[bookmark: _Toc655501]Arbeit im Labor

Einleitung
Es ist an der Zeit ihr gesammeltes Chemiewissen im Labor mit eigenen Händen zu erleben. Sie werden im Praktikum die experimentelle Seite der Chemie kennenlernen, die erfahrungsgemäss mindestens so viel Freude macht wie die theoretische. Allerdings muss man wissen, womit man arbeitet und welche Sicherheitsmassnahmen man treffen muss, um einen souveränen Umgang mit Experimenten zu erlernen

[bookmark: _Hlk534025][bookmark: OLE_LINK71][bookmark: OLE_LINK72][bookmark: OLE_LINK68]Ziele
•	mit Glaswaren vertraut sein
•	das sichere Arbeiten im Labor verinnerlichen
•	die Gefahrensymbole kennen

Verhaltensregeln im Labor
Befolgen Sie die folgenden einfachen Regeln, wird die Unfallgefahr auf ein Minimum gehalten und Sie können sich voll auf die faszinierende Welt der Experimente konzentrieren.
[bookmark: _Hlk533267][bookmark: OLE_LINK66]
Vor der Versuchsdurchführung
•	Versuchsanleitung vor der Stunde sorgfältig lesen, allfällige Fragen und Unklarheiten notieren.
•	Labormantel und Schutzbrille anziehen
•	Kleider, Mappen, etc. auf der Fensterbank-Ablage deponieren (Stolper- und Beschädigungsgefahr).
•	Sorgfältig nach der Praktikumsanleitung arbeiten. Bei Unklarheiten die Lehrperson kontaktieren

Während der Versuchsdurchführung
•	Die Schutzbrille ist obligatorisch!
•	Beim Erhitzen von Flüssigkeiten kann es leicht zum plötzlichen Herausspritzen kommen (Siedeverzug). Das Reagenzglas (RG) wird deshalb höchstens zur Hälfte gefüllt und beim Erwärmen vorsichtig geschüttelt. Öffnung des RG niemals auf eine Person richten (Fehler! Verweisquelle konnte nicht gefunden werden.). Grössere Flüssigkeitsmengen werden unter Verwendung von Siedesteinchen erhitzt.
•	Sparsamer Gebrauch von Chemikalien vermindert Kosten, Gefahren und Umweltbelastung. Zur Entnahme von Chemikalien werden die Flaschen mit der Etikette zur Hand genommen und geöffnet, die Flaschenöffnung wird vom Gesicht weg gehalten, der Stopfen umgekehrt auf den Tisch gelegt. Nach der Entnahme wird die Flasche sofort verschlossen. Einmal entnommene Chemikalien werden nie in die Vorratsflasche zurückgegeben.
[bookmark: _Hlk533610][bookmark: OLE_LINK69]•	Bei Geruchsproben nicht das aus dem Reaktionsgefäss ausströmende konzentrierte Gas einatmen, sondern das mit Luft verdünnte Gas mit der Hand der Nase zufächeln.
[image: ]
Abb. 1:	Gefahr bei Erwärmen von Flüsssigkeiten
•	Sollte einmal etwas daneben gehen, sofort die Lehrkraft informieren! 

Nach der Versuchsdurchführung
[bookmark: _Hlk534272][bookmark: OLE_LINK74]•	Verlassen Sie Ihren Laborplatz verlassen so, wie sie ihn angetroffen haben. 
•	Feste Gegenstände wie Filterpapier oder gebrauchte Holzspatel in den Abfalleimer werfen.
•	Glasabfall wird in ein besonderes Abfallgefäss gegeben. 
•	Organische Lösungsmittelabfälle (Alkohol, Aceton, etc.) werden in einen Sammelbehälter geleert. Für chlorhaltige Lösungsmittelabfälle steht ein besonderer Behälter bereit. 
•	Schwermetallabfälle (Silber, Blei etc.) werden separat gesammelt.
•	Falls nicht anders vermerkt, werden die Lösungen in den Abguss gekippt.
•	Gebrauchte Glasgefässe werden vorgespült, bis keine festen Chemikalienreste sichtbar sind und anschliessend zum Waschen weggestellt.
•	Sonstiges Labormaterial wird auf den richtigen Platz weggeräumt.
•	Tische werden mit einem Schwamm sauber gewischt.
•	Gummihütchen von Pasteurpipetten gehören nicht in den Abwasch!
•	Glaswaren im Abwasch nach Grösse sortieren


Hinweise zum Verhalten bei einem Notfall
AUGEN 	Augenspülung
GAS	Haupthahn GELB am Lehrerkorpus.
ELEKTRO	Hauptschalter GRAU am Lehrerkorpus. Knopf auf 0 drehen.
MENSCH VERÄTZT	Dusche beim Eingang
MENSCH BRENNT	Löschdecke im Gang gegenüber Labor. Dusche. Feuerlöscher Schaum - nicht gegen Gesicht.
BRAND	Feuerlöscher CO2: Von unten nach oben, vom Herd zur Peripherie löschen.
ALARM	Roter Knopf am Türrahmen des Labors
FEUER	Feuerwehr alarmieren 118
UNFALL	Spital anrufen
	Notfallkarten
	Bei Augenverätzungen Augenarzt (Anschlagbrett) anrufen
TELEFON	im Laborantenraum, Zimmer 7013
	Chemielehrer, Zimmer 7011
	Sekretariat
NOTFALLNUMMER DER KANTI BADEN:   056 200 04 00


Kennzeichnung von Chemikalien

Um Verwechslungen zu vermeiden, müssen alle Chemikalienbehälter eindeutig und dauerhaft beschriftet sein. Chemikalienbehälter mit gefährlichem Inhalt sind durch leicht verständliche und international gebräuchliche Warnsymbole gekennzeichnet. In Abb. 2 sind die EU-Kennzeichen links und die neuen Kennzeichen gemäss GHS (Globally Harmonized System) rechts dargestellt.
[image: Beschreibung: Piktogramme_VErgleich2]
[bookmark: _Ref345516988]Abb. 2:	Internationale Warnsymbole kennzeichnen gefährliche Stoffe

Aufgabe
Tragen Sie die Namen der abgebildeten Laborgeräte ins Rätselgitter ein. Die dick eingerahmten Felder ergeben waagrecht gelesen das Lösungswort.
Lösungswort:   Schutzbrille	
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	Gasbrenner
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	Uhrglas
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	Messzylinder
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	Waschflasche
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	Tropftrichter
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	Filtertrichter
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	Petrischale
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	Abdampfschale
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	Vollpipette
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	Stativring
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	Standzylinder
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	Doppelspatel
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	Erlenmeyer-kolben
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	Gaerrohr
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	Reagenzglas
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	Saugflasche
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	Holzklammer
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	Kolbenprober
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	Becherglas
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	Stehkolben
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	Spritzflasche
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	Tiegelzange
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	Dreifuss
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Synthese von Fluorescein
Einleitung 
Fluorescein ist der stärkste bekannte Farbstoff und wurde erstmals vor gut hundert Jahren vom deutschen Chemiker Adolf Bayer 1871 synthetisiert.
Fluorescein absorbiert gelbes und blaues Licht, sodass von weissem Licht nur das rote Licht übrig bleibt. Eine Fluorescein-Lösung weist deshalb eine rote Farbe auf, wenn man durch die Lösung blickt (im Durchlicht).
Fluorescein absorbiert aber auch UV-Strahlung, die unter Beteiligung der Elektronen als grünes Licht im sichtbaren Bereich wieder abgegeben wird. Diese Erscheinung nennt man Fluoreszenz. Da diese Strahlung nach allen Seiten abgegeben wird, erscheint Fluorescein-Lösung grün, wenn man auf sie blickt (im Auflicht). Die Fluoreszenz von Fluorescein ist so stark, dass sie noch nachweisbar wäre, wenn man im Zürichsee ein würfelzuckergrosses Stück Fluorescein auflösen würde! Aus diesem Grund wird Fluorescein in der Hydrogeologie oft zum Studium von ober- und unterirdischen Wasserläufen eingesetzt. Bereits 1904 konnte so der Hydrologe Eduard Rahir beispielsweise nachweisen, dass das Wasser des Höllochs bei Muotathal mit dem Zürichsee in Verbindung steht.
Seit 1961 wird Fluorescein auch in der medizinischen Augendiagnostik eingesetzt. Dabei wird eine extrem geringe Menge Fluorescein mit ein wenig Wasser eingenommen, worauf der Augapfel fotografiert wird. Die Verstärkung des Kontrasts durch die fluoreszierende Wirkung lässt krankhafte Veränderungen erkennen (vgl. Abb. 1).[image: ]
Abb. 3:	Fluorescein zur Diagnose von Gefässerkrankungen im Auge bei Diabetes

Fluorescein wird zudem auch in der Fluoreszenz-Mikroskopie sowie zur Markierung in der Molekularbiologie eingesetzt - z.B. von Antikörpern.


In diesem Praktikum werden wir Fluorescein nach der gleichen Reaktion synthetisieren, die auch Bayer bei seiner Entdeckung 1871 anwendete:
[image: Beschreibung: RGLG]

1.	Zuerst reagiert Phthalsäureanhydrid nacheinander mit zwei Molekülen Resorcin. Dabei entsteht ein Gemisch von zwei verschiedenen Formen einer Vorstufe von Fluorescein: Die schwach gelbe lactoide Form, die nicht fluoresziert  (Lactone sind ringförmige Ester) und die intensiv rote chinoide Form, die Fluoreszenz aufweist (Chinin war der erste bekannte fluoreszierende Stoff). Die beiden Formen wandeln sich in einer Gleichgewichtsreaktion ineinander um.
2.	Durch die Zugabe von Natronlauge (NaOH-Lösung) werden der chinoiden Form 2 H+-Ionen (Protonen) entzogen, was zur vollständigen Umwandlung in die bekannte Form von Fluorescein als Natrium-Salz führt.

Ziele
•	den Umgang mit dem Bunsenbrenner kennen
•	den Umgang mit einer UV – Lampe kennen
•	den Begriff konjugierte Doppelbindungen definieren
•	den Zusammenhang der Farbgebung und der Anzahl konjugierter Doppelbindung erklären

Experimenteller Teil

Pro Zweiergruppe benötigen Sie folgendes Material an Ihrem Platz:
•	1 mittelgrosses Reagenzglas	•	Schwefelsäure konz.
•	4 Pasteurpipetten	•	Natronlauge NaOH 10 mol/l
•	1 Glasstab	•	Ethanol
•	1 Becherglas ca. 1000 ml	•	Resorcin
		•	Phthalsäureanhydrid

Tragen Sie die Schutzbrille! Führen Sie die Vorschrift genau durch und beobachten Sie, wie sich die Farbe bei den Reaktionen verändert. 

1.	Geben Sie in ein Reagenzglas mit separaten Löffeln zuerst eine erbsengrosse Menge Resorcin, anschliessend die gleiche Menge Phthalsäureanhydrid.
2.	Tropfen Sie vorsichtig mit einer Pasteurpipette 10 Tropfen konzentrierte Schwefelsäure H2SO4 dazu. (Vorsicht ätzend!). Waschen Sie die Pipette nach Gebrauch sofort aus.
[bookmark: _Hlk535682][bookmark: OLE_LINK79]3.	Erwärmen Sie das Reagenzglas behutsam mit dem Bunsenbrenner, bis die beiden Substanzen gerade miteinander verschmelzen. Stellen Sie den Brenner ab, sobald die Verflüssigung abgeschlossen ist. Zu grosse Hitze zerstört die Substanzen. Merken Sie sich die Farbe des Durchlichtes.
[bookmark: _Hlk535664]Achtung: Beim Erhitzen von Flüssigkeiten kann es leicht zum plötzlichen Herausspritzen kommen (Siedeverzug). Das Reagenzglas (RG) wird deshalb höchstens zur Hälfte gefüllt und beim Erwärmen vorsichtig geschüttelt. Öffnung des RG niemals auf eine Person. Grössere Flüssigkeitsmengen werden unter Verwendung von Siedesteinchen erhitzt.
4.	Lassen Sie das Reagenzglas abkühlen - zuerst an der Luft, dann unter dem fliessenden Wasser. 
5.	Geben Sie zum dickflüssigen Produkt zwei Pasteurpipetten voll Ethanol und schwenken Sie das Reagenzglas, bis sich das Produkt vollständig gelöst hat. Falls ein Bodensatz übrigbleibt, haben Sie vorher über dem Bunsenbrenner zu stark erhitzt. In diesem Fall können Sie die Lösung in ein neues Reagenzglas umgiessen - und damit die unerwünschten unlöslichen Stoffe abtrennen.
6.	Geben Sie tropfenweise etwa eine Pipette voll konzentrierter Natronlauge (NaOH-Lösung, ÄTZEND!) ins Reagenzglas und schütteln Sie jedes Mal, wenn 
	Sie ein paar Tropfen zugegeben haben. Was beobachten Sie und wie interpretieren Sie Ihre Beobachtungen?
[image: ][image: ]	Durchlicht	Auflicht
	: 	: 
 

· Farbe im Durchlicht (Farbe des durchgelassenen Lichts) ………………………
[bookmark: _Hlk650325][bookmark: OLE_LINK149]Welche Farbe wird somit von der Lösung absorbiert?
...................................................................................................
· Farbei im Auflicht (Farbe des emittierten Lichts): ………………………………….
[bookmark: OLE_LINK16]7.	Füllen Sie das 1000 ml Becherglas mit Leitungswasser. Gehen Sie anschliessend mit dem folgenden Materialien zu einer freien UV-Lampe in der Kapelle:  gefülltes 1000 ml Becherglas, Reagenzglas mit Fluorescein, Glasstab.
8.	Stellen Sie das 1000 ml Becherglas vor die UV-Lampe. Erzeugen Sie mit dem Glasstab durch umrühren einen Wirbel und geben Sie einen paar Tropfen Fluorescein-Lösung aus dem Reagenzglas zu. Was beobachten Sie? Mischen Sie noch ein paar Tropfen dazu, dann sehen Sie die Effekte deutlicher. Achten Sie insbesondere auf die Farbe:
· Im UV-Licht (Schalter an der UV-Lampe auf 366 nm bzw. 354 nm stellen)): 
[bookmark: _Hlk650337][bookmark: OLE_LINK150]...................................................................................................
· Muss man stark verdünnen, bis die Färbung nicht mehr sichtbar ist?
........................................................................................................................................................................................................................................................................................................



Auswertung/Aufgaben: Konjugation und Farbe

Das Fluorescein-Molekül weist mehrere Doppelbindungen auf, zwischen deen sich stets je eine Einfachbindung befindet. In diesem Fall spricht man von konjugierten Doppelbindungen (konjugiert: zusammenhängend). Dabei muss auf eine Doppelbindung immer genau eine Einfachbindung folgen.
In solchen sog. konjugierten Systemen können sich je zwei Elektronen aller beteiligten Doppelbindungen im gesamten konjugierten Bereich - d.h. von der ersten bis zur letzten Doppelbindung - frei bewegen, d.h. sie bilden zusammen ein grosses neues Orbital, bzw. eine Kugelwolke. Diese Elektronen führen dazu, dass solche Moleküle mit konjugierten Systmen farbig sind.

Aufgabe
Zählen Sie die Anzahl konjugierter Doppelbindungen in allen konjugierten Elektronensystemen der folgenden Stoffe und notieren Sie, ob der Stoff eine Farbe aufweist (keine/ schwach/stark) und ob Fluoreszenz vorliegt:

	Stoff
	Anzahl konjugierte Doppelbindungen
	Farbe
	Fluoreszenz

	Resorcin
	3
	weiss
	–

	Phthalsäureanhydrid
	5
	weiss
	–

	Fluorescein, lactoid
	3/4
	weiss
	–

	Fluorescein, chinoid
	11
	rot
	grün

	Fluorescein, Na-Salz
	11
	rot
	grün



Folgerungen:


	•	Damit ein Molekül farbig ist, d.h. eine Farbe absorbieren kann, muss es 
eine minimale Anzahl konjugierter Doppelbindungen aufweisen.


	•	Dasselbe gilt auch für die Erscheinung der Fluoreszenz.



								Synthese Fluorescein
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