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1 Einleitung und Ziel

Ultraschall ist Schall dessen Frequenz zwischen 20 kHz und 10 GHz liegt. Dieser
Frequenzbereich schliel3t oberhalb des menschlichen Horvermdgens an. In der Natur
begegnet uns Ultraschall als Medium zur Informationsiibertragung bei Fledermausen,
Ratten, Hunden und sogar Pflanzen [1]. Der Frequenzbereich von 20 kHz bis 100 kHz
wird als Leistungsschall bezeichnet und wird vorrangig in physikalisch-technischen
Anwendungen zur Materialbearbeitung genutzt. Im Gegensatz dazu wird Ultraschall
mit hohen Frequenzen von 2 bis 20 MHz und niedriger Intensitat in der diagnostischen
Medizin und zur zerstérungsfreien Prifung eingesetzt. Zwischen 100 kHz und 2 MHz
spricht man von Hochfrequenzschall. Dieser Frequenzbereich ist besonders
interessant fur physikalische und chemische Vorgange. In der Sonochemie finden

Leistungsschall und Hochfrequenzschall Anwendung.

Die Sonochemie befasst sich mit dem Effekt des Ultraschalls auf chemische Systeme.
Ausgelost werden diese Effekte durch Kavitation. Kavitation beschreibt die
Blaschenbildung und das Kollabieren der gebildeten Blaschen in Flissigkeiten durch
Druckschwankungen. Beim Kollabieren wird lokal und in kurzer Zeit Energie
freigesetzt. Die physikalischen und chemischen Effekte des Blaschenkollaps kénnen
in drei Regionen beobachtet werden. Im Inneren der Blaschen kénnen durch extreme
Temperaturen von bis zu 20000 K [2] und mittels hohen Druckes bis ungefahr
1700 atm [3] eine Vielzahl an Reaktionen stattfinden. Zum Beispiel werden bei der
Beschallung von wassrigen Losungen unter anderem Hydroxylradikale,
Wasserstoffradikale und Wasserstoffperoxid gebildet. Angrenzend an die Blaschen
konnen durch Migration der Radikale Reaktionen im umgebenden Fluid stattfinden. Da
durch den Kollaps der Blaschen groRe Scherkrafte entstehen, kénnen in naherer
Umgebung auch mechanische Effekte auftreten, die beispielsweise chemische

Bindungen in Polymeren brechen kénnen [4].

Von besonderem Interesse und bisher nicht ganzlich entschlisselt ist die
Sonolumineszenz, die das Auftreten von Lichtemission in beschallten Flissigkeiten
beschreibt. Erstmalig beobachtet wurde dieses Phanomen 1934 bei dem Versuch die
Entwicklungszeit eines fotografischen Films durch Ultraschallbeschickung zu
verkirzen [5]. Die nur kurz und unregelmaRigen auftretenden Lichtblitze, wurden in

den folgenden Jahren weiter untersucht. Man stellte fest, dass die Lumineszenz immer
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in Zusammenhang mit Kavitation und dem Blaschenkollaps auftrat. Diese erste Form

der Sonolumineszenz wird als Multi-Bubble-Sonolumineszenz bezeichnet.

Die Entdeckung der Single-Bubble-Lumineszenz, als reproduzierbares Phanomen
1990 stellt einen wichtigen Wendepunkt fur die Sonolumineszenz dar, da nun
genauere Beobachtungen einzelner Kavitationsblasen moglich wurden. Hierzu wird
eine einzelne Kavitationsblase in einer stehenden Schallwelle gefangen [6]. Bis heute
wurden mehr als 15 Theorien zur Entstehung der Sonolumineszenz entwickelt. Dabei
erfahrt die Theorie von Lohse und Hilgenfeldt [2], welche davon ausgeht, dass es sich
um thermische Strahlung eines nicht-schwarzen Korpers handelt, die breiteste
Akzeptanz.

Im Allgemeinen eréffnet die Sonochemie Moglichkeiten physikalische Prozesse und
chemische Reaktionen effizienter zu gestalten. Gerade im Hinblick auf Nachhaltigkeit,
die in den verschiedensten Bereichen unseres alltaglichen Lebens immer mehr
Bedeutung erlangt, kann die Sonochemie in vielfaltiger Form angewendet werden, um
beispielsweise bisher erforderliche Stoffmengen zu reduzieren. Zudem ist die
Entdeckung des sonochemischen Umschaltens von Reaktionsmechanismen [7] in der
organischen Chemie nur eines von vielen Beispielen, in denen die Sonochemie
bemerkenswerte Veranderungen hervorbringt, um chemische Reaktionen zu

beeinflussen.

Insbesondere die Sonolumineszenz als Resultat der Kavitation kann aufschlussreiche
Erkenntnisse zu den Eigenschaften der Kavitationsblaschen und der beteiligten
Fluiden und Gasen liefern. Demnach bietet die Sonolumineszenz viel Potenzial flr

Fortschritt in der Sonochemie.

Das Ziel dieses Projektes ist durch einfache Experimente mit einem Ultraschallbad

sonochemische Effekte und Sonolumineszenz nachvollziehbar darzustellen.
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2 Vorgehensweise
Die Versuche werden in einem Ultraschallbad mit einer Frequenz von ca. 40 kHz und
einem weiteren Ultraschallbad mit hoherer Frequenz durchgefiihrt. Zur Dokumentation

der Ergebnisse werden unter anderem Foto- und Videoaufnahmen angefertigt.

Zunachst soll der optimale Versuchsaufbau fiir beide Ultraschallbader ermittelt
werden. Hierzu soll die Perforation von Alufolie im Ultraschallbad genutzt werden
(Kapitel 2.1), um Bereiche besonders hoher Ultraschallleistung zu identifizieren.
Zusatzlich kénnen diese Bereiche mit einer Warmebildkamera sichtbar gemacht
werden. Die ermittelten Positionen konnen anschlieRend Uber kalorimetrische

Messung des Energieeintrags (Kapitel 2.2) bestatigt und verglichen werden.

Folgend werden in den Kapiteln 2.3 bis 2.5 sonochemische Effekte wie die
Emulsionsbildung, die Entstehung von Scherkraften und die Erzeugung von

Wasserstoffperoxid betrachtet.

Im Anschluss werden die von Luhken und Bader vorgestellten Versuche zur
Sonolumineszenz von Schwefelsdure (Kapitel 2.6) und Natronlauge (Kapitel 2.7)

nachgestellt [8].

Abschlieiend sollen weitere Versuche zur Multi-Bubble-Sonolumineszenz mit
verschiedenen Fluiden durchgefihrt werden (Kapitel 2.8). Hierbei dient folgende
Literatur als Orientierung:

Aus der Arbeit von Chambers [9] geht hervor, dass ein direkter Zusammenhang
zwischen der Intensitat der Sonolumineszenz und dem Produkt aus Viskositat und
Dipolmoment besteht. Jarman [10] stellte fest, dass die Intensitat der
Sonolumineszenz mit dem Quotienten aus quadrierter Oberflachenspannung und dem
Dampfdruck korreliert. Glycerin  bietet sich zur Veranschaulichung der
Sonolumineszenz an, da aus der Literatur hervorgeht, dass hiermit die hochsten Werte
fur die Intensitat erzielt wurden. Gunter et al. [11] stellten fest, dass geléste Salze
einen intensivierenden Effekt haben. Durch die Betrachtung der Sonolumineszenz von
Natriumchlorid- und Kaliumchlorid-Lésungen verschiedener Konzentration l&asst sich

diese Beobachtung nachvollziehen.
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2.1 Verteilung der Ultraschallleistung

Da die meisten Ultraschallbader ein inhomogenes Strahlungsfeld erzeugen, sollen die
Bereiche mit hochster Ultraschallleistung identifiziert werden. Zur Identifizierung dieser
Bereiche soll die Perforation von Alufolie im Ultraschallbad genutzt werden. Um den
groltmoglichen Effekt zu erzielen, wird das Ultraschallbad bei voller Leistung

betrieben.
Gerate: Ultraschallbad, Schere
Materialien: Aluminiumfolie

Mehrere Blatter der Alufolie werden parallel zueinander senkrecht zum Wannenboden

im Ultraschallbad platziert. Das Gerat wird etwa 1 Minute eingeschaltet.

2.2 Kalorimetrische Messung des Energieeintrags

Die Temperatur T eines mit Wasser gefillten Kolbens, welcher im Bereich hochster
Ultraschallleistung platziert wird, wird gegen die Zeit t aufgenommen. Aus den
ermittelten Werten lasst sich bei bekannter molarer Warmekapazitat cp und bekannter

molarer Masse M die Leistung P des Ultraschallbads ermitteln.

P =(dT/dt) *xcp * M
Gerate: Ultraschallbad, Erlenmeyerkolben, Thermometer, Stoppuhr
Materialien: Wasser

In einem Erlenmeyerkolben werden 100 mL Wasser im Ultraschallbad platziert. Ein
Thermometer wird im Erlenmeyerkolben platziert. Das Ultraschallbad wird
eingeschaltet und die Stoppuhr gestartet. Die Temperatur- und Zeitwerte werden tber

einen Zeitraum von 10 Minuten in kurzen Abstédnden notiert.
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2.3 Emulsionsbildung

Bei Synthesen mit nicht mischbaren Flussigkeiten kbnnen Reaktionen nur an der
Grenzflache dieser Flussigkeiten stattfinden. Durch Ultraschall kénnen feine
Emulsionen erzeugt werden, sodass die Reaktionsflache vergré3ert wird. Auch in der
Lebensmittel- und Kosmetikindustrie ist das Erzeugen von mdglichst stabilen
Emulsionen von grof3er Bedeutung. Dieser Versuch soll zeigen, dass sich durch die
Beschallung im Ultraschallbad stabile Emulsionen erzeugen lassen. Eine

Vergleichsprobe wird mit einem Magnetruhrer emulgiert.
Geréate: Ultraschallbad, Erlenmeyerkolben, Ruhrfisch, Magnetrihrer, Scheidetrichter
Materialien: Wasser, Speisedl

Zwei Erlenmeyerkolben werden jeweils mit 30 mL Wasser geftillt und 8 bis 10 Tropfen
Speisedl hinzugegeben. Beide Gefal3e werden anschliel3end kraftig geschuttelt. Einer
der Kolben wird im Ultraschallbad 15 Minuten beschallt. Der andere Erlenmeyerkolben
wird mit einem RuUhrfisch versehen und kraftig geriihrt. Die entstehende milchige
Phase wird Uber einen Scheidetrichter getrennt und luftdicht verschlossen zur

Beobachtung abgestellt.

2.4 Verhalten nichtnewtonscher Fluide
Dieser Versuch soll die entstehenden Scherkrafte anhand der Dilatanz eines Starke-

Wasser-Gemischs zeigen.
Gerate: Ultraschallbad, Erlenmeyerkolben
Materialien: Wasser, Speisestarke

Ein Gemisch aus etwa 3 Teilen Speisestarke und 2 Teilen Wasser wird im

Erlenmeyerkolben im Ultraschallbad beschallt.

Es wird erwartet, dass das zunéchst flie3fahige Gemisch unter Ultraschalleinwirkung

zaher wird.
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2.5 Oxidation von Kaliumiodid
Durch die Generierung von Wasserstoffperoxid soll Kaliumiodid zu lod oxidiert werden.
Als qualitativer Nachweis wird Starke-Losung zugesetzt, sodass der bekannte

lodstarkekomplex ausfallt.
Gerate: Ultraschallbad, Erlenmeyerkolben
Materialien: Wasser, Kaliumiodid-Losung ¢ = ca 1 mol/L, Starke-Lésung

30 mL Kaliumiodid-L6sung ¢ = ca. 1 mol/L und 5 mL Starke-Lésung werden in einem

Erlenmeyerkolben im Ultraschallbad ca. 15 Minuten beschallt.

21"+ H,0, + 2H* > I, + 2 H,0

2.6 Sonolumineszenz von Schwefelsaure
Nach Luhken und Bader [8]

Gerate: Ultraschallbad, Polyethylen-Flasche, Glasrohr mit Fritte, Stativ
Materialien: Schwefelsaure w = 95-100%, Stickstoff oder Luft, Eis

Die Polyethylen-Flasche wird mit Schwefelsaure gefullt. Nun leitet man einige Minuten
lang Stickstoff oder Luft Uber die Fritte durch die Saure und verschliel3t die Flasche.
Das Ultraschallbad wird mit Eis gekuhlt. Die praparierte Schwefelsaure wird in der nun
verschlossenen Polyethylen-Flasche in das Ultraschallbad gehangt. Der Raum wird

verdunkelt und das Ultraschallbad eingeschaltet.

Alternativ kann der Stickstoff- oder Luftstrom auch wahrend der Beschallung

eingeleitet werden. Hierdurch soll eine intensivere Sonolumineszenz erzeugt werden.
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2.7 Sonolumineszenz von Natronlauge
Nach Lihken und Bader [8]

Geréate: Ultraschallbad, Polyethylen-Flasche, Glasrohr mit Fritte, Stativ
Materialien: Natronlauge ¢ = ca. 28 mol/L, Stickstoff oder Luft, Eis

Die Polyethylen-Flasche wird mit Natronlauge gefillt. Nun leitet man einige Minuten
lang Stickstoff oder Luft Gber die Fritte durch die Lauge und verschlie3t die Flasche.
Das Ultraschallbad wird mit Eis gekuhlt. Die praparierte Schwefelsaure wird in der nun
verschlossenen Polyethylen-Flasche in das Ultraschallbad gehangt. Der Raum wird
verdunkelt und das Ultraschallbad eingeschaltet.

Alternativ kann der Stickstoff- oder Luftstrom auch wahrend der Beschallung

eingeleitet werden. Hierdurch soll eine intensivere Sonolumineszenz erzeugt werden.

2.8 Sonolumineszenz verschiedener Fluide
Geréate: Ultraschallbad, Erlenmeyerkolben 100 mL, Glasrohr mit Fritte, Stativ

Materialien: Wasser, Glycerin, Natriumchlorid, Kaliumchlorid, Stickstoff oder Luft, Eis

Der Erlenmeyerkolben wird mit etwa 50 mL Flussigkeit gefullt und im Ultraschallbad
im Bereich hdchster Leistung platziert. Das Ultraschallbad wird mit Eis gekuhlt. Der
Raum wird verdunkelt. Das Ultraschallbad wird eingeschaltet und ein
Stickstoff- oder Luftstrom Uber das Glasrohr eingeleitet.

Eingesetzte Flussigkeiten sind Wasser, Glycerin, Natriumchloridliésung und
Kaliumchloridlésung. Bei den Salzlésungen soll jeweils eine Verdinnungsreihe

betrachtet werden.
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3 Ablaufplan
Voraussichtliches Startdatum: 26. Juli 2021

Meilenstein 1: Ermittlung der optimalen Position des Reaktionsgefal3es
(2.1, 2.2 & Aufnahmen mit Warmebildkamera)
— bis 11. August 2021 (Woche 3)

Wiederaufnahme des Praxisprojektes ab 13. September 2021
Meilenstein 2: Sonochemische Effekte (2.3, 2.4 & 2.5) — bis Woche 5

Meilenstein 3: Nachstellung der Versuche von Liuhken und Bader zur
Sonolumineszenz (2.6 & 2.7) — bis Woche 6

Meilenstein 4: Sonolumineszenz verschiedener Fluide (2.8) — ab Woche 7
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4 Materialliste

4.1 Verwendete Geréate

Tabelle 1: Verwendete Geréate

Gerat

Bemerkung

(Handy-)Kamera
Warmebildkamera
Ultraschallbad

Hebeblhne

Stativ

Thermometer

Stoppuhr

Waage

Magnetrihrer mit Ruhrfisch
Erlenmeyerkolben 100 mL
Scheidetrichter 100 mL
Polyethylen-Flasche 100mL
Glasrohr mit Fritte

Messkolben 100 mL

2 verschiedene

Passend fir Ultraschallbad

3 Stiick

Weithals, 2 Stick
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4.2 Verwendete Materialien

Tabelle 2: Verwendete Materialien

Material Menge Bemerkung Packungsgrofle Preis
Aluminiumfolie
Speisedl
Speisestarke
Stickstoff/Luft
Eis
S 30mL/
f?‘"“m'f’d'd' ~83g(50 c=ca lmoll  100g 30,80 €
dsung
mL)
Starke-Lésung 5 mL
Konzentrierte 100 mL w = 95-100% 100 mL 34,20 €
Schwefelsure
100 mL /
Natronlauge ~112g ¢ =ca. 28 mol/L 500 g (Pellets) 23,10 €
NaOH
Glycerin 50 mL 100 mL 35,90 €
Natriumchlorid etwa 100 g 500 g 25,40 €
Kaliumchlorid etwa 100 g 500 g 35,50 €
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Anhang

In der Blase
Kavitation Blasengrenzflache
Umgebendes Fluid
Reaktionsgefal
Kalorimetrie
Tod-Dosimeter
Energieeintrag - -
Sonochemie im Ultraschallbad Fricke-Dosimeter
Terephtalat-Dosimeter
Emulsionsbildung
Erzeugung von Scherkraften Rheologie
Oberflachenaktivierung metallischer Katalysatoren z.B. Grignard-Reaktionen

Beschleunigung von Diffusionvorgéngen

Agglomeration kleiner Partikel

— _ ‘Abbau von Polymeren

Polymerchemie Initierung und Beschleunigung der Polymerisation

Emulsionspolymerisation

Synthese von Nanopartikeln

Sonoelektrochemie Wasserstoffsynthese

Aufbrechen/Trennen von Emulsionen

Sonolyse organischer Kontaminanten in Wasser

Sonochemical Switching

Zellaufschluss

Abbildung 1: Mindmap Sonochemie

Temperatur
Viskositat -"l-?;kmil(i!;’ﬂ-i;;c.:{ﬂmm ~ Intenaitaf
Dipolmoment _
COberflachenspannung —
Parameter Dampfdruck L f@i@kﬁ@{p@nungﬁ-"ﬂmmfm— Intenaitdif
Frequenz
Intensitat
Aulendruck
gelbste Gase
Wellenlange
Glycerin
Wasser
._________-----‘_7_ T Chloride
- - \ Salzlésungen Sulfate
I‘ Sonolumineszenz ____.__,,/’I_ Multi-Bubble-Sonolumineszenz | Phosphate
— - Scm
Sduren Phosphorsdure
| Alkansduren
Natronlauge
Single-Bubble-Sonolumineszenz
Shrimpoluminescence

Abbildung 2: Mindmap Sonolumineszenz
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