder dem Haar): Alle
kontaminierten Kleidungsstiicke sofort ausziehen. Haut mit Wasser abwaschen
[oder duschen].
P305+P351+P338 BElI KONTAKT MIT DEN AUGEN: Einige Minuten lang
behutsam mit Wasser spilen. Eventuell vorhandene Kontaktlinsen nach
Maoglichkeit entfernen. Weiter
spilen.
P310 Sofort GIFTINFORMATIONSZENTRUM/Arzt anrufen.
Gefahrenhinweise
H-Séatze: H314 Verursacht schwere Veratzungen der Haut und schwere @
Augenschaden.
Sicherheitshinweise
Sf;llpeter- P-Satze: P260 Staub/Rauch/Gas/Nebel/Dampf/Aerosol nicht einatmen. (Gefahr)
saure P303+P361 BEI KONTAKT MIT DER HAUT (oder dem Haar): Alle
3,6 M +P353 beschmutzten, getrankten Kleidungsstiicke sofort ausziehen. Haut mit
HNO3 Wasser abwaschen/duschen.
P305+P351 BEI KONTAKT MIT DEN AUGEN: Einige Minuten lang
+P338 behutsam mit Wasser spilen. Vorhandene Kontaktlinsen nach
Mdoglichkeit entfernen. Weiter spiilen.
P310 Sofort GIFTINFORMATIONSZENTRUM oder Arzt anrufen.
Alizarin S | - -
Naphthol- | - -
griun B
Gefahrenhinweise H315 - Verursacht Hautreizungen H319 - Verursacht schwere
Naphthol- Augenreizung H335 - Kann die Atemwege reizen Sicherheitshinweise P261 - @
Einatmen von Staub/ Rauch/ Gas/ Nebel/ Dampf/ Aerosol vermeiden P280 -
Blau- Schutzhandschuhe/ Schutzkleidung/ Augenschutz/ Gesichtsschutz tragen P302
schwarz + P352 - BEI KONTAKT MIT DER HAUT: Mit viel Wasser und Seife waschen
B P305 + P351 + P338 - BEI KONTAKT MIT DEN AUGEN: Einige Minuten lang | (Gefahr)
behutsam mit Wasser spilen. Eventuell vorhandene Kontaktlinsen nach
Mdoglichkeit entfernen. Weiter spilen
Gefahrenhinweise H317 Kann allergische Hautreaktionen verursachen H334 @
Kann bei Einatmen Allergie, asthmaartige Symptome oder Atembeschwerden
Gelb- verursachen Sicherheitshinweise - Pravention P261 Einatmen von Staub
orange S vermeiden. P280 Schutzhandschuhe tragen. Sicherheitshinweise - Reaktion
P302+P352 BEI BERUHRUNG MIT DER HAUT: Mit viel Wasser und Seife | (Gefahr)

Schutzbrille

Schutzhandschuhe Beluftung

Brandschutz
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Material: drei Becherglaser (400 mL), Magnetrihrer, Ruhrfisch, Thermometer, Stativ
mit Klemme, Tiegelzange, Unterteil des Aluminiumddschens

Durchfihrung Beizen: Durch das Beizen wird das Aluminium gereinigt und von
seiner naturlichen Oxidschicht befreit.

1 Wir stellen euch in einem Becherglas ca. 250 mL
Natronlauge (NaOH) mit einer Temperatur von
etwa 60°C bereit.

1 Das Becherglas steht auf einem Magnetrithrer und
enthalt einen Ruhrfisch. Die Ruhrfunktion ist auf
Amitteld eingestellt.

f Uberprife mit einem Thermometer die Temperatur.

1 Erhitze, wenn notig, die Natronlauge noch einmal
auf 60°C. (Toleranz: +3°C).

NaOH t

1 Minute

1 Arbeite unter dem Abzug.

1 Halte das Unterteil des Aluminiumddschens mit der
Tiegelzange fest und tauche es fir 1 Minute in die
heiRe Natronlauge.

9 Die Oxidschicht des Aluminiums l6st sich und es
zeigt sich eine sehr lebhafte Gasentwicklung.

1 Bei der Zersetzung entsteht Wasserstoff.

Durchfuhrung Dekapieren: Die durch das Beizen geloste Metallreste auf der

Aluminiumoberflache werden nun im Salpetersdurebad entfernt. Dabei werden auch
Laugenreste (von der NaOH) neutralisiert.

AuBerdem bildet sich eine neue, sehr dinne Oxidschicht, die im Folgenden als

Grundschicht dient.

¢
LS

Salpetersaur» Spilen in
30 Sekunden HO

1 Befllle ein Becherglas mit ca. 250 mL
Salpetersdure (HNO3). Befllle ein zweites
Becherglas mit ca.250mL Wasser.

1 Uberprufe ob alle Becherglaser richtig
beschriftet sind!

1 Tauche das Dosenunterteil nun mit der
Tiegelzange fir 30 Sekunden in das
Salpetersaurebad.
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Versuch 2.2: Eloxalverfahren

Eloxieren (Schritt 2 von 3)

Allgemeines: Durch die Einwirkung der Gleichspannung wird das Aluminium an der
Anode PAPRuszu Al-lomen axidiarmynd teaglert anschlieBend mit

Wasser zu Aluminium(lll)-oxid weiter. An der Kathode ( A Mi-Rmailsf ) reagi eren
Séaure enthaltene Oxonium-lonen (H3O*) zu Wasserstoff und Wasser (Reduktion).
Wasserstoff steigt in Form von Gasblasen auf.

Anode (+-Pol): 1) 2 AP+&e 2 Al (Oxidation)
2) 2 AT+ 9 H0 Y 2G% k6 H3O"

Kathode (--Pol) 6H30*+6e Y 32+6H20  (Reduktion)

Brutto: 2AI+3H0 Y 208k 3 H

Auf diese Weise bildet sich zuerst eine dichte Grund- bzw. Sperrschicht. Da
Aluminiumoxid keinen Strom leitet, steigt der elektrische Widerstand der Anode und
somit die benétigte Spannung stark an. Die Oxidschicht wird an Stellen, die aufgrund
des niedrigen pH-Wertes des Elektrolyten bereits verstarkt angegriffen sind, mittels der
erhdohten Spannung (bis zu 15V) durchschlagen, so dass es an einzelnen Stellen
wieder zu einem Stromfluss kommt. Dort heizt sich die Anode auf, sodass sich das
Aluminiumoxid in der direkten Umgebung 16st. Um die Durchschlagstelle herum bildet
sich jedoch im Zuge der oben beschriebenen Reaktion weiteres Aluminiumoxid,
sodass eine immer dickere Oxidschicht gebildet wird, die nur von einzelnen Kanélen
durchbrochen wird, durch die immer weiter Strom flieBen kann. So bildet sich mit der
Zeit eine pordse Schicht.

Material: Becherglas (400mL), Magnetruhrer, Riuhrfisch, Stativ und Stativklemmen,
Spannungsquelle, Kabel mit Krokodilklemmen, vorbereitete untere Halfte des
Aluminiumddéschens, ein Aluminiumblech, Holzklammer

Chemikalien: vorbereitetes Eloxalbad (200 g / L Schwefelsaure, 25 g / L
Aluminiumsulfat krist. ((Al2(SO4)sA 1 80)H

1 Zwei Zweiergruppen teilen sich
eine Gleichspannungsquelle.

1 Auf jeder Seite arbeitet eine
Gruppe. So wie auf dem Bild sieht
der Aufbau am Ende aus.

91 Die schrittweise Anleitung fur jede
Zweiergruppe beginnt auf der
nachsten Seite.

10
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Stelle einen Magnetruhrer auf den Ful} eines
Stativs.

Befille ein Becherglas mit ca. 300 mL des
Eloxalbads und beschrifte es.

Gib noch einen Ruhrfisch in das Becherglas.

H&ange ein Aluminiumblech mit der langen Seite
in das Becherglas mit dem Eloxalbad.
Befestige von aul3en eine Krokodilklemme.
Stecke ein Kabel auf die Klemme und verbinde
es mit der Spannungsquelle.

Das Blech ist die Kathode T verbinde sie
deshalb mit dem Minuspol.

Klammere die Déschen oben
am Gewinde mit einer
weiteren Krokodilklemme und
stecke ein Kabel auf (links).
Klemme mit einer
Holzklammer das
Anschlussstiick des Kabels
fest und befestige es am
Stativ (rechts).

Hange die Aluminiumdéschen mit der
Holzklammer von oben in das Eloxalbad.

Achte dabei unbedingt darauf, dass das
Gewinde mit der Krokodilklemme selbst nicht in
das Eloxalbad eintaucht bzw. die Déschen nicht
mit Flussigkeit volllaufen!

Beruhrt die Krokodilklemme wéhrend des
Eloxierens die Losung, dann zersetzt sie sich.
Tauche die Aluminiumdéschen moglichst
gerade ein. Eloxiert wird nur dort, wo das Metall
Kontakt zum Eloxalbad hat.

11
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Die Spannungsquelle an den Strom anschlie3en. Die zwei Zweiergruppen teilen sich
eine Spannungsquelle. Danach mit den Versuchsaufbauten verbinden.

Schliel3t die Aluminiumbleche der ersten und

zweiten Zweiergruppe an den Minuspol an.

Die Kabel lassen sich dafur ineinanderstecken.
Auf dem Bild links ist dies gut zu erkennen: Das
schwarze Kabel gehort der ersten Gruppe, das
darauf steckende griine Kabel der zweiten
Gruppe.

Schlief3t die Aluminiumdéschen an dem Pluspol

der Spannungsquelle an.

Auch hier werden durch Ubereinander stecken der

Anschlisse die Déschen der zweiten Gruppe an

den Pluspol angeschlossen.

Uberpriife nochmals alle Kabel und gehe sicher,
dass die Krokodilklemmen nicht in die Eloxallésung
eintauchen bzw. die Déschen nicht mit Flussigkeit
vollgelaufen sind.

Schalte die Spannungsquelle mit dem Kippschalter
an.

Drehe den Stromstérke-Re gl er , CURR.

auf (nach rechts).

Der Spannungs-Re gl er , Vol t “ st
SchaltedenDr uckknopf .auf . ON

Starte die Stoppuhr.

| 1_Drehe den Spannungs-Regl er , VOLT

auf, bis mindestens 10 und héchstens 15 Volt
erreicht sind.
Dabei sollte der ablesbare Wert fir die Stromstarke

2 Ampere nicht dauerhaft Gberschreiten.
Die Stromstarke steigt im Verlauf langsam an. Wird
sie zu grol3, sollte die Spannung nach unten
korrigiert werden, jedoch nicht unter 10 Volt.

Notiere deine Beobachtungen:

,,,,,,,,,,,,,,

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,

eeeeeeceeceeceeceeceeeeceeeceeeeeeeeeeeeeeeeeeeee.

Die Aluminiumddschen werden nun eloxiert. Die Spannung sollte 30 Minuten
angelegt bleiben (Zeit messen!). In dieser Zeit treffen wir uns im Seminarraum.

12
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Versuch 2.3: Eloxalverfahren
Farben (Schritt 3 von 3)

1 Schalte die Stromquelle aus und ziehe den
Stecker.

1 Ziehe das Aluminiumdéschen mit Hilfe der
Holzklammer aus dem Eloxalbad und l6se die
Krokodilklemme.

1 Achtung, bertihre die Aluminiumddschen nicht
mit den Handen, sondern nimm eine Tiegelzange
zur Hilfe.

1 Spile das Aluminiumddschen gut mit Wasser.

1 Um die Aluminiumddschen zu farben, stehen
verschiedene Farblésungen zur Verfligung, die
wir in grol3en Becherglasern bei etwa 60°C
bereitstellen z.B.:

Alizarin S (rot)

Naphtholgrin B (grin)
Naphtholblauschwarz B (blau)
Gelborange (orange)

1 Halte deine Dose mit der Tiegelzange in die

Farblésung deiner Wabhl.
1 Kontrolliere immer wieder, ob dir der Farbton
schon intensiv genug ist. Wenn nicht, tauche die
Dose wieder unter, bis der gewiinschte Farbton
( T ] erreicht ist.
> olllo - 1 Rot und Grin brauchen etwas langer als Blau und
Orange.

1 Spile anschlielend die Dose gut mit Wasser.

ist. Der Blaufarbton farbt schnell und ist sehr
intensiv.

1 Spiile dann sehr gewissenhaft mit Wasser.
Hierbei hellt sich der Farbton nur ganz leicht auf.

1 Wenn du eine blaue Dose haben willst, tauche
die Dose mit der Tiegelzange in die blaue Losung
und kontrollier nach etwa 5 Sekunden zum
ersten Mal, ob der gewlnschte Farbton erreicht

13
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Versuch 3:

Aluminiumnachweis in Deodorant

Allgemeines: Wir haben bislang Versuche mit dem Metall Aluminium gemacht. Wie ihr
schon gehdrt habt, muss man das von den Verbindungen des Aluminiums
unterscheiden. Eine Verbindung betrachten wir im nachsten Versuch: das Salz
Aluminiumhydroxychlorid. Es wird in vielen Deodorants eingesetzt, um die
Schweil3bildung zu vermindern. Da nicht geklart ist, wie sich das auf die Gesundheit
auswirkt, stehen diese Deos zurzeit in der Kritik. Wir wollen in ein paar Deodorants
Aluminiumsalze nachweisen i sollten sie denn vorhanden sein. Findet es heraus!

Materialien: 2 Reagenzglaser, Reagenzglasstander, Tropfpipetten, 2 Deodorants

Chemikalien: Alizarin S Losung, Ammoniak 25%ig (unter dem Abzug arbeiten)

Gefahrstoffe

Name H-und P-Satze GHS-
Symbol

Alizarin S i
H290: Kann gegeniiber Metallen korrosiv sein.

H314: Verursacht schwere Veratzungen der Haut und schwere
Augenschaden.

P280: Schutzhandschuhe/ Schutzkleidung/ Augen-

schutz/Gesichtsschutztragen

H335 Kann die Atemwege reizen.

H400 Sehr giftig fir Wasserorganismen.

P260: Dampf/Aerosol/Nebel nicht einatmen.

P273: Freisetzung in die Umwelt vermeiden.

(25%) P280: Schutzhandschuhe/Schutzkleidung/ Augenschutz tragen.
P301+P330+P331: BEI VERSCHLUCKEN: Mund ausspulen. KEIN

Erbrechen herbeifiihren.

P303+P361+P353: BEI BERUHRUNG MIT DER HAUT (oder dem

Haar): Alle kontaminierten Kleidungsstiicke sofort ausziehen. Haut mit

Wasser abwaschen oder duschen.

P305+P351+P338: BEI KONTAKT MIT DEN AUGEN: Einige Minuten
lang behutsam mit Wasser spiilen. Eventuell vorhandene Kontaktlinsen
nach Moglichkeit entfernen. Weiter spilen.

© OB

Ammoniak
(Gefahr)

SchutzmalRnahmen

Schutzbrille Schutzhandschuhe Bellftung Abzug Brandschutz

14
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1 Spriuhe in zwei Reagenzglaser jeweils ein Deo.

1 Beschrifte die Reagenzglaser mit dem Namen des
verwendetet Deos.

L 1 Achtung! Sprihe nicht auf die Hande. Deos

kénnen schwere Erfrierungen verursachen, da das

Schmerzempfinden betaubt wird! Auch die

= Reagenzglaser werden sehr kalt!

1 Fulle dann mit Wasser etwa auf das 10-fache
Volumen auf.

| 1 Gib mit der Tropfpipette unter dem Abzug
einige Tropfen Ammoniak in beide
'Y Reagenzglaser.
/ 1 Gib danach mit der Tropfpipette einige Tropfen
der Alizarin S Losung in beide Reagenzglaser.

) 1 Der Test auf Aluminium-Salze ist positiv, wenn
ein hellroter Nebel erscheint, er ist negativ bei

einer violetten LOsung.

Notiere deine Beobachtungen:

éeééeééecééecéeecéecéeecéeecéeecéeecéeeccee
éeécéceéceéceéeeceéeecéeecéeecéeecéeecéecéece
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Versuch 4:

Erzeugen eines Silberspiegels in einer Glas-Flasche

Hinweis: Bei dem Versuch wird Silbernitrat bendtigt. Silbernitrat hinterlasst schwarze Flecken
auf Haut und Textilien und die gehen nicht so einfach wieder weg! (auf der Haut in 2-3 Tagen;
auf den Textilien nie! Zur Entfernung von Silberflecken auf sdurefesten Oberflachen kann unter
Einhaltung der Sicherheitsbestimmungen konz. Salpetersaure zum Einsatz kommen.)

Chemikalien:
Die Losungen A, B und C sowie konzentriertes Ammoniak stehen bereit:

Lésung A: 50 g Silbernitrat in 2 Liter Wasser l6sen (mdglichst in einer braunen
Schiliffflasche im Dunkeln aufbewahren).

Losung B: 90 g Kaliumhydroxid in 2 Liter Wasser I6sen (Aufbewahrung in einer Flasche
mit Gummistopfen oder Schraubdeckel).

Lésung C: di e ldigerunglosungii wi r d  &eilldsungew kergestellt, welche
man jede fur sich ansetzt und spater zusammengibt!
1. 80 g Traubenzucker (Glucose) in 800 ml Wasser lésen

2. 100 ml 96%igen Ethanol und 3,5 ml konzentrierte Salpetersaure (D=1,42
g/ml) - Losung C sollte vor Gebrauch mindestens einen Tag alt sein.

Gefahrstoffe

Name H-und P-Satze GHS-
Symbol

H290: Kann gegeniiber Metallen korrosiv sein.

H314: Verursacht schwere Veratzungen der Haut und schwere
Augenschaden.

P280: Schutzhandschuhe/ Schutzkleidung/ Augen-

schutz/Gesichtsschutztragen
H335 Kann die Atemwege reizen.
H400 Sehr giftig fir Wasserorganismen.
P260: Dampf/Aerosol/Nebel nicht einatmen.

. P273: Freisetzung in die Umwelt vermeiden.
él’g;;\);)nlak P280: Schutzhandschuhe/Schutzkleidung/ Augenschutz tragen.

P301+P330+P331: BEI VERSCHLUCKEN: Mund ausspulen. KEIN

Erbrechen herbeifiihren.
P303+P361+P353: BEI BERUHRUNG MIT DER HAUT (oder dem
Haar): Alle kontaminierten Kleidungsstiicke sofort ausziehen. Haut mit
Wasser abwaschen oder duschen.

P305+P351+P338: BEI KONTAKT MIT DEN AUGEN: Einige Minuten
lang behutsam mit Wasser spiilen. Eventuell vorhandene
Kontaktlinsen nach Mdglichkeit entfernen. Weiter spulen.

© OB

(Gefahr)
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Silbernitrat
(25g/L)

H272: Kann Brand verstarken; Oxidationsmittel.

H290: Kann gegeniiber Metallen korrosiv sein.

H314: Verursacht schwere Veratzungen der Haut und schwere
Augenschaden.

H410: Sehr giftig fir Wasserorganismen mit langfristiger Wirkung.
P210: Von Hitze, heil3en Oberflachen, Funken, offenen Flammen
sowie anderen Ziindquellen fernhalten. Nicht rauchen.

P220: Von Kleidung und anderen brennbaren Materialien fernhalten.
P260: Staub/Rauch/Gas/Nebel/Dampf/Aerosol nicht einatmen.

P280: Schutzhandschuhe/Schutzkleidung/ Augenschutz/
Gesichtsschutz tragen.

P305+P351+P338: BEI KONTAKT MIT DEN AUGEN: Einige Minuten
lang behutsam mit Wasser spilen. Eventuell vorhandene
Kontaktlinsen nach Mdéglichkeit entfernen. Weiter spulen.
P370+P378: Bei Brand: Loschpulver oder Trockensand zum L&schen
verwenden.

P308+P310: BEI Expositon oder falls betroffen: Sofort
GIFTINFORMATIONSZENTRUM oder Arzt anrufen.

©O

(Achtung)

Kaliumhydroxid-
LAsung (45 g/L)

H290: Kann gegeniiber Metallen korrosiv sein.

H314: Verursacht schwere Veratzungen der Haut und schwere
Augenschaden.

P280: Schutzhandschuhe/ Schutzkleidung/ Augen-
schutz/Gesichtsschutz tragen.

P301+P330+P331: BEI VERSCHLUCKEN: Mund ausspiilen. KEIN
Erbrechen herbeifiihren.

P305+P351+P338: BEI KONTAKT MIT DEN AUGEN: Einige Minuten
lang behutsam mit Wasser spiilen. Eventuell vorhandene Kontaktlinsen
nach Maoglichkeit entfernen. Weiter spulen.
P308+P310: BEI Exposition oder falls betroffen: Sofort
GIFTINFORMATIONSZENTRUM oder Arzt anrufen.

SchutzmalRnahmen

(Gefahr)

Schutzbrille Schutzhandschuhe BrandschutZz
A Entsorgung:

Alle Flussigkeiten vom Versilbern sowie das Spulwasser (2x)

werden in dem Ag-Abfallkanister entsorgt.

Feststoffe und Saugpapier werden in den Feststoffabfall entsorgt.

Gerate:

300 mL Erlenmeyerkolben, Ruhrstabchen, kleiner Magnetriihrer, Glas-Flaschen (0,2 Liter),
Pasteur-Pipette, 5 mL Eppendorf-pipette; Gummistopfen, Handschuh
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Anleitung: (fur 4 Flaschen):

1

2

Reinige zuerst die Flasche gut und sptile sie mit destilliertem Wasser aus.
Lege in einem 300mL-Erlenmeyerkolben 60 mL von Losung A (AgNO3) vor.
(Verwende zum Abmessen den grof3en Messzylinder).

Ruhre auf dem Magnetrihrer und gib mit der Pasteur-Pipette tropfenweise
konzentriertes Ammoniak zu, bis der zun&chst gebildete Niederschlag gerade wieder
vollig verschwindet.

Gib nun unter Rihren 30 mL von Lésung B (KOH) zu. (Verwende den kleinen
Messzylinder). Dies ergibt eine dunkelbraune, fast schwarze Fallung.

Nun gib wieder so viel konzentrierten Ammoniak zu (Pasteur-Pipette), bis der
Niederschlag gerade eben verschwindet. Eine geringe Uberdosierung von Ammoniak
verzogert nur das Entstehen des Silberspiegels, ist aber nicht schéadlich. Die so
erhaltene L6sung kann sofort verwendet werden, kann aber auch bis zu einer Stunde
stehen.

Fulle von dieser Losung je 20 mL (4 x 5 mL verwende hierfir die Lila Eppendorf-
Pipette) in die Flaschen.

Halte einen Gummistopfen bereit, um die Flasche verschlieen zu kénnen. Gib nun in
die Flasche 2 mL der Lésung C (Traubenzucker bzw. Glucose) zu. Benutzte dazu
wieder die 5 mL lila Eppendorf-Pipette mit einer neuen Spitze. Diese Losung darf nicht
aufgehoben werden! (Es setzt sich sonst ein explosiver Niederschlag von so
genanntem Knallsilber ab, siehe weiter unten).

Verspiegeln:

8

Ziehe Handschuhe an! VerschlieRe die Flasche schnell mit einem Gummistopfen.
Greife die Flasche sicher mit der Hand und halte den Gummistopfen immer mit
einem Finger fest. Halte die Flasche waagrecht, die Offnung zeigt in Richtung
Labortisch. Schittle die Flasche und drehe sie standig in der Hand, damit die
Flissigkeit alle Stellen der Flascheninnenseite gut benetzt. Der Fallungsvorgang
beginnt sofort! Dauer ca. 5 Minuten, je nach Gegebenheiten (Temperatur,
Ammoniakmenge).

Sammle den Rest des Flascheninhalts im Ag-Abfall und spile nach dem Ausféllen die
Flasche mit destilliertem Wasser. Gib auch das Spilwasser von den ersten beiden
Spulgangen in den Ag-Abfallbehalter.
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Hintergrund:

Silbernitrat zerfallt in wassriger Losung vollstandig in seine lonen.
AgNO3 + H:O — Ag™sonatisiert + NO3z sowvatisiert

Ammoniak-Losung reagiert alkalisch, so dass die Silberionen mit den Hydroxidionen
Silberoxid bilden, was schwer l8slich ist und als dunkler Niederschlag ausfallt.

2Ag*+20H —> Ag,0! 0O H

Dieser Niederschlag kann dann mit weiterer Ammoniak-Losung in einen Silberdiammin-
Komplex uberfiihrt werden, der wiederum in Losung geht.

Ag20 + 4 NHs + H:O0 — 2 [Ag(NHs)]" + 2 OH-

Die zugegebene Glucose reduziert anschlieend die lonen zu metallischem Silber, das sich
an der Innenwand des Glasgefal3es absetzen kann. Die Glucose selbst wird zur Gluconsaure
oxidiert.

Diese hergestellte Mischung aus Ammoniak-Lésung, Kaliumhydroxid und Silbernitrat wird
auch als Tollens-Reagenz bezeichnet. Es dient allgemein dazu, reduzierend wirkende
Aldehyde zur entsprechenden Carbonséure zu oxidieren und damit indirekt mit dem
Silberspiegel nachzuweisen.

Allgemeine Gesamtreaktion:

o) o)

R,E\H + 2 [Ag(NH3),]* + 2 OH" R,E\ 4 +2Ag L +4NH; +H0

(o)

Aldehyd Carbonsaure

Mechanismus der Oxidation:

Ein Halbacetal entsteht durch die Reaktion eines Aldehyds mit einem Alkohol.

0 ,O—R1
1l
/C\ + H\ /R1 —~—— R_C\_H
R H (o) O-H
Halbacetal
H\/O H OH
(o] -D-GI
- HOONLILI S ese
HO——H H  9Hon Traubenzucker liegt in
H——+—OH # + . . . .
wassriger Lésung zu Uber
H—F+—OH :
Ho OH 99 % als cyclisches
o 3D-G
o HOONCLL N\ o sa%imio " Halbacetal vor.
H OHy
offela‘-(llelltnt.;i(écgsgorm a- und B-D-Glucopyranose (Anomere)

19




Aluminium & Eloxalverfahren

In Gegenwart einer Saure wird

1.) das Gleichgewicht zum cyclischen Halbacetal nach links verschoben und
2.) die Geschwindigkeit der Gleichgewichtseinstellung erhdht (H+-Katalyse).
In wassriger Losung ist ein weiteres Gleichgewicht zu beachten:

o /O—H
1] ——= R-C—-H
+ H H —/—=
R/C\H (0] \O_H
Aldehyd Hydrat

Die Redoxreaktion mit den Silberionen ist am wahrscheinlichsten zwischen dem Hydrat
R-CH(OH); und Ag*. Das Silberion bildet mit dem Ri CH(OH), einen Komplex, in dem das
Elektron auf das Silberion Ubertragen wird.

Warum scheidet sich das Silber an der Wand ab? Warum féllt es nicht wie jeder andere
Niederschlag auf den Boden des Glases?

Das Glas besteht aus Silikaten. In den Silikaten sind die Siliciumatome Uber Sauerstoff-
briicken miteinander verbunden. Die Siliciumatome, die an der Oberflache des Glases liegen
sind mit OH-Gruppen abgesattigt. Diese OH-Gruppen sind in der Lage, Silberionen an sich zu
binden. D.h. die Oberflacheist Auns i ¢ ht b doneh benéckt. Ag +

Der Traubenzucker (das Hydrat des Aldehyds, Ri CH(OH)2 ) , koordiniert von der anderen
Seite an das an der Oberflache sitzende Ag+-lon und Ubertragt das Elektron. Dadurch wird
das Silberion an der Oberflache zu metallischem Silber reduziert. Das Silber bleibt dann da,
wo es ist, ndmlich an der Oberflache.

Die weiteren Atome wachsen dann an der Oberflache weiter, bis eine dichte, metallisch
glanzende Schicht entstanden ist.

-O- Si -O- Si -O- si[OH HO €
| | N
o] o] o} Ag* R
=+ 1| AN
-0- Sip-0- Si |-O- si rO-H HO
| I [ |
OI_SO' O | o Traubenzucker
| == | NO;-
-O- si -O- Si -O- si[OH
o P J
~ “\ ~

Glas Wand Lésung
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