Absolutieren (Trocknen) von Losungsmittel im OC 1-Praktikum

Alle organischen Losungsmittel enthalten mehr oder weniger geringe Wassermengen. Der
Wassergehalt kann sich sogar erhéhen, wenn die Vorratsflaschen langere Zeit offen stehen
(Wasseraufnahme aus der Luftfeuchtigkeit).

Fiir viele Reaktionen stort dieser Wassergehalt der Losungsmittel nicht weiter. Werden
jedoch Reagenzien verwendet, die mit Wasser regieren, missen die Losungsmittel zuvor
getrocknet werden (Selbstverstandlich muss dann auch die Apparatur absolut trocken sein!).

Ein einfaches Rechenbeispiel verdeutlicht das:

Handelsublicher Diethylether enthalt etwa 0.2% Wasser. Bei 100 ml Ether entspricht das
0.14 g oder 7.5 mmol Wasser. Wenn nun 15 mmol einer sehr hydrolyseempfindlichen
Substanz dazugeben werden 50% der Substanz zerstort.

Das Trocknen (,,Absolutieren”) von Losungsmitteln, insbesondere wenn ein sehr geringer
Restwassergehalt erreicht werden muss, ist Zeitaufwendig und erfordert sehr sorgfaltiges
Arbeiten. Vorschriften zum Trocknen haufig benétigter Losungsmittel finden Sie in den
,Arbeitsmethoden”.

Literatur-Tipp fiir spater: Das Buch

,Purification of Laboratory Chemicals” von W.L.F Armarego und C. Chai,
7th ed., 2012, Butterworth-Heinemann Ltd

Ist ein Standardwerk zur Reinigung und Trocknung vieler Laborchemikalien und
Losungsmittel.

Auch im OC 1-Praktikum werden fir einige Reaktionen ,trockene” Losungsmittel benotigt,
die Anspriiche sind aber nicht ganz hoch, in den meisten Féllen ist eine vereinfachte
Trocknung ausreichend. Auf den folgenden Seiten finden Sie Vorschriften und Hinweise
dazu.



Diethylether und Tetrahydrofuran (THF)

Ether werden meistens mehrere Male Giber Natriumdraht refluxiert und abdestilliert. Dabei
werden aber auch alle Stabilisatoren entfernt, so dass die so getrockneten Ether besonders
anfallig fur Peroxid-Bildung sind. Deshalb wird auf eine Trocknung im Praktikum verzichtet.

Sowohl der aufstehen Diethylether als auch das THF aus der Saalausgabe wird tiber Molsieb
gelagert und ist hinreichend trocken fiir die Reaktionen im OC 1-Praktikum.

Bitte halten Sie die Vorratsflaschen immer verschlossen um die Wasseraufnahme aus der
Luft zu vermeiden!

Cyclohexan, Dichlormethan und Ethylacetat (vereinfachte Trocknung)

Etwa die dreifache Menge des trocken benétigten Losungsmittels wird in einer Flasche mit
dem Trockenmittel versetzt und verschlossen (am besten mit Kunststoffstopfen) einige Tage
stehen gelassen. Gelegentliches Schiitteln unterstitzt die Trocknung. Unmittelbar vor
Gebrauch wird die bendtigte Menge vorsichtig abdekantiert (Abfiltrieren ist kontraproduktiv,
da an der relativ groRen Filteroberflache das Losungsmittel verdampft. Durch die
Verdunstungskalte kondensiert wieder Wasser aus der Luftfeuchtigkeit).

Trockenmittel: Cyclohexan: etwa 40 g wasserfreies Calciumchlorid / Liter
Dichlormethan: etwa 80 g wasserfreies Calciumchlorid / Liter
Ethylacetat: etwa 50 g Kaliumcarbonat / Liter

Das Ubrige Losungsmittel kann abfiltriert werden und zur Aufarbeitung (Extraktion etc.)
verwendet werden. Das abfiltrierte Trockenmittel im Abzug ausdampfen lassen und
anschlieRend in den Feststoffabfall BM geben.

Etiketten:
Cyclohexan Ethylacetat
Uber Calciumchlorid Uber Kaliumcarbonat
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Dichlormethan

Uber Calciumchlorid
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Ethanol

Ethanol Iasst sich nicht nach einem vereinfachten Verfahren trocknen, hier muss das auf-
wendigere Verfahren verwendet werden (Sie bekommen dafiir einen Punkt angerechnet).

Sie bendtigen aus der Saalausleihe einen 1 Liter 3-Hals-Kolben und
Metallkihler. Wahrscheinlich wird ihr KPG-Rihrer zu klein sein,

leihen Sie sich auch den passenden KPG-Rihrer aus!
Flr das Trockenrohr am besten ,,Orange-Gel” verwenden.

In einem 1 Liter 3-Halskolben mit KPG-Ruhrer und Metallkiihler mit aufgesetztem Trocken-
rohr werden 0.75 L Ethanol vorgelegt. Unter Riihren werden 5 g Natrium langsam in kleinen
Sticken portionsweise dazugegeben. Wenn das Natrium vollstandig abreagiert hat wird ein
Tropftrichter aufgesetzt und 20 ml Phthalsaurediethylester zu der Ethanol /
Natriumethanolat-Mischung getropft. Danach wird die Mischung noch 2 h zum Ruiickfluss
erhitzt (und nach dem Abkuhlen lGber Nacht stehen gelassen).

Es wird eine NS 29-Destillationsbriicke auf einen Seitenhals aufgesetzt (1 L-Auffangkolben,
am Druckausgleich der Destillationsbriicke wird wieder ein Trockenrohr angeschlossen) und
das Ethanol unter Normaldruck abdestilliert, Sdp. 78 °C). Achtung: gegen Ende der
Destillation kann es wegen des ausgefallenen Feststoffe (Phthalsdue-Natriumsalz) zu
Siedeverziigen kommen. Nicht zur Trockne destillieren!

Es werden etwa 600 ml wasserfreies Ethanol erhalten, das dicht verschlossen (am besten mit
Kunststoffstopfen) aufbewahrt wird.

Der abgekiihlte Destillationsriickstand wird mit Wasser verdiinnt und nach Neutralisation in
den wasserhaltigen organischen Sonderabfall B1 gegeben.

Etiketten:
Name Platz
Phthalsdurediethylester Ethanol (abs.)
20 ml
Kein Gefahrstoff Gefahr




Versuchsbezogene Betriebsanweisung nach GefStoffv
Universitat Regensburg, Organisches Praktikum

Name Platz Assistent
Praparat Versuchs-Nr.
Absolutieren von Ethanol

Gefahrstoffe

Bezeichnung Gefahrensymbol H- und P-Satze Menge (g/ml, mmol)
Ethanol @ H225 750 ml
P210
Gefahr
Natrium @ @ H260 - H314 - EUH014 59
P280 - P301+P330+P331 -
Gefahr P305+P351+P338
Phthalsaurediethylester Kein Gefahrstoff 20 ml

Gefahren fur Mensch und Umwelt (H-Satze)

H225 Flussigkeit und Dampf leicht entztiindbar.

H260 In Beruhrung mit Wasser entstehen entziindbare Gase, die sich spontan entziinden kénnen.
H314 Verursacht schwere Veratzungen der Haut und schwere Augenschaden.

EUHO014 Reagiert heftig mit Wasser.

Schutzmalinahmen und Verhaltensregeln

Erganzend zur Laborordnung der Fakultét Chemie und Pharmazie und der
Versuchsvorschrift:
Natrium: Einmal-Schutzhandschuhe verwenden!

Verhalten im Gefahrfall

Stofffreisetzung: Verschiittete Kleinmengen sofort aufnehmen und entsorgen. Bei gréReren Mengen
Assistenten verstandigen.

Brandfall: CO,- oder Pulver-Loscher einsetzen und Assistent verstandigen.
Druckknopfmelder betatigen und Technische Zentrale informieren (Tel. 33 33).
Brande mit Natrium auf keinen Fall mit Wasser oder CO, l6schen, sondern mit
Léschsand, Vermiculite oder Kochsalz ersticken.

Erste Hilfe

Bei einem Unfall sofort Notarzt unter 09-112 oder 01-112 anrufen! (Vom Mobiltelefon 112)
Anweisungen zum ,Verhalten im Notfall* beachten!

Nach Einatmen: Frischluft.

Nach Verschlucken: Mund ausspulen, Kein Erbrechen auslésen!

Nach Hautkontakt: Sofort mit viel Wasser und Seife abwaschen, dann mit PEG 400
abtupfen!

Nach Kleidungskontakt: Kontaminierte Kleidung entfernen und Haut wie oben behandeln.
Nach Augenkontakt: Bei Berlihrung mit den Augen sofort griindlich mit Wasser abspdilen.
Vorhandene Kontaktlinsen nach Mdglichkeit entfernen. Weiter spilen. Augenarzt!

Ersthelfer: Assistenten im Praktikum und Klaus Ddring




Sachgerechte Ensorgung

Siehe Versuchsvorschrift!
Natriumreste Vorsichtig in Ethanol oder besser in Isopropanol eintragen. Nachdem alles abreagiert ist mit
Wasser verdiinnen und nach Neutralisation mit verd. Salzs&ure in den wassrigen Sonderabfall B1 geben.

Hiermit verpflichte ich mich, den Versuch gemaf den in dieser Versuch mit den auf der Vorderseite angegebenen
Betriebsanweisung aufgefiihrten Sicherheitsvorschriften Chemikalienmengen freigegeben.
durchzuftihren

Unterschrift Student Datum, Unterschrift Assistent.






