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1. Praktikumsordnung

1.1. Zutritt zu den Praktikumsraumen

Der Aufenthalt in einem chemischen Labor ist nureje Praktikanten gestattet, die dort einen Arbkitgp
besitzen. Voraussetzungen fir die Teilnahme amtiRwak sind die Immatrikulation, die Zuweisung eines
Arbeitsplatzes durch Vertreter der Institutsleitwngd der durch die Bezahlung der Sozialgebihr drerms

Versicherungsschutz gegen Unfélle im Labor.

Vor Beginn des Praktikums wird jeder Teilnehmerri®igherheitsbestimmungen und Vorsichtsmaf3hahmen zu
Unfallverhiitung unterrichtet. Er bestatigt dies adutnterschrift. Die Arbeitsplatze und Garderobéngcke
werden vom Institut zugeteilt. Jeder Student megsesn Arbeitsplatz und seinen Garderobenschranleimgm
Namensschild kennzeichnen. Die Universitat Gberntik@mne Haftung fir den Inhalt der Schranke. Inmken

Fall dirfen in den Garderobenschranken Chemikadider Gerdte gelagert werden. Das Institut ist jpaler

berechtigt, Kontrollen durchzufiihren und hierzu Sahranke zu 6ffnen.

Das Arbeiten in den Praktikumssélen ist nur wahmgrdvon den Leitern der Praktika festgelegten Asheiten
erlaubt. Langeres Arbeiten ist nur mit Genehmigdag zustandigen Assistenten gestattet. Besuchfendéus
Sicherheitsgrinden nicht in den Laboratorien engdanverden.

Praktikumszeiten sind wochentags von 13:00 bis@,80fern kein Seminar stattfindet. Nach Ruckspzash

der Zutritt zum Praktikum auch Vormittags von 109 13:00 mdglich.

1.2.  Sicherheitsbestimmungen / Unfallverhitung

Chemische Substanzen kdnnen u.a. brennbar, explaszend sowie akut toxisch sein. Das Arbeiten mit
Chemikalien verlangt daher spezifische Sicherheite2hrungen. Diese Sicherheitsverordnungen sindein
Gefahrstoffverordnung definiert. In der Gefahrstefbrdnung werden Umgang, Aufbewahrung, Lagerung,
Transport und Entsorgung von Chemikalien verbitdligeregelt. Die meisten Unfélle entstehen durch
Unaufmerksamkeit, Handlungen gegen den gesundesdienverstand oder Nichtbeachtung von Anweisungen
der Assistenten. Jeder, der in chemischen Labdeatarbeitet, hat die Verpflichtung, zur Verhitungn
Unfallen beizutragen. Beim Aufenthalt in den Lakiorgen sind insbesondere auch stets die Gefahraudigesh

die in der Umgebung durchgefiihrten Arbeiten zu beac Um Unfélle bei chemischen Arbeiten zu verrpid
und die Arbeiten anderer nicht zu storen, ist dictRf die von der Berufsgenossenschaft herausgegeb
"Richtlinien fur chemische Laboratorien" einzuhalté&tudierende, Diplomanden und Doktoranden sinet Ub
Gefahrstoffe und entsprechende SchutzmalRnahmegéimaligen Abstanden zu unterweisen. Es solleardah
regelmalBig Sicherheitsseminare besucht werden. Besuch der Spezialvorlesung "Toxikologie und
Rechtskunde" wird dringend empfohlen. FolgendenkBamist bei der Arbeit im chemischen Labor besoade
Beachtung zu schenken. Nachfolgend werden eineeR@ih allgemeinen Aspekten der Sicherheitsinforonati
der Arbeitsorganisation und der Chemikalien-Entsaggin Stichworten zusammengefasst:

1. In den Labors ist Essen, Trinken und RaucherSalgerheitsgrinden verboten.

2. In den Labors darf nicht ohne Aufsicht der Sssikienten gearbeitet werden.

3. Von jedem Praktikanten ist eine fiir den Schugz Augen geeignete Brille zu tragen. Das Tragen von
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Kontaktlinsen ist verboten. Auch fiir Brillentraget eine zusatzliche Schutzbrille, ersatzweise Sicleutzbrille

mit Korrektur, erforderlich. Wer wiederholt ohnetsézbrille angetroffen wird, wird vom Praktikum lteeise
oder ganz ausgeschlossen.

4. Es durfen nur Experimente durchgefiihrt werdee, ashgeordnet sind. Hierzu muss ein vom zustandigen
Assistenten abgezeichnetes Vorprotokoll vorlieged ein Kolloquium zum Versuch durchgefuhrt wordems
Mengen und Stoffangaben durfen nicht verandert ererés sei denn der zusténdige Assistent ordnstagie
und unterschreibt einen entsprechenden VermerdefVorprotokoll.

5. Die Praktikanten sind verpflichtet, sich Ubex @iefahren zu informieren, die von den Chemikalieih denen
sie arbeiten, ausgehen kdnnen (Brennbarkeit, Rékti Stabilitat und Giftigkeit). Informationenrsl beim
Assistenten, in diesem Skript (s.u.) und in derliBibek zu erhalten. Mit leicht entflammbaren Logamitteln
wie Aceton, Ether, Alkoholen, usw. darf nur gearteiverden, wenn sich keine offene Flamme in deneNa
befindet.

6. Das Arbeiten mit toxischen Stoffen ist nur nacdhngfaltiger Planung der Versuche erlaubt. Hierehdgen
insbesondere Uberlegungen, wie die Kontrolle deistien Stoffe unter allen Umstanden gewahrleistetind
wie Rickstande beseitigt werden kénnen.

7. Aggressive oder giftige Stoffe dirfen nur ineemAbzug verwendet werden. Zu diesen Substanzeirgeh
z.B. konzentrierte Halogenwasserstoffsauren, HalegeSchwefelwasserstoff, Selenwasserstoff, Blaesaur
nitrose Gase oder Phosgen. Das Abrauchen von Stedrenfalls nur unter dem Abzug gestattet.

8. Bei Arbeiten im Laboratorium ist Schutzkleidung tragen, zumindest geschlossene Schuhe, ein Kittbbr
und ggf. Schutzhandschuhe.

9. Es ist auf groRtmdgliche Sauberkeit zu achtéa.ubkontrollierte Verbreitung von Chemikalien istbedingt

zu vermeiden.

10. Beim Pipettieren sind Pipettierhilfen zu verden. Es ist grundsatzlich verboten, die Flussigkeitdem
Mund anzusaugen.

11. Aus den Laboratorien dirfen ohne AnweisungAtesistenten keine Chemikalien entfernt werden.

12. Vor dem Verlassen der Labors sind Hande undeAmit Seife zu waschen. Am Arbeitsplatz sind albsG
und Wasserhéhne zu schlieRen und die Stecker auStdekdosen zu entfernen. Die HeiRwasserboileseniis
abends ausgeschaltet werden (Brandgefahr).

13. Apparaturen, die Uber Nacht in Betrieb bleilmeitlssen, durfen nur in Nachtrdumen aufgestellt werde
Hierzu ist die Genehmigung des Aufsicht fuhrendessigtenten einzuholen. Ausnahmen: Kihlschrénke mit
dicht verschlossenen und beschrifteten GefalRe toakenschranke ohne Chemikalien.

14. Soweit moglich, missen die Abziige geschlossalten werden. Beim Arbeiten im Abzug muss die
Scheibe mdglichst weit geschlossen bleiben. VornMakapparaturen ist ein Berstschild aufzubauen.

15. Das Vorprotokoll oder eine Kopie ist bei jed&farsuch an der Abzugsscheibe anzubringen. Das gilt
insbesondere fiir Apparaturen, die in den Sonderawstehen (Nachtraume).

16. Gerate wie Spektrometer oder Handschuhboxeferdimur in Absprache und unter Aufsicht durch einen
Assistenten benutzt werden. Schaden muissen destégsin sofort gemeldet werden.

17. Reaktionen, die gerade ablaufen, dirfen nieauisichtigt bleiben.

18. Stahlflaschen mit komprimierten Gasen misses gdurch Anketten gegen Umfallen gesichert werden.

19. Der Transport von Gefal3en mit aggressiven Ckadien (z.B. in die Nachtraume) muss in geeigneten

Behaltern (Plastikeimer 0.4.) erfolgen.



20. Die Arbeitsplatze und die Abziige sind stetdearzu halten und abends weitgehend aufzuraumerdi€u
Sauberkeit der Abziige und Labortische sind die tikaiten verantwortlich. Bei Uberschwemmungen aogt
aufzuwischen. Schaden sind dem Assistenten umgeahéndteilen. Fir Beschmutzung und Beschadigung des
Instituts und Inventars haftet jeder Benutzer.

21. Verschittete Reagenzien und Glasscherben sfod snd vollstandig zu entfernen.

22. In den Kihlschranken durfen Chemikalien nur dgeschlossenen Gefallen, die mit Namen,
Substanzbezeichnung und einer Datumsangabe versettkmufbewahrt werden.

23. Es wird von jedem Praktikanten erwartet, dassie Chemikalien, Gas und Strom sparsam umgelkerJe
Umgang mit Chemikalien stellt eine Belastung fig dimwelt dar. Nicht benutzte Brenner sind auf Spanfne
herunterzudrehen, gleiches gilt fir die Verwendumgn Schutzgasen bzw. Wasserstrahlpumpen.
Wasserschlauche sind zu sichern und vor dem StaReaktion einige Minuten lang zu testen.

24. Es ist besonders darauf zu achten, dass Reagiazchen nicht falsch eingeordnet oder Stopfatauscht
werden. Enthommene und nicht aufgebrauchte Sulmi@ipen dirfen nicht wieder in die Vorratsgefalle
zuriickgegeben werden. Auch geringe VerschmutzudgerSubstanzen sind unbedingt zu vermeiden. Proben
durfen deshalb nur mit sauberen Spateln oder Lb&atnommen werden.

25. Lagergefal3e sind wasserfest zu beschriftendemtentsprechenden Gefahrensymbolen zu verseldediein
Beschriftung mit durchsichtigem Klebeband zu Ubelbkh.

26. Bertihren SIi&dlIEMALSohne Ruckfrage fremde Glasgerate in den Abzig@seDkénnen vom Ausheizen
noch heifl3 sein. Legen Sie frisch ausgeheizte Glasgeicht auf die Laborbanke, sondern nur in dizifge.
Beim Verwenden von Olbadern ist darauf zu achtass dein Wasser in das Olbad gelangen kann.

27. Bei Beschadigungen oder Fehlfunktionen der eé3iwditseinrichtungen (Notdusche, Augenduschen,
Schutzscheiben, Sprengschutz am Rotationsverdampéererloscher, Loschdecke, Reduzierventile est.) i
sofort die Praktikumsleitung zu informieren.

28. Es werden flache Stahlwannen zur Verfugungefifesbiese sind bei Reaktionen mit Flissigkeitsgwm >

50 ml unter der Apparatur aufzustellen, um evtlaufende Flissigkeiten aufzufangen.

29. Das Telefonieren mit Mobiltelefonen ist im Lahmtersagt. Schalten Sie im Labor Ihr Handy ausr od
bewahren Sie es in Ihrem Spind auf. Mobiltelefortellen eine Ablenkung dar, die beim Arbeiten an
Vakuumanlagen zu Unféllen fihren kann.

30. Wer beim Diebstahl von Chemikalien, Geréatenr oderbrauchsmaterial erwischt wird, ist mit sofget

Wirkung vom Praktikum ausgeschlossen und wird zuzedge gebracht.

1.3.  Abfallbeseitigung

Jeder Teilnehmer an einem chemischen Praktikunt tig Verpflichtung, dafiir Sorge zu tragen, dasa vo
seiner Tatigkeit keine schwerwiegenden Gefahrdumggriymwelt ausgehen. Die folgenden Anweisunged sin
deshalb unbedingt zu beachten. Bei schwerwiegeN@esto3en gegen diese Regelungen muss der Praktikan
aus dem Praktikum ausgeschlossen werden:

1. Das Einbringen von umweltrelevanten Chemikalied organischen Losungsmitteln in Ausguisse odédtt nic
besonders gekennzeichnete Abfallbehalter ist ssteng verboten. Fir die Entsorgung von Umweltbetaksn
wassrigen anorganischen Abféllen sowie von orgaeiscLosungsmitteln stehen genau gekennzeichnete

Behalter aus (s.u.).



2. Es ist peinlichst darauf zu achten, dass diedlbfieweils in den richtigen Behélter geschiittetrden
(Verletzungs-/Unfallgefahr !). Feststoffe sind iie daflir vorgesehenen und gekennzeichneten AbFellter zu
deponieren. Sehr reaktive Chemikalien wie Natrig@ljum oder weil3er Phosphor miissen vor der Entsmygu
abreagiert sein und dirfen nur nach Absprache emit betreuenden Assistenten entsorgt werden !

3. Ausgusse, Abflussrinnen und Kanalnetz sind voerudreinigung und Verstopfung zu schitzen.
Zigarettenreste oder Destillationsriickstéande durfestt in die Abfallkiibel geworfen werden. Entziinte,
explosive oder atzende Abfélle sind sachgeman) @iwernichten.

4. Beim Verschutten oder Auslaufen von Quecksilbesofort der Saalassistent zu benachrichtigemitddie
sachgemale Beseitigung veranlasst werden kann.

5. Das Prinzip der Abfallentsorgung ist die Abfallneidung. Wenn ein funktionsfahiges Recycling-&ysfir
organische L&sungsmittel vorhanden ist, sollten aidallenden Ldsungsmittelabfalle in diesen Kreikla
zuriickgefuihrt werden. Voraussetzung dafir ist dagesreine Sammeln von Lésungsmittelabfallen bzw.
definierter Gemische davon (z.B. Gemische: Cyclanékthylacetat 5:1). In den Chemikalienschrénkehest
5-Liter-Kunststoffkanister fur die gangigen Losumsel zur Verfugung.

6. Verunreinigte Losungsmittel (z.B. Aceton) werdmittels Destillation (Rotationsverdampfer) vorgaigt.
Vorsicht ist bei der Destillation peroxydbildendedsungsmittel (Dioxan, THF, Diethylether etc.) g&bro
Peroxyd-Teststadbchen verwenden! Bei Metallcarbdicidstanden in den zu destillierenden Lésungsmittetat
man Aktivkohle zu (Vermeidung der Freisetzung vashkenmonoxid). In die Kategorie "nicht regenerigeba
Abfélle" gehdéren: Rickstande die bei DestillatiorferB. Vorreinigen von Losungsmitteln) oder Crackem
Dicyclopentadien anfallen, tbel riechende Spullawtille, konzentrierte Mutterlaugen, nicht sorééme
Ruckstéande aus Kihlfallen, ternare bzw. azeotropmi€che, die destillativ nicht mehr aufgearbeiterden
kénnen. Diese Stoffe werden in speziell gekennzeitdn Abfallkanistern "Destillationsriickstande,
halogenhaltig" gesammelt. Alle halogenhaltigen Vtedthingen (Abfélle) werden ebenfalls in solchen Ks#erin

gesammelt.

1.4. Entsorgung von festen Rickstanden

1. Alkalimetalle und deren Legierungen werden idudbunter Ruhren vorsichtig mit EtOH versetzt (\welk-
haltig unter N-Schutz). Mengenverhaltnisse beachten.

2. Metallkomplexe, Phosphane, Arsane und Stibanefafz werden mit konz. Brom-Methanol-Lésung
behandelt und eventuell Gber Nacht gerihri/NBeOH ist nur unter Aufsicht des Assistenten hetelien.

3. Carbonylverbindungen werden mit einem Gemisah4/&/ol.-Teilen 30 %igem D, (techn.) und 1 Vol.-Teil
konz. HSQ, vorsichtig zersetzt. Resistente Ricksténde weetdweder mit alkalischer J@,-Losung (4 Teile
30 %iges HO,, 1 Teil konz. NaOH) oder konz. HN®ehandelt. Bei einkernigen Carbonyl-Verbindungaddt
eine heftige Reaktion statt. Zu obigen Mischungé&mials oxidierbare organische L&ésungsmittel (Aceton
Methanol, Acetonitril etc.) zugeben. Explosionsgefa

4. Konz. HO,-Ldsungen werden durch Zugabe von etwas Klylm€rsetzt (heftige Reaktion) und mit Wasser
verdunnt. Sie werden einen Tag stehen gelassenn éml der pH-Wert gepruft und die Lésung in die
entsprechenden Abfallkanister (gelb/sauer bzw./gkdblisch) gegeben.

5. Bei Unklarheiten bezuglich Deklaration der Abfabder deren Vernichtung immer beim Saalassistente

ruckfragen. Dies gilt insbesondere bei pyrophordsfallen. Es gab in Freiburg bereits zwei verheeeend
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Laborbrande mit groRem Sachschaden durch Ferrofégiehb

1.5. Umgang mit Chemikalien

Es ist darauf zu achten, dass alle Chemikalierin@ne bestimmten Ausmalf3 geféhrlich sind. Manchef&tdiie
noch heute als "sicher" eingestuft werden, kdnntenZukunft als gefahrlich erkannt werden. Jeder in
chemischen Laboratorien Tétige muss sich bei dbeifgvorbereitung Uber Eigenschaften und Verhalerbei
einer chemischen Aufgabenstellung verwendeten &toffl.h. Toxizitat, MAK- und BAT-Werte,
Sicherheitssatze, Flammpunkt, thermische Stabikit, informieren. Dazu gehdrt das grundlichediston der

fur die einzelnen Verbindungen und Stoffklassenli@gendenBetriebsanweisungennter Berlcksichtigung
ihres Gefahrenpotentials, z.B. der Neigung zur Betadildung bei Ethern (daher Aufbewahrung in bramn
Flaschen, Priifung mit Peroxyd-Teststabchen, bzekStigirke-Papier).

Es ist dafur Sorge zu tragen, dass moglichst kSitoéfe Uber die Atemwege in den Korper oder durih d
Hénde in den Mund oder die Augen gebracht werdem. direkte Kontakt von Chemikalien mit der Haut ist
nach Moglichkeit zu vermeiden. Alle Gefal3e, in der@hemikalien aufbewahrt werden, missen deutlich
beschriftet sein. Die Beschriftung ist gegen Wassat Losungsmittel zu sichern. Es dirfen auf keirah
Substanzen verwendet werden, die aus unbeschnif@efdRen stammen. Wenn Aufschriften fehlen, ist de
Assistent zu informieren.

Wenn Feststoffe nicht aus dem Behélter geschiitegtien kénnen, ist der Assistent nach einer geeignet
Methode zu befragen. UnsachgemaRes Offnen von tgaschen kann zu gefahrlichen Handverletzungen
fuhren.

Brennbare Flissigkeiten dirfen nur kurzfristig @m dirbeitsplatzen aufbewahrt werden. Dauerhaftestiagy

nur in den Chemikalienschrdnken. In den Abzligen das Lagern brennbarer Flussigkeiten verboten.
Lésungsmittel, die Gber Natrium aufbewahrt werdiirfen nur im Chemikalienschrank stehen.

Arbeitsgdnge mit brennbaren Flissigkeiten (Rickfoshen, Destillieren, usw.) bedirfen standiger
Uberwachung. Unbeaufsichtigte Apparaturen bedesite®m erhéhte Gefahr. Destillieren von Ether undeaeidl
leichtfliichtigen, brennbaren Losungsmitteln darf ma Abzug ausgefihrt werden. Erhitzen von orgdarmsc
Losungsmitteln in offenen GefaRen ist nur in Mendms zu 50 ml und nur auf elektrischen Heizquellen
gestattet. Beim Arbeiten mit brennbaren Losungsmittiirfen generell nur elektrische Heizquellenweardet
werden.

Schwere Unfélle in chemischen Laboratorien geh&aharngsgemal auf unsachgeméale oder gar leiclgsinni
Handhabung der Alkalimetalle zuriick. Die Vorratenagtallischen Lithium, Natrium, und Kalium, dieealinter
Petroleum in verschlossenen und deutlich gekennmzeten GefaRen aufbewahrt werden, sind auf ein
Mindestmald zu beschranken. Bei jeder Benutzungedibketalle fallen zwangslaufig Rickstande an, die i
gleicher Weise unter Petroleum in etikettierten Begefallen aufbewahrt werden muissen. Sie werden vom
Chemischen Laboratorium auf Anforderung vernichtetdiglich kleinere Mengen von Natrium oder Lithium
durfen im Abzug zerstort werden (durch vorsichtjgestionsweises Eintragen in viel Isopropanol).Hall von
Kalium verwendet man ausschlielitdrt-Butanol. In gleicher Weise werden auch Reste vartritimamid,
Natriumhydrid, Lithiumaluminiumhydrid und anderearkplexen Metallhydriden beseitigt.

Unter keinen Umstanden dirfen halogenhaltige Vetlyigen mit Natrium oder Kalium in Berthrung gebrtach
werden: Bei Methylenchlorid, Chloroform oder Tetnarkohlenstoff besteht die Gefahr lebensgefahelich
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Explosionen.
Jeder Teilnehmer an einem chemischen Praktikunt ttég Verpflichtung, durch Befolgen alle Sicherkeit

vorschriften Unfalle und Gefahrdung der Umwelt muhindern.

1.6.  Platzausristung und Glasbruch, Platziibernahme und Rtzabgabe

Sie erhalten bei Praktikumsbeginn eine GrundausngstDiese ist am Tag der Ubernahme zu kontrohiere
Kontrollieren Sie die Platzausristung sorgfaltighende Teile missen Sie am Praktikumsende ersitekien

Sie fehlende oder beschadigte Teile sofort einealaSsistenten (zum Vermerk auf dem Ubernahmebogen -
sorgfaltig aufbewahren, im Anhang des Skripts).&fzisch besteht die Mdglichkeit, aus der Saalabsl€erate
auszuleihen. Diese werden vom Saalassistenten galsgie und fir jede Gruppe getrennt auf einer Liste
vermerkt (im Anhang des Skripts). Die Rickgabe kgterzeit erfolgen (lassen Sie die Riickgabe vom
Assistenten quittieren), Glasbruch aus der Saafesivird separat vermerkt und Ihnen am Ende baedch

Die Platzriickgabe findet direkt im Anschluss an desiekilchemisch-praktischen Teil statt. Der Termwind
rechtzeitig bekanntgegeben. Der Ubergabebogenifigeden Fall mitzubringen, sonst wird davon ausgegn
dass der Platz zu Beginn vollstandig Ubernommend&wbDer Arbeitsplatz und Abzug, sowie gemeinsam
genutzte Gerate und Arbeitsbereiche (Waagen, GtoyeRotationsverdampfer, Abglisse, Trockenschranke)
sind vorher zu reinigen.

Besorgen Sie rechtzeitig vor der Platzriickgabeefethd Kleinteile wie Rihrfische, Stopfen, Kappeighier,
Pinzetten etc. selbstandi@gvtl. bietet sich ein hausinterner Sammelkauf & Chemikalienausgabe an -
sprechen Sie sich mit anderen Praktikumsteilnehrab)rAlle Glasteile sind vor der Rickgabe zu reiniged un
zu entfettenBewahren Sie beschadigte Glasgeréte der Platisiusg im Platz auf und zeigen Sie diese bei der
Riickgabe dem Assistenten vor. Dieser vermerkt dafidem Ubergabeformular, ob das Gerét reparierdave
kann oder ganz ersetzt werden muss. GlasbruchffdgdleGlasteile werden von der Praktikumsleitung

abgewickelt. Bei Abholung des PraktikumsscheinssefisSie die Rechnung in bar begleichen.

1.7. Protokolle

Allgemeine Hinweise:

Fur jeden Versuch ist ein Vorprotokoll anzufertig&egleitend wird vom betreuenden Assistenten nerje
Versuch ein Kolloquium durchgefiihrt. Das Protokwluss den Anforderungen fiir eine Betriebsanweisung
gemal der Gefahrstoffverordnung geniigen (Entsorgbtadfeigenschaften und R-/S-Sétze aller Cherekali
Verhalten im Gefahrenfall, Berechnung der eingesat®toffmengen). Zusatzlich enthélt das Vorproliokime
detaillierte Arbeitsanweisung mit Skizze und eineséhreibung der erwarteten Charakterisierungseigghn
Bei nicht ausreichender Qualitat des Vorprotokelidd der Assistent den Beginn des Versuchs untersagis
eine einwandfreie Fassung vorliegt. Stoffmengenr odaderungen im Versuchsablauf diirfen nur mit
ausdriicklicher Anweisung des Assistenten (abgemeichauf dem Vorprotokoll) durchgefuhrt werden.
Spatestens 3 Wochen nach Ende des praktischen iBtilsin Hauptprotokoll mit der Auswertung, der
tatsachlichen Versuchsdurchfihrung und Beobachtungeim zustéandigen Assistenten abzugeben. Die
Analysen (Spektren) der hergestellten Substanzedenedem Protokoll beigefugt (als Anlage oder wadtig

als Abbildung) und diskutiert. Spektroskopischeddatverden durch Literaturzitate belegt. Abbildungerden
nummeriert und mit einer Legende versehen. Abweighn vom vorgesehenen Arbeitsablauf und exakte

Einwaagen, sowie Beobachtungen, missen in einenyéesindenen Heft, beschriftet mit ,Laborjournaiidu
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dem Namen, leserlich und fur jeden Versuch getrenufgeschrieben werden.

Die Protokolle und Kolloquien werden benotet. Pastokoll kann handschriftlich oder am Computerfasst
werden. Falls das Protokoll am PC verfasst wurde, bitte &@raktikumsende eine Kopie von Vor- und
Hauptprotokollen per email nils.trapp@ac.uni-frefigude (pdf oder Word-Format, Betreff: AC-ProtokoD)ie
abgezeichneten Protokolle sind zum AbschlusskallagmitzubringenFertigen Sie die Protokolle gemeinsam
an, da die Benotung gruppenweise erfolgt. Im Falleres Unfalls gehen wir davon aus, dass beide
Praktikumspartner das jeweilige Protokoll verinidti haben. Bitte verwenden Sie folgendes Tempglat (

Anschluss finden Sie ein Muster fir Vor- und Hauptpkoll):
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Betriebsanweisung / Versuchsvorprotokoll (Templat)

fur das Anorganische Fortgeschrittenenpraktikum
Name der Praktikanten:
Betreuender Assistent:
Datum:

Praparat:

Reaktionsgleichung(en):

Literatur:

Ansatzmengen:

Substanz MG Fp/Kp Dichte Gefahren- R-/S- Stoffmenge
[a/mol] [°C] [g/cn?] symbole Satze [g, (ml), mol]

Préaparat zur Synthese mit den berechneten Stoffmera freigegeben:

Unterschrift Assistent / Datum
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Wortlaut der genannten R- und S-Satze:

Beschreibung der eingesetzten Stoffe/Verhalten imébahrenfall, Entsorgung (nach Stoffen getrennt):

Stoff: Stoffeigenschaften (fest/flissig, Geruch, Sied&p@thmelzpunkt, Ex.grenze, Dichte)
Mégliche Gefahren:

Erste-Hilfe-MaRnahmen:

MafRnahmen zur Brandbekampfung:

MafRnahmen bei unbeabsichtigter Freisetzung:
Stabilitdt und Reaktivitat:

Entsorgung:

Vorbereitende MalRBnahmen:

Evtl. Beschreibung der Trocknung/Reinigung von EdoK_dsungsmitteln.

Einwaage (vor Ort auszufillen):

Geplante Versuchsdurchfiihrung:

Versuchsaufbau (Skizze):

Charakterisierung:

Welche Charakterisierungsmethodik ist sinnvoll wedche Ergebnisse werden erwartet?
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Betriebsanweisung / Versuchsvorprotokoll (Muster)

fur das Anorganische Fortgeschrittenenpraktikum

Gruppennummer: 42
Name der Praktikanten: Karin Musterfrau, Max Mustermann
Betreuender Assistent:Michael Musterassi

Datum: 27.2.2009

Praparat:
Lithium-bis-(trimethylsilyl)phosphat-bis(Tetrahydro furan) LiP(SiMe 3),-:2THF

Reaktionsgleichung(en):

THF
4 P(SiMg); + (MeLi), ——> 4 LiP(SiMey),*2THF + 4 SiMe,
Literatur:
G. Becker, H. Schmidt, G. Uhl, W. Uhhorganic Synthesi99Q 27, 243.
Ansatzmengen:
Substanz MG Fp/Kp Dichte | Gefahren- R-/S- Stoffmenge
[g/mol] [°C] [g/cm’] symbole Satze [g, (ml), mol]
n-Pentan 72.15 -130/36 0.63 F+, Xn, N R 11 ~750ml als LM
S9-16-29-33
Tetrahydrofuran THF 72.11 -108/66 0.89 Xn R 10-2358 ~500ml als LM
S 9-16-26-
36/37/39-45-61
Methyllithium 21.97 -/134.6 | 0.70 F+, C R 12-14/15-174 281.9ml, 0.451mol
(1.6-molar in ELO) (Et,0) 34
S 6.1-7/9-26-33-
36/37/39-45
Tris(trimethylsilyl)- 250.54 | 24/102 0.86 F,C R 17-34 113.13ml (114.899q),
phosphan S 26-36/37/39- 0.460mol
45

Préaparat zur Synthese mit den berechneten Stoffmera freigegeben:

Anmerkung: Ohne Unterschrift des Assistenten wiedSl/nthese auf keinen Fall begonrien

Der Assistent darf aus Haftungsgriinden kein sigitstechnisch bedenkliches Protokoll abzeichnere Di
abgezeichneten Protokolle mussen zur Abschlusspgifmitgebracht werden. Betriebsbereit aufgebaute
Reaktionsapparaturen, Sublimationsanlagen, Degiilsbriicken und Schlenkfrittenaufbauten missen vor
Beginn vom Saalassistenten genehmigt werden.

Unterschrift Assistent / Datum
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Wortlaut der genannten R- und S-Satze:

n-Pentan:

R11 Leichtentziindlich

S9 Behalter an einem gut gelifteten Ort aufbewahren
S16 Von Zundquellen fernhalten — Nicht rauchen.

S29 Nicht in die Kanalisation gelangen lassen.

S33 Malinahmen gegen elektrostatische Aufladuntgiref

THF:

R10 Entzundlich.

R23 Giftig beim Einatmen.

R34 Verursacht Veratzungen.

R50 Sehr giftig fir Wasserorganismen.

S9 Behalter an einem gut gelifteten Ort aufbewahren

S16 Von Ziundquellen fernhalten — Nicht rauchen.

S26 Bei Beriihrung mit den Augen griindlich mit Wassespulen und Arzt konsultieren.

S36/37/39 Bei der Arbeit geeignete SchutzkleidiBahutzhandschuhe und Schutzbrille / Gesichtsstragen.

S45 Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt hinzuzém (wenn mdoglich, dieses Etikett vorzeigen).

S61 Freisetzung in die Umwelt vermeiden. Besondergeisungen einholen / Sicherheitsdatenblatt ze Rat
ziehen.

Methyllithium:
R12 Hochentzindlich.

R14/15 Reagiert heftig mit Wasser unter Bildunghetziindlicher Gase.

R17 Selbstentzindlich an der Luft.

R34 Verursacht Veratzungen.

S6.1 Unter Stickstoff aufbewahren.

S7/9 Behalter dicht geschlossen an einem gut gadiiftOrt aufbewahren.

S26 Bei Beruihrung mit den Augen griindlich mit Wassespulen und Arzt konsultieren.

S33 Malinahmen gegen elektrostatische Aufladunfgiref

S36/37/39 Bei der Arbeit geeignete SchutzkleidiBahutzhandschuhe und Schutzbrille / Gesichtsstragen.
S45 Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt hinzuzém (wenn mdoglich, dieses Etikett vorzeigen).

Tris(trimethylsilyl)-phosphan:

R17 Selbstentzundlich an der Luft.

R34 Verursacht Veratzungen.

S26 Bei Beriihrung mit den Augen griindlich mit Wassespulen und Arzt konsultieren.

S36/37/39 Bei der Arbeit geeignete SchutzkleidBahutzhandschuhe und Schutzbrille / Gesichtsstragen.
S45 Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt hinzuzém (wenn moéglich, dieses Etikett vorzeigen).

Beschreibung der eingesetzten Stoffe/Verhalten ima&ahrenfall, Entsorgung:

n-Pentan:
Farblose Flussigkeit mit benzinartigem Geruch (Salapunkt -130°C/Siedepunkt 36°C). Die
Explosionsgrenzen liegen zwischen 1.4-8 Vol%, dieh2 betragt 0.63g/cin

Mdgliche Gefahren: Hochentziindlich. Giftig fur VEasorganismen-sollte nicht ins Abwasser gelangen.
Verschlucken kann zu Lungenschéaden fiihren. Einatieeibampfe kann Benommenheit verursachen. Kontakt
kann zu rissiger Haut fiihren.

Erste-Hilfe-MalRnahmen: Nach Einatmen Frischluftiduwén (ggf. Beatmung). Nach Hautkontakt mit reicli
Wasser abwaschen, kontaminierte Kleidung entferNech Augenkontakt mit reichlich Wasser bei gedéne
Lidspalt ausspulen-Arzt hinzuziehen. Nach Versdkdmc Vorsicht bei Erbrechen-Aspirationsgefahr. Arzt
hinzuziehen.

MafRnahmen zur Brandbekampfung: Geeignete LoscHnsitted Pulver, Schaum, Feuerldscher Klasse K, P.
Dampfe sind schwerer als Luft, Bildung explosiohgj@r Luftgemische mdglich. Von Ziindquellen fernéal
Aufenthalt im Gefahrenbereich nur mit unabhangigstiemschutzgerat. Elektrostatische Aufladung vermeid
Behalter aus sicherer Entfernung mit Sprihwassbteki Loschwasser méglichst nicht in Kanalisatiatero
Grundwasser gelangen lassen.
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MafRnahmen bei unbeabsichtigter Freisetzung: Kontakheiden, Dampfe nicht einatmen. Fur Frischlitthu
sorgen. Nicht in Kanalisation gelangen lassen.Bitider aufnehmen und entsorgen, z.B. Chemisorb.

Stabilitat und Reaktivitat: In gasformigem Zustangblosionsfahig. Uberhitzung vermeiden.
Entsorgung: Halogenfreie organische Losemittelédafal

THF:

Farblose Flissigkeit mit etherartigem Geruch (Sdapumkt -108°C/Siedepunkt 66°C). Die Explosionsgem
liegen zwischen 1.5-12.4 Vol%, die Dichte betrag899/cni. THF ist mit Wasser und organischen
Lésungsmitteln mischbar. Die Zindtemperatur betPA&C, an Luft bildet die Verbindung explosive ®ede.

Mogliche Gefahren: Leichtentziindlich. Kann explosfihige Peroxide bilden. Reizt die Haut und
Atmungsorgane.

Erste-Hilfe-MaRnahmen: Nach Einatmen Frischluftiduén (ggf. Beatmung). Nach Hautkontakt mit reicli
Wasser abwaschen, kontaminierte Kleidung entferNech Augenkontakt mit reichlich Wasser bei gecfne
Lidspalt ausspilen-Arzt hinzuziehen. Nach Versdkduc Viel Wasser trinken, Erbrechen auslésen-Arzt
hinzuziehen.

MaRnahmen zur Brandbekdmpfung: Geeignete Loschmittd Pulver, Schaum, Wasser, Feuerléscher Klasse
K, P. Dampfe sind schwerer als Luft, Bildung exposfahiger Luftgemische mdglich. Von Zindquellen

fernhalten. Aufenthalt im Gefahrenbereich nur mihabhangigem Atemschutzgerdt und geeigneter
Chemieschutzkleidung. Elektrostatische Aufladungrmeden. Behalter aus sicherer Entfernung mit
Sprihwasser kuhlen. Loschwasser mdglichst nickeimalisation oder Grundwasser gelangen lassen.

MafRnahmen bei unbeabsichtigter Freisetzung: Kontatheiden, Dampfe nicht einatmen. Fur Frischlitthu
sorgen. Nicht in Kanalisation gelangen lassen-Esiplisgefahr ! Mit Binder aufnehmen und entsorgeB, z
Chemisorb.

Stabilitat und Reaktivitat: In gasformigem Zustangblosionsfahig. Uberhitzung vermeiden.

Entsorgung: Halogenfreie etherhaltige organischeehiittelabfélle.

Methyllithium:
Hochentziindliche, atzende 5%iger Losung in Diethwde die sich in Wasser unter heftiger Reaktiasetet.

Mogliche Gefahren:  Hochentziindlich. Reagiert mitadser unter Bildung hochentziindlicher Gase.
Selbstentziindlich an Luft ! Gesundheitsschadlichmbeverschlucken. Einatmen der Dampfe kann
Benommenheit verursachen.

Erste-Hilfe-MalRnahmen: Nach Einatmen Frischluftiduwén (ggf. Beatmung). Nach Hautkontakt mit reicli
Wasser abwaschen, Abtupfen mit Polyethylenglykalnt&minierte Kleidung sofort schnell entfernen. Nac
Augenkontakt mit reichlich Wasser bei getffneterddpialt ausspilen (mind. 10 Minuten)-Arzt hinzuziehe
Nach Verschlucken: Viel Wasser trinken, Erbrechesrmeiden-sofort Arzt hinzuziehen. Bei spontanem
Erbrechen Gefahr der Aspiration, Lungenversagenliofig

MafRnahmen zur Brandbekdmpfung: Geeignete LoscHnaitteBasis von Natriumchlorid, -hydrogencarbonat
oder Kalkstein, Feuerléscher Klasse M. Keinesfalis Wasser I6schen ! Dampfe sind schwerer als Lulft,
Bildung explosionsfahiger Luftgemische moglich. Vaandquellen fernhalten. Aufenthalt im Gefahrenbmre
nur mit unabhangigem Atemschutzgerat und geeign€te¥mieschutzkleidung. Elektrostatische Aufladung
vermeiden.

MaRnahmen bei unbeabsichtigter Freisetzung: Kontakheiden, Dampfe nicht einatmen. Fur Frischidtibu
sorgen. Nicht in Kanalisation gelangen lassen-Esipltsgefahr ! Mit Binder aufnehmen und entsorgeB, z
Chemisorb.

Stabilitat und Reaktivitat: Erwarmung und Feuchtigk vermeiden. Kontakt mit Luft, Wasser,
Oxidationsmitteln, Alkoholen und Sauren vermeideéefahrliche Zersetzungsprodukte: Peroxide.

Entsorgung: Im Abzug vorsichtig in n-Butanol tropféNach Beendigung der Gasentwicklung noch einadgtu
riihren und einen Uberschuss an Wasser zugebemr@aeische Phase in halogenfreie etherhaltige @sdgam
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Losemittelabfalle, die wassrige Phase als anorgheiSalzlésung entsorgen.

Weitere Substanzen:

Da dies nur ein Musterprotokoll ist, erfolgt hiegike Auflistung der weiteren Substanzen. Im eclfsatokoll
missen alleverwendeten Chemikalien wie oben beschrieben weragch und besonders die Produktéenn

fir die Produkte noch keine Sicherheitseinstufungenhanden sind, sind die Sicherheitsmalnahmen in
Absprache mit dem Assistenten abzuschatzen.

Vorbereitende MalRnahmen:

THF und n-Pentan mussen entgast, Uber Natrium aeted und destilliert werden. Apparaturen werden im
Vakuum grindlich ausgeheizt. Es wird durchgehend Sehlenk-Inertgastechniken in einep-Atmosphéare
gearbeitet.

Genaue Einwaage (vor Ort auszufillen):

Methyllithium in EtO:

Tris(trimethylsilyl)-phosphan:

Anmerkung: Genaue, tatsachlich eingewogene Stoffierin tabellarischer Form (in g, bei Flissigkeitak
und mol). Alternativ kann die Versuchsdurchfiihrund-orm eines Lickentextes gestaltet werden, indiam
die tatséchlich eingewogenen, genauen Mengen vogi@getragen werden (s. unten).

Geplante Versuchsdurchfiihrung:

In einen 1l-Einhalskolben mit Hahn werden g( niafs(trimethylsilylphosphan in mi

THF gel6st und auf 0°C abgekiihlt. Nun werden Uloegre Tropftrichter innerhalb einer Stunde mi

( mol) Methyllithium in E}O zugegeben.

Danach erwarmt man die Reaktionsmischung auf 20h@ ctihrt weitere 8 Stunden. Alle fliichtigen
Komponenten werden dann unter reduziertem Druck ( mbar) bei Raumtemperatur abdestilliert.
Zu dem braunen Ruickstand gibt man ml n-Pentan. r@vidh die Suspension gerihrt wird, gibt man
langsam ml THF zu, bis sich der Feststoff volldigngeltst hat. Bei -30°C fallen farblose bis I¢ich

gelbliche Kristalle von LiP(SiMg,-:2THF aus. Die flissige Phase wird vorsichtig nmte Kanile abgepresst.
Die Uberstehende restliche Losung wird im Vakuutfieent. Die Mutterlauge wird zur Erh6hung der Austee
nochmals wie oben beschrieben aufgearbeitet.

Versuchsaufbau (Skizze):

Anmerkung: Hier bitte eine handgezeichnete, aussatige (!) Skizze des Aufbaus einfiigen.

Charakterisierung:

Da das Produkt sich an Luft spontan entziindet (autbsung) und temperaturempfindlich ist, misdRndder
Ramanproben unter Inertbedingungen abgefillt umlegsen werden (z.B. ATR). Aus demselben Grund wird
auf eine Bestimmung des Schmelzpunktes verzichtetatzlich kann NMR-Spektroskopie verwendet werden
(Lésungsmittel Toluol-d8). Erwartete Signaf&{*H}: Singulett (evtl. mit Satelliten durcf’Si); *H: Singulett
(18H Methylgruppen), 2 Multipletts (THF bei ca. 1u8d 3.8 ppm)**C{*H}: 2 Singuletts bei ca. 26 und 68 ppm
(THF), Singulett (Methylgruppen¥’Si: Dublett durch Kopplung mitP. Durch Integration der Signalgruppen
von THF und LiP(SiMg), im Protonen-NMR kann der genaue THF-Gehalt bestimenden.
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Hauptprotokoll (Muster)
fur das Anorganische Fortgeschrittenenpraktikum

Gruppennummer: 42
Name der Praktikanten: Karin Musterfrau, Max Mustermann
Betreuender Assistent:Michael Musterassi

Datum: 10.3.2009

Praparat:
Lithium-bis-(trimethylsilyl)phosphat-bis(Tetrahydro furan) LiP(SiMe 3),-:2THF

Reaktionsgleichung(en):

THF
4 P(SiMg); + (MeLi), —> 4 LiP(SiMey),*2THF + 4 SiMeg,
Literatur:
G. Becker, H. Schmidt, G. Uhl, W. Uhhorganic Synthesi&99Q 27, 243.
Ansatzmengen:
Substanz MG Fp/Kp Dichte | Gefahren- R-/S- Stoffmenge
[g/mol] [°C] [g/cm’] symbole Satze [g, (ml), mol]
n-Pentan 72.15| -130/36 0.63 F+, Xn, N R11 ~750ml als LM
S9-16-29-33
Tetrahydrofuran THF 72.11 -108/66 0.89 Xn R 10-2358 ~500ml als LM
S 9-16-26-
36/37/39-45-61
Methyllithium 21.97 -/346| 0.70 F+, C R 12-14/15-171 281.9ml, 0.451mol
(1.6-molar in E£O) (Et0) 34
S 6.1-7/9-26-33-
36/37/39-45
Tris(trimethylsilyl)- 250.54 | 24/102 0.86 F,C R 17-34 113.13ml (114.899q),
phosphan S 26-36/37/39- 0.460mol
45

Hauptprotokoll akzeptiert:

Unterschrift Assistent / Datum
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Versuchsdurchfuhrung:

In einen 1l-Einhalskolben mit Hahn wurden 114.8Brig(trimethylsilylphosphan in ~500 ml THF gelostcduauf
0°C abgekihlt. Dann wurden Uber einen Tropftrichtaerhalb einer Stunde 282 mi Methyllithium
(MaBlésung) in BO zugegeben.

Danach wurde die Reaktionsmischung auf 20°C erwamnat weitere 8 Stunden gerthrt. Alle flichtigen
Komponenten wurden unter reduziertem Druck (0.1 rnbai Raumtemperatur abdestilliert. Zu dem braunen
Ruckstand wurden ~700 ml n-Pentan gegeben. WaktienS8uspension gerihrt wurde, wurden langsam ~40 ml
THF zugegeben, bis sich der Feststoff vollstindipg hatte. Bei -30°C wuchsen farblose nadelféemig
Kristalle von LiP(SiMg),-:2THF. Die flussige Phase wurde vorsichtig mit eifieflonkanile entfernt. Die
Uberstehende restliche Losung wurde im Vakuum enitf@ Stunden). Die Mutterlauge wurde aufgrund der
bereits akzeptablen Ausbeute nicht weiter aufgéthend verworfen.

Anmerkung: Bitte die kleinen Unterschiede zwischggplanter und tatsachlicher Durchfihrung beachten.
Beobachtungen (z.B. Gasentwicklung, unerwartetbd-der Produkte oder Farbumschlage) einflgen.

Ausbeute:

Es wurden 98.97g (0.29 mol) LiP(SiNg2.25THF erhalten (THF-Gehalt NMR-spektroskopis@stimmt).
Dies entspricht einer Ausbeute von 64%.

Charakterisierung:

3'H (Toluol-d8, RT): 0.50 (Singulett, 18H); 1.44 (Pktt von Tripletts, 4H2},,,=6.6 und 2.5 Hz), 3.69
(Triplett, 4H,33, y=2.4 Hz) ppm.

Durch Vergleich der Integrale von THF und LiP(Si4evurde ein THF-Gehalt von ca. 2.25 Formeleinheiten
bestimmt.

3%'P (Toluol-d8, RT): -297.0 (Singulett), -236.4 (Dett] vermutlich Nebenprodukt HP(SiNg '3, ~188.2 Hz)
ppm.

8%'P{*H} (Toluol-d8, RT): -296.9 (Singulett) ppm.

Anmerkung:  Analog fur alle  durchgefiihrten  Charakierungsmethoden  verfahren.  Bei
Schwingungsspektroskopie Bandenlage und relatitensitéat jeder Bande angeben. Charakteristischeldan
zuordnen (z.B. C=0-Banden). Zur Verfigung steheRNin Losung (fast alle Kerne), DSC, FT-Raman (fest
oder flissig), FT-IR (gas, flussig oder fest alsrkBessling, Verreibung zwischen Csl-Platten, ZAS& oder
Diamant-ATR), Schmelzpunktbestimmung (digital odeanuell). In diesem Fall wurde auf ein Raman-/IR-
Spektrum verzichtet weil kein Geréat zur Verfigunignsl. Generell sollen aber alle verfligbaren Methode
genutzt werden, soweit sinnvoll.

Bitte alle gemessenen Spektren ans Protokoll ageft
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1.8. Feueralarm/Notfallalarm

Alle Praktikanten werden im Rahmen der Sicherheladirung Uber den Aufbewahrungsort und die
Verwendung der Verbandskésten und des FeuerlosithgefFeuerldscher, Branddecke), der Gasmasken und
der Loschbrause, sowie Uber die Lage der NotauggdngKenntnis gesetzt. Auch uber geringfiigige
Verletzungen (Schnittwunden, Verbrennungen u.4d die Benutzung der Verbandskasten ist der Asgisten
umgehend zu informieren.

Beim Ausbrechen eines Brandes sollen Pulverlosobest verwendet werden, wenn dieser mit den
Kohlensaureléschern nicht unter Kontrolle gebrasktden kann. Der Assistent ist unverziglich Uber di
Benutzung eines Feuerléschers zu informieren. Itbe Feines Brandes sind mdglichst alle Gashahne zu

schlie3en.

1.9. Wenn ein Notfall eintritt

1. Gefahrdete Personen in Sicherheit bringen. BrémdKleidern ersticken (Notdusche, Ldschdeckedpgh nie
mit CO,-Loscher (Schockgefahr).

2. Verstandigen von Assistenten, sofern diese michtUnfallort sind.

3. Das weitere Vorgehen, insbesondere die Alarmgerder Ambulanz und der Feuerwehr wird von den

Assistenten veranlasst:

* Bei Brand: Betatigen der Feuermelder; Telefon 8aal) Notruf2000 oder 112
Handy-Notruf:

0761-203-2000
112

* Bei Verletzungen: RettungsleitzentraB000 oder 112

* Melden, was passiert ist und wo.

Alarmierung aller Personen in der Umgebung desllfes.
Alarmierung des zustandigen Assistenten und daitlitsleitung sowie der Pforte und der Technischen
Zentrale.

Warten auf die Ambulanz oder die Feuerwehr aminbagten Treffpunkt.

1.10. Erste HilfsmaRnahmen bei Unfallen

Allgemeines Ein Verletzter darf nie alleine zum Arzt oder ik fahren, da auch bei harmlos erscheinenden
Unféllen ein Schock auftreten kann. Alle Unféllet rRiersonenschaden sind meldepflichtig. Man inforenie
umgehend den zustandigen Assistenten oder denrB&tsbeauftragten Dr. Werner Deck (Hausruf 6139).

Augenverletzungen Sind die Augen mit Chemikalien in Beriihrung gekeam, so missen die Augen

mindestens 5 min mit den Augenduschen gespiilt wetitleschweren Fallen bis der Rettungsdienst éftri
Der Verletzte kann dies nicht alleine durchfihren sollte von zwei Personen festgehalten werdenaEaist
ein Augenarzt aufzusuchen. Kontaktlinsen sind irbdraverboten, sollten trotzdem Linsen getragen esmrd
mussen sie wahrend des Waschens entfernt werdelemt@chaden nicht noch zu verschlimmern.
BrandwundenBei Verbrennungen ist sofort ca. 5-10 min miféadem kaltem Wasser zu kihlen. Sind gréRere
Hautflachen in Mitleidenschaft gezogen, so verwendan zum Kuihlen nasse Tucher. Anschliel3end istrtsofo
arztliche Hilfe in Anspruch zu nehmen. Ol, Pudelp8n oder Mehl dirfen nicht auf Brandwunden augggn
werden.
Blutungen. Kleine Schnittwunden (haufige Unfallursache: uhggmenaller Umgang mit Glasrohren und
Glasstaben) sollte man nach Entfernung von evdntagtandenen Glassplittern ausbluten lassen, figsiren
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und verbinden. Bei starken Blutungen muss soforthddringerdruck oder Druckverband der entsprechende
Schlagader die Blutung unterbrochen und ein Drudlased (keine Watte!) angelegt werden. Der Druckaedb
sollte nicht langer als 2 Stunden angelegt werftsnst umgehend ein Krankenwagen mit Notarzt zarruba
auch bei kleineren Schnittverletzungen Sehnen bidgven beschadigt sein kénnen, sollte im Verletatall
immer ein Arzt konsultiert werden. Auf keinen Fadilbst Splitter aus Wunden entfernen.

VeratzungenVeratzte Korperstellen missen sofort mit viel Yéasggewaschen werden. Bei Alkaliverletzungen
verwende man zusétzlich 1%-ige Essigsaure. BeieSdaratzungen 1%-ige Natriumhydrogencarbonat-L6sung
Mit Chemikalien kontaminierte Kleidungsstiicke sgafortzu entfernen.

Vergiftungen. Bei akuten Vergiftungen sind Sofort-MalBnahmen eaaf@entlich wichtig! Bei oralen
Vergiftungen ist Brechreiz durch Trinken von laumer Kochsalz-Losung (3 - 4 Teeloffel auf 1 Glas Béas
und Berthren der Rachenhinterwand (Finger in demdyiauszulésen. Ein Erbrechen darf nicht ausgeldst
werden, wenn der Verwundete bewusstlos ist oder ¥ergiftung durch Lésungsmittel, Sauren oder Lauge
verursacht wurde. Bei Inhalationsvergiftungen mdss Patient sofort an die frische Luft gebracht wukig
gestellt werden (Warmhalten nicht vergessen!). &kin Vergiftungen ist der Patient sofort nach dgste-
Hilfe-MaRnahmen in die nachste zustandige Klinik tmingen, oder - insbesondere wenn Zweifel an der
Transportfahigkeit bestehen - ein Unfallwagen mittddzt zu rufen. Die Klinik sollte Gber den Notfalhter
Angabe der Vergiftungsart informiert werden. Auffend ist nach Madoglichkeit die nachste Gift-

Informationszentrale oder ein mobiles Gegengift-Biapm Hilfeleistung zu bitten.

2. Hinweise zur Darstellung der Verbindungen im AFP

Im Molekdilteil des Anorganisch-Chemischen Fortgeisiemenpraktikums werden 5 Praparate ausgegehta. B
beachten: Sie haben 3 Wochen Zeit zur Bearbeitimgldr Regel nur Nachmittags). Um alle Praparate zu
schaffen, mussen Sie zigig arbeiten, Arbeitsablégfié planen und fir Aufgabenteilung mit Ihrem
Praktikumspartner sorgen. Planen Sie MesstermideSghleusvorgange an der Handschuhbox sorgfaltigrun
Absprache mit anderen Gruppen und den Assisterftén. die Synthese der Verbindungen werden u.a.
Standardapparaturen verwendet, die bereits in dexktika im Grundstudium verwendet wurden. Die
Handhabung vieler Verbindungen muss unter Inertgassphare durchgefuhrt werden. Zu dieser Arbeitstiéc

seien im Folgenden einige Hinweise gegeben.

2.1.  Allgemeine Hinweise zum Arbeiten unter Inertbedingumgen

Zahlreiche metallorganische Verbindungen reagibmritwillig mit Sauerstoff, Wasser und KohlendiXz.B.
Grignard-Reagentien). Daher werden solche Verbigdaonin einer Inertgasatmosphére gehandhabt. Die
einfachste Technik ist die Handhabung der Substaimzeiner so genannten Handschuh-Box (,Glovebd28t
Behalter hat eine Schleuse, ein Fenster sowie daftaicht angebrachte Handschuhe, Uber die man die
Chemikalien im Inneren unter einer Inertgasatmosphiandhaben kann. Durch die Schleuse werden
Gegenstdnde und Chemikalien hinein- oder herauagetirohne dass dabei Luft in das Innere des Kasten
stromen kann.

Eine andere Methode zur Handhabung luftempfindlicBebstanzen ist die Verwendung standardisierter

Gefal3e, die so konstruiert sind, dass in ihnen Eiaggas-Atmosphére aufrechterhalten werden kémien
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meisten Fallen sind die GefalRe mit seitlichen Aresditausgestattet, durch die Uber eine so genachteng®-
/oder Stockanlage Luft abgepumpt (Vakuumlinie) umertgas (N-Linie) zugefiihrt werden kann. Mit solchen
Apparaturen lassen sich alle Standardsynthesedapegat unter Inertgasbedingungen durchfiihren (z.B.
Reaktionen in Losung, Chromatographie, Filtratiamd WKristallisation). Die GefaRe werden zu Ehren des

Erfinders als Schlenk-Apparaturen bezeichnet.

2.2.  Allgemeine Hinweise zum Arbeiten mit einer Schlenl&nlage

Die Assistenten unterweisen Sie in die Bedienungdadagen. Bei Unsicherheiten Giberlegen Sie lictvegimal
und diskutieren Sie mit Ihrem Praktikumspartnerrdcigen den AssistenteAuch kleinste Beschadigungen der
Anlagen (Sterne, Risse) missen sofort dem Assistgameldet werden (Implosionsgefahr!). VerwendeaE
keinen Fall beschadigte Reaktionsgefaf3e oder Kolben

Die folgenden Punkte sind beim Arbeiten mit einehl8nk-Anlage zu beachten:

N,-Linie:

1. Die Ny-Linie wird Uber einen Wandanschluss mit Stickstedfsorgt. Zwischen der Rickleitung und der
Schlenkanlage ist ein Druckminderer mit Ruckschisgiv geschaltet, der den Entnahmedruck auf 50 mbar
reduziert. Sie kdnnen also zu keiner Zeit mehb@lsbar N-Druck in Ihrem System haben (dieser Druck reicht
aber aus, um ungesicherte Glasstopfen durch demRauschiessen-bitte immer mit dem Daumen sichern).
Beim Fillen groRer ReaktionsgefalRe oder Kolben iage entsprechend etwas langer, bis das ganzernsyst
gefullt ist. Bitte beachten Sie dies und 6ffnen dis Gefald nicht zu frih.

2. Die Ruckleitung steht unter hoherem Druck. Sigl\aus einem Flaschenschrank gespeist. Der Rektdier
Flasche ist regelméssig zu kontrollieren, unterivalb 30 bar Restdruck muss der Assistent infornvienden.

Die Flasche wird vom Assistenten gewechselt.

3. Am "Blubbern" eines aufgesteckten Uberdruckverkiann man sich davon (iberzeugen, dass Stickstoff
"lauft". Dieses Gerat gehort zum Standardglassatizsollte bei jeder Reaktion verwendet werden.

4. Die Vakuum-Linie sollte immer nur so kurz wie ghiéh ge6ffnet werden.

5. Es ist darauf zu achten, dass der Reinst-Stiffksicht unniitz verschwendet wird. Daher den Abgpehn an

der Abzug-Riickwand schliel3en, wenn kein Stickstwghr gebraucht wird.

6. Man sollte sich immer der Tatsache bewusst s#@ss bei offenen Schlenk-Héhnen und unginstiger
Orientierung der Reaktionsgefaf3e Losungsmittelien Stickstoffschlauche gelangen kann. (Schwerpamit
Schlenk-Hahn!).

7. Bei der Beliftung gro3er GefaRe (> 1000 mL) kasrzu einem Druckabfall im gesamten System kommen,
daher immer vorsichtig und langsam beliiften (Fegjeheng Gber den Hahn am Kolben).

8. Am Abend wird stets das Hauptventil im Flasclobnasnk verschlossen.

Vakuum-Linie :

1. Pumpe/Anlage nach dem Ausschalten unbedingt fter]u damit kein Vakuum erhalten bleibt.
2. Die Kuhlfallen erst nach Anlegen von Vakuum fhiilssigem Stickstoff kiihlen, da sonst flussiger &atoff
einkondensiert wird Explosionsgefalr Aus dem gleichen Grund niemals gleichzeitig didlage oder ein
angeschlossenes Reaktionsgefald zur Luft hin 6ftmeh gleichzeitig evakuieren. Niemals die Vakuumigin

und die N-Linie kurzschliessenSollten Sie B oder Q (erkennbar an der blauen Farbe) in die Kuhlfallen
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einkondensiert haben, sofort den Assistenten inéwemn. In der Regel muss das Labor dann evakuiert werden
akute Explosionsgefahr! Im Wiederholungsfall drélasschluss aus dem Praktikum.

3. Nach Entfernen der Dewar-Gefalle missen die &lldnf beltftet werden. Vorsicliei vereisten Kihlfallen.

4. Werden Wasser, Methanol, oder THF und Acetdndiikondensiert, kann die Kuhlfalle beim Auftauen
platzen.

5. Mdglichst Lésungsmittel immer nur sortenreinkeindensieren. Kuhlfallen dann auftauen und Losuiitgsim
sortenrein entsorgen.

6. Abends mussen alle Kuhlfallen vollsténdig emtlead zum Trocknen in die Abziuge gelegt werden.

7. Wenn die Anlage nicht verwendet wird, ist dastMeum Drucksensor zu schliessen. Sonst kdnnerog&ive
Dampfe den Sensor zerstoren. Dies gilt insbesondenen die Kihlfallen aufgetaut werden.

8. Aus Versehen an der falschen Stelle angelegiksium kann zu heftigem Aufsieden der Reaktion flihge

sparen sich viel Frust und das Putzen der gesamtéage, wenn Sie vor jedem Drehen eines Hahns

nachdenken.

Standard-Vakuumanlage im AFP-Saal. 1: Stickstdtfteg, 2: N-Reduzierventil 50 mbar, 3: Kuhlfallen mit
Dewars, 4: digitale Druckanzeige, 5: Absperrhahm frucksensor, 6: Wechselhédhne fur Vakuum upd7
N,-Ast, 8: Vakuum-Ast.

Umgang mit flissigem N:

1. Stickstoff nur im gefliesten Bodenbereich in Biewar-Gefal3e einfiillen.

2. N»-Kannenniemalsin die Abziige wuchten. Verwenden Sie zum Fillen K@hlfallen 1- oder 2-Liter
Dewargefal3e.

3. Es steht eine 100 | Transportkanne fir flussiyeszur Verfigung. Aus dieser wird in die Handkannen
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umgefullt. Der Assistent unterweist Sie in die Being der Abfillanlage.
4. Unbedingt Sicherheitskleidung§chutzbrilleund Lederhandschuh&agen. Der Lagerbehélter steht wahrend
der Entnahme unter Druck. Im schlimmsten Fall kdanMetall-Entnahmeschlauch heftig ausschlagen eser

kann zu Kalteverbrennungen kommen.

Transport-/Vorratskanne fur flussigen Sticktoff.

2.3.  Verwendung der Handschuhbox

Die Handschuhbox ermdglicht das Ab-/Umfiillen soiviegen von Chemikalien unter Argonatmosphéare.

Einschleusen:
Schleusen-Checkliste:

Gehen Sievor dem Einschleusen nochmals folgende Checklistendurc
1. Alle geschlossenen ReaktionsgeféalRe vollstandigugert (und vorher einmal mitder Ar gefullt)?
2. Alle Gefal3e und Gegenstande sauber und ausgédweiz vorher mehrere Stunden im Trockenschrank)?
3. Morser, Pistill, Trichter, Spatel, Wageschiffoh&uhrfische, Stopfen, genug Klammern bereitg@legt
4. Erreichen Spatel zum Auskratzen auch wirklich Helbenboden?
5. GefalRe beschriftet?
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6. Gasflaschendruck ok? Bei unter 30 bar Assisteintermieren
7. Sind noch Einmalhandschuhe, Papiertlicher untbkdun der Box?
8. Atmosphare ok? Evtl. vom Assistenten tberpridseen.

Einschleusvorgang:

1. Die einzuschleusenden Geréte in die Schleusml€gjasgerate missen entweder offen oder evalegiert
2. AuRere Schleusentir schlieRen. Die Kurbel riahtémit 2 Fingerkuppen) andriicken.
ACHTUNG: NIEMALS Kurbel wahrend des Evakuierens Imziehen, sonst kann die Tir beim Fluten
der Schleuse abreif3en!
3. Schleuse 3 mal fiir je 15 min. evakuieren, dazvés jeweils mit 200 mbar MNDruck (d.h. auf -0.8 bar)
fluten.
4. Schleuse vollstandig fluten, dann Flut-/Evakegatil auf Neutralstellung bringen.

Die innere Schleusentiir kann nun gedffnet werden.

Arbeit an der Box:

1. Baumwollhandschuhe Uberziehen, dann in Boxhdmdec schlipfen. Der Argondruck kann utber die
FuRBpedale reguliert werden. Keinen Unterdruck aaBwbx ziehen!

2. In der Box blaue Einmalhandschuhe lberziehen.

3. Gegebenenfalls innere Schleusentur 6ffnen.

4. Arbeitsflache, die benutzt wird, mit Alufolie @dcken.

5. Bei Arbeit Kontakt mit scharfen Kanten (insbedere an Glasgeraten!) vermeiden. Falls trotzdenh@dh in
den Handschuh gerissen wird, sofort einem Asdmstemelden! Der Schaden ist potentiell deutlichdrélenn
ein Riss verschwiegen wird.

6. Nach Arbeit: Stellen, die mit Chemikalien kontaiart wurden, mit Papiertiichern abwischen.

7. Benutzte Papiertiicher und Einmalhandschuhe tockélufolie wickeln. Eventuell kontaminierte Geea

(Spatel, Trichter) separat einwickeln.

Ausschleusen:

Anm.: Es wird davon ausgegangen, dass die Schleos Argon steht. Wenn nicht, Einschleusprozedur
ausfihren.

1. Auszuschleusende Sachen (incl. kontaminiertafolie, Handschuhe, Papiertiicher etc.) in Schléegpen.

2. Innere Schleusentur schlieBen. Die Kurbel niahtdmit 2 Fingerkuppen) andriicken.

3. AuRere Schleusentir 6ffen, Sachen herausnehmen.

4. Wenn nicht (innerhalb 30 min.) neuer Einschleugang bevorsteht, Schleusentir schliefen und $szhle
evakuieren.

5. Abfalle sachgerecht entsorgen. Inshesonderarbeit mit pyrophoren Verbindungen auf Deaktivieguauch
der benutzten Papiertiicher und Handschuhe (z.BBmiMeOH) achten.
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Glovebox im AFP-Saal. 1: fH,0-Messgerat, 2: Lichtschalter, 3: SchleusenkammerArbeitsbereich, 5:
Handschuhe, 6: Schalttafel, 7: Olpumpe, 8: FuRpadaDruckregelung.

Boxenknigge:

1. Es gibt taglich 3 feste Termine zum Einschleusegitere Termine nur nach Absprache. Bitte spnechie
sich mit den anderen Gruppen ab. Termine sind 1@900 und 17:30 (Uber Nacht).

2. Sind mehrere Gruppen gleichzeitig an der Boxspkbchen!

3. Nach Arbeitsende sofort nachste Gruppe inforemer

4. Box fur nachfolgende Gruppe so hinterlassen,maa sie selbst vorfinden méchte (Sie mussen e rEbht
mit Girlanden schmucken).

5. Tragen Sie ins Boxenbuch folgendes ein: Namechdefihrte Arbeiten, Datum, ;®1,0-Gehalt der
Atmosphére, Restdruck derRlasche. Die Eintrage ins Boxenbuch sind PflicBitte vor Beginn des

Einschleusvorgangs eintragen.

2.4. Richtiges Auswiegen

N, und Ar Gas haben ein Eigengewicht. Geschlossehéei@@efalie werden mit Inertgasfillung gewogen.

Wiegen Sie GefaBe immer ohne Klammern, aber immet denselben Stopfen und H&hnen

(markieren/beschriften). Die Ausbeute kann danmhiifferenzbildung von Leergewicht und Trockengewi
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nach Trocknung der Substanz berechnet werden. litg kich immer, das Leergewicht auf den Kolben zu

schreiben.

2.5.  Abgabe von NMR-Proben

Die Abgabe von NMR-Proben erfolgt im NMR-Raum bei Barald Scherer (bzw. Vertretung). Dabei ist dara
zu achten, dass das Probenréhrchen nicht abgelordebekurz) ist. Der Fillstand sollte ca. 5 cmragén
(entspricht ca. 0.7-0.8 ml Losungsmittel). Verwemdgie mdglichst eine neue Spritze oder immer diesel
Spritze fur dasselbe Losungsmittel. Es sollten kieine Schwebstoffe und moglichst kein Niedersclivager
Probe befinden. Die Probe muss abgeschmolzen aar verschlossen sein (mit Kappe und Parafilm).
Befestigen Sie an jeder Probe einen kleinen Zstielolgenden Angaben:

- AFP - Semester (z.B. ,AFP WS09/10%)

- Gruppen-Nr.

- Namen

- Name der Substanz / Summenformel

- verwendetes deuteriertes Losungsmittel

- evtl. vorhandene nicht deuterierte Losungsmittel

- gewiinschte Kerne (angeben ob Integration/Kopmareywiinscht sind)

2.6.  Reinigung von Glasgeraten und Fritten

Glasgerate:

1. Feste Ruckstande vorschriftsmafig vernichtenlitlie Rickstdnde mit wenig Aceton in die vorgesehe
Gefalle im Abzug spilen.

2. Schliffe mit Klichenpapier entfetten.

3. Gerate mit Scheuermilch/Scheuerpulver und Bilost@ndeln. Mit Wasser nachsplilen.

4. Mit Aceton spiilen. Aceton sammeln und recyceln.

5. Trocknen im Trockenschrank (keine Plastikteile).

Fritten:

1. Einige Stunden ins HNMad einlegen.

2. Mit viel Wasser ausspulen.

3. Mit Aceton durchspilen.

4. Trocknen im Trockenschrank. Fritten nicht inag@nbad einlegen!

In schwierigen Fallen:

1. Mit H,O,/H,SO, behandeln; eventuell langere Zeit einwirken lasbenFritte wieder durchgangig ist.
2. Hartnackige Ruckstande durch Einwirkung von l@kher HO,-Lésung behandeln.

3. Mehrmals Wasser durchsaugen bis zu pH-Wert = 7.

4. Mehrmals wenig Aceton durchsaugen.

5. Trocknen im Trockenschrank.
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2.7. Umgang mit Gasflaschen

Nur erfahrene und geschulte Personen diurfen mieiGasmgehen. Wenn Sie noch nicht eingewiesen wurden,

fragen Sie zuerst einen Assistenten.

1. Gase durfen aus den Flaschen nur mittels anigsselmer mangelfreier Druckminderventile entnommen
werden.

2. Gasflaschen sind gegen Umfallen oder Herabfallmm sichern (z.B. Ketten oder Bugel).

3. Gasflaschen sind vor Erwarmung durch Heizkégaer offene Flammen zu schiitzen.

4. Gase nie aus einer Druckgasflasche in eine andefillen.

5. Die Ventilanschlisse miussen sauber gehaltenawerd

6. Flaschen-Kennzeichnungen (z.B. Aufkleber) durfeicht beschadigt oder beseitigt werden.
7. Die Ventile und Armaturen an Sauerstoff-Flascéied 61- und fettfrei zu halten.

8. Gasflaschen mit Schaden (z.B. Ventilschddemdeh&aden) dirfen nicht betrieben werden. Siedsndlich

zu kennzeichnen, und der Assistent st Uber die tenei Behandlung zu befragen.

9. Gasflaschen dirfen nur mit zugelassenem Vehtitzq(z. B. Flaschenkappe) und bei ausreichendtie8ing
gegen Verrutschen oder Umherrollen transportiertiesm.

10. Nicht benutzte Druckminderer miissen geschlossdmestdruckfrei aufbewahrt werden.

11. Druckminderer fur HCI und andere korrosive Gasgssen nach der Verwendung sofort griindlich innen

gereinigt werden, sonst treten Beschadigungen umratichtigkeiten auf.

2.8.  Bewertung im Fortgeschrittenenpraktikum Anorganische Chemie

1. Das Fortgeschrittenenpraktikum, das eine Venigfdes anorganischen Grundwissens und eine Hunighr
zur forschenden Tatigkeit vermitteln soll, verlargjhe mindestens mit "ausreichend" beurteilte [sake
Leistung. Eine schlechter als "ausreichende" Bawegrin einem der beiden praktischen Teile des Kuks@n
nur durch dessen Wiederholung kompensiert werderi @ob fahrlassigen VerstélRen gegen die
Praktikumsordnung behalten wir uns vor, das Praktilals nicht bestanden zu werten bzw. den Teilnelom

Praktikum auszuschlief3en.

2. Die experimentellen Ergebnisse, die z.B. antderdPraktikumspréaparate erzielt wurden, sollenamivon

Vor- und Hauptprotokollen zusammengefasst werdemesd werden dem jeweiligen Assistenten zur
Uberpriifung vorgelegt und stellen eine Diskussiomsdlage fur das Abschlusskolloquium dar. Vor Begiles
Versuchs missen die Vorprotokolle in korrigierterr vorliegen und vom Assistenten abgezeichnet ¥éird

ein Protokoll mit einer schlechteren Note als "aitdrend" bewertet, muss es erneut abgegeben werden.
Zusatzlich wird vor Beginn jedes Versuchs ein Gempfolloquium mit dem betreuenden Assistenten
abgehalten. Das Kolloquium muss ebenfalls bestanderden (einmalige Wiederholung mdéglich). Bei
zweimaligem Nichtbestehen gibt es eine letzte Wisdengsmoglichkeit unter Anwesenheit der

Praktikumsleitung.

3. Spatestens 3 Wochen nach Abschluss des Pralgilsimd die Hauptprotokolle in korrigierter Form dem
zustandigen Assistenten vorzulegen. Werden nidbtRiotokolle fristgerecht abgegeben, zahlt dagkthkrem

als nicht bestanden.
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4. Nach Praktikumsende werden gruppenweise Absskdllequien durchgefiihrt. Die korrigierten Protdkol
sind vorher gesammelt, korrigiert und vom Assigantinterschrieben bei der Praktikumsleitung abzeigeb

Termine s. Aushang "Prifungstermine"”. WiederholdaegAbschlusskolloquien ist méglich.

5. Alle Bewertungen im Praktikum und den Kolloquisind unabhéangig vom Gruppenpartner im Kurs. Die

Protokolle sollen gemeinsam verfasst werden undl@eauch gruppenweise benotet.

6. Die Bewertungen des praktischen Teils (zusamemetgt aus Protokollen und Platzkolloquien), sodvée

Note fur die Vortrdge und Abschlusskolloquien eryelie Endnote.

7. Scheinausgabe erfolgt im Sekretariat von Pralelstecht. Sie erhalten eine Rechnung tber GlasbrDiese

ist bar zu bezahlen (Nils Trapp, Raum 331a). NaekaBlung erhalten Sie eine Quittung und den Schein.
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3. Praparateverzeichnis

Vorbemerkung:

Die angegebenen Literaturstellen sollen Ihnen e@Gwindlage liefern, um selbst eine sinnvolle und
durchfiihrbare Reaktionsvorschrift zu erarbeiten. Vielen Fallen reicht es nicht aus, die publizierte
Arbeitsanweisung einfach abzuschreiben. Dies istclhus gewollt, da die Fahigkeit zur selbstéandigen
Reaktionsplanung Teil der praktischen Ausbildurtg @ftmals gibt es bessere Reaktionswege, die milge
publiziert sind. Die Assistenten sind dazu angemaltie Arbeitsvorschrift mit Ihnen zusammen zkdi®ren
und ggf. zu berichtigen. Sie sollten sich im Vadfdlereits Gedanken Uber alternative Syntheserouteh
Reinigungsschritte machen.

Klarstellung: Unter Zweihals- und Rundkolben venste wir im Folgenden ,Zweihals- und Rundkolben mit

zusatzlichem Hahn“.

3.1.  Ag[AI(OC(CF 3)3)] / AG[AI(OCH(CF 3)2)4] / AG[AI(OCCH 3(CF3)2)4]

Reaktionsgleichung:
LI[AI(OR) 4] + AgF — Ag[AI(OR)4] + LiF (R = C(CR);, CH(CR)., CCH(CFs),)

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:

Li[AI(OC(CF3)3)4] / LI[AI(OCH(CF3),)4] / LIJAI(OCCH 3(CF3),)4]
AgF

CH,CI, (Lésungsmittel)

Doppelschlenkkolben mit G4-Fritte und Teflonversidsien

AnsatzgroRRe:
10g

Bemerkungen:
Das Produkt ist etwas lichtempfindlich. Bitte inaBnglas aufbewahren, Reaktionskolben mit Alufolie

umwickeln.

Literatur:
I. Krossing,Chem. Eur. J2001, 7(2), 490.

3.2. A|BI’3

Reaktionsgleichung:
2Al+3 B, — 2 AIBI'3

Bendotigte Chemikalien und Glasgerate:
Al (Folie)
Brom

29



Hexan (Losungsmittel)
Schlenkrohr mit Teflonhahn

Kondensationsbriicke

AnsatzgroRRe:

39

Bemerkungen:

Vorsicht beim Umgang mit Brom.

Literatur:

An den Assistenten wenden.

Reaktionsgleichung:
AlEt3 +3 (CE)gCOH + QHE,F — Al(OC(CF3)3)3*CeH5F +3 QHG

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
AlEt;

(CF5):COH

CeHsF (Losungsmittel)

Tropftrichter mit Teflonhahn
Dreihalskolben

Kihlbad

Dimroth- oder Intensivkiihler und Kryostat
Aufsteckblubber

AnsatzgroRRe:

59

Bemerkungen:
Das Produkt ist zwar bei Raumtemperatur kurzfristigpil, sollte aber trotzdem konsequent bei 0°C

gelagert werden. Vorsicht beim Umgang mit AlEt

Literatur:

L. O. Mdiller, D. Himmel, J. Stauffer, G. Steinfeld, Slattery,G. Santiso-Quinones, V. Brecht, I.
Krossing,Angew. Cherm2008 120, 7772.
http://www.freidok.uni-freiburg.de/volltexte/492%fiDissertation_Lutz_Mueller.pdf

Al(OC(CF3)3)3*TMS
Reaktionsgleichung:
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3.5.

3.6.

Ag[AI(OC(CF>)3).] + exx. MeSiCl — A(OC(CFy)3)s*SiMe; + AgCl + ...

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Ag[AI(OC(CF3)3),]

CH,CI, (L6sungsmittel)

Schlenkfritte

Zweihalskolben

Trockeneisbad

AnsatzgroRle:

59

Literatur:

n. vorh.

Ask3

Reaktionsgleichung:
Cak + H,SO, — 2 HF + CaSQ
As,0; + 6 HF— 2 Ask + 3 H,O

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Cak

As,0O3

H,SO,

spezielle Glasgerate erhalten Sie vom Assistenten

AnsatzgroRle:
4049

Bemerkung:
Nur ein Satz Spezialgerate vorhanden, erkundigersiSh ob noch eine andere Gruppe die Synthese

durchfiihrt und sprechen Sie sich ab.

Literatur:
D. R. Aris, C. Knapp, J. Passmore, X. Wahg;luorine Chem2005 126, 1368.
C. J. Hoffman]norg. Synth1953 4, 150.

(CHa3)4NF

Reaktionsgleichung:
(CH3)4NBF4 + KF — [(CH3)4N]F + KBF4
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Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
(CH3)sNBF,

KF

Mg

Methanol (Losungsmittel)
Destillationsbriicke

Rundkolben

AnsatzgroRle:

59

Bemerkung:
Methanol muss vorher mit Mg absolutiert werden. @bgndelte Syntheseroute aus dem

Tetrafluoroborat beim Assistenten erfragen.

Literatur:
K. O. Christe, W. W. Wilson, R. D. Wilson, R. Bal,Feng,J. Am. Chem. Sot99Q 112, 7619.

'(C4Hg)2PCI

Reaktionsgleichung:
2 Me,CCl + 2 Mg — 2'BuMgCl
2'BuMgCl + PC} — 'Bu,PCl + 2 MgC}

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
tert-Butylchlorid
Magnesiumspéane
Diethylether (L6sungsmittel)
Zweihalskolben
RuckfluBkahler
Uberdruckblubber
Tropftrichter

Kihlfalle

Grol3e Fritte

div. Rundkolben

AnsatzgroRRe:
209

Literatur:
M. Fild, O. Stelzer]norg. Chem1973 14, 4; H. Hoffmann, P. SchellenbedRhem. Ber1967, 100,
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692.

[(n°-CsHs),TiCl 5]

Reaktionsgleichung:
TiCl; + 2 NaCp— CpTiCl, + 2 NaCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
TiCl,

NaGHs

Tetrahydrofuran (L6sungsmittel)
Toluol (L6sungsmittel)

Hexan (Losungsmittel)
Chloroform (Lésungsmittel)
Diethylether (L6sungsmittel)
Zweihalskolben

RuckfluBkuhler

Tropftrichter

Kuhlfalle

Extraktionsfritte

Rundkolben

AnsatzgroRle:
10g

Literatur:
G. Wilkinson, J. M. Birmingham]. Am. Chem. Sot954 76, 4281; L. Summers, R. H. Vlot, Am.
Chem. Socl955 76, 2278; L. Summers, R. H. Vloth, A. Holm&s, Am. Chem. Sot955 77, 3604.

[(n°-CsH ), TiSs]

Reaktionsgleichung:
CpTiCl, + 2 (NH),Ss — CpTiSs + 2 NH,CI

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Cp:TiCl,

Dichlormethan (L&ésungsmittel)
Ammoniakwasser (konz.)

Schwefel

NaSQO, (Trocknungsmittel)

Becherglas

Scheidetrichter

Kuhlfalle
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AnsatzgroRle:
25¢g

Literatur:

H. Kopf, M. SchmidtAngew. Cheml965 77, 965; H. Kopf, B. Block, M. Schmidchem. Ber1968
101, 272; R. Steudel, R. Straugs,Chem. Soc., Dalton Trart984 1775; A. Shaver, J. M. McCall, G.
Marmolejo,Inorg. Synth199Q 27, 60.

3.10. [(C5M65)ASC|2]

Reaktionsgleichung:
LiCsMes + AsCk — (3*-CsMes)AsCl, + LiCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Zweihalskolben
Tropftrichter

RuckfluBkuhler

LiCsMes

AsCl;

Diethylether (L6sungsmittel)
Toluol (L6sungsmittel)
Kuhlfalle

Fritte

Kieselgur

Rundkolben

AnsatzgroRle:
259

Literatur:
P. Jutzi, H. Salesk&€hem. Ber1988 117, 222.

3.11. [(n°-CsHs)Fe(COY)2

Reaktionsgleichung:
2 Fe(CO) + GoHi, — [(n>-CsHs)Fe(COY], + 6 CO + H

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Dicyclopentadien

Fe(COy

Pentan

Dichlormethan (Lésungsmittel)
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Diethylether (L6sungsmittel)
Zweihalskolben
Intensivkihler

Fritte

Rundkolben

Kuhlfalle

Bemerkungen:
Die Zielverbindung ist luftstabil, evtl. kann alpyrophores Eisen als Nebenprodukt entstehen.

Umkristallisieren aus Diethylether/Dichlormethan.

AnsatzgroRle:
10g

Literatur:
R. B. King, F. G. A. Stondnorg. Synth1963 7, 110.

3.12. [(C5M65)PC|2]

Reaktionsgleichung:
LiCsMes + PChL — (n'-CsMes)PChL + LiCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
LiCsMes

PCk

Diethylether (L6sungsmittel)
Toluol (Lésungsmittel)
Zweihalskolben
Tropftrichter

RuckfluBkuhler

Kuhlfalle

Fritte

Kieselgur

Rundkolben

AnsatzgroRle:
259

Literatur:

P. Jutzi, H. Salesk&€&hem. Ber198§ 117, 222; P. Jutzi, N. Brusdeilius, A. Mix, in: H. Karsch,
Synthetic Methods of Organometallic and Inorganie@istry (Herrmann/BrauerlGeorg Thieme
Verlag, Stuttgarf996 Vol. 3, S. 113.



3.13. [(CsHs)MNn(CO),NO][BF ]

Reaktionsgleichung:
[(C5H5)Mn(CO)3] + NOZ+BF4 — [CpMn(CO)NO] +BF4_ + CO

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
[(CsHs)Mn(CO)]

NO, BF,

Nitromethan (Losungsmittel)
Diethylether (L6sungsmittel)

div. Rundkolben

Fritte

AnsatzgroRRe:

59

Literatur:
A. N. Nesmeyanov, K. N. Anisimov, N. E. Kolobova, IL. Krasnoslobodskaydzv.Akad. Nauk SSSR,
Ser Khim.197Q 860; vgl.Bull. Akad. Sci. USSR, Chem. 3&7Q 807.

3.14. [(C7H7)Mo(CO)3][PF¢]

Reaktionsgleichung:
[(C7Hg)MO(CO)] + (CeHs)sCPFy — [(C/H7)Mo(CO)] PR + (CsHs)sCH

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
[(C7Hg)Mo(CO)

(CeHs):C'PRy

Dichlormethan (L6sungsmittel)

Aceton (Losungsmittel)

Rundkolben (3)

Fritte

AnsatzgroRle:

29

Literatur:
H. J. Dauben, L. R. Honnen].,Am. Chem. Sot958 80, 5570; R. B. KingOrganometallic Syntheses
Bd.1, Academic Press, New Y0165 S. 165.

3.15. (CsHg)Mo(CO);
Reaktionsgleichung:
C/Hg + [MO(CO%] — [(C7H3)MO(CO)3] + 3CO
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Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Cycloheptatrien

[Mo(CO)]

Octan (Losungsmittel)

Aceton (Losungsmittel)

Rundkolben

Steigrohr

RuckfluBkahler

Sublimationsapparatur

AnsatzgroRle:

39

Literatur:
W. Abel, M. A. Bennett, R. Burton]. Chem. Socl958 4559; F. A. Cotton, J. A. McCleverty, J. E.
White, Inorg. Synth199Q 28,165.

3.16. 1-C4Hg-2-CH3-3-CH3-C3HoN[BsHs]

Reaktionsgleichung:
3 NaBH, + BMMIMBr —— BMMIM[B 3;Hg] + NaBr

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
1-C4Hy-2-CHs-3-CHs-C3H,N,Cl (BMMIMBEY)
NaBH,

CH,CI, (Lésungsmittel)

Na,SO,

Schlenkkolben mit Teflonverschluss
Fritte

Ultraschallbad

Schuitteltrichter

AnsatzgroRle:

29

Bemerkungen:

Reaktionsdauer sehr lange, bitte friihzeitig ansetze

Literatur:

M. Birchner Diplomarbeit Freiburg2008 Bitte an den Assistenten wenden.
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3.17.

3.18.

C12F150H

Reaktionsgleichung:

CgFsBr + Mg — CerMgBr + GF10 — C6F5(C6F10)OMgBr + HCl— C6F5(CGF10)OH + MgBrCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Mg

CeFsBr

Perfluorcyclohexanon

Diethylether (L6sungsmittel)

HCI (konz.)

Ruckflusskihler

Aufsteckblubber

Zweihalskolben

Tropftrichter

Sublimationsapparatur

AnsatzgroRle:
10g

Bemerkungen:

Perfluorcyclohexanon ist sehr teuer, bitte Vordicht

Literatur:

N. Trapp,Novel salts of weakly coordinating perfluorinatdlcxyaluminate anions and their parent

lewis acids (DissertationFreiburg2008

[CO(CsH 5)2]

Reaktionsgleichung:
CoCL + 2 NaCp— [CoCp] + 2 NaCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
CoCl, (wasserfrei)

NaCp

Tetrahydrofuran (Lésungsmittel)
Rundkolben

RuckfluBkuhler

Kuhlfalle

Sublimationsapparatur

AnsatzgroRle:

59
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Literatur:
C. Furlani, J. CollamatiChem. Ber1962 95, 2928; B. Heyn, B. Hipler, G. Kreisel, H. Schreer
Walther,Anorganische Syntheseche8ieringer Verlag, Berlii99Q S. 165.

3.19. [Co(CsHs)2][PFé]

Reaktionsgleichung:
2 CoCp + 2NHPF; + H0O, — 2[CoCp]'PR + 2NH; + 2 HO

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
CoCp

NH PR

H,0, (35 % in Wasser)
Tetrahydrofuran (Loésungsmittel)
Petrolether (Losungsmittel)
Rundkolben

Kieselgur

Gaseinleitungsrohr

Fritte

AnsatzgroRRe:

29

Literatur:
W.P. Fehlhammer, W.A. Herrmann, K. Ofele, in G. @ (Hrsg.), Handbuch der Praparativen
Anorganischen Chemi8and 3, S. 1849.

3.20. Co(CsHs)(CO),

Reaktionsgleichung:
[Cox(CO)] + 2GHs — 2 [CpCo(CO)] + 4CO + 2H

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
[Cox(CO)

CsHe (frisch destilliert!)

Dichlormethan (Lésungsmittel)
Zweihalskolben

RuckfluBkuhler

Kuhlfalle

Destillationsapparatur

AnsatzgroRle:
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3.21.

3.22.

39

Literatur:
T. S. Pieper, F. A. Cotton, G. Wilkinsod, Inorg. Nucl. Chem1955 1, 165; M. D. Rausch, R. A.
Genetti,J. Org. Chem197(Q 35, 3888.

[Cu(CO),][AI(OC(CF 3)3)4]

Reaktionsgleichung:
Li[AI(OC(CF3)3)4] + 3 Cul + AgF + exx. C@- [Cu(CO)][AI(OC(CF3)3)4] + LiF + 2 Cul + Agl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:

Li[AI(OC(CF3)3)4]

Cul

AgF

CH,CI, (L6sungsmittel)

CO-Gasflasche und Druckminderer.

Spezieller Doppel-Schlenkkolben mit fettfreien \ngissen und Fritte
Ultraschallbad

AnsatzgroRRe:

19

Bemerkungen:
Vorsicht mit Uberdruck in geschlossenen Reaktiofiggen. Abzugsscheibe immer geschlossen lassen

oder Berstschild verwenden. Planen Sie die langktiensdauer im Ultraschallbad ein!

Literatur:

J. Schaefeiplomarbeit 2008 Freiburg. Bitte an den Assistenten wenden.

[Cu(CO)][AI(OC(H)(CF 3)2)4]

Reaktionsgleichung:
Li[AI(OC(H)(CF3),)4] + 3 Cul + AgF + exx. C@- [Cu(CO)J[AI(OC(H)(CF3),)4] + LiF + 2 Cul + Agl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
LI[AI(OC(H)(CF3)2)4]

Cul

AgF

Ortho-Difluorbenzol (L6sungsmittel)
CH,CI, (Lésungsmittel)

Hexan (Losungsmittel)

CO-Gasflasche und Druckminderer.
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3.23.

3.24.

Spezieller Doppel-Schlenkkolben mit fettfreien \ngissen und Fritte
Ultraschallbad

AnsatzgroRle:

19

Bemerkungen:
Vorsicht mit Uberdruck in geschlossenen Reaktiofigden. Abzugsscheibe immer geschlossen lassen

oder Berstschild verwenden. Planen Sie die langktiensdauer im Ultraschallbad ein!

Literatur:

J. Schaefeiplomarbeit 2008 Freiburg. Bitte an den Assistenten wenden.

[Cu(0-CeF2H4)2][AI(OC(CF 3)3)4]

Reaktionsgleichung:
L|[A|(OC(CF3)3)4] + 3 Cul + AgF + 0-GFH, — [CU(O'C6F2H4)2][Al(OC(CF3)3)4] + LiF + 2 Cul + Agl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:

LI[AI(OC(CF3)s)4]

Cul

AgF

Ortho-Difluorbenzol (L6sungsmittel)

Spezieller Doppel-Schlenkkolben mit fettfreien \@réissen und Fritte
Ultraschallbad

AnsatzgroRle:

lg

Bemerkungen:

Planen Sie die lange Reaktionsdauer im Ultrascheléin!

Literatur:

J. Schaefeiplomarbeit 2008 Freiburg. Bitte an den Assistenten wenden.

[Fe(C5H 5)2]

Reaktionsgleichung:
FeCk + Fe + THF— FeCK*THF + 2 Na(GHs)— [Fe(GHs),] + 2 NaCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
FeCk
Fe (Pulver)
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Na(GHs)

Tetrahydrofuran (Lésungsmittel)
Petrolether 60/70
Ruckflusskihler
Aufsteckblubber
Zweihalskolben

Soxhlet-Extraktor + Hiilse

AnsatzgroRle:
39

Bemerkungen:

Besorgen Sie sich rechtzeitig beim Assistenten Heimaktor mit passender Hilse. Vorsicht beim
Extrahieren, durch feinverteilte Eisenpartikeldsts Gemisch pyrophor! Die Extraktionshiilse muss in
Absprache mit dem Assistenten entsorgt werden. @Pyne@ Extraktionsriickstdnde dieses Praparates

haben bereits mehrere schwere Brande ausgeldst.

Literatur:
W.P. Fehlhammer, W.A. Herrmann, K. Ofele (G. Braugrsg.), Handbuch der Praparativen
Anorganischen Chemi8and 3, 1842.

3.25. [Fe(CsHs)2][PFg]

Reaktionsgleichung:
Fe(GHs), + H:SO, — + NH,PR; — [Fe(GHs),][PF]

Bendtigte Chemikalien und Glasgeréate:
Fe(GHs)2

H,SO, (konz.)

NH,PF

Rundkolben

Eisbad

AnsatzgroRle:
39

Literatur:
W.P. Fehlhammer, W.A. Herrmann, K. Ofele (G. Braugrsg.), Handbuch der Praparativen
Anorganischen Chemi8and 3, 1845.

3.26. Fey(CO)y2

Reaktionsgleichung:
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3.27.

Fe(CO} + 2 NaOH— Na[HFe(CO) + NaHCQ
3 Na[HFe(CO) + 3 MnQ — [F&(CO)y + 3 “MnO” + 3 NaOH

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Fe(CO)

Methanol (Losungsmittel)
NaOH

KMnO,

Ethanol

FeSQ - 7 H20

H,SO, (konz.)

NH,CI

Zweihalskolben
RuckfluBkuhler
Tropftrichter
Erlenmeyerkolben
Filternutsche

Eisbad

AnsatzgroRRe:

59

Bemerkungen:
MnO,-Suspension frisch darstellen (Reduktion von KM@t Ethanol).

Literatur:
W. Hieber,Z. anorg. allg. Chenil932 204, 165; W. Hieber, G. Brend€el, anorg. allg. Chenil 957,
289 324; F. G. A. Stondnorg. Synth1963 7, 193.

[Fe(H20)e](CF3S0s)]2 / [Fe(CH3SOs),]

Reaktionsgleichung:
Fe + 2 HS@QR + 6 HO — [Fe(HO))(RSGs), + H; — ... (R = Cl, CH)

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Eisenpulver

Trifluorsulfonsdure oder Methansulfonsaure
Rundkolben

Eisbad

RuckfluBkahler

Schlenkfritte

Aufsteckblubber
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3.28.

3.29.

Tropftrichter mit Teflonhahn

AnsatzgroRle:
10g

Literatur:
K. S. Hagen]norg. Chem200Q 39, 5867.

Ga[Al(OC(CF3)3)4] / Ga[AI(OCCH 3(CF3)2)4]

Reaktionsgleichung:
Ag[AI(OR)4] + Ga— Ga[Al(OR)] + Ag (R = C(CR)s, CCH(CF;),)

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:

Gallium

Ag[AI(OC(CF3)3)4] oder Ag[AI(OCCH;(CFs)2)4]
Fluorbenzol (Lésungsmittel)

Doppelschlenkkolben mit G4-Fritte und Teflonversidsien

AnsatzgroRle:

39

Literatur:
J. M. Slattery, A. Higelin, T. Bayer, I. Krossilgngew. Chem. Int. E@01Q 49, 3228.

GaBr;

Reaktionsgleichung:
2Ga + 3Byr— 2 GaBg

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Rundkolben

Tropftrichter

Spezialapparatur fir GaX AlX ; Synthese
Glasruhrfisch

AnsatzgroRle:

39

Literatur:

An den Assistenten wenden.
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3.30. H(Et,0),[AI(OC(CF 3))4]

Reaktionsgleichung:
Li[AI(OC(CF3))4] + 2 EO + HCl— H(Et,0),[AI(OC(CF3)),] + LiCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
LI[AI(OC(CFy))4]

HCI-Gas (abgemessen in Gaskolben)
Diethylether (L6sungsmittel)
Rundkolben

Schlenkfritte

Dewargefald in Schalenform

AnsatzgroRRe:

59

Bemerkungen:
Die stéchiometrische Menge HCI-Gas muss mit demisfamsen an einer speziellen Anlage

abgemessen werden.

Literatur:
I. Krossing, A. Reisingei&ur. J. Inorg. Chem2005 10, 1979.

3.31. H(Et20)3[P(C204)4]

Reaktionsgleichung:
3 H2C204 +2 EEO + PC!; — H(EtzO)z[P(CzO4)3] +5 HCI

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Oxalsaure (wasserfrei)

PCk

Diethylether (L6sungsmittel)
Ruckflusskihler

Aufsteckblubber

Zweihalskolben

Schlenkfritte

AnsatzgroRRe:
10g

Literatur:
U. Wietelmann, W. Bonrath, T. Netscher, H. N6thCJPanitz, M. Wohlfahrt-Mehren§hem. Eur. J.
2004 10, 2451.
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3.32. In(C 2H5)3

Reaktionsgleichung:
EtBr + Mg— EtMgBr
3 EtMgBr + InCk — InEt; + 3 MgBrCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
InCl;

Mg

EtBr

Diethylether (L6sungsmittel)
Ruckflusskihler

Aufsteckblubber

Zweihalskolben

Schlenkkolben

Tropftrichter mit Teflonhahn

Destillationsanlage

AnsatzgroRle:
49

Bemerkungen:
Die Verbindung ist extrem pyrophor. Das Prapardliesalirekt in ein Schlenkgefald mit fettfreiem
Teflonverschluss destilliert werden (vom Assistentauszugeben). Standard-Schlenkgefale mit

Schliffen reichen nicht aus, um die Verbindung Emnzu lagern.

Literatur:
F. Runge, W. Zimmermann, H. Pfeiffer, I. Pfeiffér,f. Anorg. u. Allg. Chenl.951/1952267, 39.

3.33.  KN(SiMes),

Reaktionsgleichung:
KH + HN(SlMeg)z — KN(S|M83)2 + H,

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
KH
HN(SiMes),
THF
Zweihalskolben
Ruckflusskihler
Aufsteckblubberer
Kuhlfalle
Kondensationsbriicke
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AnsatzgroRle:

59

Bemerkungen:
KH (erhéltlich als 25-30%ige Suspension im Minebalird vor der Verwendung mehrmals mit Hexan

gewaschen, im Hockvakuum getrocknet und in der €lox aufbewabhrt.

Literatur:
J. Ahman, P. SomfaBynthetic Commuh995 25, 2301.

3.34. [Kat][Al(hfip) 4] (Kat = subtituiertes Imidazolium-, Pyrolidinium-, Pyridinium-,
Piperidinium- oder Phosphoniumkation)

Reaktionsgleichung:
LI[AI(OCH(CF3),)4] + KatX— Kat[AI(OCH(CFs),)4] + LiX
X = CI oder Br

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
LI[AI(OCH(CF3),)J]

KatX

CH,CI, (Lésungsmittel)

Hexan (Losungsmittel)

Kieselgur

Rundkolben

Saule oder Schlenkfritte

AnsatzgroRle:

69

Literatur:

Bitte an den Assistenten wenden.

3.35.  3,5-(CFs),-CeHal

Reaktionsgleichung:
1,3-(CR),-CgH, + |, — 3,5-(CR),-CgHl + HI

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Schwefelséaure (rauchend)
1'3'(CFB)2'C6H4

lod

Natriumdisulfit
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Natriumhydrogencarbonat
NaCl

MgSOy

Diethylether (L6sungsmittel)
Ruckflusskihler
Ausfteckblubber
Zweihalskolben
Tropftrichter

Scheidetrichter

AnsatzgroRle:
209

Bemerkungen:
Beim Arbeiten mit rauchender Schwefelsaure istlatprenhandschuhen (schwarz) zu arbeiten. Achten

Sie auf Korrosion (gefahrden Sie auf keinen Fatl dakuumsensor).

Literatur:
K. Fujiki, M. Kashiwagi, H. Miyamoto, A. Sonoda, [thikawa, H. Kobayashi, Takaaki Sonoda,
Fluorine Chem1992 57, 307.

3.36. K[B(CeH3-3,5-(CF)2)4] / Na[B(CeH3-3,5-(CF)2)4]

Reaktionsgleichung:

CeHs-3,5-(CR)2l + Mg — CegH3-3,5-(CR),Mgl

4 GH3-3,5-(CR),Mgl + BF3*E,O / M,CO; — M[B(CgH3-3,5-(CR)2)4] + ...
M = Na oder K

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Mg

CsHs-3,5-(CR)al

BF; in Diethylether
Diethylether (L6sungsmittel)
Methanol (Lésungsmittel)
Hexan (Losungsmittel)
CH,ClI, (Lésungsmittel)
Silica-Gel

Ruckflusskihler
Ausfteckblubber
Zweihalskolben
Tropftrichter
Scheidetrichter
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3.37.

3.38.

Saule oder Schlenkfritte

AnsatzgroRle:

59

Literatur:
H. Nishida, N. Takada, M. Yoshimura, T. SonodaKidbayashiBull. Chem. Soc. Jpi984 57, 2600.

LI[AI(OC(CF 3)3)4)] / LIJAI(OCH(CF 3)2)4] / LIJAI(OCCH 3(CF3)2)4)]

Reaktionsgleichung:
LiAIH 4 + 4 ROH— Li[AI(OR) 4 + 4 H, (R = C(CR)3, CH(CR),, CCH(CFs)2)

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:

LiAIH 4

(CF5):COH oder (CE),CHOH oder (Ck),CH;COH
Hexan (Loésungsmittel)

Diethylether (L6sungsmittel)

Umlauffritte

Zweihalskolben

Tropftrichter

Intensivkuhler

Kryostat

AnsatzgroRle:
10g

Bemerkungen:

LiAIH 4 ist vor der Reaktion durch Ldsen in Diethylethereainigen. Dies geschieht am besten mit einer
speziellen Umlauffritte. Bitte beachten: Dabei &iis zuerst LiAlH-Etherat. Die Verbindung muss im
Vakuum bei 80°C getrocknet werden, explodiert dimr120°C! Verwenden Sie zur Sicherheit kein Ol-
sondern ein Wasserbad. Achtung bei der Entsorgengytophoren Riickstédnde in der Fritte. LiAlH

muss sehr fein gemérsert werden.

Literatur:
I. Krossing,Chem. Eur. J2001, 7(2), 490.

Li(C sMes)

Reaktionsgleichung:
CsMesH + "BuLi — LiC5M€5 + GHig

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
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3.39.

CsMesH

"BuLi (Losung in Hexan)
Hexan (Losungsmittel)
Zweihalskolben
Tropftrichter
Uberdruckblubber

Fritte

AnsatzgroRle:

59

Bemerkung:

Das Produkt féllt als sehr feines Pulver an, dad-ditte verstopfen kann.

Literatur:

O. T. Beachley Jr., R. Blom, M. R. Churchill, K.deai Jr., J. C. Fettinger, J. C. Pazik, L. Victana

Organometallics1989 8, 346.

LiP(SiMes) *x THF (x = 1.8 — 2.2)

Reaktionsgleichung:
P(SiMe); + "BuLi — LiP(SiMe;), + "BuSiMe;

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Tris(trimethylsilyl)phosphan
Butyllithium (Lésung in Hexan)
Tetrahydrofuran (Lésungsmittel)
Toluol

Pentan

Zweihalskolben

Tropftrichter

Kuhlfalle

Fritte

Rundkolben

AnsatzgroRle:

59

Bemerkung:

Der THF-Gehalt wird Gber 'H-NMR bestimmt.

Tris(trimethylsilyl)phosphan!

Extreme Vorsicht

beim Umgang mit
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Literatur:
G. Fritz, W. HélderichZ. Anorg. Allg. Chenil976 422(2) 104-114.

3.40. LiSi(SiMe3)s* 3 THF

Reaktionsgleichung:
Si(SiM&y), + MeLi + 3 THF— LiSi(SiMeg); * 3 THF + 8 LiCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Tetrakis(trimethylsilyl)silan
Methyllithium (L6sung in Diethylether)
Tetrahydrofuran (Lésungsmittel)
Pentan (L&ésungsmittel)
Zweihalskolben

Tropftrichter

Uberdruckblubber

Kihlfalle

Fritte

div. Rundkolben

AnsatzgroRRe:

59

Literatur:
G. Gutekunst, A. G. Brookl, Organometallic Cheni.982 225, 1-3.

3.41. [Mg(CsHs)]

Reaktionsgleichung:

C,HsBr + Mg — C,HsMgBr

CsHg + GHsMgBr — CsHsMgBr + GHg
2 CpMgBr — MgCp, + MgB®,

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Magnesiumspane

Ethylbromid

Cyclopentadien (frisch destilliert)
Diethylether (L6sungsmittel)
Zweihalskolben

RuckfluBkuhler

Tropftrichter

Uberdruckblubber

Kihlfalle



3.42.

3.43.

Sublimationsapparatur

AnsatzgroRle:

59

Literatur:

G. Fraenkel, R. E. Carter, A. McLachlan, J. H. Rics,J. Am. Chem. So&96Q 82, 5846.

[MNn(CO) sBr]

Reaktionsgleichung:
[Mny(COyg)] + Br, — 2 [Mn(CO)Br]

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
[Mn3(CO,)]

Brom

CCl, (L6sungsmittel)

Methanol (Lésungsmittel)
Zweihalskolben

Tropftrichter

Chloroform

Kuhlfalle

Sublimationsapparatur

AnsatzgroRle:

29

Literatur:
E. W. Abel, G. Wilkinson,J. Chem. Sod 959 1501.

[Mo(O2CCH3)4]

Reaktionsgleichung:
2 [Mo(CO)] + 4 CHCOOH — [Moy(OAc))] + 2 H

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Mo(CO)

Eisessig

Acetanhydrid

Ethanol (Losungsmittel)

Diethylether (L6sungsmittel)

div. Rundkolben
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Liebigkuhler
Fritte

AnsatzgroRle:

29

Literatur:

Inorg. Synth.1972 13, 88ff.; Acta Cryst. B1986 42, 533-538; W.R. Hastings, M.C. Bairthorg.
Chem.1986 25, 2913-2915; R.J. Mureinik, J. inorg. nucl. Cheia76 38, 1275-1278; M. Handa et al.,
Bull. Chem. Soc. Jpi995 68, 2567-2572.

3.44. NaySe

Reaktionsgleichung:

2 Na + Se— NaSe

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Natrium-Metall

NH; (Gas)

Selen (Pulver)

Trockeneis

Zweihalskolben

Ruckflusskihler

KPG-Ruhrer

AnsatzgroRle:

29

Bemerkung:
Falls man keinen KPG-Ruhrer verwendet, sollte dihri'sch mit Glasmantel Verwendung finden, da

Teflon angegriffen wird.

Literatur:
R. Patow, Dissertation, Univ. KarlsruR802 (beim Assistenten erhaltlich).
G. Brauer, Handbuch der Préap. Anorg. Chemie,B8. Aufl.,Enke-Verlag Stuttgari,975 372.

3.45. Na[CpM(CO)3] (M = Cr, Mo, W)

Reaktionsgleichung:
NaCp + M(CO} — Na[CpM(CQO}] + 3 CO

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
NaGHs
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M(CO)s

Diglyme (L6sungsmittel)
Tetrahydrofuran (Lésungsmittel)
Toluol (Lésungsmittel)

Hexan (Losungsmittel)

Fritte

Liebigkuhler

AnsatzgroRle:

29

Literatur:
A.R. Manning, P. Hackett, R. Birdwhistell, P. Sojmgrg. Synth199Q 28, 148.

3.46. [EtaNH],[B1H1o

Reaktionsgleichung:

3 Na[BH,] + 1, — NaBHg + 2 Nal + 2 H 1

5 Na[BsHg] — N&[B1,Hio] + 3 Na[BH] + 8 H, 1
Na[B1,H17] + 2 EENHCI — [Et;NH],[B1,H15] | + 2 NaCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Na[BH,]

lod

Diglyme (Lésungsmittel)

NaOH

HCI konz.

EtN

Spezialgerate werden vom Betreuer ausgegeben.

AnsatzgroRRe:
2849

Bemerkung:
Zeitbedarf ca. 1 Woche, davon mindestens ein Tagtggig. Der Versuch sollte spatestens am Anfang
der zweiten Woche begonnen werden. Bei der Aufarbgi des ersten Reaktionsschritts entsteht

gasformiges HCI.

Literatur:
V. Geis, K. Guttsche, C. Knapp, H. Scherer R. Ufdadton Trans2009 2867.
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3.47. Na(CsHs)

Reaktionsgleichung:
CiHi + 2Na— 2 Na(GHs) + H,

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Dicyclopentadien

Natrium

Petrolether

Zweihalskolben

Intensivkihler

Fritte

AnsatzgroRRe:
10g

Literatur:
Tarun K. Panda, Michael T. Gamer, Beter W. RoeskyQrganometallic2003,22,877-878.

3.48. [Ni(CgH1)]

Reaktionsgleichung:
[Ni(acac)] + 2.5BuAlH + 51,5-COD —— [Ni(COD),] + ...(?)

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Nickelacetylacetonat

Tetrahydrofuran

1,5-Cyclooctadien
Diisobutylaluminiumhydrid (L6ésung in THF)
Diethylether (L6sungsmittel)

Toluol (L6sungsmittel)

Zweihalskolben

Tropftrichter

Fon

Fritte

div. Rundkolben

Kiihlbad

Bemerkung:
Die Reaktion lauft vermutlich tber eine Bis(hydnidickel(ll)-Zwischenstufe mit nachfolgender,-H

Eliminierung.

AnsatzgroRle:
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59

Literatur:
D. J. Krysan, P. B. Mackenzig, Org. Chem199Q 55, 4229.

3.49. [NOJ[AI(OC(CF 3)2)4]

Reaktionsgleichung:
3 NO + NG + LIAI(OC(CFs3)3)4 — [NOJ[AI(OC(CF3)3)4] + N,O + LINO3

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:

NO, (abgemessen in Gaskolben)

NO (abgemessen in Gaskolben)

SO, (Lésungsmittel)

CH,CI, (L6sungsmittel)

Gaskolben 250 ml und 2000 ml

Doppelschlenkkolben mit Teflonverschliissen oderifimiskolben und Schilenkfritte

Evtl. Dewargefal? in Schalenform

AnsatzgroRle:

19

Bemerkung:
Die stochiometrischen Mengen NO- und N@Gas mussen mit dem Assistenten an einer speziellen

Anlage abgemessen werden.

Literatur:
A. Decken, H. D. B. Jenkins, G. B. Nikiforov, J.98moreDalton Trans2004 16, 2496.

3.50. P(CHa)s

Reaktionsgleichung:
Mg + CHl — CH;Mgl
3 MeMgl + PC} — PMg

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Magnesiumspane

Methyliodid

Phosphortrichlorid

Diethylether (L6sungsmittel)

NaOH

Salzsaure

KOH
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Zweihalskolben (2 1)
Destillationsapparatur
Schutteltrichter

div. Rundkolben

Bemerkung:

Anstelle von Methylchlorid in der Originalvorschrifird Methyliodid eingesetzt

AnsatzgroRle:

Auf 1 mol Mg berechnen.

Literatur:
R. FeuerhakeDissertation Universitat Karlsruhe (THY004 107 (beim Assistenten erhéaltlich).

3.51. P(C.Hs)s

Reaktionsgleichung:
Mg + GHsBr — GHsMgBr
3 EtMgBr + PC] — PEg

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Magnesiumspéane
Ethylbromid
Phosphortrichlorid
Diethylether (L6sungsmittel)
Ammoniumchlorid
Natriumsulfat (Trockenmittel)
Zweihalskolben (2 1)

div. Rundkolben
Destillationsapparatur
Schutteltrichter

div. Rundkolben

Bemerkung:

Anstelle von Methylchlorid in der Originalvorschrifird Methyliodid eingesetzt

AnsatzgroRRe:

Auf 0.5 mol Mg berechnen.

Literatur:
K. SasseMethoden der Organischen Chemie, BandHisg. Houben-Weyl, Thieme Verlag Stuttgart
1963 32; H. D. Kaezs, F. G. A. Stone, J. Org. Ch28g9 24, 635.
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3.52.

3.53.

P((CH3)3CeH2)3

Reaktionsgleichung:
(CH3)3CH2Br + Mg — (CHs)3CsHMgBr

3 (CHs)3CeH MgBr + PCL— PMeg + MgBrCl + PMesCl + PMesBr

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
(CH3)3CeH2Br

Magnesiumspane

PCk

H,SO,

NaHCGO;

Na,SO,

Ethanol (Losungsmittel)
Tetrahydrofuran (L6sungsmittel)
Zweihalskolben

Intensivkihler

Eisbad

Aufsteckblubber

AnsatzgroRRe:

59

Literatur:

J. J. Eisch, B. Shafii, J. D. Odom, A. L. RheingdldAm. Chem. Sqd99Q 112 (5), 1847.

J. F. Blount, D. Camp, R. D. Hart, P. C. Healy,VB. Skelton, A. H. WhiteAust. J. Chem1994 47,

1631.

Pl3

Reaktionsgleichung:
P,+ 6L — 4Pk

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Phosphor, weild

lod

CS

Zweihalskolben

Tropftrichter

Rundkolben

Kihlfalle

AnsatzgroRle:
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3.54.

3.55.

59

Literatur:

wird nachgetragen

P2l 4

Reaktionsgleichung:
P,+4bL — 2P,

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Phosphor, weild

lod

CS

Zweihalskolben

Tropftrichter

Rundkolben

Kihlfalle

AnsatzgroRle:

59

Literatur:

wird nachgetragen

[Ph3C][AI(OC(CF 3)3)4]

Reaktionsgleichung:
Li[AI(OC(CF3)3)4] + PRCCl — [PhC][AI(OC(CF3)3)4] + LiCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
LI[AI(OC(CF3)3)d]

PhCCI

CH,CI, (Lésungsmittel)

Pentan (L&ésungsmittel)

Rundkolben

Fritte

AnsatzgroRRe:

59

Literatur:
I. Krossing et al.J. Fluor. Chem2001, 112, 83-90.
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3.56.

3.57.

PhCH2K

Reaktionsgleichung:

KO'Bu + "BuLi + CGHsCH; — LiO'Bu + n-C,H;q + PhCHK

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:

Kalium-tert.-butoxid

n-Butyllithium (L6ésung in Hexan)

Toluol (Lésungsmittel)
Zweihalskolben

div. Rundkolben
Uberdruckblubber
Tropftrichter

Fritte

AnsatzgroRle:

59

Literatur:

M. Schlosser, J. HartmanAngew. Chenll973 85(12) 544.

PhLi

Reaktionsgleichung:

2 Li + GHsBr — GgHsLi + LiBr

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:

Lithium (fein geschnitten)
Diethylether

Brombenzol
Zweihalskolben
Tropftrichter
RuckfluBkuhler
Uberdruckblubber

Fritte

Rundkolben

AnsatzgroRRe:

59

Bemerkungen:

Reaktion unter Argon durchfiihren. Aus Diethyletkistallisiert Phenyllithium als LiPheLiBr aus.
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3.58.

3.59.

Literatur:
G. Wittig, Angew. Cheml94Q 53, 243.

[Me3SnCl] / [MesSnBr]

Reaktionsgleichung:

Mg + CHl — CH;Mgl
SnCl + 4 MeMgl — SnMe
3 SnMeg + SnC} — MeSnCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Magnesiumspane

Methyliodid

Zinntetrachlorid oder Zinntetrabromid
Dibutylether (L6sungsmittel)
Zweihalskolben

Tropftrichter

RuckfluBkhler

Uberdruckblubber
Destillationsapparatur

div. Rundkolben

AnsatzgroRRe:
209

Bemerkung:

Organozinnverbindungen sind krebserregend.

Literatur:
W. F. Edgell, C. H. Ward). Am. Chem S0d.954 76, 1169; W. P. Neumanmngew. Chem1963
63(5) 225.

(PPhg)2N[BH 4]

Reaktionsgleichung:
(PPh),NCI + NaBH, — (PPh),N[BH,] + NaCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
(PPh),NCI
NaBH,

Methanol (L6sungsmittel)
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CHCI; (Lésungsmittel)
Et,O (Losungsmittel)
Rundkolben
Schlenkfritte

AnsatzgroRRe:
10g

Literatur:
S. W. Kirtley, M. A. Andrews, R. Bau, G. W. Grynkil, T. J. Marks, D. L. Tipton, B. R. Whittlesey,
J. Am. Chem. Sott977, 99, 7154.

3.60. (PPhy),NClI

Reaktionsgleichung:
2 CL + 2 PP — 2 PPRCI, + PPRh + NH,OH*HCI — (PPh),NCI + PRPO + 4 HCI

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
PPh

NH,OH*HCI

Essigester (Losungsmittel)
1,1,2,2,-Tetrachlorethan (L6sungsmittel)
Trockeneis/Isopropanol

Dreihalskolben 2I

Intensivkihler

Chlorgasflasche und Druckminderer

Gaseinleitungsrohr

AnsatzgroRRe:
509

Bemerkungen:

Reaktion im Nachtlabor durchfiihren.

Literatur:
J. K. Ruff, W. J. Schlientdnorganic Synthese4974 15, 84.

3.61. S(SiMe&),/ Se(SiMe),

Reaktionsgleichung:
2 Na + E—> NaE + ...
N&E + 2 MeSiCl— 2 NaCl + E(SiMg), (E =S, Se)
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Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Natrium

Schwefel oder Selen

Isopropanol (fir Kihlbad)
Trockeneis

Ammoniak

Trimethylchlorsilan

Tetrahydrofuran (L6sungsmittel)

1l Zweihalskolben
Trockeneis-RuckfluBkihler
Uberdruckblubber

Praparaterohr oder Férderschnecke
Tropftrichter

RuckfluBkuhler

Schlenkfritte

Destillationsapparatur

diverse Kolben

AnsatzgroRle:
0,2 mol

Literatur:

R. PatowDissertation Universitat Karlsruhe(TH2002 (beim Assistenten erhaltlich).

3.62. Se (rot)

Reaktionsgleichung:
SeQ + SG + H,O — [PhC][AI(OC(CF3)3)4] + LiCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
SeQ

SO,

HCI (konz.)

H,0 dest.

Exsikkator

Druckminderer fiir S@

AnsatzgroRRe:

29

Bemerkungen:
Niederschlag gut altern lassen, damit er filtrienvad.



3.63.

3.64.

Literatur:

G. Brauer (Hrsg.), M. Baudleandbuch der praparativen anorganischen CherieAufl.

Si(SiMes)a

Reaktionsgleichung:
4 Me;SIiCl + SiCl + 8 Li — Si(SiMey),] + 8 LiCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:
Me;SiCl

Lithium

Siliciumtetrachlorid
Tetrahydrofuran (L6ésungsmittel)
Salzsaure (10 %)

Aceton

Diethylether (L6sungsmittel)
Zweihalskolben

Tropftrichter

RuckfluBkahler

Fritte

div. Rundkolben

Fritte

Trimethylchlorsilan

AnsatzgroRle:
209

Bemerkungen:

Reaktion unter Argon durchfiihren.

Literatur:
H. Gilman and C.L. Smith,J. Organomet. Chenl967 8, 245; G. Gutekunst, A. G. Brook.
Organomet. Cheni.982 225 1-3.

SO.CIF

Reaktionsgleichung:
SOCl, + NaF— SO,FCI + NaCl

Bendtigte Chemikalien und Glasgerate:

SO,Cl,
NaF
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H;CCN (Lésungsmittel)

Spezialgerate werden vom Betreuer ausgegeben.

AnsatzgroRle:
10g

Bemerkungen:
SO,FCI besitzt einen Siedepunkt von ca. 7 °C, dasthelRStandardbedingungen ist es ein Gas. Das in
der gekihlten Vorlage erhaltene Rohprodukt wirccHwgine erneute Normaldruck-Destillation von den

tiefer siedenden Oxyfluoriden, welche als Nebenpktel auftreten, befreit.
Literatur:

C. W. Tullock, D. D. CoffmanJ. Org. Chem196Q 2016-2019; V. P. Reddy, D. R. Bellew, G. K. S.
Prakash,). Fluorine Chem1992 195.
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Laufzettel Saalausleihe (wird beim Assistenten verahrt)

Gruppe Nr. / Semestey:

Namen:

Abzug/Platz Nr.:

Semester:

Gerat:

ausgeliehen am:

zurick
am/Unterschrift des
Assistenten:*

* Glasbruch von Teilen der Saalausleihe hier vekexei(reparierbar oder zu ersetzen).
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Laufzettel Platzausristung AFP

Gruppe Nr. / Semester:

Namen:

Abzug/Platz Nr.:

Ubernahmedatum/
Unterschrift des Assistenten:

Bitte Uberprifen Sie bei Praktikumsbeginn das Vodesmsein aller Gerate. Glasbruch wird
am Ende des Praktikums repariert und Sie bekommmenRechnung. Andere fehlende Teile
(z.B. Korkringe, Ruhrfische) ersetzen Sie bitte wiber Platzabgabe selbst. Zu allen
Glasgeraten mit Hahnen sollten passende Kiken mdemasein. Bitte ersetzen Sie fehlende
Kiken gleich zu Praktikumsbegirfiiiken werden vom Saalassistenten ausgegebengleBei
Abgabe werden nwsaubere und funktionsbereiteGerate abgenommen.

Abzug: abgegeben | fehlt/Reparaturn
1 Olpumpe
1 Schlenkanlage inkl. Hahne
2 Kuhlfallen

2 Metall-Dewars

1 Metallwanne

1 Druckminderer 50 mbar

1 Drucksensor mit Digitalanzeige
1 Plexiglas-Schutzschild

2 Stative

Unterschrank: abgegeben | fehlt/Reparatur

10 Stativmuffen (5 grof3, 5 klein)

10 Stativklemmen

2 Labor-Hebebihnen

2 Magnetruhrer IKA mit Digitalanzeige
3 Thermofuhler fir Magnetrihrer (1 mit Digitalange)
1 Steckthermometer

1 Schliffthermometer NS14

1 Tieftemperatur-Steckthermometer
1 Quickfit NS14

1 Quickfit NS29

10 Gabel-Schliffklemmen NS14

10 Gabel-Schliffklemmen NS29

3 kleine Korkringe

3 mittelgrol3e Korkringe

3 grol3e Korkringe

5 Ruhrfische (verschiedene Grdl3en)
5 Spatel (verschiedene Grof3en)

2 Pinzetten (grof3 und klein)

1 Morser und Pistill

2 Becherglaser 50 ml

2 Becherglaser 100 ml

2 Becherglaser 200 ml

1 Becherglas 500 ml
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1 Becherglas 1000 ml

1 Erlenmeyerkolben 300 mi

1 Erlenmeyerkolben 500 mi

2 Waschflaschen

1 Scheidetrichter 500 ml

2 Glasfritten G4

2 Pulvertrichter

2 Glastrichter

2 Schilenkrohre mit Hahn (NS29 Kern)

2 1-Hals-Rundkolben mit Hahn 10 ml (NS14)

2 1-Hals-Rundkolben mit Hahn 50 ml (NS14)

2 1-Hals-Rundkolben mit Hahn 250 ml (NS14)

1 1-Hals-Rundkolben mit Hahn 250 ml (NS29)

1 1-Hals-Rundkolben mit Hahn 100 ml (NS14)

1 1-Hals-Rundkolben mit Hahn 100 ml (NS29)

1 1-Hals-Rundkolben mit Hahn 1000 ml (NS29)
1 2-Hals-Rundkolben mit Hahn 100 ml (NS14)

2 2-Hals-Rundkolben mit Hahn 250 ml (NS14+NS29)
1 2-Hals-Rundkolben mit Hahn 500 ml (2xNS29)
10 Glasstopfen NS14

10 Glasstopfen NS29

5 Kappen NS14

5 Kappen NS29

2 Anschlusstiicke NS14 Kern auf Olive

2 Anschlusstiicke NS14 Hulse auf Olive

1 Anschlusstiick NS14 Kern auf Olive (mit Hahn)
1 Anschlusstiick NS29 Kern auf Olive (mit Hahn)
2 Ubergangsstiicke NS29 Kern auf NS14 Hiilse
2 Ubergangsstiicke NS14 Kern auf NS29 Hiilse
1 Knie NS29 Kern auf NS29 Kern

1 Knie NS29 Kern auf NS29 Hulse

1 Knie NS14 Kern auf NS14 Kern

1 Knie NS14 Kern auf NS14 Hulse

1 Knie NS14 Kern auf NS14 Hulse mit Hahn

1 gerader Ubergang NS14 Kern auf NS14 Kern
1 gerader Ubergang NS14 Hiilse auf NS14 Hiilse
2 Ubergange NS14 Kern auf NS14 Hiilse mit Inlindvi
1 Inertfritte G4 NS29 mit Dreiwegehahn

1 Inertfritte G4 NS14 mit Dreiwegehahn

1 Intensivkihler NS29

1 Dimrothkuhler NS14

2 3-Wege Aufsteckblubber NS14

1 Vigreuxkolonne NS14 mit Vakuummantel

1 Destillationsbriicke mit geradem Auslauf NS14
1 3-Wege-Spinne mit Hahn NS14

1 Kahlfalle zweiteilig NS29 mit 2 Hahnen

1 Kondensationsbriicke NS14 mit Hahn

1 Tropftrichter NS14/Produran mit Dreiwegehahn
1 groR3e Kiristallisierschale

Saalausleihe vollst. zuriickgegeben am:
Platz vollst. zuriickgegeben am:

Unterschriftigtest:
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Einverstandniserklarung

Ich habe das Skript zum Anorganisch-ChemischergEschrittenenpraktikum
(AFP/Molekiilteil) gelesen und verstanden. Ich akieee die
Laborordnung/Verhaltensregeln im Labor.

Name:

Semester (WS/SS und Jahr):

Ort, Datum:
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