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Zusammenfassung:

Mit einer Inverter-Mikrowelle ist es moglich, eine geringe Leistung (400 W) kontinuierlich und prazise
auf wassrige Losungen in Becherglasern einwirken zu lassen, ohne dass es dabei zu einem Siedeverzug
kommt. Auf diese Weise lasst sich Lactose in Milchprodukten in 60 Sekunden durch eine Rotfarbung
nachweisen, die durch eine Reaktion mit Methylamin oder 1,6-Diaminohexan (Hexamethylendiamin)
in alkalischer Losung zu Stande kommt. Letzteres ist in vielen Schulsammlungen schon vorhanden, da
es fur den bekannten ,,Nylon-Seil-Trick” beschafft wurde.

Stichworte: Mikrowelle, Lactose, Schnelltest, 1,6-Diaminohexan, Sicherheit

Abstract:

With an inverter microwave oven, it is possible to apply continuously and accurately a low power (400
W) to aqueous solutions in beakers without causing bumping. In this way, lactose in dairy products can
be detected in 60 seconds by a red color, which comes about by a reaction with methylamine or 1,6-
diaminohexane (hexamethylenediamine) in alkaline solutions. The latter is already present in many
school collections, as it was procured for the well-known "nylon string trick".

Keywords: Microwave oven, lactose, quick test, hexamethylenediamine, safety

Aus Grinden der Anschaulichkeit und der Nachvollziehbarkeit werden im schulischen
Experimentalunterricht haufig historische nass-chemische Nachweisverfahren angewendet, wie z.B.
die &duBerst populdre Fehling-Probe (1848). Sie kann Aldehyde nachweisen, allerdings beim
Kohlenhydratnachweis Glucose nicht von Lactose unterscheiden. Da es auflerdem noch weitere
Schwachen gibt (siehe z.B. [1]), stellt die Wohlkprobe (1904) eine erhebliche Verbesserung dar [2].

Jedoch auch diese lasst sich noch weiter verbessern.
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1. Ammoniak in der Wohlkprobe durch 1,6-Diaminohexan ersetzen

Ublicherweise dauert eine Wohlk-Probe zum Lactose-Nachweis in Milchprodukten [2] oder zum
Maltose-Nachweis beim Stdrkeabbau [3] bis zu 30 Minuten (Abb. 1). Dies kann in einer 45-Minuten-
Unterrichtsstunde zu Zeitproblemen fiihren; aullerdem wird eine 10%ige Ammoniaklésung
verwendet, die beim Erhitzen auf (iber 46°C ein hohes Freisetzungsverhalten gegeniiber dem geldsten
Ammoniak aufweist und diesen schnell durch Ausgasen an die Umgebungsluft abgibt (Tab. 1). Die
Verwendung von Ammoniak wird besonders im Geltungsbereich der RiSU [4] kritisch gesehen:
Ammoniak ist ein leicht entziindbares Gas (H221), beim Einatmen giftig (H331) und dtzend (EUH071)
und kann zudem Haut und Augen (H314) schadigen. Beim Umgang mit 10%iger Ammoniakldsung ist
demzufolge die Arbeit unter dem Abzug und die Nutzung personlicher Schutzausriistung wie

Schutzhandschuhe und Schutzbrillen professionell und unverzichtbar [5].

Abb. 1: Ubliche Wéhlkprobe im Wasserbad bei 60 °C unter dem Abzug

Noch professioneller ist es allerdings, nach einem Ersatzstoff Ausschau zu halten, der eine geringere
Gefdahrdung bietet [4,6,7,8]. Seit 1942 wird flr den Lactose- und Maltosenachweis vor allem im
englischen Sprachgebiet Fearon’s Test [9,10] angewendet, bei dem eine wadssrige Losung von
Methylamin-Hydrochlorid durch Natriumhydroxid stark alkalisch eingestellt wird; dabei muss ein pH-
Wert von 12,5 -13 erreicht werden [11]. Methylamin-Hydrochlorid ist zwar flr Schiilerexperimente in
der Sekundarstufe | (S4K) zugelassen [8] und im Handel relativ preiswert (100 g ca. 20 €) erhaltlich, ist
jedoch beim experimentellen Schulunterricht nicht tblich und somit in den Schulsammlungen zumeist
nicht vorhanden. Daher ist es umso erfreulicher, dass durch systematische Untersuchungen eine
Alternative gefunden werden konnte, die bereits in vielen Chemiesammlungen vorhanden ist: 1,6-

Diaminohexan (Hexamethylendiamin) wird Ublicherweise fir den ,Nylon-Seil-Trick“ [12] verwendet.



Die verdiinnte wassrige Losung von 1,6-Diaminohexan gast unter den Bedingungen der
Nachweisreaktion nur im vernachldssigbaren Umfang aus und bildet somit keine gefahrliche
Atmosphare. Auch die (ibliche Geruchsbelastigung von Aminen unterbleibt: Bei Experimentalvortragen
konnten einige Teilnehmer keinen Geruch feststellen, andere bemerkten einen leichten Geruch von

,getragenen Socken”.

Tabelle 1: Vergleich der Gefahren durch Ausgasen bei Verwendung von Ammoniaklésung (10%),

Methylamin und 1,6-Diaminohexan nach den Kriterien des GHS-Spaltenmodells [7] zur Substitution

Gefahren durch Ausgasen

wassrige Lesungen (Gemische) GHS-Kennzeichnung der Gase und Dampfe (Reinstoffe)
NAme VG CAS p:g:‘;?slfgg Freisetzungsverhalten ~ Gefahr beim Gc;';r\?: cljice*;tes— Gefahr bei Gefahrbei | Gefahr beim Umwelt-
Eatdhien (Ausgasen) bei 60°C Einatmen gefahren Hautkontakt ~ Augenkontakt | Verschlucken gefahren
hohe Gefahr
NHs S@éfg‘;‘?e T npa < 0°C hohe Gefahr vernach- hohe Gefahr vemach- seGh;fl;?]I:e
10%ige Lisun 1750.004 7664-41-7 Ho21 T tonpy = 1°C H331 lassigbare Ha14 lassigbare 1400
o9 9 P T isone) = 46°C EUHOTA Gefahr Gefahr i
T (zs0npa) = 84°C
NH:CH; sehr hohe Vernacctg?:ﬁgbare 222:;? verpach- geringe mittlere mittlere yemach-
16060.002 74-89-5 Gefahr e lassigbare Gefahr Gefahr Gefahr |assigbare
0.025 mollL H220 Uiy =Gare i Gefahr H315 H318 H302 Gefahr
T (10hPa) > 100°C H335
S vernach- ey geringe vernach- mittlere Gefahr mittlere geringe
1§ e 14670 124004 lassighare | VOMRCPOSSQUAT  Gorn  pssignere K3 Gefahr Cefahr
s Gefahr H335 Gefahr H314 H302 WGK1

Tabelle 1 zeigt klar und deutlich, dass die zur Wahl stehenden Methoden von oben nach unten
besser werden. Bei der Wéhlkprobe im Wasserbad kann die Ammoniaklésung (w=10%, c=5,6 mol/L)
durch Fearon’s Test mit Methylamin [9] ersetzt werden, und dieser durch eine Loésung von 1,6-
Diaminohexan (c=0,025 mol/L), die mit Natronlauge (c=0,1 mol/L) auf den pH-Wert 13 eingestellt ist

(Anleitung siehe Kasten).

2. Anwendung einer 1,6-Diaminohexan-Losung in der Inverter-Mikrowelle

Weiterhin eignet sich die 1,6-Diaminohexan-Lésung fiir eine Anwendung in der Inverter-Mikrowelle,
die zu einem wesentlich schnelleren Ergebnis kommt, namlich bereits nach 60 Sekunden.

Dass Mikrowellen zu einer Reaktionsbeschleunigung fiihren, wenn polare Teilchen beteiligt sind, ist
bekannt (siehe z.B. [13]). Nicht von ungefdhr werden daher in professionellen Laboren
Labormikrowellen eingesetzt, die ab 1000 Euro aufwarts zu erwerben sind. Bei diesen Profi-Geraten
kommen drucksicher verschlieBbare Gefalle zum Einsatz, bei denen Siedeverziige keine Rolle spielen.
Fir den Einsatz in Schulen sind derartige Gerate aber nicht konzipiert und deren Anschaffung ist
aufgrund der Kostenhohe eher unwahrscheinlich. Die logische Frage: ,Geht es auch mit einer
Haushaltsmikrowelle?” ldsst sich dank der Inverter-Technologie heute einfacher mit einem
vorsichtigen ,Ja“ beantworten: Bislang wurden Haushaltsmikrowellen im Unterricht eher mit
Hochtemperatur-Chemie (siehe z.B. [14]) in Verbindung gebracht, im vorliegenden Beispiel geht es

jedoch um die Beschleunigung einer Reaktion, die bei einer Temperatur unterhalb des Siedepunktes



von Wasser stattfindet. Bei ,friiher” (und heute noch) Ublichen getakteten Geraten, erkennbar am
hoheren Gerduschpegel bei Einsetzen des Magnetrons, wird die Leistungsverminderung lediglich
durch Pausieren des Magnetrons ,geregelt”, d.h. das Gerat arbeitet 30 Sekunden mit voller Leistung
(800 W) und pausiert dann 30 Sekunden (0 W), das sind zwar im Durchschnitt 400 W; empfindliche
Speisen wie z.B. Fisch sind dann aber lokal verbrannt oder kleine Flissigkeitsmengen Ubergekocht,
verspritzt oder verdampft. Dies lasst sich durch vorsichtigen Einsatz einer prazise regelbaren Inverter-
Mikrowelle verhindern. Merkwiirdigerweise werden die Vorteile von Inverter-Mikrowellen in Elektro-
Markten kaum beworben und diese Gerate lassen sich oft nur durch gezielte Suche finden. Inverter-
Mikrowellen sind schon unter 100 Euro erhéltlich und sind meist recht unauffillig mit ,inverter
technology” beschriftet. Sie werden mit und ohne Drehteller angeboten. Da die Energieverteilung im
Garraum sehr ungleichmaRig erfolgt (vom ,,Schatten” bis zum , Hotspot“), sollte auf einen Drehteller
nicht verzichtet werden. Dieser sollte sich wahrend des Reaktionsablaufs mindestens einmal komplett
drehen. Die bendtigte Zeit und die gewahlte Leistung hangen von der Fillung des Garraumes ab. An
dieser Stelle sind etwas Tiftelei und mindestens ein Probelauf erforderlich. Im vorgestellten Beispiel
wurden fir viermal 10 mL Flissigkeit die Einstellungen 60 Sekunden und 400 W gewahlt; bei mehr
Proben im Garraum wird eine hohere Leistung benétigt. Eine kiirzere Laufzeit und hdhere Leistung
erbrachten nur eine ungeniigende Farbreifung. Ganz allgemein sollten in Mikrowellengeraten keine
Reagenzgldaser verwendet werden, sondern nur breite Gefdlle wie Kristallisierschalen oder

Bechergldser. Dadurch kénnen Uberkochen und Zufallsergebnisse (Schatten oder Hotspot) verhindert

werden.
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Abb. 2: Inverter-Mikrowelle (Haushaltsgerat), mit Drehteller, Einstellung 400 W



3. Wasserbad der Wohlkprobe durch Inverter-Mikrowelle ersetzen und Ammoniak substituieren
Mit dem hier vorgestellten Gerat, einer Inverter-Mikrowelle (Abb. 2) der Firma LG, Typ LG MS 23
NECBW (Kaufdatum 11.1.2019, Preis: 99,00 Euro) ist es moglich, die abgegebene Leistung
kontinuierlich auf 400 W zu beschrédnken und einen Lactose-Schnelltest in 60 Sekunden durchzufiihren.
Wichtig ist, breite GefdRe (wie z.B. Bechergldser oder Kristallisierschalen) zu verwenden.
Reagenzglaser sind ungeeignet, da sie zu schmal sind und somit Siedeverziige beglinstigen.

Eine Ammoniaklosung als Reagenz ist auch fir die Inverter-Mikrowelle ungeeignet, denn sie gast beim
Erhitzen stark aus und dem Experimentator kime beim Offnen des Garraumes ein giftiger und dtzender
Ammoniak-Schwall entgegen. Eine Losung von 1,6-Diaminohexan hat sich als Mittel der Wahl
herausgestellt, Methylammoniumchlorid aus dem Fearon-Test [9] wéare auch geeignet.

Weiterhin ist es wichtig, dass das Gerat lber einen funktionierenden Drehteller verfiigt, denn die
Mikrowellenstrahlung durchquert den Garraum nicht gleichmaRig, sondern chaotisch. In der

gewahlten Zeitspanne sollte der Drehteller mindestens eine komplette Drehung ausfiihren.

Abb. 3: Garraum der Inverter-Mikrowelle: A) Vollmilch, B) lactosefreie Milch, C) Lactose-Lsg. 1%, D)
Glucose-Lsg. 1%, jeweils 5 mL, zusammen mit je 5 mL alkalischer 1,6-Diaminohexan-Lésung, c=0,025

mol/L.



Abb. 4: Nach 60 Sekunden bei 400 W: Lactosenachweis durch Rotfarbung in GefaRR A und C!

4. Vorgehensweise

Tipp zur Herstellung einer Fertiglésung:

1,6-Diaminohexan (M=116,21 g/mol, Dichte: 0,89 g/cm?) ist ein Feststoff, der wihrend der Lagerung
Ublicherweise verklumpt. Um dennoch 500 mL einer Vorratslésung (braune Flasche mit
Schraubverschluss) herzustellen, empfiehlt sich folgende Vorgehensweise: Die Vorratsflasche mit dem
verklumpten 1,6-Diaminohexan wird (dhnlich wie bei auskristallisiertem Honig) fiir ca. 1 Std. in ein
genigend grolRes Becherglas mit ca. 60 °C heilem Wasser gesetzt. Dabei wird ein Teil des Feststoffes
flissig. Mit einer Plastikspritze zieht man ca. 1,7 mL der Flissigkeit auf und gibt sofort 1,45 g in eine
austarierte Braunglasflasche, die auf einer Laborwaage steht und 500 mL fasst. AnschlieRend gibt man
500 mL Natronlauge (c = 0,1 mol/L) hinzu und vermischt vorsichtig und griindlich. Auf diese Weise
erhdlt man eine Vorratslosung, die auf einen pH 13 voreingestellt ist und eine Konzentration von
¢=0,025 mol/L an 1,6-Diaminohexan besitzt. Bitte sorgfaltig beschriften und das Datum der Herstellung

dazuschreiben (Haltbarkeit ca. 6 Monate).

Von der 1,6-Diaminohexan-Lésung (Herstellung siehe Kasten) gibt man je 5 mL in vier beschriftete
Becherglaser (Abb. 4), die schon jeweils 5 mL A) Vollmilch, B) lactosefreie Milch. C) Lactose-Lsg. 1%, D)
Glucose-Lsg. 1% enthalten.

Mit der Einstellung ,,400 W* und ,,60 sec” gibt man die Becherglaser in die Inverter-Mikrowelle (Abb.
3) und entnimmt die heien Gldser mit einer Tiegelzange oder einem Handschuh.

Die Rotfarbung (Abb. 4) zeigt die Anwesenheit von Lactose an. Glucose und andere reduzierende

Monosaccharide ergeben nur eine gelbe Farbung, ebenso deren Umlagerungsprodukte (z.B. Fructose,




Sorbose, ...), die sich im alkalischen Milieu durch Lobry-de-Bruyn-van-Ekenstein-Umlagerungen bilden.
Bei der UV-Vis-Spektrometrie der farblichen Ergebnisse von reinen Zuckerldsungen (Abb. 5) ergab sich
im Wellenlangenbereich zwischen 450-650 nm, dass bei der Reaktion von Glucose mit 1,6-
Diaminohexan kein roter Farbstoff gebildet wird, wahrend Lactose und 1,6-Diaminohexan im
untersuchten Bereich ein Maximum bei 550 nm liefert. Die Reaktion von Lactose mit Methylamin
liefert ein Maximum bei 541 nm. Die Blauverschiebung dies lasst sich durch den geringeren
elektronenschiebenden Effekt einer Methylgruppe vs. Aminohexylgruppe erklaren. Die Natur des

roten Farbstoffe ist schon sehr weit geklart, aktuelle Arbeiten hierzu siehe [15,16].

E Mikrowelle Schnelltest in 60 sec, 450-650 nm
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[A] Glucose, Diaminohexan e====[A] Lactose, Methylamin e===[A] Lactose, Diaminohexan

Abb. 5: Untersuchung mit UV-Vis-Spektrometer, Losungen jeweils ¢c=0,025 mol/L

5. Fazit

Experimente im Chemieunterricht unterliegen aufgrund des verbreiteten 45-Minuten-Rasters oft
einem gewissen Zeitdruck. Mit einer Mikrowelle lassen sich —wie auch im professionellen Labor-
Reaktionen beschleunigen. Allerdings sollten wassrige Losungen nicht mit einer getakteten
Mikrowelle, sondern mit einer Inverter-Mikrowelle erwarmt werden, weil diese praziser regulierbar
ist. Auerdem sollten breite GefaRe wie Becherglaser und Kristallisierschalen anstelle von (schmalen)

Reagenzglasern verwendet werden. Ausgasende Stoffe wie z.B. Ammoniak, sind zu vermeiden. Die



Nutzung der beiden Amine Methylamin und 1,6-Diaminohexan, die geringere Konzentration und die
Verwendung der Mikrowelle sind ein Paradebeispiel fiir eine Substitutionspriifung, bei der die

Ersatzstoff- und die Ersatzverfahrensprifung sinnvoll aufeinander abgestimmt sind.

Dank fur Unterstitzung und Beratung geht an Prof. Dr. Dr. llka Parchmann, IPN Kiel, und an Prof. Dr.

Maike Busker, EUF Flensburg.
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