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11.C.51

Vielfalt organischer Verbindungen

Strukturermittlung am Medikament Aspirin —
IR-, NMR- und Massenspektren auswerten

Dr. Kerstin Reinecke
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instrumentellen Analytik, di
Die Methoden Infrarot-S#€ ‘ & Wskopie und *H-NMR-Spektroskopie werden in
dieser Einheit eingef{ ifzieryng ger Stoffe in der Aspirinsynthese angewendet.

KOMPETE

ek. Il
nterrichtsstunden

Klassens

Erkenntnisgewinnungskompetenz; 2. Fachkompetenz;

. Kommunikationskompetenz
Instrumentelle Analytik, organische Chemie, Spektroskopie, Infra-
rotspektroskopie, Spektren,
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Auf einen Blick

Vorbemerkungen
Die GBU zu den verschiedenen Versuchen finden Sie als Download im Zusatzmaterial.

1.-2. Stunde

Thema: Die Strukturelemente des Aspirins
M1 Salicylsaure und Acetylsalicylsaure
Dauer: Vorbereitung: 10 min, Durchfiihrung: 25
Chemikalien: O Salicylsaure
O Acetylsalicylsaure (in Form ej iri ere Zusatze)
O Eisen(lll)-chlorid-L6sung, 5
O Natronlauge, 1 mol/L
O Dest. Wasser
Gerate: O Schutzbrille und Lafrkittel
O
O
O
O Becherglas (100 ml)
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3.-4. Stunde

Thema: alle analytiséne Methoden im Gruppenpuzzle

M2 R-Spektroskopie

M3 :

M 4 uppe 3: Massenspektrometrie

M5 §penphase: Identifizierung des Aspirins
M6 zur ldentifizierung des Aspirins

Bendtigt: O Ausdruck der Tippkarten
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5.-6. Stunde
Thema: Acetylsalicylsaure und Salicylsaure in Kosmetik

M7 Ein Medikament versteckt sich in der Kosmetik

Becherglas (100 ml)

Tropfpipetten oder Einwegpipetten
Messzylinder (z. B. 10 ml)

Stopfen (fiir Reagenzglas)

Spatel
Schutzbrille und Laborkittel pro Per
Minimalplan

Da der Fokus auf den physikalischen Analysemethoden liegt, uch nur das Gruppenpuzzle
durchgefiihrt werden. Wenn der Vergleich z
schneller vorgegangen werden, indem die Nachw
geflihrt werden.

Oooooooo oood

wiinscht ist, kann hier
ktionen als Demonstrationsversuch vor-

Erklarung zu den Symbolen
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Dauer: Vorbereitung: 10 min, Durchfiihrung: 25 min

Chemikalien: Eisen-(11)-sulfat-Losung, 2%ig &
Hihneraugentinktur (enthalt Salicylsaure)
Duschgel oder Salbe mit Salicylsaure (z. B. Anti-Pickel-Gel)
Dest. Wasser

Gerate: Reagenzglaser (mind. 2 pro Gruppe)
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M1 Salicylsaure und Acetylsalicylsaure

Die heute als Aspirin bekannte Acetylsalicylsaure wurde aus dem lange verwendeten
stoff Salicylsaure entwickelt. Wie aber kann man die Struktur dieser und vieler an
ermitteln? Lange blieb nur die Mdglichkeit von Nachweisreaktionen als Hinwei
Strukturelemente.

@ Schiilerversuch: Nachweisreaktionen bei Salicylsdure und Acetylsalicylsaur
Vorbereitung: 10 min, Durchfiihrung: 25 min

Chemikalien
O Salicylsaure O Eisen(ll)-chlorid-Lésung,
O Acetylsalicylsaure (in 5% &>
Form einer Aspirin- O Natronlauge, 1
tablette ohne weitere O Dest. Wasser
Zusatze)

Entsorgung: Die Losungen mit Eisen(l11)-chlo
entsorgen. Die verdiinnte NaOH-Losu i e, Aspirin k6if¥len in geringen Mengen tiber
das Abwasser entsorgt werden, ggf. ek

© RAABE 2025

Versuchsdurchfiihrung
1. pH-Wert-Bestimmung:

in das zweite eine S} 8 { irintablette gegeben. Die Reagenzgldser werden
zur Halfte mit Wasser : pH-Elektrode wird der pH-Wert der beiden Losungen
bestimmt.

ugabe einiger Tropfen der 5 %igen Eisen(l!1)-chloridlosung zu
glasern. In das Reagenzglas mit dem Aspirin-Pulver werden im ndchsten Schritt
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Aufgabe 1

a) Fiihren Sie den Versuch durch und Dokumentieren Sie lhre Beobachtungen

b) Erldutern Sie anhand der pH-Wert-Messungen, welches Strukturelement man bei der Salicyl-
saure vermuten kann.

¢) Eisen(lll)chlorid bildet einen violetten Komplex mit Salicylsdure (siehe Abbildung unten).
Damit wird eine phenolische OH-Gruppe nachgewiesen. Recherchieren Sie den Begriff
,phenolische Hydroxy-Gruppe®“. Markieren Sie die phenolische OH-Gruppe am Salicylsaure-
Molekiil.

Aufgabe 2 %
Die Strukturformel der Acetylsalicylsaure sieht wie fo :
HO 0
O\H/CH3
0

die genadle Strukturformel ermitteln? Begriinden

Konnen Sie mithilfe der durchgefiihrten Ver
i Molekiil vorhandene Strukturelement sind und

Sie, warum diese Ergebnissg
keine genaue Struktur vg
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M3

Expertengruppe 2: Infrarot-Spektroskopie

Eigenschaften der chemischen Bindungen im Molekiil ab. Dadurch lasst sich die
kiilen analysieren.

Jedes Molekiil besteht aus Atomen, die durch chemische Bindungen mitej
Diese Bindungen kdnnen, wie Federn schwingen, z. B. durch Streck- ode
Energie firr diese Schwingungen liegt im Infrarotbereich des elektro
Wenn ein Molekiil mit IR-Strahlung bestrahlt wird, konnen die
wenn die Energie der Strahlung genau mit der Energie der Schwi
gie wird in Form einer bestimmten Wellenzahl (gemessen in cm
IR-Strahlung fiihrt zu einem charakteristischen IR-Spekitr
kls ist.

Kivette Mono

Infrarot-

Quelle

Grafik: Dr. Kerstin Reinecke

Der Ablauf der IR-Spektroskopie
1. Probenvorbereitung: Die P,
einem Trager untersucht. Festst

igkeit, Gas oder als diinner Film auf
erden oft zu einer Tablette gepresst oder mit einer ande-

© RAABE 2025

: uordnung ist allerdings oft nicht mdglich. Einige der Banden kénnen daher fiir eine
Analyse der Strukturelemente in einer Verbindung ignoriert werden.

91 RAADbits Chemie Mai 2025
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Typische Banden im IR-Spektrum

Strukturelement Wellenzahlin cm™ Strukturelement Wellenzahlin cm™

Primare Alkanole 1000 bis 1100 Carbonsauren (-OH) | 2500 bis 3000

Sekundare Alkanole 1000 bis 1120 -C-H 2800 bis 3000

Tertiare Alkanole 1100 bis 1200 =C-H 3000 bis 310

Aldehyde (C=0) 1700 bis 1750 c=C
Ketone (C=0) 1690 bis 1760 -O-H
Ester (C=0) 1750 bis 1760 -0-H (Wasserstoff-
briicken
Aldehyde (C-H) 2960 bis 2780 und -O-H in Carbon-
2800 bis 2900 sauren
C-Cim Benzolring 1500 bis 1600 (zwei | Alkine (C-

bis drei Banden)

IR-Spektren:

Transmitance

1500 1000 500

IR-Spektrum von Ben
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Transmitance

02

2000
Wavenumbers {cm-1)

IR-Spektrum von Essigsaure
© 2018 copyright by the U.S. Secretary of Commerce on behalf of the United State.

08]

Transmitance

IR-Spektrum von Essigsaureethylester

© 2018 copyright by the U.S. Secretary of Commerc es of America. All rights reserved.
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Aufgabe

urelementen der untersuchten Substanzen zu.
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M5 Stammgruppenphase: Identifizierung des Aspirins

Sie sehen nun die *H-NMR-Spektren, IR-Spektren und Massenspektren von Aspirin und
ren Substanzen, Salicylsaure und Essigsaureanhydrid. Salicylsaure und Essigsaureanhy
Edukte der Aspirin-Synthese.
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Relative Intensity

Massenspektrum Substanz 3
© 2014 copyright by the U.S. Secretary of Commerce on behalf of the United States of America. All rig

Aufgabe

halb der Spektren.
b) Begriinden Sie, warum Sie die Spektren der von Salicylsau
bekommen haben.
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