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Wstep

Niniejszy zbidr zadah stanowi uzupetnienie skryptu teoretycznego z zakresu analizy zwigzkéw
organicznych metodami spektrometrii mas oraz spektroskopii w podczerwieni (IR). Jego celem jest
umozliwienie praktycznego zastosowania omawianych wczeéniej zasad poprzez samodzielng

interpretacje rzeczywistych widm oraz rozwijanie umiejetnosci wnioskowania strukturalnego.

Zadania zostaly opracowane w taki sposdb, aby stopniowo prowadzi¢ od identyfikacji
podstawowych sygnatéw i pasm charakterystycznych do bardziej ztozonej analizy fragmentacji
jondw w spektrometrii mas oraz korelacji pasm drganiowych w widmach IR z budowa czasteczek.
Szczegdlny nacisk potozono na rozumienie zalezno$ci miedzy strukturg zwigzku a obserwowanym
widmem, a takze na $wiadome stosowanie regut interpretacyjnych, takich jak reguly fragmentac;ji

czy charakterystyczne zakresy czestosci drgan grup funkcyjnych.

W wielu zadaniach wykorzystano rzeczywiste widma, do ktérych dostep mozliwy jest za
pomoca kodéw QR prowadzacych do baz danych. Pozwala to na prace z doktadnymi warto$ciami
m/z oraz liczb falowych, a takze uczy korzystania z nowoczesnych narzedzi wspomagajacych

analize spektroskopowa.

Zbiér przeznaczony jest przede wszystkim dla studentéw kierunkéw chemicznych na wezesnym
etapie ksztalcenia, jednak moze stanowié réwniez warto$ciowe narzedzie powtérzeniowe przed
kolokwiami i egzaminami. Zaleca sie rozwigzywanie zadah w sposéb systematyczny, z petnym
uzasadnieniem przyjmowanych rozwigzan, co sprzyja utrwaleniu wiedzy i rozwijaniu kompetencji

analitycznych.

Wszystkie widma mas i IR pochodza ze strony https://webbook.nist.gov/chemistry.



Strona | 4

Cze$é 1 - Spektrometria mas

Na podstawie otrzymanego widma masowego (El) dokonaj jego szczegétowej i uzasadnionej

interpretacji. Do widma dofgczony jest kod QR, ktéry odsyta do bazy widm i mozna z niego

skorzystaé w celu odczytania doktadnych wartosci m/z oraz intensywnos$ci poszczegdlnych pikdw.

W szczegdlnosci:

1.

Zidentyfikuj i uzasadnij obecno$é (lub brak) piku jonu molekularnego (M*), odnoszac sie

do jego intensywnosci, trwatosci oraz budowy czasteczki.

Wskaz najwazniejsze piki fragmentacyjne (z podaniem wartoéci m/z) i przypisz im mozliwe

struktury jondéw fragmentacyjnych.

Zaproponuj mechanizmy powstawania poszczegdlnych jondw fragmentacyjnych (z punktu
2), odwotujagc sie do odpowiednich regut fragmentacji (np. regufa stabilnosci

karbokationéw, rozszczepienie «, przegrupowanie Mclafferty’ego, efekty rezonansowe,

itp.).

Uzasadnij wzgledng intensywnos$é wybranych pikéw na podstawie trwatosci powstajacych

jondéw oraz konkurencji proceséw fragmentacji.

W razie potrzeby wykorzystaj dane z bazy widm (QR) do potwierdzenia swoich wnioskéw

lub eliminacji btednych interpretacji.

OdpowiedZ powinna mieé charakter spdjnej analizy chemicznej, a nie jedynie zestawienia

fragmentéw. Kazda interpretacja powinna byé poparta odpowiednig reguta lub zasadg chemii

organicznej/fizycznej i spektrometrii mas.
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Nazwa zwigzku: n-heksan Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

n-Hexane
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NIST Chemistry WebBook (https://webbook.nist.gov/chemistry)

Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwigzku: heks-1-en Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

1-Hexene
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwigzku: heks-1-yn Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

1-Hexyne
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NIST Chemistry WebBook (https://webbook.nist.gov/chemistry)
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwiazku: metylocyklopentan Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

Cyclopentane, methyl-
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwigzku: etanol Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

Ethanol
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:




Strona |15

Nazwa zwigzku: eter dietylowy Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

Ethyl ether
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwigzku: etanal Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

Acetaldehyde
MASS SPECTRUM
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwigzku: aceton Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

Acetone
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwigzku: kwas octowy Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:




Strona |22

Widmo anonimowe:

Acetic acid
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwigzku: octan metylu Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

Acetic acid, methyl ester
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwigzku: etyloamina Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

Ethylamine
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:




Strona |27

Nazwa zwigzku: toluen Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

Toluene
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NIST Chemistry WebBook (https://webbook.nist.gov/chemistry)
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwigzku: chloroetan Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

Ethyl Chloride
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwigzku: tetrahydrofuran Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

Tetrahydrofuran
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwigzku: nitrobenzen Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

Benzene, nitro-
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwigzku: fenol Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

Phenol
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Nazwa zwigzku: acetamid Masa czasteczkowa [u]:

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Miejsce na notatki, szkice fragmentéw oraz ich masy:
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Widmo anonimowe:

Acetamide
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Kod QR do widma rzeczywistego:

Whioski/komentarze/uzasadnienia interpretacyjne:
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Cze$é 2 - Spekiroskopia w podczerwieni

Na podstawie otrzymanego widma w podczerwieni (IR) dokonaj jego szczegédtowe;j
i uzasadnionej interpretacji. Do widma dotaczony jest kod QR, ktéry odsyta do bazy widm — mozna
z niego korzystaé w celu odczytania doktadnych wartosci liczb falowych (cm?) oraz intensywnosci

pasm.
W szczegdlnosci:

1. Zidentyfikuj charakterystyczne pasma absorpcyjne i przypisz je odpowiednim drganiom

grup funkecyjnych (np. O-H, N-H, C=0, C-O, C-H, C=C, C=C, C=N).

2. Przeanalizuj ksztalt i szeroko$é pasm (np. szerokie pasmo O-H, ostre pasma C=0) oraz ich
intensywno$¢, odnoszac je do oddzialywah miedzyczasteczkowych (np. wigzania
wodorowe) i budowy czasteczki.

3. Uwzglednij mozliwy wptyw rozpuszczalnika lub matrycy (jedli podano), identyfikujac pasma

pochodzace od ta i odrézniajac je od pasm analizowanego zwigzku.

4. W razie potrzeby wykorzystaj dane z bazy widm (QR) do potwierdzenia przypisai lub

eliminacji nieprawidtowych interpretacji.

OdpowiedZ powinna mie¢ charakter spdjnej analizy strukturalnej, a nie jedynie listy pasm.
Kazde przypisanie musi byé uzasadnione odpowiednimi zalezno$ciami spektroskopowymi i wiedza

z zakresu chemii organicznej/fizycznej.
Uproszczony algorytm analizy widma IR

1. Sprawdz ,czy jest karbonyl” ~1850-1650 cm™ (zwykle mocne, ostre):
= Jesli jest: dalej rozrézniasz typ C=O (ester/keton/aldehyd/kwas/amid/anhydryd).
» Jedli nie ma: idziesz w strone alkoholi/amin/eteréw, aromatéw itp.

2. Sprawdz ,czy jest szerokie O—H / N—H" ~3700-3000 cm™ (obszar ,, X—H")
*=  O-H alkohol/fenol: zwykle szerokie pasmo ok. 3600—3200 cm’

*  O-H kwas karboksylowy: bardzo szerokie, ,rozlane” nawet 3300—2500 cm
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N—H aminy/amidy: wezsze niz O—H, ok. 3500—3300 cm? (amina l-rzedowa czesto

daje dwa pasma, ll-rzedowa jedno, lll-rzedowa brak N—H)

Ocen typ ,C—H" (sp® vs sp? vs sp)

sp® C—H (alkany): 2960—-2850 cm’
sp? C—H (alkeny/aromaty): ~3100—3000 cm™ (powyzej 3000 cm’)

sp C—H (alkiny terminalne): ~3330 cm™ (ostre)

. Zobacz ,potrdjne wigzania” (C=N, C=C) ~2260-2100 cm™’

C=N (nitryl): zwykle mocne ~2250 cm’

C=C: czesto stabsze; terminalny alkin dodatkowo ma ostre ~3330 cm™ (sp C—H)

. Jesli masz karbonyl, klasyfikuj go po potozeniu i ,sasiadach” C=O zalezy od grupy i

sprzezenia:

Ester: ~1750—-1735 cm™” + czesto mocne C—O w 1300—1000 cm"’

Keton: ~1720 cm? (sprzezenie obniza)

Aldehyd: ~1725 cm™ + charakterystyczne ,,aldehydowe C—H" ~2820 cm'i 2720 cm’
Kwas: ~1710 cm™ + bardzo szerokie O—H (3300—2500 cm™)

Amid: nizej ~1690—-1630 cm™ + N—H i pasma amidowe w ,,odcisku”

Bezwodnik: zwykle dwa mocne pasma C=0 (~1820 cm™ i ~1760 cm)

Chlorek acylu: wysoko ~1800 cm

. Zwiazek aromatyczny? Szukaj , pakietu aromatycznego”:

pasma C=C pierécienia: ~1600 i ~1500 cm’
C—H (sp?: ~3030 cm

wzér podstawienia czesto z drgan poza ptaszczyzng C—H: ~900—650 cm” (bardzo

uzyteczne, ale wymaga praktyki)

Na koncu: , fingerprint region” jako potwierdzenie ~1500—500 cm™:

Tu jest masa pasm (C—O, C—N, deformacje), mafo ,uniwersalnych regut”, ale:

$wietne do poréwnania z widmem wzorcowym/baza

dobre do potwierdzania typu zwigzku (np. estry: mocne C—O 1300-1000)
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Nazwa zwigzku: n-heksan Wzér pétstrukturalny/strukturalny:
Widmo IR
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Pasmo: Drganie:
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Nazwa zwigzku: heks-1-en Wzér pétstrukturalny/strukturalny:
Widmo IR
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Nazwa zwigzku: cykloheksen

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:
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Nazwa zwigzku: fenyloaceton Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

ETHYNYLBENZENE
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Nazwa zwigzku: benzen Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

BENZENE
INFRARED SPECTRUM
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Strona | 46

Nazwa zwigzku: toluen Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

BENZENE, METHYL-
INFRARED SPECTRUM

0.8}
8
c
2
£
2
©
S 04}
0-0 'l 'l 'l 'l 'l 'l 'l l 'l 'l 'l 'l 'l 'l 'l 'l 'l l 'l 'l 'l 'l 'l 'l 'l 'l 'l l 'l 'l 'l 'l

3000 2000 1000
Wavenumber (cm-1)

NIST Chemistry WebBook (https://webbook.nist.gov/chemistry)

Pasmo: Drganie:
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Nazwa zwigzku: etylobenzen

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

Transmitance
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Nazwa zwigzku: etanol

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR
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Nazwa zwigzku: izopropanol Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR
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Nazwa zwigzku: fenol

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

PHENOL
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: p-krezol Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

PHENOL, 4-METHYL-
INFRARED SPECTRUM

8 0.6}
c
g i
E =
8 ! N
©
= 04}
| |
0.2}

3000 2000 1000
Wavenumber (cm-1)

NIST Chemistry WebBook (https://webbook.nist.gov/chemistry)

Pasmo: Drganie:




Strona | 52

Nazwa zwigzku: eter dietylowy Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

DIETHYL ETHER
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: anizol

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR
Benzene, methoxy-
] INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: etanal Wzér pétstrukturalny/strukturalny:
Widmo IR
Acetaldehyde
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: benzaldehyd Wzér pétstrukturalny/strukturalny:
Widmo IR
BENZALDEHYDE
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: aceton Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

2-PROPANONE
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: cykloheksanon

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR
CYCLOHEXANONE
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: kwas octowy

Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR
ACETIC ACID
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: kwas benzoesowy Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

Benzoic acid
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: octan etylu Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

ACETIC ACID, ETHYL ESTER
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: benzoesan metylu Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

BENZOIC ACID, METHYL ESTER
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: etyloamina Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

Ethylamine
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: anilina Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

BENZENAMINE
INFRARED SPECTRUM

0.8:-
0.6:- !
8
C
3
S| .
S 04
|_
L |
0.2}

3000 2000 1000
Wavenumber (cm-1)

NIST Chemistry WebBook (https://webbook.nist.gov/chemistry)

Pasmo: Drganie:




Strona | 64

Nazwa zwigzku: acetamid Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

ACETAMIDE
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: benzamid Wzér pétstrukturalny/strukturalny:
Widmo IR
BENZAMIDE
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: acetonitryl Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

ACETONITRILE
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: benzonitryl Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

BENZONITRILE
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: chloroetan Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

Ethane, chloro-
INFRARED SPECTRUM

o T NV

() 06 [~

(&]

c

2

IS

[}

c L

o

=
0.2}

3000 2000 1000
Wavenumber (cm-1)

NIST Chemistry WebBook (https://webbook.nist.gov/chemistry)

Pasmo: Drganie:




Strona | 69

Nazwa zwigzku: chlorobenzen Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

BENZENE, CHLORO-
INFRARED SPECTRUM
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Nazwa zwigzku: bromobenzen Wzér pétstrukturalny/strukturalny:

Widmo IR

Benzene, bromo-
INFRARED SPECTRUM
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Literatura (ACS):
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