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Allgemeine Laborregeln

Sicheres Arbeiten im Labor
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Im Labor mussen Schutzbrille und Kittel getragen werden!

Im Labor darf weder gegessen noch getrunken werden!

Jeder Hautkontakt mit Chemikalien ist zu vermeiden!

Das Labor darf nur mit festem Schuhwerk und langer Beinkleidung
betreten werden.

Lange Haare sollten zusammengebunden werden.

Jacken und Taschen durfen nicht ins Labor mitgenommen werden!

Im Labor mussen alle Gefal3e in denen Chemikalien sind beschriftet
werden.

Lesen Sie vor jedem Experiment genau die Versuchsanleitung.

Fragen Sie bei Problemen die Betreuer*innen.

Lassen Sie den Versuchsaufbau stets von einem/r Betreuer*in kontrollieren!
Lesen Sie die Beschriftung von Chemikalien genau, bevor Sie sie
verwenden.

Gehen Sie sorgfaltig und sachgerecht mit allen Laborgeraten um!
Abfalle durfen nicht ohne Erlaubnis in den Ausguss entsorgt werden. In
der Regel stehen Kanister zur Entsorgung bereit. Achten Sie auf die
Anweisungen zur Entsorgung von Chemikalienabféllen. Fragen Sie auch
hier im Zweifel immer einen Betreuer.

Halten Sie die Laborrdume sauber!

Wenn Sie beim Experimentieren mit Chemikalien in Kontakt gekommen
sind, waschen Sie die Hautstelle sofort ab!

Chemikalien darf man nicht probieren.

Prifen Sie den Geruch einer Chemikalie stets durch Zufacheln!

Waschen Sie sich beim Verlassen des Labors unbedingt die Hande!
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Einleitung:

Funktionelle Gruppen

R-OH Alkohole (Endung -ol)

o)
R_C’\’ Aldehyde (Endung -al)
H

/,
R—C\/ Carbonsauren (Endung -saure)

OH
Carbonsaureester

H3;C-CH,-CH,-OH  Propanol

L
H3C-H,C—C Propanal
H
L
H3C-H,C—C Propanséure
OH

Carbonséaureester entstehen, wenn Carbonséauren unter Wasserabspaltung

(O Kondensation) mit Alkoholen reagieren. Veresterungen sind wichtige Reaktionen

in der organischen Chemie. Sie spielen sowohl bei technischen Prozessen

(Polyester) als auch in biologischen Systemen eine grof3e Rolle.

Einfache Carbonsaureester sind Bestandteile vieler Fruchtaromen.

R

o Lipide (Fette)

EO O\S R Glycerin verestert mit Fettsduren
O
@)

o)

g

Reaktionsgleichung

Esterbildung am Beispiel des heutigen Experiments:

+
/r

H3C_CH2_C\ + CH3_CH2*CH2’CH2*OH
OH
Propanséaure Butan-1-ol

Als Katalysator setzen wir eine Saure (H*)

Toluolsulfonséure).

(@) (@]
xo@onmz

PET (Polyethylenterephthalat)
ein Polyester

0]

/7

H3C-CH,—C_ + HOH
O’CH2’CH2’CH2’CH3

Propansaurebutylester Wasser

ein (in diesem Experiment para-
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Der Mechanismus der sédurekatalysierten Veresterung

Die Saure protoniert
das Sauerstoffatom

der Carbonylgruppe
.c . +’H
Q H-B &Y
—_— n H .R ——
FION ~— PLON + ol ~—
R™ "OH R”~~OH pA
U Das Nucleophil

(der Alkohol) greift die
Carbonylgruppe an

Zwischen den drei Tetraeder- k

zwischenstufen besteht ein
Gleichgewicht: OH und OR
kénnen protoniert werden.

Abspaltung eines
Protons vom Carbonyl-

sauerstoffatom (\; B-
. L+ H
.O. — :OQ ———
5+ & g = &g O
H-B R’CTQTR R” TQT

| Die beste Abgangsgruppe
(= schwachste Base) wird
{ eliminiert.

Der Katalysator wird
regeneriert.

Was ist das Besondere an der Veresterung?

.- H
:0

R-C-OH

C, wor

tetraedrische
Zwischenstufe |

ﬂ

o)
H“E)‘:\/H'B
R-¢—0H

JeNN

tetraedrische
Zwischenstufe Il

H. t H
Q..
i
TR

tetraedrische
Zwischenstufe Il

R

Die Veresterung ist eine sogenannte Gleichgewichtsreaktion. Die Produkte der

Reaktion, der Carbonsdureester und das Wasser, kdnnen miteinander reagieren,

wobei wieder Propansdure und Butan-1-ol entstehen. Der Stoffumsatz ist nur

unvollstandig, d. h. Propansaure und Butan-1-ol reagieren nicht vollstdndig zum Ester.

Hin- und Rickreaktion laufen gleichzeitig ab. In der Reaktionsgleichung ist dies

gekennzeichnet durch den Doppelpfeil (Gleichgewichtspfeil).
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Wozu benutzen wir einen Wasserabscheider?

Wenn man erreichen will, dass die Reaktion mdglichst vollstandig ablauft und
moglichst viel Ester gebildet wird, muss man das Gleichgewicht ,Uberlisten®. Damit die
Ruckreaktion nicht stattfinden kann, muss man der Reaktionsmischung eines der
Produkte — in unserem Fall das Wasser - entziehen. Das geschieht mithilfe eines

sogenannten Wasserabscheiders (siehe Aufbau).

Zusatzlich muss man ein geeignetes Losungsmittel wahlen. Wir benutzen Cyclohexan,
welches eine besondere Eigenschaft hat. Beim Sieden ,schleppt® es immer etwas von
dem bei der Reaktion entstehenden Wasser mit. Der Dampf kondensiert im
Ruckflusskuhler und die Flussigkeit sammelt sich im Abscheiderohr. Dort beobachtet
man schlieBlich die Bildung von zwei Phasen. Das leichtere (weniger dichte)
Cyclohexan schwimmt auf dem schwereren (dichteren) Wasser. Uber den Uberlauf

lauft nur Cyclohexan zurtick in den Kolben.
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Gefahrenstoffe

Name

H- und P-Satze
(Gefahren- und Sicherheitshinweise)

GHS-Symbol
Signalwort

Butan-1-ol

Gefahrenhinweise H226 Flussigkeit und Dampf
entziindbar H302 Gesundheitsschadlich bei
Verschlucken H315 Verursacht Hautreizungen
H318 Verursacht schwere Augenschaden H335
Kann die Atemwege reizen H336 Kann
Schlafrigkeit und Benommenheit verursachen
Sicherheitshinweise Sicherheitshinweise -
Pravention P210 Von Hitze, heiRen Oberflachen,
Funken, offenen Flammen sowie anderen
Zindquellenarten fernhalten. Nicht rauchen.
P260 Nebel/Dampf nicht einatmen. P280
Schutzhandschuhe/Augenschutz tragen.
Sicherheitshinweise - Reaktion P302+P352 BEI
BERUHRUNG MIT DER HAUT: Mit viel Wasser
und Seife waschen. P304+P340 BEI
EINATMEN: Die Person an die frische Luft
bringen und fur ungehinderte Atmung sorgen.
P305+P351+P338 BEI KONTAKT MIT DEN
AUGEN: Einige Minuten lang behutsam mit
Wasser spilen. Eventuell vorhandene
Kontaktlinsen nach Mdglichkeit entfernen. Weiter
spilen.

SO

Gefahr!

Propansaure

Gefahrenhinweise

H226 Flussigkeit und Dampf entztindbar

H314 Verursacht schwere Veratzungen der Haut und
schwere Augenschéaden

H335 Kann die Atemwege reizen
Sicherheitshinweise

Sicherheitshinweise - Pravention

P210 Von offener Flamme und hei3en Oberflachen
fernhalten. Nicht rauchen.

P260 Nebel/Dampf nicht einatmen.

P280
Schutzhandschuhe/Augenschutz/Gesichtsschutz
tragen.

Sicherheitshinweise - Reaktion

P302+P352 BEI BERUHRUNG MIT DER HAUT: Mit
viel Wasser waschen.

P305+P351+P338 BEI KONTAKT MIT DEN AUGEN:
Einige Minuten lang behutsam mit Wasser sptilen.
Eventuell vorhandene Kontaktlinsen nach Mdglichkeit
entfernen. Weiter

spulen.

P310 Sofort GIFTINFORMATIONSZENTRUM/Arzt
anrufen.

SO

Gefahr!

4-
Toluolsulfonséaure-
Monohydrat

Gefahrenhinweise

H315 Verursacht Hautreizungen

H319 Verursacht schwere Augenreizung

H335 Kann die Atemwege reizen
Sicherheitshinweise

Sicherheitshinweise - Reaktion

P302+P352 BEI BERUHRUNG MIT DER HAUT: Mit
viel Wasser waschen.

P305+P351+P338 BEI KONTAKT MIT DEN AUGEN:
Einige Minuten lang behutsam mit Wasser spiilen.
Eventuell vorhandene Kontaktlinsen nach Mdglichkeit
entfernen. Weiter

spulen.

Achtung!
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Cyclohexan

Gefahrenhinweise

H225 Flussigkeit und Dampf leicht entziindbar
H304 Kann bei Verschlucken und Eindringen in die
Atemwege todlich sein

H315 Verursacht Hautreizungen

H336 Kann Schléafrigkeit und Benommenheit
verursachen

H410 Sehr giftig fur Wasserorganismen mit
langfristiger Wirkung

Sicherheitshinweise

Sicherheitshinweise - Pravention

P210 Von Hitze, Funken, offener Flamme, heiRen
Oberflachen fernhalten. Nicht rauchen.

P273 Freisetzung in die Umwelt vermeiden.
Sicherheitshinweise - Reaktion

P301+P330+P331 BEI VERSCHLUCKEN: Mund
ausspulen. KEIN Erbrechen herbeifiihren.
P302+P352 BEI BERUHRUNG MIT DER HAUT: Mit
viel Wasser und Seife waschen.

Gefahr!

SchutzmalRnahmen

Schutzbrille

Schutzhandschuhe | Beliftung | Abzug

Brandschutz

Versuch 1:

Synthese von Propansaure-1-butylester unter Verwendung eines

Wasserabscheiders

Reaktionsgleichung
0
He’C\)J\OH 4-Toluolsulfon- 0
+ saure
T R—
Cyclohexan H?’C\)\O/\\/\CHS
HO™ ™>""CH, + Ho
2

C3HgO, C,H,O C;Hz0,:5 - H,0 C;H,,0,

(74.1) (74.1) (190.2) (130.2)

Chemikalien

e Propansaure (Sdp. 141 °C) 17,8 g (18,0 mL, 240 mmol)

e Butan-1-ol (Sdp. 118°C) 14.8 g (18.2 mL, 200 mmol)
e 4-Toluolsulfonsaure-Monohydrat (Sdp. 140°C) 1 g (5 mmol)
e Cyclohexan (Sdp. 81 °C) ca. 250 ml
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Voriberlegungen:

1) Wie viel Ester wirde entstehen, wenn die Veresterung keine

Gleichgewichtsreaktion ware?

2) Wie viel Wasser kann sich maximal abscheiden?

Wir setzen Propansaure im Uberschuss (240 mmol) ein. Die Maximalausbeute an
Carbonsaureester ist durch die Unterschusskomponente 1-Butanol begrenzt. Da wir
nur 200 mmol vom Alkohol einsetzen, kdnnen also auch nur maximal 200 mmol Ester

entstehen. Gleichzeitig entstehen auch n = 200 mmol Wasser (n: Stoffmenge).

1) Theoretische Ausbeute Ester
Die molare Masse des Esters ist Mester = 130,3 g/mol = 130,3 mg/mmol
Die maximal entstehende Stoffmenge betragt n = 200 mmol
Mester = Nester -+ Mester = 200 mmol - 130,3 mg/mmol = 26040 mg = 26,04 g
Es kdnnen maximal 26,04 g Ester entstehen.

2) Theoretische Ausbeute Wasser
Die molare Masse von Wasser ist Mwasser = 18,0 g/mol (oder 18,0 mg/mmol)
Myyasser = MWasser * Nwasser
= 18,0 mg/mmol « 200 mmol

= 3600 mg oder 3,6 g

Es entstehen also 3,6 g Wasser. Um das Gewicht in das Volumen
umzurechnen, benétigt man die Dichte von Wasser. 1 mL Wasser wiegt 1 g, d.
h. dwasser = 1,0 g/mL.

Masser 3649
Vasser = = =3,6 mL
dWasser 1 ,0 g/ml—

Bei der Reaktion entstehen 3,6 mL Wasser.
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Versuchsdurchfiihrung

1) Stellen Sie auf die Grundplatte eines Stativs
eine teilweise ausgefahrene Hebebiihne,
und Platzieren Sie darauf einen
Magnetruhrer.

Stativ

Magnetrihrer

2) Bringen Sie Gber dem Magnetruhrer
mithilfe einer Muffe einen Heizpilz an.

Heizpilz

Stativ

N

Hebebihne

3) Befestigen Sie als nachstes einen 500 mL-
Zweihalskolben mit Muffe und Klammer am
Stativ. Bestiicken Sie den Kolben (liber den
weiten Hals) mit einem Magnetrihrkern in
elliptischer Form. VerschlieRen Sie den
Seitenarm des Kolbens mit einem
passenden Glasstopfen.

Klammer
Zweihalskolben

4) Stecken Sie den Wasserabscheider in
den Zweihalskolben und befestigen ihn
ebenfalls mit Muffe und Klammer am
Stativ.

Wasserabscheider

)

10
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Synthese eines Esters

5) Geben Sie das Cyclohexan mithilfe eines | 6) Setzen Sie einen Riickflusskihler auf
den Wasserabscheider und schrauben
Sie Schlaucholiven daran fest.

Trichters tiber den Wasserabscheider zu.
Dabei fillen Sie den Wasserabscheider

vollstandig und den Zweihalskolben etwa
zur Halfte (ca. 250 mL).

Schlaucholive

R

Ruckflusskihler

\\Wh

N

AR

7) Fixieren Sie mithilfe von Schlauchschellen die Schlauche auf den
Schlaucholiven. Befestigen Sie nun den unteren Schlauch (Glasspirale) mit

einer weiteren Schlauchschelle am Wasserhahn, den oberen Schlauch

(Steigrohr) beschweren Sie mit eine Muffe und legen ihn in das Waschbecken.

Prifen Sie die Kihlung nun zuerst auf Dichtigkeit.

Schlauchschelle

11



Synthese eines Esters

8) Nach fertigem Aufbau geben Sie mithilfe eines Pulvertrichters Uber den dinnen

Hals folgende Chemikalien zu:
e 18,0 mL (17,8 g, 240 mmol) Propansaure (mit der Eppendorfpipette),
e 18,2 mL (14,8 g, 200 mmol) 1-Butanol (mit der Eppendorfpipette) und
e 1,09 (5mmol) 4-Toluolsulfonsédure-Monohydrat

9) VerschlieRen Sie den Seitenhals des Rundkolbens mit dem Glasstopfen, stellen
Sie das Kiuhlwasser an und erhitzen Sie unter Rihren so lange am
Wasserabscheider unter Rickfluss, bis sich kein Wasser mehr abscheidet. Hierzu

schalten Sie den Heizpilz auf Stufe 3 ein.

10)Notieren Sie alle 60 Sekunden die abgeschiedene Menge Wasser als Funktion der

Zeit. Die Zeit beginnt, wenn der Losemitteldampf am Rickflusskihler angelangt ist.

Reaktionskontrolle durch die wahrend der Reaktion abgeschiedene
Wassermenge

Die abgeschiedene Wassermenge wird in Abhangigkeit von der Zeit in einem
Diagramm dargestellt. Als Zeitpunkt ,0“ Minuten nimmt man das Einsetzen des

Ruckflusskochens. Die Reaktionszeit variiert je nach Destillationsgeschwindigkeit.

5
/ mL }

V.

Wasser

albo SR SR ST U S ]

b . S TR N s b

(@] 10 20 30 40 50 60
Zeit / min

Wir arbeiten nur mit der Reaktionslésung im Kolben weiter. Die Flussigkeiten aus

dem Wasserabscheider werden im Kanister fur Losungsmittelabfall entsorgt.

12
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Aufarbeitung

1) Schitteln Sie die Reaktionslésung nach dem Erkalten in
einem 500 mL Scheidetrichter nacheinander aus.
e einmal mit 50 mL Wasser,

e zweimal mit je 50 mL gesattigter

Natriumhydrogencarbonat-Losung! (Gasentwicklung!)

e und einmal mit 20 mL gesattigter Natriumchlorid-Losung  ('scheidetrichter)

Fur diese Schritte sollten Sie Handschuhe anziehen!

Schutteln  Sie die verschiedenen Lésungen nacheinander mit der
Reaktionslosung im Scheidetrichter.

Beim Schutteln missen Sie den Stopfen gut festhalten.

Zusatzlich sollten sie den Scheidetrichter gelegentlich kurz bellften. Vorsicht
Gasentwicklung! Arbeiten Sie unter dem Abzug. Halten Sie den Stopfen gut
fest, drehen sie den Scheidetrichter mit dem Glasrohr nach oben und 6ffnen Sie
den Hahn kurz.

Setzen Sie den Scheidetrichter dann in einen Stativring, warten Sie die
Phasentrennung ab und lassen Sie schlielilich die (untere) wassrige Phase in
ein Becherglas ablaufen (den Stopfen vorher abnehmen — Druckausgleich).
Wiederholen Sie den Vorgang mit allen oben angegebenen Lésungen.

Die wassrigen Phasen kdnnen verworfen werden (Zum Entsorgen steht der

Losungsmittelabfallkanister bereit, es enthélt noch Reste von Losungsmitteln.)

— upper layer
— lower layer

1 Bei der Aufarbeitung der Reaktionslésung muss grundlich mit Natriumhydrogencarbonat-Ldsung geschiittelt
werden, um den Uberschuss an Propionsaure vollstandig zu entfernen. Ester und Saure haben praktisch den
gleichen Siedepunkt, sind also bei der Destillation nicht trennbar.

13
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Lassen Sie die organische Phase aus dem Scheidetrichter in ein Becherglas ab
und trocknen Sie Uber Natriumsulfat. Daftir geben Sie ca. 2 Loffel Natriumsulfat
in die Losung und riihren oder schwenken die Losung.

Wenn das Natriumsulfat am Boden klebt oder noch zwei Phasen zu sehen sind,
wurde zu wenig Natriumsulfat verwendet (Es muss beim Ruhren frei schweben

wie Schnee in einer Schneekugel). In diesem Fall dosieren Sie nach.

2) Wiegen Sie einen leeren 500 mL Rundkolben und notieren Sie sich das
Gewicht. Filtrieren Sie anschlie3end die Losung Uber einen Faltenfilter in diesen
Rundkolben.

3) Destillieren Sie das Losungsmittel am Rotationsverdampfer ab. Hierbei hilft das
Labor Team. Im Rundkolben bleibt das Rohprodukt als farblose Flussigkeit

zuruck.

Entsorgung:
b,

Alle Flussigkeiten werden in den
Losungsmittelabfallkanister entsorgt.

Feststoffe und Filterpapier werden in den Feststoffabfall

entsorgt.

Bestimme die Masse des Produktes und die Ausbeute:

Produkt.......cooeeeeeees

Ausbeute........ccooeiiiiiiiiiien

14



Merck // TU Darmstadt
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Versuch 2:

Erzeugen eines Silberspiegels in einer Glas-Flasche

Hinweis: Bei dem Versuch wird Silbernitrat bendtigt. Silbernitrat hinterlasst schwarze
Flecken auf Haut und Textilien und die gehen nicht so einfach wieder weg! (auf der
Haut in 2-3 Tagen; auf den Textilien nie! Zur Entfernung von Silberflecken auf
saurefesten Oberflachen kann unter Einhaltung der Sicherheitsbestimmungen konz.
Salpetersaure zum Einsatz kommen.)

Chemikalien:

Die Losungen A, B und C sowie konzentriertes Ammoniak stehen bereit:

Losung A:

Losung B:

Losung C:

50 g Silbernitrat in 2 Liter Wasser I6sen (mdglichst in einer braunen
Schliffflasche im Dunkeln aufbewahren).

90 g Kaliumhydroxid in 2 Liter Wasser l6sen (Aufbewahrung in einer
Flasche mit Gummistopfen oder Schraubdeckel).

die sog. ,Aktivierungslésung“ wird aus zwei Teilldsungen hergestellt,
welche man jede fir sich ansetzt und spater zusammengibt!

1. 80 g Traubenzucker (Glucose) in 800 ml Wasser l6sen

100 ml 96%igen Ethanol und 3,5 ml konzentrierte Salpetersaure
(D=1,42 g/ml) Losung C sollte vor Gebrauch mindestens einen Tag alt
sein.

Gefahrstoffe

Name

H-und P-Satze GHS-
Symbol

Ammoniak
(25%)

H290: Kann gegeniiber Metallen korrosiv sein.

H314: Verursacht schwere Veratzungen der Haut und schwere
Augenschaden.

P280: Schutzhandschuhe/ Schutzkleidung/ Augen-
schutz/Gesichtsschutztragen

H335 Kann die Atemwege reizen.

H400 Sehr giftig fir Wasserorganismen.

P260: Dampf/Aerosol/Nebel nicht einatmen.

P273: Freisetzung in die Umwelt vermeiden.

P280: Schutzhandschuhe/Schutzkleidung/ Augenschutz tragen.
P301+P330+P331: BEI VERSCHLUCKEN: Mund ausspulen. KEIN
Erbrechen herbeifihren.

P303+P361+P353: BEI BERUHRUNG MIT DER HAUT (oder dem
Haar): Alle kontaminierten Kleidungsstiicke sofort ausziehen. Haut
mit Wasser abwaschen oder duschen.

P305+P351+P338: BEI KONTAKT MIT DEN AUGEN: Einige Minuten
lang behutsam mit Wasser spiilen. Eventuell vorhandene
Kontaktlinsen nach Mdglichkeit entfernen. Weiter spulen.

© O

(Gefahr)

15
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Silbernitrat H272: Kann Brand verstérken; Oxidationsmittel.

(259“_) H290: Kann gegenuber Metallen korrosiv sein. @
H314: Verursacht schwere Veratzungen der Haut und schwere
Augenschéaden. (Achtung)

H410: Sehr giftig fir Wasserorganismen mit langfristiger Wirkung.
P210: Von Hitze, heil3en Oberflachen, Funken, offenen Flammen
sowie anderen Zundquellen fernhalten. Nicht rauchen.

P220: Von Kleidung und anderen brennbaren Materialien fernhalten.
P260: Staub/Rauch/Gas/Nebel/Dampf/Aerosol nicht einatmen.

P280: Schutzhandschuhe/Schutzkleidung/ Augenschutz/
Gesichtsschutz tragen.

P305+P351+P338: BEI KONTAKT MIT DEN AUGEN: Einige Minuten
lang behutsam mit Wasser spiilen. Eventuell vorhandene
Kontaktlinsen nach Méglichkeit entfernen. Weiter spulen.
P370+P378: Bei Brand: Léschpulver oder Trockensand zum L&schen
verwenden.

P308+P310: BEI Exposition oder falls betroffen: Sofort
GIFTINFORMATIONSZENTRUM oder Arzt anrufen.

Kaliumhydroxid- H290: Kann gegenuber Metallen korrosiv sein.

H314: Verursacht schwere Veratzungen der Haut und schwere
Losung (45 g/L) | Augenschaden. (Gefahr)
P280: Schutzhandschuhe/ Schutzkleidung/ Augen-
schutz/Gesichtsschutz tragen.

P301+P330+P331: BEI VERSCHLUCKEN: Mund ausspilen. KEIN
Erbrechen herbeifiihren.

P305+P351+P338: BEI KONTAKT MIT DEN AUGEN: Einige Minuten
lang behutsam mit Wasser spulen. Eventuell vorhandene Kontakt-
linsen nach Maoglichkeit entfernen. Weiter spulen.
P308+P310: BEI Exposition oder falls betroffen: Sofort
GIFTINFORMATIONSZENTRUM oder Arzt anrufen.

Schutzmallnahmen

Schutzbrille Schutzhandschuhe Brandschutz
Entsorgung:
A Alle Flussigkeiten vom Versilbern sowie das Spulwasser (2x)

werden in dem Ag-Abfallkanister entsorgt.
Feststoffe und Saugpapier werden in den Feststoffabfall

entsorgt.

16
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Gerate:

300 ml Erlenmeyerkolben, Rihrstadbchen, kleiner Magnetrihrer, Glas-Flaschen (0,2
Liter), Pasteur-Pipette, 5 ml Eppendorfpipette; Gummistopfen, Handschuhe

Anleitung: (fir 4 Flaschen):

1

Reinigen Sie zuerst die Flasche gut und spulen Sie sie mit destilliertem Wasser
aus.

Legen Sie in einem 300ml-Erlenmeyerkolben 60 ml von Lésung A (AgNOs)
vor.

(Verwenden Sie zum Abmessen den grof3en Messzylinder).

Ruhren Sie auf dem Magnetrihrer und geben Sie mit der Pasteur-Pipette
tropfenweise konzentriertes Ammoniak zu, bis der zunéchst gebildete
Niederschlag gerade wieder vollig verschwindet.

Geben Sie nun unter Rihren 30 mL von Losung B (KOH) zu. (Verwenden Sie
den kleinen Messzylinder). Dies ergibt eine dunkelbraune, fast schwarze
Fallung.

Nun geben Sie wieder so viel konzentrierten Ammoniak zu (Pasteur-Pipette),
bis der Niederschlag gerade eben verschwindet. Eine geringe Uberdosierung
von Ammoniak verzdgert nur das Entstehen des Silberspiegels, ist aber nicht
schadlich. Die so erhaltene Lésung kann sofort verwendet werden, kann aber
auch bis zu einer Stunde stehen.

Fullen Sie von dieser Losung je 20 mL (4 x 5 ml verwenden Sie hierfur die Lila
Eppendorf-Pipette) in die Flaschen.

Diese L6sung darf nicht aufgehoben werden! (Es setzt sich sonst ein explosiver
Niederschlag von so genanntem Knallsilber ab, sehen Sie weiter unten).

Verspiegeln:

7

Halten Sie einen Gummistopfen bereit, um die Flasche verschlieRen zu kdnnen.
Geben Sie nun in die Flasche 2 ml der Lésung C (Traubenzucker bzw.
Glucose) zu. Benutzten Sie dazu wieder die 5 mL lila Eppendorf-Pipette mit
einer neuen Spitze.

Ziehen Sie Handschuhe an! VerschlieRen Sie die Flasche schnell mit einem
Gummistopfen. Greifen Sie die Flasche sicher mit der Hand und halten Sie den
Gummistopfen immer mit einem Finger fest. Halten Sie die Flasche
waagrecht, die Offnung zeigt in Richtung Labortisch. Schiitteln Sie die
Flasche und drehen Sie sie standig in der Hand, damit die Flussigkeit alle
Stellen der Flascheninnenseite gut benetzt. Der Fallungsvorgang beginnt sofort!
Dauer ca. 5 Minuten, je nach Gegebenheiten (Temperatur, Ammoniakmenge).

Sammlen Sie den Rest des Flascheninhalts im Ag-Abfall und spilen Sie nach
dem Ausfallen die Flasche mit destilliertem Wasser. Geben Sie auch das
Spulwasser von den ersten beiden Spulgangen in den Ag-Abfallbehalter.
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Synthese eines Esters

Hintergrund:

Silbernitrat zerfallt in wassriger Losung vollstandig in seine lonen.
Ag NO;3; + H,LO —> Ag+solvatisiert + NOs3 solvatisiert

Ammoniak-Losung reagiert alkalisch, so dass die Silberionen mit den Hydroxidionen
Silberoxid bilden, was schwer l6slich ist und als dunkler Niederschlag ausfallt.

2 Ag* + 2 OH- —> Ag.0] + H.O

Dieser Niederschlag kann dann mit weiterer Ammoniak-Lésung in einen Silberdiammin-
Komplex Gberfuhrt werden, der wiederum in Losung geht.

AQ20 + 4 NHs + H:O —> 2 [Ag(NHa)]* + 2 OH-

Die zugegebene Glucose reduziert anschliel3end die lonen zu metallischem Silber, das sich
an der Innenwand des Glasgefal3es absetzen kann. Die Glucose selbst wird zur Gluconsaure
oxidiert. Diese hergestellte Mischung aus Ammoniak-L6sung, Kaliumhydroxid und Silbernitrat
wird auch als Tollens-Reagenz bezeichnet. Es dient allgemein dazu, reduzierend wirkende
Aldehyde zur entsprechenden Carbonséure zu oxidieren und damit indirekt mit dem
Silberspiegel nachzuweisen.

Allgemeine Gesamtreaktion:

o) (o)
1l |

+ -
’C\H + 2 [Ag(NH3),]" + 2 OH R’C\OH +

R 2 AgJ + 4 NH; + H,0

Aldehyd Carbonsaure

Mechanismus der Oxidation:

Ein Halbacetal entsteht durch die Reaktion eines Aldehyds mit einem Alkohol.

o) O-R4
8.+ H__Ry =—= R_ci_H Traubenzucker liegt in wassriger
R™ H o O-H Losung zu dber 99 % als
Halbacetal cvelieches Halhacetal var
H\/O H OH
(0] a-D-Glucopyranose
H OH HOON 1 H H 36% in H,0
HO—1—H H OH OH
H———OH ~— +
H—1—OH
H OH
\OH HO A o /-D-Gucopyranose
HO H OH 64% in H,O
H OHpy
offe'r::[('g't‘t‘ig‘ésﬁorm a- und B-D-Glucopyranose (Anomere)

In Gegenwart einer Saure wird
1.) das Gleichgewicht zum cyclischen Halbacetal nach links verschoben und
2.) die Geschwindigkeit der Gleichgewichtseinstellung erhdht (H+-Katalyse).
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Synthese eines Esters

In wassriger Losung ist ein weiteres Gleichgewicht zu beachten:
O-H
(0]

/
1 —— R-C-H
+ H H —/—/—=
R"H o 0-H
Aldehyd Hydrat

Die Redoxreaktion mit den Silberionen ist am wahrscheinlichsten zwischen dem
Hydrat R-CH(OH)2 und Ag*. Das Silberion bildet mit dem R—CH(OH)z einen Komplex,
in dem das Elektron auf das Silberion tbertragen wird.

Warum scheidet sich das Silber an der Wand ab? Warum féllt es nicht wie jeder
andere Niederschlag auf den Boden des Glases?

Das Glas besteht aus Silikaten. In den Silikaten sind die Siliciumatome Uber
Sauerstoff-bricken miteinander verbunden. Die Siliciumatome, die an der Oberflache
des Glases liegen sind mit OH-Gruppen abgesattigt. Diese OH-Gruppen sind in der
Lage, Silberionen an sich zu binden. D.h. die Oberflache ist ,unsichtbar mit Ag+-lonen
bedeckt.

Der Traubenzucker (das Hydrat des Aldehyds, R—CH(OH)2 ) , koordiniert von der
anderen Seite an das an der Oberflache sitzende Ag+-lon und Ubertragt das Elektron.
Dadurch wird das Silberion an der Oberflache zu metallischem Silber reduziert. Das
Silber bleibt dann da, wo es ist, ndmlich an der Oberflache.

Die weiteren Atome wachsen dann an der Oberflache weiter, bis eine dichte, metallisch
glanzende Schicht entstanden ist.

-O- Si -O- Si -O- si[OH HO €
| | N\
o] o] o] Ag* R
=+ 1| AN
-0- Sip-0- Si |-O- Si rO-H HO
| I L] |
OI_SO‘ o o Traubenzucker
I | NO,
-0- Si -0- Si -O- si[O-H
- PAS J
~ “\ ~

Glas Wand Lésung
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