Przyklad sprawozdania z analizy widm
w nawiasach (czerwonym kolorem) podano numery odno$nikow zawierajacych uwagi
dotyczace kolejnych podpunktow sprawozdania

Analiza dotyczy kwasu 4-chloro-2-hydroksybenzoesowego

Analiz¢ widm przeprowadzono na podstawie ponizszego kompletu widm.
Widm nie zamieszcza sie w sprawozdaniu.
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1.0 64.0 3.2 127.0 49
1.7 68.0 1.0 128.0 14.7
2.8 72.0 14 129.0 15
3.9 73.0 53 139.0 1.1
2.6 74.0 1.6 154.0 100.0
2.1 75.0 2.2 155.0 11.2
2.0 77.0 2.7 156.0 34.0
1.9 91.0 2.6 157.0 3.7
5.1 98.0 11.7 172.0 48.9
1.0 99.0 6.0 173.0 3.9
3.1 100.0 4.2 174.0 15.9
5.8 101.0 1.9 175.0 1.2
21.1 126.0 43.5
OO T NSO NI I 1| [N FYO B 1 P 11 PRR— |
e =
1340 26 7693 B2 1463 T 1237 12 e 3E
277 3& Z2E43 E2 1427 2B llE3 EZ TES E
0S5 49 2600 48 1333 A8/Z 1110 &2 g TE
ade4 47T 2690 48 13 12 laod BA BTH 39
28 4B lE4QE 4 1317 13 941 41l EET EZ2
2349 43 1§01l 13 13049 i 921 Z8 B33 TO
2437 43 l6ld BB 1267 22 386 3B ET2 49




Spektroskopia masowa

1. Analiza jonu molekularnego M* (1)

e Warto§¢ m/e = 172 dla M" odpowiada masie: kwasu 4-chloro-2-
hydroksybenzoesowego

e Pik M* posiada jon izotopowy [M* + 2] o intensywnos$ci 32.5% piku masowego
potwierdzajacy obecnos¢ jednego atomu chloru

- 0,
091006

e () Liczba atomoéw wegla w czgsteczce obliczona na podstawie intensywnosci
piku [M* + 1] wynosi:

3.9-100

48911

Czasteczka kwasu 4-chloro-2-hydroksybenzoesowego zawiera rzeczywiscie 7 atomow

pik M* — 48.9%, [M*+1] - 3.9% 72~

wegla.
2. Drogi rozpadu ¢ 3):

kwas 4-chloro-2-hydroksybenzoesowy
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Spektroskopia w podczerwieni

Liczba falowa [cm]
Wamsﬁ;ﬁﬁﬁzwane z Rodzaj drgan Wiazanie w grupie:
@
szerokie pasmo rozciacaiace O-H

3086 - 2590 s (dla kwasu aromatycznego)
3340 rozciagajace O — H (dla grupy fenolowej)
1696 rozciggajace C=0

1237, 1309 rozciagajace Cc-0O
1601
1510 drgania szkieletowe c=C
1463

Spektroskopia NMR (&)

Nie wolno oznacza¢ r6znymi symbolami protonéw rownocennych, to samo dotyczy

réwnocennych atomow wegla.

Spektroskopia *H NMR

wartodé & warto$¢ & )
proton odczytana z widma obliczona teoretycznie multipletowosé “CZbé
1 [ppm] [ppm] (&> protonew
COOH ,
; OH 1 11,7 singlet 1
2 5,8 singlet 1
4 3 .
3 7,2 singlet 1
|
¢ 4 6,8 7,03 dublet 1
5 7,7 7.87 dublet 1
Spektroskopia *C NMR
wartos¢ o warto$¢ &
wegiel odczytana z widma obliczona teoretycznie
1
COOH [ppm] [ppm] @D
2 OH 1 169,33
! 3 i 116.63, 117.22 116.0, 116.2
4
5 3 158.45 158.2
Cl 5 138.55 141.2
6 120.25 121.6
7 130.2 132.7




Uwagi do sprawozdania: L = "4

1.  Dlazwiagzkow posiadajacych jon molekularny.

2.  Przyblizong liczbe atomoéw wegla mozna okreslic¢ tylko jezeli na widmie jest
widoczny jon M* i M*+1, oraz procentowa zawarto$¢ jonu M*+1 jest stosunkowo
duza. Sposob obliczania liczby atomow wegla zostat podany w materiatach do
seminariow.

3. W spektroskopii masowej dla wszystkich analizowanych jonéw nalezy poda¢
warto$¢ m/e, zawarto$¢ procentowg oraz budowe jonu. Zamiast struktury jonu w
schemacie rozpadu mozna podac¢ tylko sktad jonu np. C4H3O". Analizie nalezy
poddac¢ wszystkie jony istotne do potwierdzenia struktury.

4.  Nalezy poda¢ wartosci przy jakich pojawiaja si¢ maksima pasm odpowiadajacych
analizowanym drganiom, a tylko w wypadku kiedy jest to utrudnione ze wzglgedu
na szeroko$¢ pasma podaje si¢ jego zakres. Najczesciej dotyczy to drgan O —H w
kwasach.

5. Oznaczenia protonéw w widmie *H NMR oraz oznaczenia atoméw wegla w
widmie *C NMR nalezy wprowadzi¢ na osobnych wzorach.

6.  Obliczanie wartosci d nie jest obowiazkowe, jezeli jednak przyporzadkowania
sygnatow dokonano w oparciu o warto$ci obliczone nalezy je poda¢ w tabeli.
Obliczenia warto$ci 6 nie powinno si¢ prowadzi¢ tam gdzie potozenie sygnalow
jasno wynika z podstawowych zasad teorii spektroskopii NMR  (ktore nalezy znac
1 umie¢ na ich podstawie uzasadni¢ potozenie sygnatow)

Dla zwigzkow dla ktorych doktadne wartosci przesunig¢ chemicznych jest trudne
do ustalenia dopuszczalne jest w widmie *H NMR przypisanie sygnatow w
nastepujacej formie:

np. 7.18 i
7.21 sygnaty wodorow
7.32 pierscienia benzenowego



