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1.6
KWAS ACETYLOSALICYLOWY
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Odczynniki:
kwas salicylowy 1,34 g (10 mmola)
bezwodnik octowy 2,40 cm® (2,60 g, 25 mmola)

kwas siarkowy(V1) 98 % 3 krople

etanol rozc. do krystalizacji

UWAGA: Praca wylqcznie pod wyciqgiem, w rekawicach ochronnych.

Do matej, suchej kolbki okragtodennej zaopatrzonej w rurke z chlorkiem wapnia wprowadza sig
kwas salicylowy, bezwodnik octowy i stezony kwas siarkowy(VI). Zawarto$¢ kolby ogrzewa si¢ w tazni
olejowej na mieszadle magnetycznym w temperaturze 60 °C, ciagle mieszajac. Wkrotce po rozpuszczeniu
kwasu salicylowego, zaczynaja si¢ wytraca¢ krysztaly produktu. Reakcja zachodzi szybko, czasem trwa
jedynie okoto 3 minut; nie nalezy przedtuza¢ ogrzewania powyzej 20 minut. Wtedy zawarto$¢ kolby
pozostawia si¢ do ostygnigcia, a po ochlodzeniu dodaje si¢ 40 cm® wody, dobrze miesza 1 odsacza
wydzielony produkt na matym lejku Hirscha.! Kwas acetylosalicylowy krystalizuje sie z mieszaniny
etanolu i wody (ok. 3 cm® etanolu i 10 cm® wody na gram surowego produktu).? Po krystalizacji
otrzymuje sig¢ czysty zwiazek o tt. 135 C. Czysto$¢ produktu nalezy zweryfikowa¢ w oparciu

0 zarejestrowane widmo IR.

ZADANIE DODATKOWE:
Zaproponuj prosty test laboratoryjny, ktory pozwoli okresli¢, czy otrzymany produkt zawiera kwas
salicylowy. Po konsultacji z prowadzacym wykonaj go 1 skonfrontuj wyniki z wnioskami wyciagnigtymi

na podstawie analizy widm IR.

! Przesacz umieszeza sie w pojemniku W-K.
2 Podczas krystalizacji roztworu nie nalezy doprowadza¢ do wrzenia, a czas ogrzewania powinien by¢ mozliwie
krotki (dlaczego?). Przesacz wylewa sie do zlewu pod dygestorium.


www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwasacetylosalicylowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwassalicylowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/bezwodnikoctowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwassiarkowyVI.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/etanol.pdf
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Zinterpretuj podane ponizej widma® kwasu acetylosalicylowego:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy i pik molekularny, odczytujgc ich potozenie i intensywnos¢. Podaj réwnania
przynajmniej dwéch drog rozpadu odpowiedzialnych za najbardziej intensywne piki fragmentacyjne.
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b) Okresl potozenie, integracje i multipletowosé sygnatéw widocznych w widmie *H NMR. Przypisz precyzyjnie kazdy
z multipletéw poszczegdinym grupom nierdwnocennych protondw w czasteczce kwasu acetylosalicylowego.
Poréwnaj odczytane z widma potozenie sygnatow protondw przy pierscieniu aromatycznym z wartosciami
obliczonymi na podstawie tablic inkrementéw (podaj zrédto danych, z ktérego korzystates).

c) Okres| potozenie sygnatow widocznych w widmie *C NMR, a nastepnie przypisz precyzyjnie kazdy z nich
poszczegblnym atomom w czasteczce kwasu acetylosalicylowego. Poréwnaj odczytane z widma potozenie
sygnatéw atoméw wegla pierscienia aromatycznego z wartosciami obliczonymi na podstawie tablic inkrementéow
(podaj zrodto danych!). Od czego pochodzg sygnaty przy ok. 40 i 78 ppm? Wyjasnij ich multipletowosc¢.
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d) W widmie IR przypisz charakterystyczne pasma poszczegdlnym wigzaniom w czasteczce. Dla utatwienia niektore
z tych pasm wskazano na widmie czerwonymi strzatkami.
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! Widmo MS zaczerpnieto ze Spectral Database for Organic Compounds (National Institute of Advanced Industrial Science and Technology,
SDBSWeb : http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/), a NMR z bazy widm Sigma—AIdrich® (http://www.sigmaaldrich.com).



http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/
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