8.1.5. Acetylsalicylsaure

Acetylsalicylsaure ist eine Stufe eines Dreistufenprarates: Anthranilsaure (11.2.) — Salicylsaure (10.1.1.) —

Acetylsalicylsdure
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Ansatz

2,3 g Salicylsaure
5 mL Essigsaureanhydrid

Calciumchlorid, Schwefelsaure, Dioxan:, Diethylether, Petrolether

Vorschrift: Unter Feuchtigkeitsausschluss und Riuhren werden Salicylsdure und frisch destilliertes Essigsdureanhydrid
mit 5 Tropfen konz. Schwefelsaure versetzt. Sobald die exotherme Reaktion nachlat, wird 10 min auf 100 °C erwarmt.
Nach dem Abkilhlen wird das Reaktionsgemisch zur Hydrolyse des lberschiissigen Acetanhydrids in 50 mL Eiswasser
* gegossen. Der Ester beginnt wahrend der Abkiihlung auszufallen. Umkristallisiert wird aus Wasser oder einem
Gemisch aus Dioxan und Wasser (1:1) bzw. durch Lésen des sorgfaltig getrockneten Rohprodukts in Diethylether (pro
1,0 g 10 mL) und Zugabe gleicher Mengen Petrolether; nach ungefahr 1-stiindigem Stehen im Eisbad wird abfiltriert

und der Niederschlag mit wenig Petrolether gewaschen.

Bemerkungen:
(1)* Wenn nach dem EingieRen der Reaktionslédung in das Eiswasser kein Niederschlag ausfallt, muss unter Rihren

erwarmt und anschlieend wieder abgekihlt werden.

(2) Testen Sie die Reinhait des Produktes mit der Eisen(lll)chlorid-Reaktion gepriift. Dazu wird eine kleine Spatelspitze
des Produktes in Ethanol geldst und mit 2 Tropfen einer 1%igen wéassrigen Eisen(lll)chloridlésung versetzt. Eine blau
bis violette L6sung zeigt noch vorhandenes Edukt an. |hr Ergebnis soll im Laborjournal eingetragen werden!

(3) Vom Produkt ist ein NMR anzufertigen!

Mechanismus: Veresterung mit einem Carbonsaureanhydrid unter Zusatz von Katalysatorsaure
Produkt: Acetylsalicylsdure: Schmp.: 136 °C

Literatur:
[1] Autorenkollektiv, Organikum, VEB Deutscher Verlag der Wissenschaften der DDR, 1999, 20. Auflage, 442-443
[2] Th. Eicher, L.F. Tietze, Organisch-chemisches Grundpraktikum, Verlag Thieme 1.Auflage, 1993, 189 -191

Geféhrdung: Acetylsalicylsdure und Salicylsdure sind gesundheitsschadlich (Xn), Kontakt mit dem menschlichen
Kérper und Einatmen der Dampfe vermeiden. Schwefelsdure und Essigsdureanhydrid wirken atzend (C), Dampfe nicht
einatmen und Berthrung mit Haut, Augen und Kleidung vermeiden. Diethylether ist hochentziindlich (F+), Petrolether

ist leichtentziindlich (F), beide von offenen Flammen, Warmequellen und Funken fernhalten.

Notfallregelung/ Abschaltanweisung:

Heizbad entfernen, Stecker ziehen, evtl. Notausschalter bedienen, abkilihlen lassen

Abzug schlielen, bei Kontakt mit der Sdure mit viel Wasser splilen

Entsorgung: Reaktionslésung in Sammelbehalter flir anorganische Sauren. Diethylether sowie Petrolether in Sam-

melbehalter fir halogenfreie, organische Lésungsmittel.

Z:\Daten_Rechner2020\bwerner\Praparate\Praparate iberarbeitet August2021\8.1.5_Acetylsalicylsdure.DOC, 02.09.22



Betriebsanweisung

1. Umgang mit gefahrlichen Stoffen

Molmasse | Schmelz- | Siede- Gefahrstoff-
Substanz g/mol punkt °C | punkt °C | symbol H-Satze P-Séatze
Salicylsaure 138,12 158-160 211 Xn H302, P264, P280, P301+P312,
H318 P305+P351+P338, P310, P330,
P501
Acetylsalicylsaure 180,16 138-140 Xn H302, P261, P264, P280, P301+P312,
H315, P302+P352, P304+P340,
H319, P305+P351+P338, P321, P330,
H335 P332+P313, P337+P313, P362,
P403+P233, P405, P501
Essigsaureanhydrid | 102,09 -73 139.5 C H226, P210, P233, P240, P241, P242,
H302, P243, P260, P264, P280,
H314, P301+P312, P301+P330+P331,
H332 P303+P361+P353, P304+P340,
P305+P351+P338, P310, P321,
P370+P378, P403+P235, P405,
P501
Calciumchlorid 110,98 Xi H319 P264, P280, P305+P351+P338,
P337+P313
Schwefelsaure, 25 % C H314 P260, P303+P361+P353,
P305+P351+P338, P310
Dioxan 88,1 11-13 101,5 F, Xn EUHO019, |P201, P202, P210, P240, P241,
EUHO066, |P242, P243, P261, P264, P280,
H225, P281, P303+P361+P353,
H319, P304+P340, P305+P351+P338,
H335, P308+P313, P312, P337+P313,
H351 P370+P378, P403+P233,
P403+P235, P405, P501
Diethylether 74,12 34,5 F+, Xn EUHO019, |P210, P233, P240, P241, P242,
EUHO066, |P243, P264, P280, P301+P312,
H224, P303+P361+P353, P330,
H302, P370+P378, P403+P235, P501
H336
Petrolether 40-60 F, Xn, N H225, P201, P202, P210, P233, P240,
H304, P241, P242, P243, P260, P264,
H315, P273, P280, P281, P301+P310,
H336, P302+P352, P303+P361+P353,
H361f, P308+P313, P321, P331,
H373, P332+P313, P370+P378, P391,
H411 P403+P235, P405, P501

2. SchutzmalRnahmen sowie Anweisungen zur Ersten Hilfe und Verhaltensregeln bei kleinen Unfallen

Substanz Schutzma [Schutzm |Anweisun [Anweisun|Anweisun |Anweisun |Storverhalten bei kleinen
fnahmen |alknahme |gen zur |gen zur |genzur (genzur |Unféllen
allgemein |n ersten ersten ersten ersten

Korper Hilfe Hilfe Hilfe Hilfe
Haut Augen Inhalation|Verschlu
cken

Acetylsalicylsaure DT BK WK w WEA WSchP

Salicylsaure DT BK WK WA WEAF WSchP

Essigsaureanhydrid AD BHK WK WA LA WA P

Calciumchlorid ADL BHK WA WA L WEA

Schwefelsaure, 25 % ADL BHK WF WA LA WA Auf Umgebung

abstimmen

Dioxan ADL BHK WK WA L WF WCSchP

Diethylether ADL BHK WK WA LB FA PSch

Petrolether ADL BHK WK WA LA A PSch
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