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Tutorium zum organisch-chemischen  Grundpraktikum  flr
Studierende der Biologie im WS08/09

Fur Studierende mit dem Studienziel Bachelor handelt es sich um eine
Wabhlpflichtveranstaltung.

Termine: 13.10.2008 -07.11.2008
jeweils Mo. 10 — 11.30 und Do. 12.30 - 14

Betreuung: Miriam Drayss, Tel.: 0221 - 470 3086
miriam.drayss@uni-koeln.de

Klausur/Fachprifung:

Termin: Ende November

Eine zweistlindige Klausur tber den Stoff vom Praktikum und OC I
Vorlesung sowie Uber Sicherheitsaspekte. Zum Bestehen dieser Klausur
sind 50% der Punkte (60 Punkte) nétig.

Zugelassen ist jeder, der ein vollstdndiges Protokolheft vorweisen kann!
(alle 8 Versuche miissen vom Assistenten unterzeichnet sein)

Nachklausur/Wiederholungsfachprifung: Ende des WS 2008/2009
(50% zum Bestehen notig)

Organisch-chemisches Grundpraktikum fur Studierende der Biologie
im WS08/09

Dauer: 13.10.2008 — 07.11.2008
Praktikum aus acht halbtagigen Versuchen.

Voraussetzungen:

1. In KélIn fir Biologie immatrikuliert.

2. Abgeschlossener praktischer Teil des AC-Grundpraktikums.

3. Teilnahme an der Sicherheitsbelehrung am 09.10.2008, 10.30 Uhr

Anmeldung zum Praktikum

Donnerstag 10.07.2008,13.00 Uhr Raum 125 in der gelben Etage
(Vorlage des Studentenausweises sowie AC-Scheins)

Als Entschuldigung fir das Fehlen gelten ausschlieBlich attestierte
Arztbesuche etc.




Ablauf des Praktikums:

8 Praktikumstage a 4 Stunden

4 Gruppen: A:  Montag 10.30-14.30 und Mittwoch 15.00-19.00
B:  Dienstag 10.15-14.15 und Donnerstag 14.00-18.00
C:  Dienstag 15.00-19.00 und Freitag 10.15-14.15
D:  Mittwoch 10.15-14.15 und Freitag 15.00-19.00

Fur die Gruppeneinteilung kénnen Wiinsche gedullert werden.

Praktikumsanleitungen: Werden am Tag der Anmeldung verteilt.

Sicherheitsbelehrung: 09.10.2008, 10.30 Uhr (Anwesenheitspflicht!)
im Kurt-Alder-HS. Als Entschuldigung fir das Fehlen gelten
ausschlieRlich attestierte Arztbesuche etc.

Sonstiges:
Mehr als ein Fehltag wird nicht akzeptiert. Fehlende Versuche missen

im nachfolgenden Jahr wiederholt werden.

Unwissenheit oder grobe Verletzungen der Sicherheitsbestimmungen
fihren zum Ausschluss vom jeweiligen Versuch (Fehltag!)

Verspatungen: max 20 min., sonst wird ein Fehltag angerechnet.
Protokollhefte sind bis spétestens 14.11.2008 dem zusténdigen
Assistenten vorzulegen, danach werden keine Hefte mehr korrigiert,
unerledigte Versuche missen im folgenden Jahr wiederholt werden.

Scheine:

Ausstellung eines Chemie-Scheines flr Studierende mit dem Studienziel
Diplom (AC wund OC) nach Erledigung aller Klausuren und
ordnungsgemalier Erledigung der Praktika (mit vollstdndigen Heften bei
Einhaltung der Fristen). Fur Studierende mit dem Studienziel Bachelor
wird kein Schein ausgestellt.

Praktikumsleiter: Ilona Jurkiewicz
ilona.jurkiewicz@uni-koeln.de
(Labor 419, Tel.: 0221/470-3294)
Sven Arenz (Labor 403, Tel.: 3274)




Theorie fur die Antestate der Praktikumsversuche

Versuch 1: Nucleophile Substitution: tert-Butylchlorid aus tert-Butanol

Definition “Nucleophile Substitution”, Sy1-, Sy2-, Sni-Mechanismus, Energieprofile der Sy1- und Sy2-
Reaktion, Nucleophilie, Basizitat, Abgangsgruppen, Lésungsmittel (-klassen), ambidente Nucleophile
(Nitrit, Cyanid), Stereochemie, Williamsonsche Ethersynthese, Veresterung, Aminierung, Gabriel-
Synthese, Umsetzung von Alkoholen mit SOCI, (mit und ohne Pyridin).

Versuch 2: Elektrophile aromatische Substitution: Naphtholorange durch Azokupplung

Definition ,Aromatizitat, Hlckel-Regel, Beispiele fir Aromaten und Antiaromaten, Halogenierung,
Sulfonierung, Nitrierung, Friedel-Crafts-Alkylierung und Acylierung, Lewis-Sauren, Isoelektronizitat,
Diazotierung, Azokupplung, benzoide/chinoide Systeme, Sandmeyer-Reaktionen, mesomere/induktive
Effekte von Substituenten, Zweitsubstitution, Oxidation, Reduktion und Umwandlung an den
Seitenketten.

Versuch 3: Redox-Reaktion: Phthalsaure aus o-Xylol

Begriffsdefinition ,Oxidation“ und ,Reduktion®, Bestimmung von Ox.-Stufen, Erlenmeyer-Regel,
Oxidation von Alkoholen, Reduktion von Aldehyden und Ketonen, Selektivitat von LiAlH,, NaBH, und
DIBALH bei diversen funktionellen Gruppen, Clemmensen-Reduktion, Wolff-Kishner-Reduktion,
Bishydroxylierung von Doppelbindungen (cis und trans).

Versuch 4: Grignard-Synthese: Benzoesaure aus Brombenzol

Carbonylverbindungen allgemein: Polaritat, Reaktivitat, (Abstufung und induktive/mesomere Effekte,
andere Systeme mit reaktiven C=0O Doppelbindungen), C-H-acide Verbindungen, Keto- und Enolform,
Basen zur Deprotonierung, Derivate: Hydrate, Acetale/Ketale (auch als Schutzgruppen), Aminale,
Cyanhydrine, Enamine und Imine, Oxime, Hydrazone, Grignard-Reagenzien, synthetische
Méglichkeiten der Grignard-Synthese.

Versuch 5: Reaktion von Carbonylverbindungen mit C-H-aciden Verbindungen:

trans-Zimtsaure durch Malonestersynthese

Sn2t-Mechanismus  (Addition/Eliminierung),  Aldol-Addition,  Aldol-Kondensation, Veresterung,
Amidbildung, saure/basische Esterspaltung, Claisen-Esterkondensation, Dieckmann-Kondensation,
Knoevenagel-Reaktion (und Decarboxylierung), Strecker-Synthese.

Versuch 6: Synthese von 1,2,3,4,6-Penta-O-acetyl-[1-D-glucopyranose bzw. von
1,2,3,4,6-Penta-O-acetyl-[1-D-glucopyranose

Namen: Aldosen, Ketosen, Pentosen und Hexosen, Pyranosen und Furanosen, D-/L-Form,
Unterschied a/B-glycosidische OH-Gruppe, Glycosylierung, epimeres Zentrum, Mutarotation, DNA-
Bausteine: Ribose und Deoxyribose, Spaltung cis-standiger OH-Gruppen, Ketalisierung.

Versuch 7: Hantzsch’'sche Dihydropyridin-Synthese eines Nifedipin-Derivats
Michael-Systeme (inkl. Synthese), Wiederholung Carbonyl-Chemie

Versuch 8: DIELS-ALDER-Reaktion: [4+2]-Addukt von Maleinsdureanhydrid an Anthracen

a) Eliminierungen:

1,1-, 1,2- 1,3- und 1,4-Elininierungen mit Beispielen, E;-, E,- und E;g-Mechanismus mit
Stereochemie, Stereochemie der Eliminierung bei Cyclohexan-Derivaten, Energieprofil und
Temperatureffekt, Elininierungsbasen (DBU, DBN, 'BuOK), Hofmann-Eliminierung, thermische
Eliminierungen (Esterpyrolyse, Tschugajeff-, Cope-Eliminierung), Hofmann- und Saytzew-Produkte.

b) Diels-Alder-Reaktion:

Charakteristika von Dien und Dienophil, Regioselektivitat, endo-Regel.



Versuch 1

Nucleophile Substitution:
tert-Butylchlorid aus tert-Butanol

<|—OH + konz.HCl ~ -%C.20min I Cl + H,0

Chemikalien: 14.1 ml (11.11 g, 150 mmol) tert-Butanol
40 ml (ca. 46 g, 450 mmol) konz. HCI
N82C03

In einem Scheidetrichter werden zu 46 g (40 ml) eiskalter konz. HCI 11.11 g (14.1 ml)
tert-Butanol gegeben. Der Scheidetrichter wird mit einem Stopfen gut verschlossen
und unter gelegentlichem BellUften 10 min lang intensiv geschuttelt. Dabei wird der
Stopfen mit der Handflache gesichert.

Nach Ablauf der Zeit wird der Trichter ruhig aufgehangt. Sobald eine Trennung der
Phasen erfolgt ist, wird die untere in ein Becherglas abgelassen (Prufen Sie, welche
die organische Phase ist!). Die organische Phase wird mit etwa 10 ml Wasser durch
Schutteln im Scheidetrichter gewaschen. Nach Abtrennen der organischen Phase
wird solange Natriumcarbonat in kleinen Portionen zu dieser gegeben, bis beim
Umschwenken des GefalRes das Trockenmittel (Natriumcarbonat) aufgewirbelt wird.

Nach Filtration wird das Produkt ausgewogen und der Brechungsindex bestimmit.

Ausbeute: 70-80%

Brechungsindex: np20 = 1.3903



Versuch 2

Elektrophile aromatische Substitution:

Naphtholorange durch Azokupplung

. OH
NaNO,, H*, 0 °C
+
g N

Chemikalien: 0.1 g Sulfanilsaure 0.5 ml 20%ige H2SO4
0.1 g Natriumnitrit 0.5 g 2-Naphthol
20 ml verd. NaOH

Zunachst wird die 20%ige Schwefelsaure durch Zugabe von 1.1 ml (2.0 Q)
konzentrierter (=96%iger) Schwefelsaure zu 7.6 ml Wasser hergestellt. Anschlieend
wird in einem Reagenzglas 0.1 g Sulfanilsaure in 0.5 ml 20%iger Schwefelsaure
geldst und in einem zweiten Reagenzglas 0.1 g Natriumnitrit in 0.5 ml Wasser. Die
Natriumnitrit-Losung wird nun vorsichtig unter dem Abzug (krebserregende Nitrose
Gase!) zu der eisgekuhlten Sulfanilsaure-Losung mit einer Pasteur-Pipette getropft,
wodurch die Diazoniumsalz-Losung entsteht. Im Anschluss wird 0.5 g 2-Naphthol zu
20 ml verdunnter Natronlauge hinzugegeben, diese in einem Erlenmeyerkolben mit
ca. 0.51 Wasser verdunnt und dieses Gemisch mit der Diazoniumsalz-Lésung
versetzt. Es bildet sich Naphtholorange (rote Form), welches mit der verbliebenen
20%igen Schwefelsdure angesauert wird, wobei deutlich ein Farbumschlag der

L6sung von Rot nach Orange zu erkennen ist (orange Form des Naphtholorange).

Die Ausbeute kann bei diesem Versuch nicht bestimmt werden (Bitte aber die

theoretische Ausbeute in der Auswertung angeben!).



Versuch 3

Redox-Reaktion:

Phthalsaure aus o-Xylol

CHs COOK
[i:j: + 4 KMnOy ——————>-[i:ji + 4MnO, + 2KOH + 2H)0
CHj

COOK

Chemikalien:  1.10 g (10.0 mmol) o-Xylol; d = 0.88 g/ml
6.32 g (40.0 mmol) KMnOg4
2.10 g (20.0 mmol) Na;COs3
5 ml Ethanol
5 ml konz. Salzsaure
75 ml Diethylether
MgSO,4

In einem 250 ml Rundkolben werden 6.32 g Kaliumpermanganat und 2.10 g
Natriumcarbonat in 75 ml Wasser gelost. 1.10 g o-Xylol sowie einige Siedesteine
werden hinzu gegeben und die violette Mischung fur 90 Minuten zum RuckfluR® erhitzt
(Olbadtemperatur ca. 160 °C — Thermometer!!!). AnschlieRend wird das Olbad
entfernt und nach leichtem Abkuhlen vorsichtig 5 ml Ethanol zur Reaktionslosung
zugetropft. Der gebildete Niederschlag wird abfiltriert, das Filtrat mit ca. 5 ml konz.
Salzsaure angesauert und dreimal mit jeweils 25 ml Diethylether im Scheidetrichter
ausgeschuttelt. Die vereinigten Etherextrakte werden in einem Erlenmeyerkolben
Uber ( = mit) Magnesiumsulfat getrocknet und nach Entfernen des Magnesiumsulfats
im Wasserbad zur Trockene eingeengt. Zurlck bleibt die Phthalsaure als farbloser

Feststoff, von der der Schmelzpunkt bestimmt wird.

Ausbeute: 50%
Schmelzpunkt: 194°C



Versuch 4

Grignard-Synthese:

Benzoesaure aus Brombenzol

Br MgBr
Mg, abs. Et,0 1) CO, OH
2)H*

Chemikalien: 0.3 g (12.3 mmol) Magnesium
1.0 ml (1.49 g, 9.5 mmol) Brombenzol
ca. 10 - 20 ml abs. Diethylether
5-10 ml verd. Salzsaure

lod, Trockeneis, Diethylether, Calciumchlorid, Petrolether

In einem trockenen Reagenzglas werden 0.3 g Magnesiumspane zur Aktivierung mit
einem Kiristallchen lod Uber einer Feuerzeugflamme oder mit einer Heillluftpistole
erhitzt, bis sich violette Dampfe bilden ("Anatzen" des Magnesiums). Nach
vollstandigem Abkuhlen wird 1.0 ml (1.5 g) Brombenzol hinzu gegeben und die
violette Losung mit absolutem Diethylether Uberschichtet. Nach kurzer Zeit sollte sich
die Reaktionsmischung entfarben und feine Blaschen aufsteigen. Die Reaktion fuhrt
dann zum Sieden des Ethers und ist nach etwa 10 min beendet. Der abgedampfte
Ether wird mit weiteren 10 ml absolutem Diethylether ersetzt und die Mischung in ein
Becherglas mit einigen kleinen Stlcken Trockeneis gegossen. Sobald das
Trockeneis nicht mehr vorhanden ist, wird die viskose Masse in 5 ml verdinnter
Salzsaure gelost und die erhaltene Losung dreimal mit jeweils 15 ml Diethylether
(nicht absolut) extrahiert. Die vereinigten etherischen Phasen werden Uber
Calciumchlorid getrocknet, filtriert und die Lésung am Rotationsverdampfer bzw. Uber
einem Wasserbad zur Trockene eingeengt. Der ausgefallene Feststoff wird aus

Petrolether umkristallisiert und schlie3lich der Schmelzpunkt bestimmt.

Schmelzpunkt : 120°C



Versuch 5

Reaktion von Carbonylverbindungen mit C-H-aciden Verbindungen:

trans-Zimtsaure durch Malonestersynthese

(0] 0]
H Pyridin, 100°C X OH
(7 A, S o~

Chemikalien: 0.5 g (4.8 mmol) Malonsaure
1.0 ml (9.9 mmol) Benzaldehyd
0.5 ml (6.2 mmol) Pyridin
5 ml verd. NaOH
10 ml Diethylether
konz. HCI

In einem 25 mI-Rundkolben werden 0.5 g Malonsaure, 1.0 ml Benzaldehyd und
0.5 ml Pyridin vorgelegt und die Mischung 15 Minuten im siedenden Wasserbad
erhitzt. Eine Gasentwicklung (CO,T) wird beobachtet. Zum Abtrennen des nicht
umgesetzten Benzaldehyds von der entstandenen Zimtsaure wird das
Reaktionsgemisch in 5 ml verd. NaOH aufgenommen und die Emulsion mit 10 ml
Diethylether extrahiert. Die den Aldehyd enthaltende Etherschicht wird abgetrennt
und verworfen. Die alkalische, walirige Phase wird mit konz. HCI angesauert, wobei
sich die Zimtsaure abscheidet. Der Niederschlag wird mit einem Buchner-Trichter
abgesaugt bzw. abfiltriert, mit wenig Wasser gewaschen und vor der

Schmelzpunktbestimmung im Vakuumexsiccator Uber CaCl, getrocknet.

Ausbeute: 50%
Schmelzpunkt: 135 - 136°C (trans)
68°C (cis)



Versuch 6

Synthese von 1,2,3,4,6-Penta-O-acetyl-[ 1-D-glucopyranose bzw. von
1,2,3,4,6-Penta-O-acetyl-[1-D-glucopyranose

OH OAc
HO OH AcO P 0Ac
OH OAc
Chemikalien: 1.0 g (12.2 mmol) Natriumacetat

15 ml (16.2 g, 159 mmol) Essigsaureanhydrid
2.0 g (10.1 mmol) Glucose-Monohydrat
20 ml Ethanol

Toluol, Aceton

In einem 50 ml Rundkolben mit Siedesteinen werden 1.0 g wasserfreies Na-
triumacetat unter Erhitzen in 15 ml (16.2 g) Essigsaureanhydrid (140 °C, Siedepunkt
von Ac,0) geldst. Nach Entfernen des Heizbades wird der noch heilRen Lésung por-
tionsweise und unter Ruhren 2.0 g Glucose-Monohydrat so zugesetzt, dass die
Ldsung von sich aus weiter siedet. Nach Beendigung der Zugabe und nach Abkuhlen
des Reaktionsansatzes auf Raumtemperatur wird das Gemisch unter kraftigem
Umschwenken in 50 ml Wasser gegossen und der dabei ausfallende Niederschlag
abgesaugt und aus etwa 10 ml Ethanol umkristallisiert. Der Schmelzpunkt wird
bestimmt und die Identitdt des Produkts (der Produkte?) mittels Dunnschicht-
Chromatographie gepruft (Kieselgel, Laufmittel: Toluol : Aceton 3 : 1, Detektion:
Bespruhen mit einer Losung von 5% H2SO4 (konz.) in Ethanol und anschlieRendem

Erwarmen mit Heil3luftfon).

Schmelzpunkt: 132 -133°C

Literaturausbeute: 2.4 g (60%)



Versuch 7

Hantzsch’sche Dihydropyridin-Synthese eines Nifedipin-Derivats

NO,
O O
+ 2 + aqg.NH
MO/ q 3
CHO

Chemikalien: 0.76 g (5.0 mmol) 4-Nitrobenzaldehyd

1.16 g (10.0 mmol) Acetessigsauremethylester

0.5 ml (8 mmol) 30%ige Ammoniaklésung
Ethanol

In einem 25 ml Rundkolben mit RickfluRkihler (Siedesteine) wird eine Losung von
0.76 g 4-Nitrobenzaldehyd, 1.1 ml (1.16 g) Acetessigsauremethylester und 0.5 mi
30%iger Ammoniaklosung in 10 ml Ethanol fur 90 Minuten zum Ruckflul® erhitzt und
auf Eis gegossen. Es fallt ein gelber, pulvriger Niederschlag aus, der mit einem
Blchner-Trichter absaugt und aus wenig (ca. 5 ml) Ethanol umkristallisiert wird. Die
gelben Kristalle werden erneut abfiltriert und im Exsiccator getrocknet. Schliellich

werden Schmelzpunkt und Ausbeute bestimmt.

Schmelpunkt: 197°C



Versuch 8

DIELS-ALDER-Reaktion:

[4+2]-Addukt von Maleinsaureanhydrid an Anthracen

0O
0

Chemikalien:  2.00 g (11.0 mmol) Anthracen
0.80 g (8.2 mmol) Maleinsaureanhydrid (MSA)
20 ml Toluol
Diethylether

In einem 100 ml Rundkolben werden 2.00 g Anthracen und 0.80 g MSA in 20 ml
Toluol gelost und fur 30 min unter Ruckfluss erwarmt. Im Anschluss wird die heil3e
Losung in ein Becherglas gegossen und auf Raumtemperatur abgekuhlt. Das
auskristallisierte Produkt wird durch einen Blchner-Trichter abfiltriert und mit wenig
Diethylether gewaschen. Nach Trocknung im Vakuumexsiccator wird der Feststoff

ausgewogen und der Schmelzpunkt bestimmt.

Ausbeute: 90%
Schmelzpunkt: 262°C



Alligemeine Laborordnung
UNIVERSITAT ZU KOLN

Institut fiir Organische Chemie Stand
November 2003

Grundsiitzliches

Anwendungsbereich

Iese  Laborordmung  findet Anwendung auf Laboratorien, in denen nach chemischen,
physikalischen  oder  physikalisch-chemischen  Mecthaden  praparativ, anmalylisch  oder
anwendungstechnisch gearbeilet wird. In diesen Bereichen kdrmen besondere Gefihrdungen
auftreten, sowohl durch den Uimgang mit Gefahrstotfen #ls auch durch hestimmte Arbeitsverfahren.
Dic Aligemncine Iaborordnung ist in den Arbeitsbereichen in geeigneter Weise bekanntzugeben; dic
Kenntnisnahme sollie durch Unterschrift hestitigt werden.

Gefihrdung durch Gefahrstolfe =

»  Die Verordnung zum Schuiz vor gefihrlichen Stoffen, kurz Gefahrstoffverordnung {CielStwofTv),
regelt den Umgang mit Gefehrstoffen.

¢ Gefuhrstoffe im Sinne dieser Verordnung sind die in § 19 Abs. 2 Nr. 1 bis 3 des
Chemikaliengeseizes bezeichneten StofTe, Zubereitungen und Erzeugnisse.

¢ Dics kidnnen [este, flissige eder gasfirmige Stoffe, Zubereitmgen und Erzeugnisse sein, dic
eine oder mehrere Gefahreneigenschaften aufweisen, zum anderen auch Stofte, bei deren
Verwendung Gefahren auftreten kdnnen.

e Beim Umgang mit Gefahrstotten ist der Fachverantworlliche verpflichtet, ein Verzeichnis aller
Gefahrstoffe zu fithren. Die Gefahrstoffverzeichnisse der Arbeitskreise befinden sich im
Netzwerk unter OC/Rakovac/Sicherheit. Das Gelahrstoffuerzeichnis ist aul der Grundlage der
TRGS 440 in Verbindung mit der Branchenregelung der Hochschulen zu ersteilen und jahrlich
7o aktualisicren. Die TRGS sind unter der Internetadresse  www.umwell-onling de
(Zugangsberechtigung fiir die Universitidt Kéln liegt vor) einzusehen.

o Gemil § 20 der Gefahrstoffverordnung besteht die Piticht zur Erstellung und Beachlung ven
Betricbsanweisungen. In diesen Befrichsanweisungen werden dic beim [fmgang auftretenden
Gefahren far Mensch und Umwelt, die erforderlichen Schutzmalnahmen und Verhaltensregeln,
das Verhalten im Gefahrenfall, MaBnahmen zur Ersten Hille und der Entsorgung festgelegt
{TRGS 535). Die Betricbsanweisungen kénnen stoffspezifisch und stotfgruppenspezifisch
emstellt werden. Fiir CMT-StofTe sind stoffspezifische Betriebsanweisungen erforderlich.

« Die Beschaftigten sind anhand dieser Betrichsanweisungen iber die von den Sioffen und
Zubereitungen ausgehenden Gefahren sowie tiber dic SchutzmabBnahmen mindestens einmal
Jahrlich arbeitsplatzbezogen zu unterweisen. Inhalt und Zeitpunkt der Unterweisung sind
schriftlich festzubalten und von den Unterwicsenen durch Unterschrifi zu bestatigen.

o Jugendliche sowie werdende wnd stillende Milter miissen  zusitzlich  iber
Beschiftigungsbeschrinkengen unterrichiel werdern.

* Vor dem Umgang mit Gefuhrsteffen und vor der Durchfithrung von Arbeitsverfahren, bei denen
evil. Gefahrstoffe freigesetzt werden kénnen, muB das Gefahrenpotential ermittelt werden, und
es sind die notwendigen SchutzmaBnahmen zu treffen.

Sonstige Gefihrdungen

Gefahrdungen konmen auch bei bestimmicn Arbeitsverfahren aultreten. Beispiele dafiir sind das
Arbeiten unter Vakuom und der Umgang mit Druckgasflaschen. Fir diese und andere
Arbeitsverfahren  sind die SchutzmaBnahmen in den “Richilinien fiir Laboralomien”, den
“Unfallverhitungsvorschrificn”, Sicherheitsregeln und Merkblittern der Unfallversicherungstriper
sowic anderen gesetzlichen Regelwerken wie 2.B. der Druckbehalterverordnung fostgelept. Diese

Allgemeine Laborordnung
UNIVERSITAT 71! KOLN

Institut fiir Organische Chemie Stand
. Navembet 2113

Regelwerke (bei Frau lakovac, Tel. 3258. cinzuschen) sowie die Betriebsanweisungen [ir
bestimmite Tiligkeilen sind zu beachien

Wretterfiihrende Literatur
Richtlinien fir Laboratorien (GUV 16.17), Regeln fir Sicherheit und Gesundheitsschutz beim
Umgang mit Gefahrstoffen i Hochschulbereich (GUV 19.17), Sicheres Arbeiten in chemischen
Laboratrien (GUW 30.0.4)

Gefahren fiir Mensch und Umwelt

Umgang mit Gefyhrstoffen

*  Der Umgang mit Gefahrsloffen umfabt das Herstellen, Gewinnen und Verwenden, d. h. also das
Gcbrauchen, Verbrauchen, Be- und Verarbeiten, Abliillen, Umfiilten, Mischen, Vernichten und
das innerbeiriebliche Befordern.

» Beim Umgang mit Gefahrstolfen ist besondere Umsichi geboten, da bei falscher Handhabung
Gesundheits- und Brandgefahren auftreten konnen. Entstandenc Schiden und Folgen sind nicht
in jedem Fall sofort erkennbar,

s Der Uimgang mit Stoffen, dercn Ungefilhrlichkeit nicht zweifelsirei feststeht, hat so zu erfolgen
wie der Umgang mit Gelahrstoffen,

* Beim Umgang mit krebserzeugenden Stoffen der Kategorie 1 und 2 sind Stralen- und
Arbeitskleidung getrennt veneinander aufzubewsahren.

Beschiftigungsbeschrinkungen, Erkrankungen, Schwangerschaflten

s Die Beschilugungsbeschrinkungen fiir Jugendiiche, werdende und stillende Miiter sowie
gehiirfihige Arbeitnehmerinnen sind einzubaiten (§ 15 b GetStotty).

» Schwerwiegende Erkrankungen (2.B. Diabetes mellitus, Epilepsie) sollten den Laborleitern vor
Beginn der Arbeitsauthahme mitgeteilt werden.

*  [Eine Schwangerschait ist dern Laborleiter und den Kolleginnen und Kollegen im Arbeitshereich
so frih wie miglich mitzuteilen, damit die einschlagigen SchutzmaBnahmen fise Mutter und
Kind umgehend cingeleitet werden kénnen.

Umwillgefahren

Gefahrstoffe wie Losungsmittel, Ole ete. kéénnen zu einer Unweligefihrdung fiihren, wenn sic nicht
ordnungsgemil gehandhabl werden; sie diirfen nicht ins Abwasser gelangen Die Hinweise auf den
Verpackungen und die Informationen der Sicherhcitsdalenblittern, besonders bezdglich der
Wassergefihrdungsklassen, sind zu beachten.

Schutzmalnahmen und Verhaltensregeln

Technische Schutzmalinahmen

o Der Umgang mit gasformigen, staubfdrmigen oder leicht flichtigen Gefahrstoffen erfordert
grundsatzlich die Nuleung der notwendigen technischen Schutzeinrichtungen 1lierzu pehoren
funktionstiéchtige Abssugungen, dic Ausfihrung der Arbeit im Labotabzug wnd dic
Durchlithrung von Versuchen in geschlossencn Systemen, um das Einatmen von Dampfen und
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* Mitarbeiterinnen und Mitarbeiter ditrfon nur dann ihren Arbeitsplatz verlassen, wenn bei ifiren
laufenden Versuchen eine dauernde Uberwachung micht erforderlich ist oder wenn cin anderer,
der ber den Ablauf der Versuche unterwicsen ist, die Uberwachung ibernimmt,

s Alleinarbeil st untersagl  Sollte dies nicht 2u vermeiden sein, so hat der oder die
Fachverantwortliche dufiir Sorge zu tragen, dald der zur Sicherheit der allein arbeitenden Person
erforderiiche  Sicht- bzw.  Rufkontakt gewihrleistet st oder  durch entsprechende
SchutzmaBnahmen das Auftreten von gefihrlichen Zustinden sicher verhindent wird,

* Arbeiten von Beriebsfremden i Labor, z.B. Handwerkern oder Reinigungspersonal, sind nur
zuldssig, wenm vorher aul Anweisung des Laborleiters magliche Gefahrenqueflen beseitipt
wurden. Reinigungspersonal und Handwerker sind vor Aufnahme der Tiligkeit zu unlerweisen,

Brandschutz

¢ Brandschutz- oder RauchabschluBtiren sind grundsitzlich peschlossen zu  halten. Dag
Gffenhalten durch mechanische Lliltsmittel (2.8, Holzkeil oder Feuerigscher) ist unzulssig.

» Im Brandiall kénnen mil den in den Laburs bercitgehaltenen CO,-Feuerldschern sowohl dic
nicht mit Wasser mischbaren Stoffe der (fefahrenklasse A (z.B. Benzol, Diesel) wie die mit
Wasser mischharen Stoffe der Gefahrenklasse B (z.B. EBthanol, Spiritus)[Gefahrenklassen der
Verordnung brennbare Flassigkeiten (VBF)Y] geloscht werden. Alle Feuerldscher, deren Plombe
verletzt wurde, sind auBer Betrieb zu nehmen und dem Verantworilichen zo melden. Entleerte
Feuerlscher sind bei flerrn Renn (Tel.: 3080, Raum 120) gegen neuc cimzutauschen, The
UMerprafung und evil. Befiillung der Feuerldscher erfolgt durch die Abteilung 02.2 Sicherheits-
und {imweltangelegenheiten, Tel.: 2874 o. 1538,

*  Vorhandene Pulverlascher komnen bei Glut-, Glimm- und Schwelbrinden eingesctzt werden,

Metallbrande konnen ausschlieBlich mit Sand oder speziellem Metallbrandléschpulver geltischi

werden.

Brennende Olbader diicfen nicht mit Wasser oder CO; geliischt werden.

Flucht- und Rettungswege sind freizohalien. Die Brandschtzordnung ist zu beachten.

Auvfzige dirfen i Brandfall nichi benutzt werden.

Vor jeder Arbeitsaufnahme ist sich mit den Standorten und den Funkibonsweisen der

Sicherheitseinrichtungen verlraut zu machen. Mierzu ziiklen:

Notrufeinrichtungen

Flucht-und Retiungswege

Signale bei [eucralarm

Signale bei Ausfall/Teilausfall von Liftungsanlagen

Notabsperrvorrichtungen fiir Gas, Strorm, Wasser

Feuerltscher und Loschdecken

Notduschen

Erste Hilfe Einrichlungen {Verbandkasien)

LI I ]

A A I

VYerhalten im Gefahrentall

Beim Aufirelen gefibrlicher Situationen, 2 B. Feuer, Austreten gasformiger Stoffe. Ausiaufen von
gefahrlichen  Flidssigheiten, ist die Unfallstelle sofort zu sichemn, und es sind umgehend
Sofortmalinabinen, ndtigenfalis die Absetzung des Nawrufs, cinzuleiten. Der Fachverantworttiche ist
umgchend zu benachrichtigen. Die iolgenden Anweisungen und die des Fachverantwortlichen sind
cinzuhalten:

+  Ruhe bewahren,

® Schauen, denken, hundeln — d.h. diberstiirztes, uniberlegtes Handeln vermeiden.

» Gefihrdeic Personen warnen und gegebenenfalls zum Verlassen des Gefahrenbercichs
aufiordern,

s Entsiehungsbrinde nur mit CO; bzw. Pulver oder Léschdecke bekdmpfen.

* Der gleichzeitige Einsalz mehrever .0scher ist effektiver als deren sukzessiver Einsatz. Wegen
der Gefahr einer Riickziindung an heifien Gegenstanden, 2.B. heiBen Stativen und anderen
etlen des Versuchsaufbaus sind geloschte Brandherde bis zu deren Abkablung zu
beaufsichtigen.

Sofern es im Gelahrenfall unter Beriicksichtigung des Figenschutzes und der Giegehenheiten

mdglich ist, sollien alle gefahrenauslosenden Momente vor dem Verlassen des Arbeitsplaizes

beseitigt werden. Das Cras ist abzudrehen, brennbare Fidssipkeiten sind zu entfemen. Das

Kithlwasser mufl weiterlaufen!

Grundsitze der richtigen Erste-Hilfe-Leistung

Grundsiitzliches

* Bai ullen Crsic-Hille-Leistungen ist nach dem Grundsatz schauen, denken, handeln zu
verfahren.

e Bei allen Hilfeleistungen ist aul die eigene Sicherheit zu achien. Es ist so schnell wie méglich
der notwendige NOTRUF abrusetzen.

¢ Gefihrdete Personen sind schnellstens zu warnen. Hilflosen Personen ist umgehend zu helfen,
gl aus dem Gefahrenbereich zu retten und an die frische Luft zu bringen.

*  Veretzte Personen diirfen bis zum Bintreffen des Rettungsdicnsies nicht allein gelassen werden.

» Die Grundsitze der richtigen Erste-Iilfe-Leistung kann den Plakaten wnd den Broschiren in
den Ersie-liilfe-Kdsten entnommen  werden. Die Abteilung 022 Sicherheits- und
Unrweltangelegenheiten bietet auBerdem Kurse zur Ausbildung von Ersthelfern an.

* Personen, deren Kieldung brennt, sind sofort abzuldschen (auf den Boden werfen,
herumwilzen, COp-Feuerldscher, Lischdecke, Wasser).

Notrufaummern

*  Notruf Feuerwehr, Notarzt, Krankentransportwagen: 01-112

+  Notruf Polizei; 01-110

¢ Information bei Vergiftungen (Gifinotzenirale Borm): 0228/2873211

Absetzen eines Notrufs

Beim Absetzen eines Notrufs darauf achten, daB folgende Angaben yernacht werden:
= Wo peschah es? (Institut, StraBe, Hausnummer, Etage, Raum)

*  Was geschah? (Art des Unfalls)

*  Wieviel Verletzte?

®  Welche Art von Verletzung?

Am Telefon bleiben, falls noch weitere [ragen »u beantworten sind.

Gefahrstofkontakt, Unfall

Bei Untillen wmt GefahrstofTkontakt ist ein Arzt aufzusuchen, wenn die akute Wirkung oder eine
mdyliche spatere Wirkung dies sofort notwendig machen oder spiterc Folgewirkeng nicht sicher
ausgeschlossen werden kann. Dem Arzi ist die genaue Gefahrsioflbezeichnung, mitzuteilen und
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nach  Mébglichkeit entsprechende  Informationsbidtter  [Sicherheitsdatenblitter  (www.uni-

kocln de/themen/Chemie/stoffe), Roemmp] auszuhindigen. Erbrochenes und Chemikalien sind

sicherzusteilen.

Haut: Kérperduschen henutzen, mehrere Minuten grilndlich mit Wasser waschen.
Vorher die mil Chemikalicn beschmutzte oder durchriinkte Kleider entfernen
unid die Haut abduschen.

Augen: Bei gut peoffnetern Lidspalt mehrere Minuten (mind. 10 min) unter
fliebendem Wasser bzw. mit Augenspiilflasche spiilen ~ Arz1 aufsuchen. For
Kontaktlinsentriger ist zu beachten, daB chenfalls sofort - ohne Riicksicht
auf die Komaktlinsen — die Augen gegpitlt werden. Solite versucht werden,
zuerst die Kontaktlinse zu entfernen, besteht die Gefahr, dal dadurch die
Augen mehr geschidigt werden kénnten als durch die Chemikalie selbst.
Besser im Labor keine Kontaktlinsen tragen.

Yerschlucken: Bei dtzenden Stoffen sofort und wiederholt Wasser trinken, Erbrechen
vermeiden. Ansonsten Anweisungen der Vergiftungszentrale oder des Arzies
ahwarten.

Einatmen: Verunfallle Person aus dem Gefahrenbereich bringen. Zufuhr von viel

Frischluft, for Rube und Wirme sorgen.
Verbrennungen:  Kiihlen mit Wasser, Gesichis- und Augenverbrennungen unverbunden Jassen,
filr firzthehe Behandlung sorgen.

Weitere Hinweise

» Jede Verletzung wahrend der Beschiftigung, die nicht einem Arzt vorgefuhrt wird, ist im
Verbandbuch einzutragen und von einer zweiten Person gegenzeichnen zu lassen.

* Bei Arbeitsunfillen ist ggf. ein als Unfallarzt zugelassener Mediziner aufzusuchen. Der
Vorgesetzte ist @ber jeden Unfall zu informieren und es ist ggf. ist innerhalb von drei Tagen
eine Unfallanzeige zu erstelien. Diese ist vom Institut tiber die Verwaltung der Universitit an
die “Ausfihrungsbehtirde fiir  Unfallversicherimg  des  Landes Nordrhein-Westfalen,
DiisseldorT™ zu senden.

»  Erste-Hilfe-Késten sind regelmaflig vorn Laborpersonal auf Vollstandigkeit und die Materialien
auf Verfallsdaten zu Oberpriifen.

* Bei gesundheitlichen Geffhrdungen am Arbeitsplatz ist sich an den Fachvcrantwortlichen zu
wenden. Auflerdem steht die Abt. 02.2 Sicherheits- und Umweltangelegenheiten Tel.: 2874 o.
3538 beratend zur Verfligung,

Sachgerecht Entsorgung

Da vor der Abfallentsorgung die Abfallvermeidung steht, sind sowchl die Fachveraniwortlichen als
auch die Mitarbeiterinnen und Mitarbeiter, die Versuche eigenstindig durchfihren, verpflichtet,
ihre Abfallmengen durch MaBnahmen gezielter Einsparungen beim Chemikaliencinsatz, durch
Vermeidung von Uberbevorrang  bei  Laborchemikalien sowie durch eine  vermehrts
Wiederverwendung und Wiederaufbereitung von Abfillen und Alichemikalicn zu verringem.
Deshalb sollte vor der Neubestellung von Chemikalien im Gefahrstoffverzeichnis fiberpriift werden,
ob der benétigte Stoff schon im Institut vorhanden ist.

Niheres ist in der “Abfallentsorgungsrichtlinie” zur Entsorgung iiberwachungshedirftiger und
besonders iiberwachun gsbediirftiger Abfiile der Universitat zu X5In beschrieben, die zu beachten
ist,

November 2003

Arhang

Gefahrensymbole und Gefahrenbezeichnungen (gemill Anhang 1 GefStofTV)

Explosionsgefibrliche Stoffe (Gefahrensymbal E):

R2: Durch Schlag. Reibung, Feuer oder andere Ziindquellen explosionsge fihrlich

R3: Durch Schlag, Reibung, Feuer oder andere Ziindquellen besonders
explosionsye fihrlich

Brandfirdernde Gefahrstoffe (Gefahrensymboj 0):

R7: Kann Brand vervrsachen

R&: Feuergefahr bei Beriihnmg mit brennbaren Stoffon

R9: Explosionsgefahr bet Mischung mit brennbaren Stoffen

Hechentziindliche Stoffe (Gefahrensymboi F+):

R12: Hochentziindlich

» Flissige Stoffe und Zubereitungen, die einen Flammpunkt unter 0 °C und einen
Siedepunkt (oder Siedebereich, einen Siedebeginn} von hichstens 35 °C haben:

¢ Gasfdrmige Stolle und Zubercitongen, die bei gewdhniicher Temperatur und
normalem Pruck bei Luftkonlakt entziindlich sind.

Leichtentziindliche Steffe (Gefahrensymbol F).

R1t Leichtentzitndlch

Feste Sioffe und Zubereitungen, die durch kurrzeitige Einwirkung einer Zindquelle
leicht entziindet werden konmen und nach deren Entfernung weiterbrennen oder
weiterglimmen konnen; ftissige Stoffe und Zubereitungen, die cinen Flammpunkt unter
2} °C haben, aber nicht bochentziindlich sind,

R15 Reagiert mit Wasser unter Bidung hochentziindlicher Gase

Stoffe wnd Zubereilungen, dic bei Beriihrung mit Wasser oder feuchter Luft
hochentziindliche Gase in gefshrlicher Menge (Mindestmenge 1 L&g/h) entwickeln,
R17 Selbstentziindlich an der Luft

Stoffe und Zubereitungen, die sich bei gewishnlicher Temperalur an der Lofl chne
Energiezufuhr erhitzen und schlieBlich entziinden kdmnen.

Lintziindlich R10 Entziindlich

Fliissige Stoffe und Zubereitungen, die einen Flammpunkt von mindestens 21 °C und
hischstens 55 °C haben,

Sehr giftige Gefahrstoffe (Gefahrensymhol T+
R28 Sehr giflig beim Verschlucken

R27 Sehr giflig bei Berithrung mit der Haut

R26 Sehr piftig beim Einatmen

R39 Emste Gefahr ireversiblen Schadens




ai

Bz Nz oig wap oqpusdad usyssuapg soule uwomisodxg
Sp fep ‘awgenuy  umRpupidaq 1ap Nz ajundsyeyuy  puaysiaiuy
USYASAQ §Y UANOS uIPoM UdYRSIZUE UAYISUSTY Sap (JrovJequionsd}
uayBiygysdunziepdizog  ap oy pusfnysgnmasq S5[e amp  ‘apog
WRIPRYIS Iy Uy

puny sep vuwyy {9y LI, pun uwlnyaeaueq aySuesdunzusydiiog
alp uuey 099 ‘L H L TTTTRTE T E) § T 0Ty
‘uspueyos HayBigrsdunzueyydio,

1ap FunBnyoenuiaay R pun  jmg iop Iaqruadad
UAISuApY sl uouisodyy  wayasimz  FURHUAUIESNZESNRY  uala
A0y apjundsyieyuy pUALIIIIG PUIS s UARLYIRIINAaG UIgRLIUUTY Y
Quayteqyanty) pox3ryersfunzuegdyo, P UMISUIW WG AP APMS
V3B IPEYIS QAN ALY w

pupy sEp tuey Joy I pun wadinpraaasg uay2mersiunzueydioy
Ap uney 09y H 3 Runumprazuuay 1 auodney

"UAIMSAZULY 7 AU0BAIeY W 1f01§ UAp WA ‘UM sne

1921 yaopal afp o ajundsifequy 21U wasay ayonsiaasizuusdeng
uypuBesl  osny waqal  geuy smfsag Nz uoyosuapw
usp gne Fumilip sepwepupandqla smpanSom wodom aip ‘apolg
YILIGH UIPRYDS JA|QISI3AALI g U Bunuydzeuay ‘¢ auoiaey
WU UAIYD UIPELDS UMBGQIaIaA

NZ JJ0IS Wep oGpusdad uaynsuajy ssua uomsodxy aip gep swycuey
uNapunBag sap N7 AyundsiEyuy  apuaydIuIg uayMsaq s udos
UapIAy USYISITUE UNDSUI UIp 1 PLIDpuURIIAINSgla S|2 21p ‘agoig
EIILEINIIA

UBPRYISG feqqiadias uwuey 9py I :Bunuyaterauay ‘¢ suefajey
"UIPURIOA UDPRYIS UARYQLIINA

pun goig wap Jaqnuadsd udmasuwely sama uomisodxs lsp uAYdSiME
Supyuanriesnzjesney uswe Iy appundsyeyuy puA MUY PUIS $T
UZALA PRIDPURISANEQIS USHBILINLUEYIG USYISUDYY UIP Jnv D *2[)01g
UAIESINIIA

UIPEYIS 2BqQIIdA BuTy 9pY ) SURWpPRZUDNY ‘[ apedaney

LAMSNZWD T A0TIEY U OIS UDUID THN FUIYDIOISNE Iyt
yopal aip ‘104 yundsyequy sFiue uaday usyonsmast], uaadaad
sy uedoioa Sunpunag  spuaBpauyaq awm Yy UauOHPULIOU]
puodaual  nu ysopal =ap 1aqn ‘wagqad  swlosyyg  amz ey
UAYDSUIW WWiag Sunymiay lapuafasrasqay souoSgw wdsm alp s (vifo
YNFQW BIPEIYIS 1AISIALIL] PEY SUY rBunuydmEUNaY i aodapey

‘uuey uafinoris
5Q20) 1015 Wap 13qQUsBEaR USYISUALY $3uIs uosISOd T AP SUp ‘Sureuuy
umzpunaBag 13p nz apundsyEyuY  pusyIBNDY HaUs2g 5y uAj|os
Uapiam uayasodue UUISURW USP MY pusAnazZIaSqan| S{E A ‘ayjolg

LU EULY WG W3ERAZIa sqaay vuEy by

Ll PUR B38n3za2 sqaUy uney spd fL :Bunuyapzunay 7 aLo3aey
‘USPUBYIA 52N UoA

Jungs)uy Jpp pun Joug wap saqnuadsd usyosudp sau uolisedxs Iap

(prapayggad
-sBunzueydyey)
yasixosuoyynposdayy

pusapugasnigay

E00Z JAGWIA0K]
pueeig WD) SYISITETAC) A1y ININSUYE

NTOM OZ LYLISTIAINND
Bunupiesoqe | aurawad)y

U2yasimz BUBHLAUIIESNZ|ESIE Y] HaUI2 iy an(UNdSIRYUY puayM Ty puIs
S CUAIm pUIBNAZIISQANY UAIBULIILUENDG UISU WIG 3P ‘B)jolg

BN WIag UWWANATIS SOIIY wuEY 6FY

LL PUn ualnazaa sgary uuwy Gpy LL Bunuygdpruuay ¢ u0iney

WX

pUN UN,, UIOAUASUIIYRIA) UIP UDYRL ISTALL UDIS Uapuly oZIES-Y 210

Y Bou piEmeIne] § ynp BurtaisqIsuag gpy
Yo uauneuid Ysanp FunuatsL[iqisuag 7py

W2NYISUGZ0) DD 103 YN TYRIAD 6SH

UdeY I3 Ap 1) Sunyum 9o peyas Fusigisdug) wuey g6y
usuaHT 1y By Lo

uswisiweouapog 1y P 5N

asan), 1y S0 Seq

UzuB)d mu By poy

uaqey Sunn g Ay PEY IS FNSULSFUR] Wassgman uLwuey gy
USLUSINRA OISR, MY YOUPEYIS ZEH

uawsIneB erasse  w Fono 159

umustedroasse sy Jo) Supd os goy

AN quidsualyE)an) ajjersyejany YL AT sy

UIPRYSRUATTY IS MBI [b

WEY APz §iY

ardiosBunun v J1p 1219y Led

uadny JIp 1oy 96y

“0X |uqumASUaIEan) AJoIsapERD Ipuszivy

USRUNZIVISA WIRLNIIA pEY
GORIMZIPIIA asaMIS JIELNIa A ey
(2} 10qEIASUATEIIN) 3Yj0I5aYE A puar)y

Unnsod X 1213Hup) 1aq uapgyIssHaypunsacy 19)sma Ifef3) 84
YN uapEyas B[aIsInaL grY

USUI BRI wiiad Yol PEQISSNagpunsan gy

WEH 43D 1M AUNIYINAG (3] GIHPRYISSRAYPUNSIT) TTH
USYINIISIAA WLaq Y| PRYISSUaYPONsS) 770

{uy [equIdSUaRIBIaLY} 3JJ016IYE D) AN PEYISSIIYPULLITY

uoiysodxy 1arodue) g UAPEISSIAYPUNSAL) 19151 Jyeyacy §Fy
SUIPBLIS UAIISIIAALL IYEJAN A5 60

e Jap N Funiyreag 19q 3110 F2H

UNON[YISIIA Wiaq Iy ) 7Y

(L oguksuanerag) aporsnyeyary a3nnn

PUITNIZIISGITH

LIEELTEL TDIEREI

Y00 J3qmany
pumg Alwany ayasiuedagy 10y pnsuy
NTOM NZ LY LISHAAIN]]
Bunopictoqe ammad)y




Alligemeine Laborordnung
UNIVERSITAT ZU KOLN

Institut fir Organische Chemie Stand
November 2003

Beeintrichtigung der Fortpflanzungsfshigkeit fithren kann.

Kategorie 3, Kennzeichnung: Xn; R62 Kann miglicherweise die
Fortpllanzungsfihigkeit beeintrichtigen und Xn; R63 Kann das Kind
im Mutterleib mijglicherweise schidigen

Stofie, die wegen mbglicher Beeintrachtigung der
Fortpflanzungsfihigkeit (Fruchtbarkeit) des Menschen zy Besorgnis
Anlaf pehen.

R-Siitze (Bezeichnungen der besonderen Gefahren)

Allgemeine Laborordnung
UNIVERSITAT ZU KOLN
Institut fiir Organische Chemie Stand
November 2103
R 4% [rreversibler Schaden miglich
R 41 Gefahr ernsler Augenschiden
R 42 Sensibilisterung durch Einatmen méglich
R 43 Sensibilisierung durch Hautkontakt miglich
R 44 Explosionsgefahr bei Erhitzung unter Einschluf mijglich
R 45 Kann Krebs erzeugen
R 46 Kann vererbbare Schiden verursachen
R 48 Gefahr emnster Gesundheitsschiden bei lingerer Exposition
R 4% Kann Krebs erzeugen beim Einatmen
R 50 Schr giflip fiir Wasserorganismen
R 5l Giflig [iir Wasserorganismen
R 52 Schidlich fiir Wasserorganismen
R 53 Kann in Gewdssern Lingerfristig schidliche Witkungen haben
R 34 Giiftig fiir Pllanzen
R 55 Giflig fiir Iiere
R 56 Giftig fiir Bodenorganismen
R 57 Giftig filr Bienen
R 58 Kann Jangerfristig schidliche Wirkungen auf die Umwell haben
R 59 Gefihrlich filr Ozonschicht
R b0 Kann die Fortpflanzungfihigkeit beeintrichtigen
R 61 Kann das Kind it Mutterleib schidigen
R 62 Kann mdglicherweise die Fortpflanzungsfihigkeit becinirachtigen
R 63 Kann das Kind im Mutterleib méglicherweise schidipen
R 64 Kann Siuglinge iiber die Muitermilch schadigen
R 63 Gesundheitschiidlich: kann beim Verschhucken Lungenschaden verursachen
IR 66 Wiederholter Kontaki kann zu sprider und rissiger Haut fihren
R 67 Dampfe kinnen Schlifrigkeit und Benommenheil vernrsachen

Hinweise auf besondere Gefahren, Kombination der R-Sitze

R In trockenem Zustand expl gefihrlich

E 2 Durch Schlag, Reibung, Feuer oder andere Zimdquell explosionspe Rihrlich
F. 3 Burch Schiag, Reibung, Feuer oder andere Zindguellen besonders explosionsgefihrlich
R4 Bildet hochempfindliche explusionsgefihrliche Metaliverbindungen
RS Beim Erwiirmen explosionsfihig

R 6 Mit und ohre Lull explosionsfahig

R 7 Kann Brand verursachen

R & Feuergefahr bei Berilhrung mit brennbaren Stoffen

R 9 Fxplosionsgefahr bei Mischuny mit brennbaren Stoffen

R L Entziindlich

R 11 Leichtentziindlich

R 12 Hochentzindlich

R 14 Reagiert heftig mit Wasser

R 15 Reapiert mit Wasser unter Bildung buchentziindlicher Gase

R 16 Explosionspefahrlich in Mischuny mit brandRedernden Stoffen
B17 Selbstentziindlich an der Luft

R 18 Bei Gebrauch Bildung explosiensiihigew/leichtentzilndlicher Dampf-Lufigemische miglich
R19 kann explosionsfihige Peroxide bilden

R 20 G dheitsschadlich beim Einatmen

R 11 Gesundheitsschiidlich bei BerGhrung mit der Haui

R 22 Gesundheilsschiidlich beim Verschiucken

R23 Giftig beim Einatmen

R24 Giftig bei Berithrung mit der Haut

R 25 Giftig beim Verschlucken

R 26 Sehr giftig beim Einatmen

R27 Sehr giftig bei Beriihrung mit der Haut

R 28 Setr giftig beim Verschlucken

R 29 Entwickelt bei Beriihrung mit Wasser piftige Gase

L] Kann bei Gebrauch leicht entziindlich werden

R 3l Entwickelt bei Berithrung mil S3ure piftipe Gase

R 32 Entwickelt bef Berithrung mit Sure sehr giftipe Gase

R 33 Ge fahr kumulstiver Wirkung

R 34 Yerursacht Verdtzungen

R 33 Vemursachl schwere Verlitzungen

R 36 Reizt die Augen

R 37 Reizt die Atmungsorpane

R 3§ Reizt die Haut

R Emmste Giefahr irreversiblen Schad

R 14/15 Reagiert heftig mit Wasser unter Bildung hochentziindlicher Gase

R 1529 Reagier mit Wasser unter Bildung piftiger und hochenizondiicher Gase

R 20/21 Gesundbeitsschadlich beim Einatmen und bei Berithrung mit der Haut

R 20722 Ciesundheitsschidlich beim Einatmen und beim Verschlucken

R 20/21/22 Gesundheitsschiidlich beim Einstmen, Verschlucken und Beriithrung mit der Haut
R2122 Geswndheilsschidlich bei Beriihrung mit der Haut und beim Verschlucken
R 23124 Giftig beim Einaimen ung bei Beriihrung mit der Haut

R 23/25 Giftig beim Einatmen und Verschiucken

R 2324125 Gi i beim Einatmen, Verschlucken und Berdhruny mit der Haut

R 24/25 Giftig bei Berlhrung mit der Haut und beim Verschhucken

R 26/17 Sehr giftig beim Einatmen und bei Beriihrung mit der 1laut

R 26/28 Sehr giftig beim Einatrnen und Verschlucken

R 26/27/28 Schr iftiz beim Einalmen, Verschlucken und Berihrung mit der Flaul

R 27/28 Sehr giflig bei Berithrung mit der Haut und beim Verschlucken

R 36/37 Reizt die Augen und dic Atmungsorgane

R 16/38 Reizt die Augen und die Ilaut

R 36/37/38 Reizt die Avgen, Atmungsorgane und die Haut

R 37138 Reizl die Atmungsorgane und die Haut

R 3923 Giftig: emste Grefahr icreversiblen Schadens durch Einatren

R 39/24 Giflig: emnste Gefahr irreversiblen Schadens bei Berilhrung mit der Haug
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Allgemeine Laborordnung
UNIVERSITAT ZU KOLN

Institut fiir Organische Chemie Stand
November 2003

543 Zum Léschen ... (vom Hersleller anzugeben) verwenden {wenn Wasser die Gefabr erhdht,
anfilgen: "Kein Wasser verwenden”)

S 45 Bei Unfall oder Unwohisein sofort Arzt hinzuziehen (wenn misglich, dieses Fiikett vorzeigen)

S 46 Bei Yerschlucken sofort drztfichen Rat einholen und Verpackung oder Etikett vorzeigen

S 47 Nicht bei Temperaturen iiber ... °C anfbewahren (vom Hersteller anzugeben)

5 48 Feucht halten mit ... (gecignetes Mittel vom Hersteller anzugeben)

S 49 Nur im Originalbehiitter aufbewahren

S 50 Nicht mischen mit ... (vom Herstelle anzupeben)

551 Nur i gut peliitteten Bereich verwenden

552 Nicht groBilichig tiir Wohn- und Aufenthaltsriume verwenden

553 Exposition vermeiden - vor Gebrauch besondere An gen einholen

S 56 Diesen StofT und seinen Behilter der Problemabfallentsorguny zuflihren

S 57 Zur Vermeidung einer Konlamination der Umwelt geeignete Behalter verwenden

5 59 Information zur Wiederverwendung/Wiederverwertung beim Hersleller/Lie feranten erfragen

S 60 Bieser Stoff und sein Behiilier sind als gefihrlicher Abfall zu entsorgen

561 Freisetzung in die Umwelt vermeiden. Besondere Anweisunger
einholen/Sichetheitsdatenblatt 2zu Rate ziehen

562 Bei Verschlucken kein Erbrechen herbeiflibren. Sofort drztlichen Rat eimholen und
Verpackung oder Eiikett vorzeigen

563 Bei Unfall durch Einatmen: Verunfalkten an die frische LuR bringen vnd rubipsteli

S 64 Rei Verschlucken Mund mit Wasser ansspiilen (nur wenn Verunfallter bei Bewubtsein ist)

Kombination der S-Siitze

S 1/2 Unter VerschiuB und fiir Kinder unzupiinglich aufbewabren

537 Behiller dicht geschlussen halten und an einem kithlen Ort aufbewahren

S 39 Behilter an einem kiihlen, gut peliilteten Ot aufbewahren

53914 Behalier an einen kithlen, gut geltifteten Ort entfernt von .. aufbewahren (die Stoffe, mit
denen Kontakt vermieden werden mubB, sind vom Hersteller anz geben)

8 3/9/14/49  |Nur im UriginaTbehalter an einem kiihlen, gut geldfteten Ort entfernt von ... aufbewahren {die
Stoffe, mit denen Kontakl vermieden werden muB, sind vom Hersteller anzupeben)

S 3/9/49 Nur im Originaibehilier an einem kithlen, yut geiiificten Ort entfernt von ... aufbewahren (die
Stoffe, mit denen Kontakt vermieden werden mub, sind vem Hersteller anzugeben}

S V14 Behihter an einem kithlen Ort, entfernt von ... aufbewahren {dic Stoffe, mit denen Kontakt
vermieden werden mud, sind vom Herstelier anzugeben)

58 Behilter trocken und dicht geschlossen halten

S8 Behtiller dicht geschlossen an einem gul peliiffeien Orl aufbewahren

8 747 Behiilter dicht geschlossen und nichit bei Temperaturen iiber . °C aulbewahren (vom
Hersteller anzugeben) 2

52l Bei der Arbeit nicht essen, trinken, rauchen

524/25 Berithrung mit den Augen und der Haul vermeiden

5 29/56 Nicht in die Kanalisation pelangen lassen

5 36437 Dei der Arbeit geeignete Schulzhandschuhe wnd Sc idung tragen

S 36/37/30  |Bei der Arbeit geeignele Schutzhandschuhe, Schutzkleidung und Schutzbrille/Gesichisschutz
tragen

5 36430 Bei der Arbeit geeignete Schutzkleidung und Schutzbrilie/Gesichtsschutz tragen

5339 Bei der Arbeit geeignete Schutzhandsehuhe und Schutzbrille/Gesichtsschutz tragen

S 47/49 Nur im Originalbehilier bei einer Temperatur von nicht iber ... °C (vom Hersteller

anzugeben) authewahren




Versuchsprotokoll

Uberschrift Versuchsnummer Versuchsname Datum
Reaktionsgleichung
A + B Lésungsmittel, C
Temperatur
Bsp.:
0] O
©)J\O/\CH3 + | KOH H,0. Ethanol 7 ©)J\OH + EtOH
Ruckfluss
Summenformel
C9H1002 HKO C7H602

Allgemein:  CxHy und die restlichen Atome in alphabetischer Reihenfolge!!!

Molmasse

150.17 g/mol

56.11 g/mol

122.12 g/mol

Reaktionsmechanismu

9
OH

S

—_—
_—

io

O
“o—cH, —
3
OH OH

Wie ,klappen“ die Elektronen?!!! Bitte immer die Reaktionspfeile zeichnen!!!

Ansatzgrof3e + R/S-Satze aller Chemikalien

1.00 g A (6.66 mmol, 1.00 eq)
1.30 g B (23.3 mmol, 3.50 eq)

Volumen Losungsmittel

Fur R/S-Satze siehe www.acros.com

R-Satze A
R-Satze B

S-Satze A
S-Satze B

R/S-Satze Lésungsmittel




Versuchsdurchfihrung

In einem 50 ml Rundkolben mit Ruckflusskuhler wurden 1.00 g (6.66 mmol, 1.00 eq)
Benzoesaureethylester A und 1.30 g (23.3 mmol, 3.50 eq) Kaliumhydroxid B in 2.50
ml Wasser und 5.00 ml Ethanol 4 h unter Ruckfluss erhitzt. Der Alkohol wurde
anschliellend am Rotationsverdampfer entfernt, der Riickstand in Wasser gelost und
unter Eiskuhlung solange tropfenweise mit konz. Salzsaure versetzt, bis pH 1 erreicht
wurde. Die wassrige Phase wurde dann 5 mal mit je 10.0 ml Ether extrahiert, die
vereinigten organischen Phasen mit wenig gesattigter NaCl-Lésung gewaschen, Uber
MgSO, getrocknet und am Rotationsverdampfer zur Trockene eingeengt. Ubrig blieb
ein leicht gelber Feststoff, der aus Methanol umkristallisiert wurde.

Es wurden 630 mg eines weilden Feststoffs erhalten.

Keine Abschrift der Versuchsvorschrift!!! Falls die Versuchsdurchfihrung von der

Versuchsvorschrift abweicht, werden die Veranderungen iibernommen.
Ausbeuteberechnung

Ins Protokollheft bitte auch den Rechenweg hinschreiben!!

Erziehlte Ausbeute: 630 mg (5.16 mmol, 77%)

Theoretische Ausbeute: x mg (x mmol, x%)

Literatur Ausbeute: x mg (x mmol, x%) Das ist die, die im Skript steht!
Analytik

z.B. Schmelzpunkt (gemessen + Literaturwert)

Brechungsindex (gemessen + Literaturwert)

R~-Wert (gemessen + Literaturwert)

Werden Protokolle nicht in diesem Format abgegeben, missen sie
ausnahmslos neu geschrieben werden!



