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Aspirin
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Aspirin ist chemisch Acetylsalicylsäure, ein Ester aus Salicylsäure und Essigsäure:

 Ausführung:
10g Salicylsäure und 10ml Essigsäureanhydrid (Vorsicht) werden in einen 100ml Erlenmeyer​kolben gegeben, 2 Tropfen konz. Schwfelsäure zugegeben, in ein 60oC warmes Wasserbad gestellt und 10min gerührt. Dann erwärmt man auf 90oC und rührt nochmals 10min. Es sollte  (fast) alles in Lösung gehen. Dann wird in Eiswasser abgekühlt. Es fällt sofort Aspirin aus, dieses wird abfiltriert und 2x mit wenig Eiswasser gewaschen. Eine kleine Probe wird aufgehoben, der Rest weiter gereinigt.

Reinigung:
Um die Reinheit  zu verbessern wird das Produkt in möglichst wenig heißem Wasser gelöst und erneut nach Kühlung in Eiswasser abfiltriert. ("Umkristallisation"-Verunreinigungen bleiben im wesentlichen in Lösung. )
Die beiden Proben werden auf Filterpapier abgepreßt und an der Luft getrocknet.


Überprüfung der Reinheit: 


1.Schmelzpunktbestimmung zur Reinheitskontrolle
Bestimme von der 1.und 2. fein gepulverten trockenen! Probe (saubere Reibschale!) den Schmelzpunkt. Theoretischer Wert 135-137oC
Je tiefer darunter, desto unreiner die Probe. (Salicylsäure schmilzt bei ca. 157°C) 


2. Chromatografische Reinheitskontrolle (Dünnschichtchromatografie)

Laufmittel:10ml  Aceton+10ml Cyclohexan + 8Tr.dest.Wasser

Proben: je 5ml ca. 2%Lösungen in Ethanol: 

a)Probe (feinpulv.)








b)Aspirin







c)Salicylsäure







d)Acetylsaliylsäure

Trage die Proben mit Kapillaren punktförmig (2mm) auf der Startlinie (1cm über Rand der DC-Folie mit Bleistift zeichnen, Punkte vorgeben und bezeichnen!) auf und laß sie trocknen.
Fülle ein Trenngefäß 5mm hoch mit Laufmittel, verschließe und schwenke kurz um. (Dampfsättigung) Gib dann die Folie hinein, verschließe und laß das Laufmittel ca.3/4 hoch steigen. Dann wird (ev.mit Fön) getrocknet und im UV-Licht betrachtet. Punkte markieren.
Zuletzt wird mit der FeCl3 -Lösung besprüht. (Phenole geben braun-violette Flecken)

Ergebnis:

Wenn noch Zeit: Bestimmung des Säuregehalts (Acetylsalicylsäure) im Aspro

Methode:Maßanalyse mit NaOH gegen Phenoplphthalein.
Entnimm der Aspro-Probe (1Tabl/100ml) 25 ml,gib sie in einen Titrierkolben,verdünne etwas und gib 3Tr.Phenolphthalein zu.
Titriere bis zur bleibenden Rotfärbung mit NaOH,c=0.1mol/l

Berechne aus dem Verbrauch den Gehalt von 100ml Probe (= 1 Tablette)

