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Przyklad sprawozdania z analizy
w nawiasach (czerwonym kolorem) podano numery odno$nikéw zawierajacych uwagi dotyczace

kolejnych podpunktow sprawozdania

Jan Kowalski

grupa B

dwojka 7(A)

analiza 3

WYynik przeprowadzonej analizy:

kwas 4-chloro-2-hydroksybenzoesowy

Zaliczenie i podpis

asystenta

Wiasnosci fizykochemiczne badanego zwiazku

1. Stan skupienia

cialo state

2. Barwa

bezbarwne igly

Zmierzona temperatura topnienia CL)

zakres 202 - 206°C

Analiza (nalezy podaé wyniki przeprowadzonych reakcji)

Préba (2> (3

Obserwacje

Whioski (<)

Analiza elementarna

- Proba Lassaigne’a
(dla przesaczu po stapianiu z
sodem)

e negatywna

brak atomow azotu

- Proba z AgNOs
(dla przesaczu po stapianiu z
sodem)

e bialy serowaty osad, tatwo
rozpuszczalny w amoniaku

obecny atom chloru

- Proba Beilsteina
(dla badanej probki)

e ziclone zabarwienie ptomienia

e kopcacy ptomien podczas
spalania

mozliwa obecnos¢ atomu
fluorowca

wysoki stopien nienasycenia —
mozliwy pierscien aromatyczny

Grupa rozpuszczalnoSci

Rozpuszczalniki w
kolejnosci uzycia

Rozpuszczalno$é i efekt po
dodaniu rozpuszczalnika (&)

Grupa rozpuszczalnoSci

o Hzo
e NaOH
o NaHC03

e nierozpuszczaly

e rozpuszczalny

e rozpuszczalny — wydziela
si¢ CO,

Kw1
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Reakcje ogélne pozwalajace na wykrycie grup funkcyjnych zawartych w grupie Kwi (&)

Reakcje (2> (3D

Obserwacje

Whioski (&)

- Reakcja z papierkiem
uniwersalnym

czerwone zabarwienie

potwierdza kwasowe wlasnos$ci

- Reakcja z L zwiazku
fenoloftaleing odbarwienie

R . . . potwierdza obecnos¢ kwasu
- Reakcja z NaHCOs3 wydziela si¢ CO

mocniejszego od H>CO3

Reakcje analityczne dla kwasow (")

- Reakcja z FeClz dla
kwasow

czerwony osad

potwierdza obecnos¢ kwasu

Lista zwiazkéw z tablic do analizy jakosciowej (t.topnienia +10°C) ()

Zmierzona temperatura badanego zwiazku: 202 — 206 °C
t.topnienia
nazwa zwigzku
[°C]
kwas chlorofumarowy 192
kwas 3,4-dichlorobenzoesowy 209
kwas 4-chloro-2-hydroksybenzoesowy 212
Analiza widm

Spektroskopia masowa

1. Analiza jonu molekularnego M* (9>

e Warto$¢ m/e = 172 dla M* odpowiada masie:

e Pik M" posiada jon izotopowy [M* + 2] o intensywno$ci 32.5% piku masowego

kwasu 4-chloro-2-hydroksybenzoesowego

potwierdzajacy obecnos¢ jednego atomu chloru

e (LO) Liczba atomow wegla w czasteczce obliczona na podstawie intensywnosci

piku [M* + 1] wynosi:

pik M* —48.9%, [M*+1]3.9%

Q

3.9-100 _79
489-1.1

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

atomow wegla.
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2. Drogi rozpadu (1 1):

kwas 4-chloro-2-hydroksybenzoesowy

COOH T -+ .
M m/e=
/©: M +2] mie=
cl OH

efekt orto
[-H,0]

[y

+

172 33750| (48.9%)
174 ¥'cl (15.9%)

co co|*
35
mie =155 °Cl (11.2%) mie =154 Cl (100%)
37
me=157 'Cl (3.7%) mie=156 >'Cl (34%)
cl OH cl o

l[- Co] ‘[-CO]

* mie =127 cl (4.9%) * mie = 126 sz| (43.5%)
mle=129 *'cl (1.5%) N me=128 °'Cl (14.7%)
Cl OH Cl (0]

[-Cql
+ me= 98 Cl (11.7%)
CsHyCl =98 7%
me=100 °'Cl (4.2%)
|icn
CgHs m/e = 63 (21.1%)

Spektroskopia w podczerwieni

Liczba falowa [cm™]
wartosci odczytane z widma Rodzaj drgan Wiazanie w grupie:
a=)
szerokie pasmo rozciagajace O_H
3216 - 2551

1669 rozciagajace Cc=0
1436 deformacyjne O-H
1218 rozciagajace Cc-0
1618
1568 drgania szkieletowe c=C
1489
3042 rozciagajace C — H aromatyczne
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Spektroskopia NMR (A3

Nie wolno oznacza¢ réznymi symbolami protonéw réwnocennych, to samo dotyczy réwnocennych

atomow wegla.

Spektroskopia 'H NMR
wartos¢ & wartos¢ & .
proton odczytana z widma obliczona teoretycznie multipletowosé ||Cbej1
v [ppm] [ppm] (LD protonéw
COOH
5 OH 1 117 singlet 1
2 58 singlet 1
4 3 !
3 72 singlet 1
|
) 4 6,8 7,03 dublet 1
5 7.7 7.87 dublet 1
Spektroskopia *C NMR
wartos¢ 8 wartos$¢ &
wegiel odczytana z widma obliczona teoretycznie
1
COOH [Ppm] [ppm] (A<D
2 OH 1 169,33
! ° Z 116.63, 117.22 116.0, 116.2
6 4
> 3 158.45 158.2
cl S 138.55 141.2
6 120.25 121.6
7 130.2 132.7

Uwagi do sprawozdania: 1 =— 1<k

1.  Dla badanej substancji nalezy poda¢ zmierzong temperaturg topnienia lub wrzenia.

2. Podaje si¢ tylko nazwg proby bez opisu jej wykonania.

3. Podaje si¢ wszystkie proby dajace pozytywny wynik oraz reakcje dajace wynik

negatywny, ktory jednak jest istotny dla wyciggniecia wnioskow dotyczacych budowy

badanego zwiazku. Przyktadowo stwierdzenie nieobecno$ci grupy aminowe;j jest
konieczne do rozpoczecia badania obecnosci grupy nitrowe;.
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10.

11.

12.

13.

14.

Nalezy doktadnie (ale najwyzej kilkoma stowami) sprecyzowa¢ jaki wniosek wyptywa z
przeprowadzonej analizy.

Obok stwierdzenia, ze zwigzek si¢ rozpuszcza (lub nie rozpuszcza) w danym
rozpuszczalniku nalezy podac¢ efekt na podstawie ktorego wyciggnieto wnioski
dotyczace rozpuszczalnosci. Np. jezeli po dodaniu kwasu siarkowego do
bezbarwnego zwiazku pojawil si¢ zotty osad nalezy takg informacje umiesci¢ obok
stwierdzenia , ze zwigzek si¢ rozpuscit (rozpuszczalny — pojawit si¢ zotty osad).

W tej czg$ci sprawozdania trzeba uzasadni¢ na podstawie jakich reakeji ogoélnych
zakwalifikowano zwiazek np. do kwaséw, alkoholi czy innych zwigzkow
wystepujacych w wykrytej grupie rozpuszczalnosci.

Podac¢ przeprowadzone reakcje potwierdzajace i1 uscislajace strukture (np.
rzgdowo$¢ alkoholu czy aminy, reakcje na aromatycznos¢ itp.).

Na lidcie nalezy umiesci¢ wszystkie zwigzki (uwzgledniajac wnioski z analizy) w
zakresie temperatur = 10 °C (od granic temperatur zmierzonych, czyli w wypadku
zmierzonej temperatury 202 — 206 °C beda to zwiazki o temperaturach od 192 —
216 °C).

Dla zwigzkow posiadajacych jon molekularny.

Przyblizong liczbg atomow 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 zostal podany w materiatach do
seminariow.

W spektroskopii masowej dla wszystkich analizowanych jonéw nalezy podaé
warto$¢ m/e, zawartos¢ 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.

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

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

Obliczanie wartosci 0 nie jest obowigzkowe, jezeli jednak przyporzadkowania
sygnalow dokonano w oparciu o wartosci obliczone nalezy je poda¢ w tabeli.
Obliczenia warto$ci 6 nie powinno si¢ prowadzi¢ tam gdzie potozenie sygnalow
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jasno wynika z podstawowych zasad teorii spektroskopii NMR (ktore nalezy znaé
i umie¢ na ich podstawie uzasadni¢ potozenie sygnatow)

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

np 7.18 ,
7.21 sygnaty wodoréw
7.32 pierscienia benzenowego

Analiz¢ widm przeprowadzono na podstawie ponizszego kompletu widm.
Widm nie zamieszcza sie w sprawozdaniu.
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MS
m/z % m/z % m/z %
28.0 1.0 64.0 3.2 127.0 4.9
37.0 1.7 68.0 1.0 128.0 14.7
38.0 2.8 72.0 14 129.0 15
39.0 3.9 73.0 5.3 139.0 1.1
45.0 2.6 74.0 1.6 154.0 100.0
49.0 2.1 75.0 2.2 155.0 11.2
50.0 2.0 77.0 2.7 156.0 34.0
51.0 1.9 91.0 2.6 157.0 3.7
53.0 5.1 98.0 11.7 172.0 48.9
54.0 1.0 99.0 6.0 173.0 3.9
61.0 3.1 100.0 4.2 174.0 15.9
62.0 5.8 101.0 1.9 175.0 1.2
63.0 21.1 126.0 435
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