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Allgemeine Hinweise fiir Studenten im Praktikum OC I

ZULASSUNGSBEDINGUNGEN

Voraussetzung zur Zulassung zum Praktikum ist die erfolgreich bestandenen Klausur
»Reaktionsmechanismen, 3. Sem.“ und die Teilnahme an der Sicherheitseinfiihrung. Die Anwesenheit wird
anhand einer Unterschriftenliste kontrolliert.

Um am Hauptpraktikum teilzunehmen, ist der erfolgreiche Abschluss des Vorpraktikums (Testat aller
Versuche) Voraussetzung.

Melden Sie sich unbedingt in FlexNow zum Praktikum an!

PLATZUBERNAHME

Zu Beginn des Praktikums muf3 ein Laborplatz iibernommen werden, die Arbeitsplitze werden zugewiesen.
Auf Threm Arbeitsplatz finden Sie ein Ubernahmeformular, die Platzausstattungsliste und natiirlich die
zugehorigen Schliissel.

Anhand der Platzausstattungsliste iiberpriifen Sie Thren Arbeitsplatz auf Vollstindigkeit der aufgefiihrten
Gerite. Fehlende, beschiadigte oder defekte Geréte konnen nur in der ersten Woche ergénzt oder ersetzt
werden. Besonderes Augenmerk ist auf Stativklammern, Stative, Hebebiihnen zu richten, bei elektrischen
Geridten auf sprode, gequetschte oder angeschmorte Kabel. Schdden an der Moblierung, Glasplatten,
Fenster, Beleuchtung etc. sind dem Assistenten mitzuteilen.

Mit der Unterschrift auf der Platzausstattungsliste bestdtigen Sie die Vollstindigkeit des Arbeitsplatzes und
die Kenntnisnahme der Laboratoriumsordnung und die Einverstdndniserkldrung zum Vertrag mit dem
Freistaat Bayern iiber die unentgeltliche Uberlassung der Arbeitsgerite. Die unterschriebenen Inventarlisten
werden vom Assistenten wieder eingesammelt.

Jedem Arbeitsplatz ist in den Garderoberdumen ein Spind zugeordnet. Chemikalien diirfen in den
Garderoberdumen prinzipiell nicht aufbewahrt werden!

PLATZAUSRUSTUNG - SAALAUSLEIHE - VERBRAUCHSMATERIAL

Die Arbeitsplitze sind mit den gebrauchlichsten Geréten in ausreichender Stiickzahl ausgestattet. In jedem
Saal sind Membranpumpen, Rotationsverdampfer, Refraktometer, Waagen, Olpumpe mit Dewars,
Wasserdampfgeneratoren, Ultraschallbad sowie Klammer etc. als Saalausriistung vorhanden. Die
Saalausriistung ist fiir jedes Labor identisch.

Falls dariiber hinaus weitere Gerdte zur Durchfithrung eines Versuchs benétigt werden, konnen Sie diese in
der Saalausleihe erhalten. Da nur eine sehr begrenzte Stiickzahl von Zusatzgeréten vorhanden ist, sollten Sie
die entlichenen Gerdte moglichst rasch und in sauberen Zustand wieder zuriickgeben. Die auf Thren Namen
eingetragenen Gerdte werden spétestens am Praktikumsende zuriickgefordert. Bei Verlust oder Be-
schadigung werden die Gerite demjenigen berechnet, der sie zuletzt ausgelichen hatte. Von der Weitergabe
entlichener Gerite untereinander ist aus diesem Grund dringend abzuraten!

Verbrauchsmaterial (Filterpapiere, Schlduche, Schlifffett, Tropfpipetten etc.) ist nicht in der Platzausriistung
enthalten, sondern steht in den einzelnen Silen zur Selbstbedienung aus. Der Verbrauch ist zwar nicht
limitiert, jedoch sollte es im Sinne eines jeden einzelnen sein, diesen Verbrauch moglichst gering zu halten,
da die Gesamtmenge anteilig auf den "Normwert" verrechnet wird. Das "Horten" von Verbrauchsmaterial
ist vollig unnétig, da der Bestand bei Bedarf aufgefiillt wird!

Losungsmittel sowie Standardchemikalien (Trockenmittel) stehen im Labor auf. Am Ende des
Praktikumtages sind die Vorratsbehilter wieder in die vorgesehenen Regale zu stellen!

Alle Olbader sind mit Silicondl gefiillt. Die obere Temperaturgrenze dieser Olbéder ist 180 °C, kurzfristig
auch 200 °C. Vor Benutzung der Olbider ist unbedingt immer auf Wasserfreiheit zu priifen! Silicondlbider
diirfen auf keinen Fall mit anderen Olen vermischt werden. Sollte ein Wechsel des Ols notwendig sein
wenden Sie sich an Herrn Doring. Siedesteine etc. haben in einem Olbad nichts zu suchen!

Gerite der Saalausriistung sowie aufstehende Vorratsflaschen diirfen den jeweiligen Saal nicht verlassen
und auch nicht in die Laborplétze eingeschlossen werden!

Fiir einen ziigigen Ablauf des Praktikums ist ein Mindestmal} an Geréten nétig. Deshalb sollten im Laufe
des Praktikums alle eventuell beschidigten Geréte sofort repariert bzw. ersetzt werden.



Hinweis: Es besteht die Moglichkeit, angebrochene Glasgeridte durch die hauseigenen Glasbldser gegen
Entgelt reparieren zu lassen. Im Zweifelsfall fragen sie ihren Assistenten, ob eine Reparatur sinnvoll
ist.

e  Weiterhin wird empfohlen, sich die folgende "personliche Ausriistung" zu besorgen: Alufolie, Tesafilm,
wasserfeste Filzschreiber, Schreibzeug, Schere, Messer, Kleenextiicher, Handtuch und evtl. etwas
Verbandspflaster fiir kleinere Verletzungen.

VORPRAKTIKUM

e Im Vorpraktikum werden die Versuche unter Anleitung des Assistenten parallel als Einzel- und Gruppen-
versuche durchgefiihrt. In jedem Fall ist von allen Studierenden ein Protokoll zu fiihren, welches von den
Assistenten korrigiert und ggf. zur Nachbesserung zuriickgegeben wird.

e Die Versuchseinteilung ist geméf dem Zeitplan bzw. nach Anweisung des Assistenten verbindlich. Alle an
den entsprechenden Praktikumstagen bendtigten Chemikalien und besondere Gerdte werden in den
einzelnen Sélen ausgestellt.

HAUPTPRAKTIKUM

e Im Hauptpraktikum werden keine Chemikalien und Gerdte ausgestellt (auBer Standard-Losungsmittel,
Trockenmittel, Spiilaceton, Verbrauchsmaterial und zusétzliche Saalausriistung). Dariiber hinaus bendtigte
Gerite sind in der Saalausleihe erhaltlich.

e Die fiir die einzelnen Versuche benétigten Chemikalien sind von jedem Studenten selbst zu besorgen:

- Vor Beschaffung der Chemikalien miissen sich die Studenten iiber die moglicherweise ausgehenden
Gefahren (H/P-Sétze, Gefahrensymbole, etc.) und sachgerechte Entsorgungsmdglichkeiten informieren,
z.B. anhand der ,Versuchsbezogenen Betriebsanweisungen®, Chemikalienkatalogen oder der
einschldgigen Literatur.

- Aggressive Chemikalien stehen im Nachtraum auf. Die entnommenen Chemikalien bitte unverziiglich
zuriickstellen und nicht verunreinigen.

- Fiir Chemikalien, die weder im Labor noch im Nachtraum aufstehen [ peterkretmeier [ 1010
(siche aushingende Lagerliste!), werden am Vortag geeignete und | N.N-Dimethylformamid
vollstindig beschriftete (mit Name, Platznummer, exakte chemische | ;4.1
Bezeichnung, Menge (Gramm oder ml) und Gefahrensymbolen) @ @
Gefdlle geeigneter GroBe auf einen Tisch im Gang gestellt. Gefahrd
Verwenden Sie dazu die Etikettenvordrucke, die an die ,,Versuchs-
bezogene Betriebsanweisung* angehingt sind. Achtung: fiir Fliissigkeiten sind Enghals-, fiir Feststoffe
Pulverflaschen zu verwenden!

- Die abgefiillten Substanzen finden Sie am néchsten Praktikumstag im Nachtraum.

PRAPARATE

e Die "gemeinsame" Darstellung von Préparaten durch mehrere Studenten ist nicht erlaubt. Versuche
betriigerischer Manipulationen (z.B. Kauf von Prédparaten etc.) werden mit zusétzlichen Prédparaten, in
schweren Féllen mit Ausschlufl vom Praktikum geahndet!

e  Gegen die "gemeinsame" Darstellung von absoluten Losungsmitteln bestehen keine Einwénde!

e Im Hauptpraktikum sind etwa 9 Préparate mit insgesamt mindestens 18 Punkten anzufertigen. Die Praparate
sollten alle Hauptkapitel des Praktikumsbuchs abdecken.

e Die ersten 4 der zu bearbeitenden Praparate werden zugeteilt, die folgenden konnen Sie selbst nach
Riicksprache mit ihrem Assistenten selbst ausgewéhlt werden. Dabei sollte jeder im Laufe des Praktikums
ein moglichst breites Spektrum der angebotenen Arbeitstechniken kennenlernen. Pro Saal soll das selbe
Préparat in der Regel nur einmal ausgegeben werden!

e Jeder neue Versuch ist vom Studenten schriftlich im Laborjournal auszuarbeiten (Formelkopf, Ansatzgrof3e
mit benotigten Chemikalienmengen):
- Formelkopf: Versuchsnummer, Formelgleichung, Name der Edukte/Produkte, Summenformel und
Molgewichte.
- Ansatzgriofle: cingesetzte Eduktmengen, alle Angaben in g/ml und mmol, Ldsemittelmenge,
Apparaturgrofle; evtl. Abweichung von der Vorschrift.



Vor Beginn des Versuches wird eine sog. "Versuchsbezogenene Betriebsanweisung" mit Hilfe eines
Formblatts erstellt (Link auf der Praktikumsseite) und gegebenenfalls ergéinzt. Diese Betriebsanweisung ist
Teil des Versuchsprotokolls! Darin sind Sicherheitsdaten der verwendeten Chemikalien, entsprechende
SicherheitsmaBnahmen und Verhaltensmafiregeln sowie Fragen der Entsorgung von Chemikalienabféllen zu
behandeln. Die Betriebsanweisung wird im Gesprich mit Threm Assistenten besprochen und durch
Unterschrift vom Assistent testiert. Erst nach diesem "Vortestat" darf mit der Versuchsdurchfithrung
begonnen werden. Das Absolutieren von Losungsmitteln — soweit erforderlich — wird wie ein Versuch
behandelt.

Im weiteren Verlauf des Versuchs - auch im Blockpraktikum - ist ein genaues Protokoll zu fiihren (siche
Musterprotokoll).

Sowohl die Priparatausbeute (mindestens 30% der Literaturausbeute) als auch die Qualitét unterliegt einer
jeweiligen Untergrenze. Die Unterschreitung dieser Grenze fiithrt zur Wiederholung des Versuchs.

Die dargestellten reinen Préparate sind in ein Priaparategldschen abzufiillen und vollsténdig zu etikettieren.
Etikettenvordrucke fiir die Préparate finden Sie ebenfalls im Anhang der "Versuchsbezogenenen
Betriebsanweisung"

- Name, Vorname Platznummer ‘ Max-Huberd [ 1010 !
- Bezeichnung und Gefahrensymbole .1.-Chloroctan‘ i
- Versuchsnummer -8
i
- Zusitzlich: Schmp., Sdp., Ausbeute in g @
-Achtungl
10G-1.1.30 ;

Die Prédparate werden zusammen mit den zugehorigen Protokollen an den Assistenten abgegeben. Nach
Korrektur des Protokolls und Kontrolle der Daten des Priparats zeichnet der Assistent den Versuch ab oder
gibt ihn ggf. zur Neufassung oder zur Wiederholung zuriick.

Fir jedes abgegebene Priaparat wird vom Assistenten ein neues Prdparat ausgegeben und in die
Praktikumskarte eingetragen. Es konnen von jedem Studenten maximal 3 Priparate gleichzeitig bearbeitet
werden.

Letzter Abgabetermin von Prédparaten mit Protokollen ist der Tag der Platzabgabe. Evtl. Nachbesserungen
miissen spétestens 4 Wochen nach Praktikumsende dem Assistenten vorgelegt werden.

Aus Sicherheitsgriinden konnen die im Praktikum dargestellten Préparate nicht herausgegeben werden.
Uberdies sind die Préparate im juristischen Sinn Bestandteil der Praktikumsleistung, deren Unterlagen im
Institut verwahrt werden.

Einige Préparate erfordern ldngere Reaktionszeiten (iiber Nacht). Solche Versuche diirfen ausschlieBlich im
Nachtraum durchgefiihrt werden. Bei geheizten Apparaturen muss eine zusétzliche Temperaturiibberwachung
(Kontaktthermometer) vorhanden sein. Zu jeder Apparatur wird ein ausgefiilltes Formblatt "Nachtversuch"
gelegt. Der Assistent zeichnet nach Abnahme der Apparatur das Formblatt ab. Nicht abgenommene oder
unsichere Apparaturen werden am Abend abgeschaltet!

SPEKTROSKOPIE / GC

Die IR-Spektren (und falls erforderlich auch UV-Messungen) werden von den Studentinnen und Studenten
selbst aufgenommen. Voraussetzung ist eine Einfilhrung in die Bedienung in die Gerdte und in die
Probenbereitung durch den jeweiligen Assistenten.

Fiir NMR-Messungen werden die Proben selbst angesetzt. Diese werden dann im Praktikumsgang Bauteil
CH 33.0 zur Messung bereitgestellt. Die Proben werden in der Regel iiber Nacht von der verantwortlichen
SHK aufgesetzt werden. Die gemessenen Proben finden Sie anschlieBend wieder am selben Platz. NMR-
Rohrchen konnen in der Saalausleihe entliehen werden, CDCls steht in jedem Labor auf. Andere NMR-
Losungsmittel konnen nur in Ausnahmefillen und nur mit Riicksprache mit dem Assistenten verwendet
werden. Bitte beachten Sie unbedingt die Anleitung zur korrekten Probenbereitung!

Die Auswertung der NMR-Spektren erfolgt am PC, das benétigte Programm SPINWORKS kann in den
CIP-Pools iiber RZ-Setup, Kategorie Chemie installiert werden.

In einigen Versuchen ist fiir die Auswertung eine GC-Messung notwendig. Dazu muss ein Auftragsformular
ausgefiillt werden, das vom Assistenten unterschrieben werden muss und zusammen mit der Probe bei Herrn
Doring abgegeben wird.



e Wegen der hohen Anschaffungs- und Reparaturkosten sind diese Gerdte sehr sorgfiltig zu behandeln,
Schlampereien werden im Extremfall mit dem Entzug der MeBerlaubnis geahndet!

[ )
SICHERHEIT UND ABFALLBESEITIGUNG

e Prinzipiell gilt die Laboratoriumsordnung fiir die Naturwissenschaftliche Fakultit IV, Chemie und
Pharmazie, der Universitit Regensburg

e Vor Beginn des Praktikums erhalten Sie eine allgemeine Sicherheitsunterweisung, die Sie durch personliche
Unterschrift bestatigen. Ohne Sicherheitsunterweisung ist die Praktikumsteilnahme nicht moglich.

e Im Hauptpraktikum erhalten Sie vor Beginn jeden Versuches im Rahmen des Vortestats eine weitere
Sicherheitsunterweisung anhand der ,,Versuchsbezogenen Betriebsanweisung®. Hier werden spezifische
Gefahren der verwendeten Chemikalien, Geréte oder Arbeitsmethoden behandelt.

Der Assistent weist vor Praktikumsbeginn auf die 6rtlichen Sicherheitseinrichtungen hin:

- Erste-Hilfe-Kasten, Loschbrause
- Feuerloscher (wann, wo, welcher Typ fiir welchen Brand?)
- Telefon und Telefonnummer fiir Notruf im Haus und Rettungsdienste

Die mutwillige Beschiddigung, MiBbrauch oder Diebstahl von Sicherheitseinrichtungen fiihren zum Entzug
des Arbeitsplatzes!

Zur Aufbewahrung von Chemikalien diirfen ausschlielich geeignete GefdBle mit vollstdndiger Beschriftung
(genauer chem. Name, bei Gefahrstoffen zusétzlich die Gefahrensymbole) verwendet werden.

Schwere Verstdfie gegen die Sicherheitsvorschriften der Laboratoriumsordnung bzw. der GefStoffV miissen
mit Arbeitsplatzentzug geahndet werden!

Gebrauchtes Spiilaceton ist in den extra aufgestellten Behéltern zu sammeln. Es wird nach Redestillation
dem Praktikum wieder zur Verfiigung gestellt (Umweltschutz + Kostenreduzierung). In diesem
Zusammenhang ist es wichtig, daB das Spiilaceton nicht ibermdBig mit Chemikalienabféllen und Wasser
verunreinigt wird!

Auch Losungsmittelabfille werden recycelt. Dazu stehen besondere Sammelgefile in jedem Labor aus.
Beachten Sie die Entsorgungshinweise in den Versuchsvorschriften. Die gereinigten Losungsmittel werden
destillativ gereinigt und dem Praktikum wieder zur Verfiigung gestellt. Deshalb ist es auflerordentlich
wichtig, keine Spiilaceton-Reste in die Sammelgefifie fiir Recycling-Losungsmittel zu geben!

Alle entstehenden chemischen Abfille sind ordnungsgemél zu beseitigen! Dazu stehen in den Abziigen
bzw. im Nachtraum Sondermiillbehélter fiir org. Losungsmittel und Schwermetallabfélle auf. Beachten Sie
unbedingt die Beschriftung! Die Behilter nicht zum Uberlaufen fiillen (max. zu 90%); rechtzeitig einen
neuen Behilter bei Herrn Doring anfordern! In die Sondermiillbehélter fiir fliissigen Sonderabfall diirfen
keine Feststoffe gegeben werden! Filterpapiere, Filterwatte, Trockenmittel, Kieselgel etc. wird in den
Behilter fiir festen Sondermiill gegeben! Die sachgerechte Entsorgung kann im Allgemeinen den Versuchs-
vorschriften entnommen werden und ist Teil der sog. Betriebsanweisung, die Sie vor Beginn eines Versuchs
erstellen und mit Threm Assistenten diskutieren werden. In Zweifelsfillen wenden Sie sich bitte an Thren
Assistenten.

e Glasabfille von Pipetten, Reagensgldsern oder Apparateglas (gebrochene Apparaturen) werden moglichst
sauber in den Abfallbehdlter fiir "Hochschmelzendes Glas" gegeben, alle Glasabfille aus PreBglas
(Exsikkatoren, Flaschen etc.) konnen nach Reinigung in den Glascontainer in der TiefstraBe gegeben
werden.

e Die Praktikumsrdume, Nacht- und Spektroskopieraum sind mit allen Gerdten sauber zu halten. Die
Assistenten sind gehalten auf die Sauberkeit zu achten. Gegebenenfalls wird der Raum gesperrt und erst
nach Reinigung durch die Studenten wieder gedffnet.

ALLGEMEINE OFFNUNGSZEITEN

e Das Praktikum ist an den Praktikumstagen von 13.00 bis 18.00 gedffnet.

e Die Saalausleihe hat Mo. bis Do. von 13.00 bis 14.00 gedffnet, am Freitag von 13.00 bis 13.30. Der
Geriiteschalter des Fachbereichs Chemie und Pharmazie hat Mo., Di., Do. und Fr. von 9.00 bis 11.00 und
am Di., Mi. und Do. von 13.00 bis 14.00 getffnet.



SCHEIN

Die Bedingung fiir die Erlangung des Praktikumscheins ist die erfolgreiche Teilnahme (Testiertes
Vorpraktikum und testierte Hauptpraktikumsversuche mit mindestens 18 Punkten) und die Teilnahme am
Seminar zum Praktikum mit Kurzvortrigen.

PLATZABGABE

Nach Praktikumsende wird der Arbeitsplatz in sauberen Zustand und mit vollstindiger Platzausriistung
abgegeben. Dazu miissen alle Flaschen und Gefille entleert (Sondermiill!), gereinigt und trocken sein;
zusétzlich angebrachte Etiketten miissen vollstindig entfernt werden. Unrat ist aus den Schrinken zu
entfernen, noch brauchbare Dinge, die nicht auf der Inventarliste stehen (Filterpapier, Schlduche etc.)
werden vom Assistenten eingesammelt. Die Arbeitsplitze miissen nach dem ausliegenden Schema
eingerdumt werden!

Beschiddigte oder fehlende Gerdte sind - soweit moglich - vorher durch die Gerdteausgabe zu ergénzen
(fehlende Gerédte werden individuell berechnet). Beachten Sie, dass keine quecksilberhaltigen Thermometer
akzeptiert werden. Chemische, quecksilberfrei Thermometer (250 °C) sind in der Gerédteausgabe erhéltlich,
quecksilberfreie Schliffthermometer nur in der Saalausleihe bei Herrn Doring.

Zur Platzabgabe zihlt auch die vollstindige Abgabe aller aus der Saalausleihe entlichenen Gegensténde.

Die Vollstindigkeit und der ordnungsgeméBe Zustand des Arbeitsplatzes wird vom Assistenten anhand der
Platzausstattungsliste gepriift, fehlende Gerdte in die dafiir vorgesehene Abrechnungsliste eingetragen.
Assistent und Student bestdtigen die Richtigkeit der Méngelliste durch Unterschrift.

Nach Praktikumsende miissen die Spinde gerdumt werden (auch die Schldsser entfernen!). Nicht gerdumte
Spinde werden vom Institut gedffnet und eine Gebiihr von 10,- Euro in Rechnung gestellt.

Nicht termingerecht abgegebene Arbeitsplitze werden durch das Institut gedffnet und iiberpriift. In diesem
Fall wird dem Studenten neben den fehlenden oder defekten Gerédten eine zusitzliche Reinigungsgebiihr in
Hoéhe von 50.- Euro in Rechnung gestellt.

SKRIPTEN

Die begleitenden Skripten sind bei der Buchhandlung Lehmanns erhéltlich:

"Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie", 3. Auflage, Lehmanns Media, Berlin 2014, € 19,95; als
eBook € 17.99

"Integriertes organisch-chemisches Praktikum (I.O.C.-Praktikum), Versuche auf CD-ROM, Lehmanns
Media, Berlin 2007, € 17,95.

Beide Skripten sind auch iiber das Internet verfiigbar (die ,,Arbeitsmethoden® in einer dlteren Version):

http://www.ioc-praktikum.de



Universitit Regensburg
Institut fiir Organische Chemie

Versuche zum apparativen Vorpraktikum

fiir Studierende der Chemie (Bachelor)
und der Biochemie (Bachelor)

Die Versuche wurden ausgearbeitet und zusammengestellt von P. Kreitmeier,
Universitit Regensburg, Institut fiir Organische Chemie

Mairz 2002

Begleitendes Material:

"Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie", 3. Auflage Verlag Lehmanns
Media, Berlin 2014. Das Skript ist in einer dlteren Version auch unter der Adresse

http://www.ioc-praktikum.de

frei verfiigbar.

Allgemeine Hinweise zu den Versuchen zum apparativen Vorpraktikum

Im Rahmen dieses Vorpraktikum sollen die grundlegenden Methoden der priparativen
Organischen Chemie in einem Kurspraktikum erlernt werden. Die Beherrschung dieser
Methoden ist die Voraussetzung zur erfolgreichen und sicheren Durchfiihrung von Organisch-
Chemischen Préparaten.

Dieses Vorpraktikum 16st bewusst die einzelnen Arbeitsschritte einzeln heraus. Es ist dadurch
moglich, alle Methoden unter intensiver Anleitung durch den Assistenten zu erlernen und
einzuiiben. Die Gefahr des Misslingens eines Priparates durch unzureichende Erfahrung - und
die Wiederholung des gesamten Versuchs - besteht somit nicht. Dennoch werden die
Zusammenhdnge durch die Verknilipfung von einzelnen Versuchen (Arbeitsschritten)
deutlich. Den Abschluss des Vorpraktikums bildet ein erstes, einfaches Priparat.

Im Rahmen des Vorpraktikums ist es aus Zeitgriinden nicht moglich, auf die physikalisch-
chemischen Grundlagen der verschiedenen Methoden oder auf spezielle Varianten bzw.
Apparaturen einzugehen. Hierzu werden die "Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie"
im WWW zur Verfiigung gestellt. Die Lektiire dieses Manuskripts wird dringend empfohlen!



Hinweise zur Sicherheit im Labor

Fiir das Arbeiten im Chemischen Labor sind ist die Beachtung und Einhaltung der giiltigen
Sicherheitsvorschriften zwingend erforderlich. Eine grobe Millachtung dieser Vorschriften
fiihrt zum sofortigen Ausschluss aus dem Praktikum!

Die wichtigsten allgemeinen Sicherheitshinweise werden in der Sicherheitseinfithrung vor
Beginn des Praktikums besprochen. Zur Erinnerung nochmals einige wichtige Punkte:

Im Labor ist stets die Schutzbrille und ein Laborkittel (100% Baumwolle) zu tragen
Essen, Trinken und Rauchen ist im Labor untersagt.

Die Mitnahme von Lebensmitteln in das Labor ist untersagt

Chemikalien diirfen nur in dafiir vorgesehene und vollstindig beschriftete Gefal3e gelagert
werden. Die Lagerung in GefdBlen, die mit Lebensmittelpackungen verwechselt werden
konnten ist untersagt!

e Die Mitnahme von Chemikalien aus dem Labor ist verboten.

Dariiber hinaus wird nochmals auf die Laboratoriumsordnung der Universitit und auf die
einschlidgigen Unfallverhiitungsvorschriften hingewiesen. Sie liegen in den Praktikumssdlen
auf.

Spezielle Gefahren der verwendeten Chemikalien und Apparaturen sind unter
"Sicherheitshinweise" bei jedem Versuch aufgefiihrt.



Versuch 2: Isolierung schwerfllchtiger FlUssigkeiten aus Losungen
(Abdestillation von Ldsungsmittel am Rotationsverdampfer)

Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 4.2.7

L Apparatur: Rotationsverdampfer, 250 ml NS 29 Destillationskolben
é Aufbau: Der Rotationsverdampfer ist fest aufgebaut.

Das Heizbad (Wasserbad) wird auf 60 °C eingestellt. Am Vakuumcontroller

CS(ZT];—;‘ wird der Solldruck so gewahlt, dass das zu destillierende L&sungsmittel
1

einen Siedepunkt von etwa 40 °C erreicht.

Durchfihrung:
Ein 250 ml NS 29-Rundkolben wird leer gewogen. AnschlieBend werden 100 ml einer Ldsung aus

Tabelle 2 mit Hilfe eines Trichters in den Kolben gefillt (mit Messzylinder abmessen!). Es ist darauf
zu achten, dass keine Substanzreste auf die Schliffflache gelangen.

Der Auffangkolben des Rotationsverdampfers muss vor Beginn der Destillation leer sein, um die
Vermischung der destillierten Losungsmittel zu verhindern.

Der Destillationskolben wird am Steigrohr des Rotationsverdampfers mit einer Schliffklemme
befestigt (Schliff nicht fetten!), der Motor eingeschaltet und am Vakuumcontroller der gewinschte
Solldruck eingestellt. Danach wird der Controller gestartet und der Destillationskolben in das Heizbad
abgesenkt.

Das Ende der Destillation ist erreicht wenn kein Destillat mehr (ibergeht.

Zum Abschalten wird zuerst der Destillationskolben aus dem Heizbad gefahren, der Motor abge-
schaltet und der Vakuumcontroller gestoppt. Anschliefend wird das Beliiftungsventil eingeschaltet.
Nach vollstdndigem Druckausgleich (Druckanzeige beachten!) wird der Destillationskolben abge-
nommen und der Auffangkolben geleert.

Der Destillationskolben wird zurlick gewogen und die erhaltene Masse berechnet.

Protokollfihrung: Die KolbengroRe, eingesetzte Menge (hier in ml mit Konzentrationsangabe) sowie
die relevanten Parameter der Destillation (Badtemperatur, Druck) sind anzugeben.

Vergleichen Sie die erhaltene Ausbeute mit der zu erwartenden Menge! Folgerungen? Warum darf der
Druck nicht niedriger eingestellt werden?

Tabelle 2: Losungen zur Destillation am Rotationsverdampfer.

Verbindung Sdp. [°C] Gefahrensymbol Sicherheitsdaten
bei (H- und P-Sétze)
Normaldruck
Benzylalkohol 205 @ H332-H302
P271
Achtung
in Cyclohexan 81 H225-H304-H315-H336-H410
<£><G%f® P210-P240-P273-P301+P310-P331-
P403+P235
Benzoeséureethylester | 214 @ H315-H319
P302+P352-P305+P351+P338-P313
Achtung
in Ethanol 78 @ H225

P210

Gefahr




Recycling und Entsorgung:

Das abdestillierte Lodsungsmittel wird in den entsprechenden Sammelbehalter fir Recycling-
Losungsmittel gegeben. Der erhaltene Destillationsriickstand wird fiir Versuch 3 aufbewahrt.

Sicherheitshinweise:

Vor Beginn des Versuchs muss eine Einweisung in die Bedienung des Rotationsverdampfers durch
den Assistent erfolgen. Der verwendete Glaskolben darf keine Spriinge oder Schlége aufweisen:
Gefahr der Implosion beim Arbeiten unter Vakuum!

Alle verwendeten Losungsmittel sind leichtentzlindlich. Cyclohexan reizt die Haut, ist sehr giftig fur
Wasserorganismen und kann in Gewassern langerfristig schédliche Wirkungen haben. Cyclohexan
kann beim Verschlucken Lungenschaden verursachen, seine Dampfe kdénnen Schléfrigkeit und
Benommenheit verursachen. Benzylalkohol ist gesundheitsschadlich beim Einatmen und bei
Beruhrung mit der Haut. Benzoesaureethylester reizt die Augen und die Haut.

Mdogliche Zindquellen entfernen, keine offenen Flammen! Schutzbrille tragen, alle GefaRe sofort
wieder verschlieRen, Substanzen nicht in offenen GefélRen erhitzen. Hautkontakt vermeiden.
Cyclohexan darf auf keinen Fall in das Abwasser gelangen.

Bei Berlihrung mit den Augen sofort mit der Augendusche spilen (mindestens 15 Minuten). Assistent
verstandigen und Arzt konsultieren. Beim Verschlucken von Substanzen ebenfalls Assistent
verstandigen und sofort Arzt hinzuziehen und die VVorschrift mit diesen Hinweisen vorzeigen.



Versuch 3: Fraktionierende Destillation unter vermindertem Druck

Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 4.2

Apparatur: NS 14-Destillationsapparatur mit 50 ml Destillationskolben mit
Magnetrihrstab, Claisenbriicke mit Schliffthermometer, Spinne und vier
25 ml Vorlagekolben; Magnetrihrer mit Heizbad und Heizbadthermometer,

T Hebebiihne, V akuummessgerat im Seitenschluss.
f; T
A

Aufbau: Die 4 Vorlagekolben werden nummeriert und leer gewogen. Der
OO OO Degtillationskolben wird zusammen mit dem Magnetrihrstab gewogen,
anschlieffend wird die aus Versuch 2 erhatene Fissigkeit mit Hilfe eines
T Trichters eingefllt und der volle Kolben nochmals gewogen.
Die Dedtillationsapparatur wird aufgebaut und auf Spannungsfreiheit
Uberprift. Dabei wird der Destillationskolben in einer Hohe befestigt, so dass
bei heruntergefahrener Hebebiihne der Magnetrihrer mit Heizbad gerade
darunter geschoben werden kann. Anschlief3end werden bei entferntem
Heizbad die Wasserschlduche angeschlossen, gesichert und auf Dichtigkeit
Uberpruft.
Anschlief¥end wird die Dedtillationsapparatur mit einem Vakuumschlauch an
die Vakuumleitung angeschlossen (Sicherheitswaschflasche mit Beltftungs-
hahn dazwischenschalten, Vakuummessgerét mit Hilfe eines T-Stiickes im
Seitenschluss).

Durchfihrung: Zuerst wird das kalte Heizbad an den Destillationskolben herangefahren und der
Magnetrihrer eingeschaltet. Erst dann wird der Absperrhahn zur Vakuumleitung langsam gedffnet.
Das Destillationsgut darf nicht zu heftig aufschaumen (Ldsungsmittelreste!). Erst wenn das Sieden im
Destillationskolben nachlésst und sich ein Enddruck < 25 hPa einstellt wird der Destillationskolben
vollstandig in das Olbad getaucht und langsam erhitzt.

Die Olbadtemperatur sollte etwa 20-30 °C iiber den nach der Faustregel abgeschétzten Siedepunkt der
zu destillierenden Substanz liegen.

Wenn der erste Tropfen in den Vorlagekolben fallt, wird die Siedetemperatur und die Olbadtemperatur
abgelesen. Sobald die Siedetemperatur konstant bleibt wird der nachste V orlagekol ben eingedreht und
das Dedtillat so lange gesammelt wie der Siedepunkt konstant bleibt (innerhalb eines Intervalls von 2
°C). Andert sich die Siedetemperatur muss auf den nichsten Vorlagekolben gewechselt werden usw.
Dabei wird immer auch die Siede- und Ol badtemperatur sowie der Druck abgel esen.

Wahrend der Dedtillation sollte die Olbadtemperatur moglichst konstant bleiben, eventuell kann sie
gegen Ende der Detillation leicht erhdht werden. Druckschwankungen fuhren zu schwankenden
Siedepunkten, im Zweifelsfall wird eine neue Fraktion geschnitten.

Die Destillation ist beendet wenn kein Destillat mehr ibergeht. Das Olbad kann dann entfernt und die
Wasserkiihlung abgestellt werden.

Nach dem Abkuhlen der Apparatur wird durch Rickwiegen des Destillationskolbens die Masse des
Destillationsriickstandes bestimmt. Die Masse der erhatenen Fraktionen wird ebenfalls durch
Rickwiegen bestimmt. Von allen Fraktionen wird der Brechungsindex am Refraktometer gemessen.

Protokollfiihrung: Der Aufbau ist kurz zu beschreiben, insbesondere Apparatur- und Kolbengrofien.
Die Einwaage wird angegeben, der Destillationsverlauf wird tabellarisch in einem Destillations-
protokoll zusammengestellt. Die Massen und Brechungsindices der erhaltenen Fraktionen werden
ebenfallsin das Destillationsprotokoll eingetragen.

Aus Differenz zwischen der Einwaage und der Summe der Massen aler Fraktionen und des
Destillationsriickstandes wird der Destillationsverlust errechnet.

Abschlief3end wird unter Heranziehung aller erhaten Daten aus dem Destillationsprotokoll und den
Literaturwerten (Tabelle 2, Versuch 2) der Hauptlauf bestimmit.




Destillationsprotokoall:

Destillation von:

Eingewogene Masse: g

Fraktion | Zeit Olbad Siedetemperatur | Druck Masse n20
D

1

2

3

4

Destillationriickstand:
Summe der Massen:
Destillationsverlust:

[(oN(oN(e]

Recycling und Entsorgung:

Die Fraktionen mit der reinen Substanz (Hauptlauf) werden in die entsprechenden Sammelflaschen
gegeben. Der Dedtillationsriickstand, verunreinigte Fraktionen und in der Apparatur verbliebene Reste
werden mit wenig Aceton in den Sammelbehélter fir halogenfreien organischen Sondermill A2

gespult.

Sicherheitshinweise:

Vor Beginn des Versuchs muss die Apparatur vom Assistent abgenommen werden. Die verwendeten
Glasgeréte dirfen keine Spriinge oder Schlége aufweisen: Gefahr der Implosion beim Arbeiten unter
Vakuum!

Benzylalkohol ist gesundheitsschadlich beim Einatmen und bei BerChrung mit der Haut.
Benzoesdureethylester reizt die Augen und die Haut.

Schutzbrille tragen, alle Geféfle sofort wieder verschlief3en, Substanzen nicht in offenen Geféf3en
erhitzen. Hautkontakt vermeiden.

Bei Bertihrung mit den Augen sofort mit der Augendusche spiilen (mindestens 15 Minuten). Assistent
verstdndigen und Arzt konsultieren. Beim Verschlucken von Substanzen ebenfalls Assistent
verstandigen und sofort Arzt hinzuziehen und die Vorschrift mit diesen Hinweisen vorzeigen.



Versuch 6: Umkristallisation im Makromalf3stab

Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 6.2

Apparatur: 100 ml NS 29 Rundkolben, NS 29 Riickflusskiihler, Magnet-
riihrstab und Magnetriihrer mit Hebebiihne.

Aufbau: Der Rundkolben mit Magnetriihrstab wird in einer Hohe befestigt, so
dass bei heruntergefahrener Hebebiihne der Magnetriithrer mit Heizbad gerade
darunter geschoben werden kann. AnschlieBend wird mit Hilfe eines
Pulvertrichters die abgewogene Festsubstanz (etwa 8 g, Tabelle 6) eingefiillt.
Der RiickfluBkiihler wird aufgesetzt und bei entferntem Heizbad die Wasser-
schlduche angeschlossen, gesichert und auf Dichtigkeit {iberpriift.

Durchfiihrung: Es werden hier etwa 2 ml Losungsmittel pro g Substanz
bendtigt. Uber einen Trichter wird etwa zwei Drittel der voraussichtlich
bendtigten Menge an Losungsmittel zugegeben. Das Heizbad wird unter die
Apparatur geschoben und der Kolben bis knapp unter den Fliissigkeitsspiegel
eingetaucht. Das Heizbad wird bis etwa 20 °C iiber den Siedepunkt des
Loésungsmittels erhitzt, das Losungsmittel muss refluxieren. Hat sich auch nach
5-10 Minuten unter Riickfluss noch keine klare Losung gebildet wird weiteres
Loésungsmittel in kleinen Portionen zugegeben. Dazwischen muss stets einige
Minuten refluxiert werden. Wenn sich alles geldst hat notiert man die Menge an
bendtigtem Losungsmittel. Das Heizbad wird abgeschaltet und entfernt. Die
heiBle Losung ldsst man ohne Riihren langsam auf Raumtemperatur abkiihlen,
dabei scheiden sich Kristalle ab. Die Kristallisation wird durch etwa
halbstiindiges Kiihlen im Eisbad vervollstindigt.
Der erhaltene Kristallbrei wird auf einem Biichnertrichter (@ ~ 5 cm) aus
Porzellan mit eingelegtem Rundfilter (vorher mit etwas Ldsungsmittel
anfeuchten!) mit Hilfe einer Absaugflasche am Vakuum abgesaugt, nochmals
mit wenig eiskaltem Losungsmittel gewaschen und trocken gesaugt. Die
Mutterlauge wird zundchst aufbewahrt (Beschriftet und Verschlossen!) und erst
i N nach der Bestimmung der Ausbeute verworfen! Die erhaltenen Kristalle werden
moglichst quantitativ in eine tarierte Porzellanschale tiberfiihrt und griindlich im
A Vakuum-Exsikkator bis zur Gewichtskonstanz getrocknet. Zum Schluss wird
der Schmelzpunkt des umkristallisierten Feststoffs bestimmt.

ALNESEN

]

Protokollfuhrung: Die verwendeten Gerite (Art und GrofBe), die eingesetzten Mengen (Substanz in g,
benotigtes Losungsmittel in ml), erhaltenen Mengen, Farbe und Aussehen sowie der Schmelzpunkt
des umkristallisierten Produkts sind anzugeben.

Entscheiden Sie anhand der Massenbilanz, ob eine weitere Aufarbeitung der Mutterlauge notig wére.
Wie wiirden Sie diese Aufarbeitung durchfiihren?

Vergleichen Sie den Schmelzpunkt der Substanz vor und nach der Umkristallisation!

Recycling und Entsorgung:

Die Mutterlauge (= Filtrat beim Absaugen) wird in den Sammelbehilter fiir halogenfreien organischen
Sonderabfall A2 gegeben. Die erhaltenen reinen Feststoffe werden in die aufstehenden Sammel-
flaschen gegeben.



Tabelle 6: Substanzen und Losungsmittel zur Umkristallisation im MakromaBstab.

Verbindung Schmp. / Sdp. | Gefahrensymbol Sicherheitsdaten
(H- und P-Sétze)
Benzil Schmp. @ H315-H319
94-95 °C P302+P352-P305+P351+P338
Achtung
Cyclohexan Sdp. 81 H225-H304-H315-H336-H410
<ﬁ><(}%fa%® P210-P240-P273-P301+P310-P331-
P403+P235
9-Fluorenon Schmp. -—-- -
81-83 °C
Ethanol Sdp. 78 H225
@ P210
Gefahr

Sicherheitshinweise:

Vor Beginn des Versuchs muss die Apparatur vom Assistenten abgenommen werden. Keine offenen
Flammen in der Umgebung. Losungsmittel diirfen nur Apparaturen mit Riickflusskiihler erhitzt
werden.

Alle verwendeten Losungsmittel sind leichtentziindlich. Cyclohexan reizt die Haut und ist sehr giftig
fiir Wasserorganismen, es kann in Gewissern lédngerfristig schddliche Wirkungen haben. Benzil reizt
die Augen und die Haut.

Mogliche Ziindquellen entfernen, keine offenen Flammen! Schutzbrille tragen, alle Gefdfle sofort
wieder verschlieBen, Substanzen nicht in offenen GefdBlen erhitzen. Hautkontakt vermeiden,
gegebenenfalls Einmal-Schutzhandschuhe verwenden.

Bei Beriihrung mit den Augen sofort mit der Augendusche spiilen (mindestens 15 Minuten). Assistent
verstdndigen und Arzt konsultieren. Beim Verschlucken von Substanzen ebenfalls Assistent
verstdndigen und sofort Arzt hinzuziehen. und die Vorschrift mit diesen Hinweisen vorzeigen.
Cyclohexan darf auf keinen Fall in das Abwasser gelangen.



Versuch 7:

Trennung eines Substanzgemisches dur ch Extraktion,
Trocknen von organischen L dsungen

Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 8

Qg-\\\\\\\\—
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Apparatur: Scheidetrichter, Becherglas, Erlenmeyerkolben, 250 ml NS 29
Rundkolben, Bichnertrichter mit Absaugflasche und Rotationsverdampfer.

Die aufstehende Lésung enthdlt je 2.00 g 4-Methylbenzoesdure und rac.
Borneol pro 100 ml Essigsaureethylester (Ethylacetat).

Durchfihrung: Von der aufstehenden Ldsung des Substanzgemisches
werden mit einem Messzylinder 100 ml Lésung abgemessen und Uber einen
Trichter in einen 250 ml Scheidetrichter gegeben. Anschlief3end werden 25
ml 2 M Natronlauge hinzu gegeben, der Scheidetrichter mit eéinem Kunst-
stoffstopfen verschlossen und gut geschiittelt. Man wartet die Phasen-
trennung ab und trennt die wassrige Phase (untere Phase) in ein 250 ml
Becherglas ab. Die im Scheidetrichter verbliebene organische Phase wird
nochmals mit 25 ml 2m Natronlauge extrahiert und die wéssrige Phase
abgetrennt.

Die organische Phase wird in einen Erlenmeyerkolben abgelassen und mit
Natriumsulfat getrocknet. Dazu wird portionsweise solange wasserfreies
Natriumsulfat zugegeben bis sich beim Umschiitteln keine Klumpen bilden.
Der Erlenmeyerkolben wird mit einem Uhrglas abgedeckt, beschriftet und
etwa 2 h zum Trocknen beiseite gestellt, gelegentlich kann umgeschiittelt
werden.

Die wassrigen Phasen werden vereinigt und vorsichtig mit halbkonzentrierter
Salzsaure angesduert, dabei bildet sich ein farbloser Niederschlag. Zur
Vervollstandigung der Abscheidung wird etwa 30 Minuten im Eisbad
gekuhlt, anschliefend wird der Niederschlag Uber einen kleinen
Buchnertrichter oder einen Hirschtrichter abgesaugt, mit wenig Eiswasser
gewaschen und nochmals gut trocken gesaugt. Der Filterriickstand (die rohe
4-Methylbenzoesdure) wird in eine tarierte Porzellanschale Uberfihrt und im
Exsikkator Uber Kieselgel (Orange-Gel) bis zur Gewichtskonstanz getrock-
net.

Von der organischen Phase (sie darf nicht mehr triibe sein) wird mit Hilfe
eines Alihn'schen Rohrs und Witt'schen Topfes vom Trockenmittel direkt in
einen tarierten 250 ml Rundkolben abfiltriert und anschlieffend das
L 6sungsmittel am Rotationsverdampfer abdedtilliert.

Zur Entfernung von Losungsmittelresten wird der Destillationskolben mit
Hilfe eines Hahn-Aufsatzes direkt an die Vakuumleitung angeschlossen und
der Dedtillationsriickstand etwa 1 h im Vakuum (ca. 16 hPa) getrocknet.
Anschlieffend wird der Kolben zurtick gewogen und Masse der erhaltenen
Substanz (= rohes Borneol) berechnet.

Von den beiden erhaltenen Produkten wird jeweils der Schmelzpunkt
bestimmt. Die 4-Methylbenzoesdure wird durch Umkristallisation weiter
gereinigt (Versuch 8), das Borneol wird im Versuch 9 durch Sublimation
gereinigt.

Protokollfiihrung: Die verwendeten Geréte (Art und Groéf3e), die eingesetzten Mengen (Substanz in g,

benttigtes L dsungsmittel in ml), erhaltenen Mengen, Farbe und Aussehen sowie der Schmel zpunkt der
erhaltenen Produkte sind anzugeben.



Entscheiden Sie anhand der Massenbilanz, ob die Trennung erfolgreich war. Erklaren Sie den Ablauf
der Trennung. Wie wirden Sie vorgehen, wenn die Mischung als weitere Komponente eine basische
Substanz (z.B. ein Amin) enthalten wirde?

Recycling und Entsorgung:

Das abdestillierte Lésungsmittel wird in den Sammelbehélter fir Recycling-Ethylacetat gegeben. Das
Trockenmittel wird in den Sonderabfallbehdlter fir Feststoffe gegeben. Die Mutterlauge (= Filtrat
beim Absaugen) wird in den Sammelbehalter fir wassrigen, hal ogenhaltigen organischen Sonderabfall
B1 gegeben. Die erhaltenen Feststoffe werden in den Versuchen 8 und 9 weiter verwendet.

Tabelle 7: Substanzen zur Extraktion.

Verbindung Schmp., Sdp. Gefahrensymbol | H- und P-Sétze
4-Methylbenzoesiure | Schmp. @ H302-H319
180-183 °C P305+P351+P338
Achtung
rac-Borneol Schmp. @ H228
205-208 °C
Achtung
Essigsiureethylester | Sdp. 77 °C @@ H225-H319-H336-EUH066
Gefahr P210-P240-P305+P351+P338
Natronlauge (2 M) H314-H290
Gefahr P280-P301+P330+P331-
P305+P351+P338
Salzsaure (konz.) H314-H335-H290
Gefahr P280-P301+P330+P331-
P305+P351+P338

Sicherheitshinweise:

Das Ausschiitteln erfolgt im Abzug. Beim Beluften des Scheidetrichters den Auslauf immer gegen die
Prallwand des Abzugs richten. Der verwendete Glaskolben zum Abrotieren darf keine Spriinge oder
Schlége aufweisen: Gefahr der Implosion beim Arbeiten unter Vakuum!

Essigsdureethylester ist leicht entzindlich, reizt die Augen und kann beim Verschlucken
Lungenschéden verursachen, seine Dampfe konnen Schl&frigkeit und Benommenheit verursachen. 4-
M ethylbenzoeséure ist gesundheitsschédlich beim Verschlucken und reizt die Augen. Die verwendete
2 M Natronlauge und die Sal zsdure sind &tzend.

Mogliche Zundquellen entfernen, keine offenen Flammen beim Umgang mit Essigsaure-
ethylester! Schutzbrille tragen, alle Gefél3e sofort wieder verschlief3en, Substanzen nicht in
offenen Gefélden erhitzen. Hautkontakt vermeiden, gegebenenfalls Einmal-Schutzhandschuhe
verwenden.

Bel Berhrung mit den Augen sofort mit der Augendusche spiilen (mindestens 15 Minuten). Assistent
verstandigen und Arzt konsultieren. Beim Verschlucken von Substanzen ebenfalls Assistent
verstandigen und sofort Arzt hinzuziehen. und die V orschrift mit diesen Hinweisen vorzeigen.



Versuch 8: Umkristallisation im Halbmikromalfistab

Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 6

Apparatur: 25 ml NS14 Rundkolben, NS 14 Ruckflusskiihler, Magne-
trohrstab und Magnetrihrer mit Hebebiihne.

Aufbau: Der Rundkolben mit Magnetriihrstab wird in einer Hohe befestigt,
so dass bel heruntergefahrener Hebebihne der Magnetrihrer mit Heizbad
gerade daruntergeschoben werden kann. Anschlief3end wird mit Hilfe eines
Pulvertrichters die abgewogene rohe 4-Methylbenzoesdure aus Versuch 7
eingefillt. Der Ruckflufkiihler wird aufgesetzt und bel entferntem Heizbad
die Wasserschlduche angeschlossen, gesichert und auf Dichtigkeit Gberpriift.
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Durchfiihrung: Uber einen Trichter wird etwa zwei Drittel der voraus-
sichtlich bendtigten Menge an Ethanol zugegeben (bendtigte Menge: ca 3
ml/g Rohprodukt). Das Heizbad wird unter die Apparatur geschoben und der
Kolben bis knapp unter den Fussigkeitsspiegel eingetaucht. Das Heizbad
wird bis etwa 20 °C Uber den Siedepunkt des Loésungsmittels erhitzt (Das
Lésungsmittel muss am Ruckflusskihler kondensieren und zurlcktropfen).
Hat sich auch nach 5-10 Minuten unter Rickfluss noch keine klare Lésung
gebildet wird weiteres Losungsmittel in kleinen Portionen zugegeben.
Dazwischen muss stets einige Minuten zum Ruckfluss erhitzt werden. Wenn
sich eine klare Losung gebildet hat notiert man die Menge an benttigtem
Losungsmittel. Das Heizbad wird abgeschaltet und entfernt. Die heil2e
L 6sung lasst man ohne Rihren langsam auf Raumtemperatur abkiihlen, dabel
scheiden sich Kristalle ab. Die Krigtallisation wird durch etwa halbstiindiges
Kuhlen im Eisbad vervollstandigt.

Hinweis. Falls sich auch nach Zugabe von 4 ml Ethanol/g Rohprodukt keine
klare Losung gebildet hat, enthdlt das Rohprodukt wahrscheinlich NaCl
(woher?). In diesem Fall muss hei3 filtriert werden. Bei nur leichter Tribung

i hilft meist auch die Zugabe von 0.51 ml Wasser.

B

Der erhatene Kristallbrel wird auf einem Hirschtrichter aus Porzellan mit
eingelegtem Rundfilter (vorher mit etwas Losungsmittel anfeuchten!) mit
Hilfe einer Absaugflasche am Vakuum abgesaugt, nochmals mit wenig
eiskaltem Ldésungsmittel gewaschen und trocken gesaugt. Die Mutterlauge
wird zunéchst aufbewahrt (Beschriftet und Verschlossen!) und erst nach der
Bestimmung der Ausbeute verworfen! Die erhaltenen Kristalle werden
maoglichst quantitativ in eine tarierte Porzellanschale Uberfihrt und grindlich
im Vakuum-Exsikkator bis zur Gewichtskonstanz getrocknet.

Zum Schluss werden Ausbeute und Schmelzpunkt der umkristallisierten 4-
M ethylbenzoeséure bestimmt.

Protokoallfiihrung: Die verwendeten Geréte (Art und Gréf3e), die eingesetzten Mengen (Substanz in g,
bendtigtes Losungsmittel in ml), erhaltenen Mengen, Farbe und Aussehen sowie der Schmelzpunkt
des umkristalisierten Produkts sind anzugeben.

Entscheiden Sie anhand der Massenbilanz, ob eine weitere Aufarbeitung der Mutterlauge nétig ware.
Wie wirden Sie diese Aufarbeitung durchfiihren?
Vergleichen Sie den Schmelzpunkt der Substanz vor und nach der Umkristallisation. Folgerung?



Recycling und Entsorgung:

Die Mutterlauge (= Filtrat beim Absaugen) wird in den Sammelbehélter fir halogenfreien, organi-
schen Sonderabfall A2 gegeben (Falls bei der Umkristallisation Wasser zugegeben wurde:
halogenhaltiger, wéssriger organischer Sonderabfall B2). Die erhaltene reine 4-Methylbenzoesiure
wird in den aufstehenden Sammelbehalter gegeben.

Sicher heitshinweise:

Ethanol ist leicht entziindlich. 4-Methylbenzoesdure ist gesundheitsschadlich beim Verschlucken und
reizt die Augen.

Mogliche Zindquellen entfernen, keine offenen Flammen beim Umgang mit Ethanol! Schutzbrille
tragen, ale Gefdlle sofort wieder verschlief3en, Substanzen nicht in offenen Gefédl3en erhitzen.
Hautkontakt vermeiden, gegebenenfalls Einmal -Schutzhandschuhe verwenden.

Bel Berhrung mit den Augen sofort mit der Augendusche spiilen (mindestens 15 Minuten). Assistent
verstdndigen und Arzt konsultieren. Beim Verschlucken von Substanzen ebenfalls Assistent
verstandigen und sofort Arzt hinzuziehen. und die Vorschrift mit diesen Hinweisen vorzeigen.



Versuch 9: Sublimation

Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 7

: Apparatur: Einfache Sublimationsapparatur, Heizbad mit Hebebiihne.

Aufbau: In das tarierte Sublimationsgefald wird das aus Versuch 7 erhaltene rohe
Borneol eingewogen und mit etwas Glaswolle abgedeckt. Das Sublimationsgefal’
wird in einer Hohe befestigt, so dass bel heruntergefahrener Hebebihne der
Magnetrihrer mit Heizbad gerade darunter geschoben werden kann. Der
Kuhifinger wird eingesetzt. Achten Sie darauf, dass der Kuhlfinger moglichst weit
in das das Sublimationsgefald ragt, die Glaswolle aber nicht bertihrt! Bei entferntem
Heizbad werden die Wasserschlduche angeschlossen, gesichert und auf Dichtigkeit
Uberprift.

e— b

Anschlie3end wird die Destillationsapparatur mit einem Vakuumschlauch an die Vakuumleitung
angeschlossen (Sicherheitswaschflasche mit Belliftungshahn dazwischenschalten, Vakuummessgerét
mit Hilfe eines T-Stiickes im Seitenschluss).

Durchfiihrung: Das Sublimationsgefa wird soweit wie mdglich in das kalte Heizbad getaucht. Der
Absperrhahn zur Vakuumleitung wird langsam gedffnet. Erst wenn sich ein Enddruck < 25 hPa
eingtellt hat, wird das Heizbad langsam erhitzt bis die Substanz zu sublimieren beginnt. Die
Olbadtemperatur darf auf keinen Fall den Schmelzpunkt der zu sublimierenden Substanz erreichen!

Im Verlauf der Sublimation scheidet sich die zu sublimierende Substanz kristallin am Kuhlfinger ab.
Die Sublimation ist beendet, wenn sich im Sublimationsgefal3 nur noch Verunreinigungen befinden.
Das Heizbad wird entfernt und die Sublimationsapparatur nach dem Abkihlen vom Vakuum getrennt
und vorsichtig belliftet. Der Sublimationsfinger wird vorsichtig herausgezogen und die abgeschiedene
Substanz mit Hilfe eines Spatels sorgfdltig in eine tarierte Porzellanschale abgeschabt. Von der
gereinigten Substanz werden Ausbeute und Schmelzpunkt bestimmt. Das Sublimationsgefal? wird
zusammen mit dem verbliebenen Riickstand zuriick gewogen und eine Massenbilanz der Sublimation
erstellt.

Ist der Endpunkt der Sublimation nur schwer zu erkennen wird die Sublimation nach einiger Zeit
unterbrochen, die bis dahin abgeschiedene Substanz isoliert und weiter sublimiert. Die Sublimation ist
beendet, wenn sich keine weitere Substanz mehr abscheidet.

Protokollfiihrung: Die verwendeten Geréte (Art und Gréf3e), die eingesetzten Mengen (Substanz in g,
bendtigtes Losungsmittel in ml), erhaltenen Mengen, Farbe und Aussehen sowie der Schmelzpunkt
des sublimierten Produkts sind anzugeben.

Vergleichen Sie den Schmelzpunkt und Aussehen der Substanz vor und nach der Sublimation!

Recycling und Entsorgung:

Das erhaltene reine Borneol wird in den aufstehenden Sammelbehélter gegeben. Der Sublimations-
rickstand wird mit etwas Aceton in den Sammelbehdlter fir halogenfreien organischen Sonderabfall

A2 gesplilt.

Sicher heitshinweise:

Vor Beginn des Versuchs muss die Apparatur vom Assistent abgenommen werden. Die verwendeten
Glasgeréte dirfen keine Spriinge oder Schlédge aufweisen: Gefahr der Implosion beim Arbeiten unter
Vakuum!



Versuch 10: Wasser dampfdestillation:
| solierung des etherischen Ols aus K immel

Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 4.4

@)
Kimmel —_—

Carvon Limonen
Ci10H1,0 CioH1s
(150.2) (136.2)

Wasserdampf
—

Apparatur: Wasserdampfgenerator, 500 ml Scheidetrichter, NS29-

é i % Destillationsapparatur mit Dampfeinleitungsrohr
1

Aufbau: In einem 500 ml NS29-3-Halskolben werden 50.0 ¢
gemahlener Kimmel in 150 ml Wasser suspendiert. Auf die rechte
Schlifféffnung wird eine NS29-Destillationsbriicke mit absteigendem
Kuhler und 250 ml Vorlagekolben aufgesetzt (ohne Thermometer und
Rihrstab!). Die linke Schlifféffnung wird verschlossen, durch die
mittlere Schlifféffnung wird das Dampfeinleitungsrohr durch einen
Gummistopfen oder Quickfit gefuhrt.
Der Destillationskolben wird so befestigt, dass eine elektrische Heizplatte mit Wasserbad
darunter geschoben werden kann. Die Wasserschlauche werden angeschlossen, gesichert und
auf Dichtigkeit Uberprift. Der Vorlagekolben wird mit einer Eis/Wassermischung gut gekuhlt.
Zwischen Dampferzeuger und Einleitungsrohr wird ein Scheidetrichter geschaltet, unter den
Auslasshahn wird ein 1 | Erlenmeyerkolben gestellt.

Durchfihrung: Der Auslasshahn des Scheidetrichters wird gedffnet und das Wasserbad zum
erhitzt. Erst wenn das Wasserbad siedet wird der Dampferzeuger eingeschaltet. Wenn sich ein
ausreichen starker Dampfstrom entwickelt hat, wird der Auslasshahn am Scheidetrichter
geschlossen, der Dampf stromt jetzt durch den Destillationskol ben.

Es wird solange destilliert, bis kein Ol mehr tibergeht. (Das tibergehende Destillat muss klar
werden, es werden 100 - 150 ml Destillat gesammelt).

Der Ablasshahn am Scheidetrichter wird wieder getffnet (Achtung: Verbrihungsgefahr!),
danach das Heizbad und der Wasserdampferzeuger abgeschaltet.

Nach dem Abkthlen werden ca. 5 g Natriumchlorid (Kochsaz, zur
; besseren Phasentrennung) in das Ubergegangene Destillat gegeben und
gelost, danach wird das Destillat in einen 250 ml Scheidetrichter
. Uberflhrt. Der Vorlagekolben wird mit 20 ml Cyclohexan ausgesplilt,
das Cyclohexan wird ebenfalls in den Scheidetrichter gegeben. Es wird
kraftig geschuttelt. Nach der Phasentrennung wird die wassrige Phase
(untere Phase) in einen 250 ml Erlenmeyerkolben abgel assen.
Die organische Phase wird in einem 100 ml Erlenmeyerkolben
abgelassen, mit einem Uhrglas abgedeckt und beiseite gestellt.




Die wassrige Phase wird wieder in den Scheidetrichter gegeben, der
\W/ Erlenmeyerkolben mit 20 ml Cyclohexan nachgespilt und das
- Cyclohexan ebenfals in den Scheidetrichter Gberfihrt. Nun wird
% \ nochmals ausgeschttelt, nach der erfolgten Trennung der Phasen wird
die Wasserphase wieder abgelassen, die organische Phase wird zur 1.

Fraktion im 100 ml Erlenmeyerkolben gegeben.
Zur organischen Phase gibt man etwas Natriumsulfat, deckt den

= Erlenmeyerkolben wieder mit einem Uhrglas ab und lasst ihn unter
= gelegentlichem Umschwenken 2 h stehen. Die so getrocknete
= organische Phase wird vom Natriumsulfat Uber einen Hirschtrichter

}\424 abgesaugt (Das Natriumsulfat mit ca 10 ml Cyclohexan
O @‘ nachwaschen!), in einen tarierten 100 ml NS 29-Rundkolben tberfiinrt
und das Losungsmittel am Rotationsverdampfer abdestilliert.
1 Der verbleibende Rickstand ist das Kimmelél. Bestimmen Sie die
Ausbeutein g!

Protokollfuhrung: Die verwendeten Geréte (Art und Grof3e), die eingesetzten Mengen (in g,
benétigtes Losungsmittel in ml), erhaltene Menge (in g), Farbe und Aussehen sind anzugeben.

Recycling und Entsorgung:

Der Destillationsriickstand (Kimmel in Wasser) kann in das Abwasser gegeben werden. Die
wassrige Phase der Extraktion enthdt Cyclohexan und Natriumchlorid, sie wird deshab in
den Sammelbehdlter fur wassrigen, halogenhaltigen organischen Sonderabfall B1 gegeben.
Das abdestillierte Cyclohexan wird in den Sammelbehdlter fur Recycling-Cyclohexan
gegeben.

Sicherheitshinweise;

Cyclohexan ist leichtentzindlich und reizt die Haut. Limonen ist entziindlich, reizt die Haut
und kann durch Hautkontakt sensibilisierend wirken.

Carvon ist gesundheitsschadlich beim Verschlucken. Cyclohexan kann beim Verschlucken
Lungensch&den verursachen, die Dampfe konnen Schl&frigkeit und Benommenheit
verursachen.

Cyclohexan und Limonen sind sehr giftig fir Wasserorganismen, sie kdnnen in Gewassern
langerfristig schédliche Wirkungen haben.

Mogliche Zindguellen entfernen, keine offenen Flammen beim Umgang mit Cyclohexan!
Zum Ausschitteln unbedingt im Abzug arbeiten. Schutzbrille tragen, alle Gefél3e sofort
wieder verschlief3en, Substanzen nicht in offenen Gefélien erhitzen. Hautkontakt vermeiden,
gegebenenfalls Einmal-Schutzhandschuhe verwenden. Cyclohexan und Limonen darf auf
keinen Fall in das Abwasser gelangen.

Bel Berihrung mit den Augen sofort mit der Augendusche spulen (mindestens 15 Minuten).
Assistent verstandigen und Arzt konsultieren. Beim Verschlucken von Substanzen ebenfalls
Assistent verstandigen und sofort Arzt hinzuziehen. und die Vorschrift mit diesen Hinweisen
vorzeigen.



Versuch 11: Kontinuierliche Extraktion (Soxleth):
I solierung Trimyristin aus Muskatnuss

Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 8

W
H2C|:—O 0
Muskatnuss ——» HC—O)WNM

O

NS NN NN

2
C45H8606
(723.2)

Apparatur : Soxleth-Extraktor, Rundkolben, Riuckflusskihler

= Aufbau: In einem 250 ml NS29-Rundkolben mit Magnetrihrstab

T werden 250 ml Diethylether vorgelegt. Ein Soxlethaufsatz wird
aufgesetzt und in die Extraktionshilse 25 g fein gemahlene Muskatnuss
gefullt und mit Glaswolle abgedeckt. Zuletzt wird ein NS29-
Rickflusskiihler Uber ein Reduzierstick aufgesetzt und die
Wasserkiihlung angeschlossen und Uberprift.

Durchfihrung: Der Rundkolben wird mit einem Hezmante

("Heizpilz*) erhitzt und 8 Stunden extrahiert (evtl. am Abend
% ausschalten und am néchsten Tag weiter extrahieren!). Es ist unbedingt
f %» darauf zu achten, dass stets eine ausreichende Menge an Ldsungsmittel

im Kolben verbleibt und die Kuhlleistung des Ruckflusskiihlers
ausreichend ist. Der Heizmantel sollte einen Luftspalt zum Kolben
haben und nur auf Stufe 1-2 betrieben werden.
Nach Beendigung der Extraktion wird das Extrakt Uber etwas
Natriumsulfat getrocknet, Uber einen Bichnertrichter vom Trocken-
mittel abfiltriert. Das Filtrat wird in einen 250 ml NS-29-Rundkol ben
Uberfihrt und der Ether am Rotationsverdampfer bei Normaldruck
abdestilliert. Zuletzt wird der Vorlagekolben mit dem Ether geleert (der
abdestillierte Ether wird in den Sammelbehdter fir Recycling-
Diethylether gegeben) und noch einige Minuten Vakuum angel egt.
Der breiartige Ruckstand wird mit 25 ml kaltem Ethanol versetzt, mit
einem Spatel oder Glasstab gut durchgearbeitet und zur Kristallisation
1-2 Stunden in ein Eisbad oder Uber Nacht in den Kuhlschrank gestellt.
Anschlief3end wird Gber einen Blchnertrichter abgesaugt, 2-3-mal mit
je 10 ml eiskaltem Ethanol nachgewaschen und im Vakuum-Exsikkator
getrocknet.
Essind etwa5 g reines Trimyristin, Schmp. 54-55 °C zu erwarten.

Protokollfuhrung: Die verwendeten Geréte (Art und Grof3e), die eingesetzten Mengen (in g,
benétigtes Losungsmittel in ml), Dauer der Extraktion, erhaltene Menge (in g), Schmelzpunkt,
Farbe und Aussehen sind anzugeben.




Recycling und Entsorgung:

Der Filterhllse mit dem Extraktionsriickstand lasst man Uber Nacht im Abzug ausdampfen,
danach kann sie in den normalen Abfall gegeben werden. Das abfiltrierte Trockenmittel wird
in den Sammelbehdlter fur Feststoffe gegeben. Der am Rotationsverdampfer abdestillierte
Ether wird in den Sammelbehdlter fir Recycling-Diethylether gegeben. Die ethanolischen
Filtrate werden in den Sammelbehdlter fir halogenfreien organischen Sonderabfall A2
gegeben.

Sicherheitshinweise;

Diethylether ist hochentzindlich. Nur im Abzug handhaben! Ethanol ist leichtentziindlich.
Das Extrakt, Rohprodukt und die Mutterlauge enthalten auch Myristicin: Myristicin ist ein
toxischer Inhaltsstoff der Muskatnuss mit narkotischer Wirkung und wird deshab nicht
isoliert.

M ogliche Zindguellen entfernen, keine offenen Flammen beim Umgang mit Diethylether und
Ethanol! Schutzbrille tragen, alle Gefdlle sofort wieder verschlief3en, Substanzen nicht in
offenen Gefélden erhitzen. Hautkontakt vermeiden, gegebenenfalls Einmal-Schutzhandschuhe
verwenden.

Bel BerUhrung mit den Augen sofort mit der Augendusche spiilen (mindestens 15 Minuten).
Assistent verstandigen und Arzt konsultieren. Beim Verschlucken von Substanzen ebenfalls
Assistent verstandigen und sofort Arzt hinzuziehen. und die Vorschrift mit diesen Hinweisen
vorzeigen.



Versuch 19: Saulenchromatographische Trennung eines
Far bstoffgemisches

Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 9.3

Eine Mischung von 100 mg Tetraphenylcyclopentadienon und 100 mg 2,4-Dinitrophenol, gelést in 2
ml Ethylacetat soll chromatographisch getrennt werden.

Verwendete Chemikalien

2,4-Dinitrophenoal R 23/24/25-33-50/53, S 28-37-45-61. Schmp. 114 °C
Tetraphenyl cyclopentadienon R -, S-. Schmp. 219-221 °C
Cyclohexan R 11-38-50/53-65-67, S 9-16-33-60-61-62
Sdp. 81 °C
Ethylacetat (Essigsaureethylester) R 11-36-66-67, S 16-26-33. Sdp. 77 °C

Vorbereitung: Die Chromatographiesdule mit Hahn (@ 2cm, Lange 30 cm) wird mit einer NS 14-
Klammer senkrecht mit dem Hahn nach unten so an einer Stativstange befestigt, dass man noch
beguem einen 250 ml Erlenmeyerkol ben darunter stellen kann. In die Verjingung der Sdule zum Hahn
wird ein kleiner Wattebausch eingebracht, der das Auslaufen der Saulenfiillung verhindern soll. Dazu
wird der Wattebausch oben mit einem Glasstab in die Saule gestopft und durch kurzes Anlegen eines
Wasserstrahlvakuums (iber den gedffneten Hahn und verschliefen der oberen Offnung mit dem
Handballen, der dann mehrmals ruckartig entfernt wird, nach unten gebracht. Danach wird der
Audaufhahn geschlossen und die Sdule zu etwa 1/3 mit der aufstehenden Laufmittelmischung
(Cyclohexan/Ethylacetat 1:1) geftllt und ein leerer 250 ml Erlenmeyerkolben untergestellt. ES muss
darauf geachtet werden, dass sich keine Luftblase im Wattebausch oder am Audlauf festsetzt.

In eéinem 250 ml Becherglas wird nun aus 30 g Kieselgel (=75 ml, mit dem Messzylinder abmessen!)
und 70 ml der Laufmittelmischung (Cyclohexan/Ethylacetat 1:1) durch Rihren mit dem Glasstab eine
Suspension hergestdl|t.

Dieser diinne Brei wird nun langsam durch einen Trichter (mit breitem Audlauf) in die zu 1/3 gefllte
Saule eingegossen, dabei wird der Auslaufhahn soweit gedffnet, dass das Laufmittel in dem Mal3
auslauft, wie die Suspension oben zufliefdt. Dabel darf die Saule nie trocken laufen! Das ausgeflossene
Laufmittel kann zum Ausspilen des Becherglases verwendet werden.

Um Risse und Luftblasen in der Saule zu verhindern, wird wahrend des Absetzens der Saulenfillung
gleichmaliig von allen Seiten an die Saule gekl opft.

Zum Schluss wird die Saulenflllung vorsichtig mit einer etwa 0.5-1 cm dicken Seesandschicht
abgedeckt.

Durchfihrung: Zur eigentlichen Chromatographie wird das Laufmittel in der Séule langsam soweit
abgelassen, dass die Oberkante des Flissigkeitsspiegels bindig mit der Oberkante der Seesandschicht
ist. Danach werden 2 ml des aufstehenden Farbstoffgemisches mit der Messpipette entnommen, in ein
Préparateglaschen gegeben und von dort mit einer Tropfpipette vorsichtig rundum entlang der
Innenwand der Saule auf die Seesandschicht aufgetragen Das Prdparateglas und die Tropfpipette
werden zum Schluss mit etwas Laufmittel nachgesplilt.

Nun wird der Saulenhahn vorsichtig gedffnet und das Laufmittel tropfenweise abgelassen bis der
FlUssigkeitsspiegel gerade wieder die Seesandoberkante erreicht hat. Dann wird mit etwa 2
Pipettenfillungen nachgesplilt, wieder abgelassen und nochmals nachgesplilt, bis die Substanz vdllig
auf die Saule aufgezogen ist.

Zur Entwicklung des Chromatogramms werden nun etwa 75 ml Laufmittel (Cyclohexan/ Ethylacetat
1:1) portionsweise hachgefillt und ein konstanter Audauf von etwa 2 - 3 ml/ Minute eingestellt. Dabel
darf die Saule nie trocken laufen!

Die auf der Saule zuerst laufende weinrote Bande enthdlt das Tetraphenylcyclopentadienon. Das
zunéchst farblose Eluat wird in einem Erlenmeyerkolben aufgefangen und verworfen. Sobald die




weinrote Zone in die Nahe des Audaufs kommt, wird auf ein neues Auffanggeféal3 gewechselt und
diese Fraktion aufgefangen.

Das 2,4-Dinitrophenol wird gleichzeitig as gelbe Bande entwickelt: Sobald eine Farbanderung am
Audlauf beabachtet werden kann (nach etwa 50 ml weinroter Fraktion), wechselt man auf ein neues
Auffanggefand und eluiert das Dinitrophenol mit ca. 200 ml reinem Ethylacetat. Bei Unsicherheit beim
Fraktionswechsel kann auch ein "Zwischenlauf" genommen werden. Nach dem Verbrauch der 200 ml
Ethylacetat wird die Entwicklung der Chromatographie abgebrochen.

Die beiden erhatenen Fraktionen werden in je einen tarierten NS 29-Rundkolben geeigneter Grofie
(100 oder 250 ml) gefillt und jeweils das Lésungsmittel am Rotationsverdampfer abdestilliert. Zur
Entfernung von Losungsmittelresten wird der Dedtillationskolben am Arbeitsplatz direkt an die
Vakuumleitung angeschlossen und der Detillationsriickstand etwa 1 h im Vakuum getrocknet.
Anschlief3end werden die Kolben zurlick gewogen und Masse der erhaltenen Produkte berechnet.

Protokollfiihrung: Die verwendeten Gerdte und Mengen (Substanz, Kieselgel, Laufmittel),
erhaltenen Mengen, Farbe und Aussehen sowie der Schmelzpunkt des getrennten Produkts sind
anzugeben. Beschreiben Sie den Verlauf der Trennung.

Recycling und Entsorgung:

Die abdedtillierten und Ubrig gebliebenen Lo&sungsmittel (Etylacetat und die Mischung Cyclo-
hexan/Ethylacetat) werden in den aufgesteliten Recycling-Sammelbehdlter "L dsungsmittel
Chromatographi€" gegeben.

Die Chromatographieséaule 18sst man trocken laufen und stellt sie mit gedffneten Hahn nach oben
senkrecht in den Abzug, darunter wird eine Kristallisierschale gestellt. Das belegte Kieselgel rieselt
beim Trocknen in die Kristalliserschale und kann danach in den aufgestellten Sammelbehdter fur
"Kieselgelabfall aus der Chromatographie" gegeben werden. Das Tetraphenylcyclopentadienon und
Dinitrophenol wird mit etwas Aceton in den Sammelbehdlter fir halogenfreien organischen
Sondermill A2 gesplilt.

Sicherheitshinweise:

Vor Beginn des Versuchs muss darauf geachtet werden, dass alle offenen Flammen (Bunsenbrenner)
abgeschaltet werden! Die Rundkolben zum Abdestillieren am Rotationsverdampfer dirfen keine
Spriinge oder Schlage aufweisen: Gefahr der Implosion beim Arbeiten unter Vakuum!

Cyclohexan und Ethylacetat ist leichtentzindlich, sie kdnnen die Atmungsorgane reizen. 2,4-
Dinitrophenol ist giftig beim Einatmen, Verschlucken und Bertihrung mit der Haut. Es besteht die
Gefahr kumulativer Wirkungen. Cyclohexan und Ethylacetat konnen beim Verschlucken
Lungenschaden verursachen, die Dampfe konnen Schi&frigkeit und Benommenheit verursachen.
Wiederholter Hautkontakt mit Ethylacetat kann zu spréder und rissiger Haut fUhren. Cyclohexan ist
sehr giftig fir Wasserorganismen und kann in Gewassern langerfristig schadliche Wirkungen haben.
Beim Arbeiten mit 2,4-Dinitrophenol Einmal-Schutzhandschuhe tragen. Hautkontakt mit Ethylacetat
ebenfalls vermeiden. Alle Vorratsflaschen sofort nach Gebrauch wieder verschlief3en. Die Substanzen
und LAsungsmittel dirfen auf keinen Fall in das Abwasser gelangen.

Bei Berlihrung von Substanzen mit den Augen sofort mit viel Wasser ausspilen (Augendusche). Wenn
2,4-Dinitrophenol auf die Haut gelangt sofort mit viel Wasser abwaschen. Beim Verschlucken von
Substanzen kein Erbrechen auslosen. Bei Unfall sofort Arzt hinzuziehen und diese Vorschrift
vorzeigen.



Versuch 20: Praparat: Acetylierung von Salicylsdure zu Acetylsalicylsaure
(Standard-Reaktionsapparatur mit mechanischem Ruihrer)

Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 2.2.6 und 2.3

O

COOH 1/ COOH
C
—
OH H,C % . O\c _CH,
HSC\C/ (I)I
\
o
C7HeOs C4HeO3 CoHgO4
(138.2 g/mal) (MG 102.1 g/mal) (MG 180.2 g/mal)

Eigenschaften und Kennzeichnung der Edukte, Reagenzien und Produkte

Salicylsdure; Schmp. 157-160 °C; Sdp. 211 °C/27 hPa.

Acetylsalicylsaure: Schmp. 136 °C.

Eisessig: Schmp. 17 °C; Sdp. 118 °C; Dampfdruck (20 °C) 16 hPa
(= Essigsdure 99-100 %)

Essigsaureanhydrid: Schmp. -73 °C; Sdp. 140 °C; Dampfdruck (20 °C) 4 hPa; d=1.08 g/ml.
Ethanol Sdp. 78 °C; Dampfdruck (20 °C) 59 hPa.

Durchfiihrung der Reaktion

Betriebsanweisung beachten!

In einer trockenen Reaktionsapparatur aus 250 mi-Dreihalskolben mit KPG-
Rihrer, Anschitzaufsatz, und Rickflusskiihler werden mit einem Messzylinder
und Trichter (185 mmol) 17.5 ml Essigsdureanhydrid und 15 ml Eisessig einge-
fallt.

Unter Rihren wird nun bei Raumtemperatur 20.8 g (150 mol) Salicylsaure mit
einem Hornl6ffel portionsweise Uber einen aufgesetzten Pulvertrichter einge-
tragen.

Der Pulvertrichter wird entfernt, die Schlifféffnung mit einem Schliffstopfen
verschlossen und 2 h unter Rilhren im siedenden Wasserbad erhitzt; nach dieser
> Zeit ist die Acetylierungsreaktion beendet.

Man lasst die Apparatur abkihlen und ersetzt anschlief3end den Rickflusskihler
durch einen Tropftrichter mit Druckausgleich. Danach werden 75 ml dest. Wasser
innerhalb von etwa 10 Minuten zugetropft.

Der Reaktionskolben wird nun im Eisbad gekihlt und etwa 30 Minuten wei-
tergertihrt. Nach dieser Zeit hat sich die rohe Acetylsalicylsdure als farbloser
Niederschlag abgeschieden.
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Isolierung und Reiniqung

Der Niederschlag wird auf einem Blchnertrichter abgesaugt und auf dem
Trichter zweimal mit je 50 ml kaltem dest. Wasser nachgewaschen; das Filtrat
wird verworfen (— E;). Der Rickstand wird mit einem breiten Spatel oder mit
dem flachen Kopf eines Glasstopsels fest auf die Filterplatte gepresst und durch
langeres Durchsaugen von Luft weitgehend getrocknet. Danach wird das
Rohprodukt in eine tarierte Porzellanschale Uberfiihrt und nach dem Trocknen
im Exsikkator die Rohausbeute (in g und %) sowie der Schmelzpunkt bestimmt.

ot

Zur Umkristallisation wird die rohe Acetylsalicylsdure in einem 500 ml-NS-29-
Rundkolben mit aufgesetztem NS-29-Rickflusskuhler unter Erhitzen in wenig
Ethanol (fir 10 g Rohprodukt etwa 20 ml Ethanol) gelést, danach wird
vorsichtig Uber den Ruckflusskiihler heifldes dest. Wasser zugegeben (fur 10 g
Rohprodukt etwa 40 ml Wasser). Nun wird das Heizbad entfernt und langsam
abgekihlt, zur Vervollsténdigung der Kristallisation wird zum Schluss noch mit
einem Eisbad gekihlt (etwa 15 Minuten).

Das Kristallisat wird wieder Uber einen Blchnertrichter abgesaugt, mit etwa 50
ml kalter Mischung Ethanol/Wasser (1:2) nachgewaschen und scharf abgepresst
(— E,). Nach dem Trocknen werden Ausbeute und Schmel zpunkt bestimmt.

ﬂ@u\i\\\\\\——<\

Reinprodukt: Aush. 19.7 g, 0.11 mol (73%), farblose Nadeln, Schmp. 136 °C.
Recycling und Entsorgung

E;: Die Waschwasser enthalten im wesentlichen verdinnte Essigsaure und kénnen mit Wasser in
den Abfluss gesptilt werden.

E,: Die Mutterlauge der Umkristallisation (wassrige ethanolische Lésung) sowie Ubriggebliebener
wassriger Ethanol wird in den Sammelbehdlter fir wéssrigen, organischen Sonderabfall B1
gegeben.

Das erhaltene Reinprodukt wird zusammen mit dem Protokoll dem Assistenten Ubergeben.

Protokollfihrung: Zeichnen Sie den Formelkopf mit Summenformeln und Molmassen. Beschreiben
Sie kurz den Apparaturaufbau (mit Kolbengrofien) und alle verwendeten Chemikalien mit genauen
Mengenangaben. Beschreiben Sie die Durchfiihrung des Versuchs. Geben Sie dabei alle Arbeitschritte
mit Zeit- und Temperaturangaben sowie alen Beobachtungen an. Protokollieren Sie die erhaltene
Menge an Rohprodukt zusammen mit dem Schmelzpunkt. Geben Sie auch die Art und Weise der
Trocknung (Trockenmittel, Zeitangabe) an.

Protokollieren Sie die Reinigung des Rohprodukts. Menge an eingesetzter Substanz, bendtigtes
L 6sungsmittel, Isolierung und Trocknung des Krigtallisats. Erstellen Sie eine Massenbilanz.

Geben Sie abschlieffend die Ausbeute an Reinprodukt in g, mol und % der Theorie sowie die
physikalischen Daten des Produkts (Schmp., Aussehen) an. Vergleichen Sie die Daten mit den
Literaturangaben (= V orschrift)




Hinweise:

Bel diesem Praparat wird mit einem "KPG-RUhrer" (kerngezogenes Prazisions-Glasgerét) gearbeitet
(siehe Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 2.2.6) Gegeniuiber einem Magnetrihrer
besitzt der KPG-Riuhrer eine deutlich hohere Durchzugskraft. Daraus ergeben sich folgende
Einsatzgebiete:

e [ntensive Durchmischung bei Mehrphasensystemen
® Durchmischung von schwer rithrbaren Mischungen (unl6diche Feststoffe in Suspension)
e Bei der Notwendigkeit eines intensiven Warmeaustausches (z.B. exotherme Reaktionen)

e Durchmischen grof3er Reaktionsvolumina.

Ein KPG-RUhrer besteht aus einem Glasrohr, das im Mittelteil einen etwa 10-20 cm langen
genormten Prazisions-Zylinderschliff besitzt und drehbar in einer dazu exakt passend geschliffenen
Hulse (Schaft) sitzt. Die Ruhrhilse besitzt im allgemeinen einen NS 29-Kern-Schliff und kann somit
einfach auf den zentralen Schliff eines K olbens aufgesetzt werden.

KPG-RUhrer kénnen mit verschiedenen Rihrbléttern ausgestattet sein, in der Regel werden heute
auswechselbare Teflon- oder Porzellanriihrbl &tter eingesetzt.

Der Antrieb erfolgt durch einen Motor, dessen Antriebswelle Uber eine flexible Kupplung (im
einfachsten Fall ein Stiick dickwandiger Gummischlauch) mit dem oberen Ende der KPG-RUhrwelle
verbunden wird. Der Gummischlauch wird durch Schlauchschellen gegen ,, Durchrutschen” gesichert.

Rihrer und Rihrmotor missen unbedingt in Achse liegen, um das ,, Ausschlagen® des Rihrers und der
Hulse zu vermeiden. Durch Vibrationen kann sich die Ruhrhilse wahrend des Versuchs lockern und
muss deshalb fest geklammert werden.

Sehr wichtig ist auch die richtige Schmierung des Kernschliffes: Am besten eignen sich dazu spezielle
Fette (z.B. , Stirr-Ol*). Auf keinen Fall geeignet ist ,normales’ Schlifffett, Exsikkatorfett oder
Glycerin!

Lassen Sie lhre Apparatur vor der Inbetriebnahme von Ihrem Assistenten Uberprifen!

Der Anschitzaufsatz in der oben genannten Reaktionsapparatur kann auch entfallen wenn der
Rickflusskihler und Tropftrichter auf den seitlichen Schliff aufgesetzt und geklammert werden
kdnnen, ohne dass der RUhrmotor stort.



	Versuche_Block.pdf
	Block
	Versuch_2
	Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 4.2.7

	Versuch_3
	Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 4.2

	Versuch_6
	Versuch_7
	Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 8

	Versuch_8
	Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 6

	Versuch_9
	Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 7

	Versuch_10
	Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 4.4

	Versuch_11
	Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 8

	Versuch_19
	Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 9.3

	Versuch_20
	Arbeitsmethoden in der Organischen Chemie, Kap. 2.2.6 und 2.3

	Zeitplan




