Betriebsanweisung / Versuchsvorprotokoll (Muster)

fir 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 SiMeg,
Literatur:
G. Becker, H. Schmidt, G. Uhl, W. Uhhorganic Synthesis 199Q 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 EXO) (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 wied3l/nthese auf keinen Fall begonrien

Der Assistent darf aus Haftungsgriinden kein siditstechnisch bedenkliches Protokoll abzeichnere Di
abgezeichneten Protokolle missen zur Abschlusspgirhitgebracht werden.

Unterschrift Assistent / Datum




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 Zundquellen 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 moglich, 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 Beriihrung 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 mdéglich, dieses Etikett vorzeigen).

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

n-Pentan:
Farblose Flussigkeit mit benzinartigem Geruch (Salapunkt -130°C/Siedepunkt 36°C). Die
Explosionsgrenzen liegen zwischen 1.4-8 Vol%, diehi2 betragt 0.63g/cin

Mogliche Gefahren: Hochentzindlich. 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-Malnahmen: 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 Versdkémc Vorsicht bei Erbrechen-Aspirationsgefahr. Arzt
hinzuziehen.

MafRnahmen zur Brandbekampfung: Geeignete LoscHnsitte 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.



Maflnahmen bei unbeabsichtigter Freisetzung: Kontatheiden, 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 (Sdhpumkt -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 reili
Wasser abwaschen, kontaminierte Kleidung entferNach Augenkontakt mit reichlich Wasser bei gedfne
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 Aufladungrmeiden. Behdlter aus sicherer Entfernung mit
Sprihwasser kuhlen. Loschwasser mdglichst nickeimalisation oder Grundwasser gelangen lassen.

Maflnahmen bei unbeabsichtigter Freisetzung: Kontatheiden, Dampfe nicht einatmen. Fur Frischlidtthu
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 hochentzindlicher 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 Brandbekampfung: 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€temieschutzkleidung. 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 vermeid@éefahrliche Zersetzungsprodukte: Peroxide.

Entsorgung: Im Abzug vorsichtig in n-Butanol tropféNach Beendigung der Gasentwicklung noch einadgtu
riihren und einen Uberschuss an Wasser zugebemr@agische Phase in halogenfreie etherhaltige @sdgam



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 SicherheitsmalRnahmen in
Absprache mit dem Assistenten abzuschatzen.

Vorbereitende MalRBnahmen:

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

Genaue Einwaage (vor Ort auszufillen):

Methyllithium in EtO:

Tris(trimethylsilyl)-phosphan:

Anmerkung: Genaue, tatsachlich eingewogene Stoffieernin tabellarischer Form (in g, bei Flissigkeital
und mol). Alternativ kann die Versuchsdurchfiihrundg-orm eines Lickentextes gestaltet werden, indim
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 20A@ 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 volldigngeldst hat. Bei -30°C fallen farblose bis I¢ich

gelbliche Kristalle von LiP(SiMg,-:2THF aus. Die flissige Phase wird vorsichtig rnmte Kanile abgepresst.
Die Uberstehende restliche Losung wird im Vakuutfeent. 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 (dudtdsung) und temperaturempfindlich ist, wird dRf
oder Ramanspektroskopie und Elementaranalyse tericAus demselben Grund wird auf eine Bestimmung
des Schmelzpunktes verzichtet. Stattdessen kann-Sp#Rtroskopie verwendet werden (Lésungsmittel dlelu
d8). Erwartete Signalé'P{*H}: Singulett (evtl. mit Satelliten durcfiSi); *H: Singulett (18H Methylgruppen), 2
Multipletts (THF bei ca. 1.8 und 3.8 ppmYC{*H}: 2 Singuletts bei ca. 26 und 68 ppm (THF), Sitegu
(Methylgruppen).?Si: Dublett durch Kopplung mit’P. Durch Integration der Signalgruppen von THF und
LiP(SiMe;), im Protonen-NMR kann der genaue THF-Gehalt bestimenden.



