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Darstellung von Fluorescein

(2-(6-Hydroxy — 3 — oxo - 3H — xenthen - 9 — yl) - benzoesaure )
Praparat 5

1. Reaktionstyp: Farbstoffsynthese: Friedel — Crafts — Acylierung und
H20 — Eliminierung

2. Reaktionsgleichung:
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Phthalsdureanhydrid + Resorcin — Fluorescein
Verbindung Summ.formel| M[g/mol] | Gef,Symb
Phthalsdureanhydrid CsH4O3 148,11 X1
Resorcin CesHsO2 110,11 Xn
Fluorescin Ca0H 1205 332,32

Die Edukte reagieren im Molverhaltnis M(PSA) : M(Resorcin) = 1:2.

3. Durchfiihrung:
3.1 Berechnung des Ansatzes:
In der Literatur® ist der Ansatz fir 0,1 mol Fluorescein angegeben, also
33,23g. Die Ausbeute ist fast quantitativ. Um 10g Produkt herzustellen, ent-

spricht 0,03 mol, miissen also 0,03mol PSA (=4,44g) und 0,06 mol (=6,61g) Re-

sorcin eingesetzt werden.

3.2 Durchfiihrung:

4,44 g (0,03 mol) Phthalsdureanhydrid wurden mit 6,61 g (0,06 mol) Resorcin

griindlich in einer Reibschale verrieben und in einem Olbad auf 180 °C ex-
warmt. Unterdessen entwésserte man 2,05 g (0,015 mol) Zinkchlorid durch
Schmelzen. Dieses wurde im Laufe von 10 min unter Umrithren mit einem
Glasstab in die geschmolzene Masse eingetragen. Dann steigerte man die

Temperatur auf 210 °C und erhitzte solange, bis die Masse fest geworden ist,
was ca. 2 Stunden dauert. Nach dem Erkalten wurde die sprode Schmelze mit
Hilfe eines Spatels aus dem Gefal3 gekratzt, fein pulverisiert und in einer Por-



zellanschale mit 60 ml Wasser unter Zusatz von 3 ml konz. Salzsdure 10 Mi-
nuten lang gekocht.

Anschlie3end filtrierte man das Fluorescein von der walBrigen Fliissigkeit ab
und wusch so lange mit Wasser, bis das Filtrat nicht mehr sauer reagiert. Das
Produkt im Trockenschrank wurde im Exsikator getrocknet.

4. Versuchsauswertung:

Ausbeute: 10 g=100%
8,2 g =82% Literatur!: fast quantitativ (100%)

5. Physikalische Daten des Produkts:

Fluorescein:
Schmelzpunkt

Literaturi 311 - 316 °C

exp. 310 — 318 °C
6. IR - Spektrenauswertung:

Wichtige Bande in [cm!]

Literaturii exp.
1590 1590 Ringschwingung
1380 1380 - O — H — Deformation
1110 1110 -C—-0—-Valenz
1260 1250 -C—-0-Valenz
850 840 = C — H — Deformation

7. Mechanismus:
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Zunichst wird im Verlauf einer Friedel — Crafts — Acylierung das Sdurean-
hydrid aufgespalten. Das in ortho — und para — Stellung hoch aktive Resocin
greift an nucleophil an dem positiven C — Atom an. Es spaltet sich an dieser
Stelle vom Resorcin das Proton ab und lagert sich an dem negativ geladenen
O — Atom an. Der Katalysator ZnCls wird hierbei wieder freigesetzt.

Nun greift das zweite resocin — Molekiil nucleophil an dem C — Atom der Keto
— Gruppe an, welches eine positive Teilladung aufweist. Die Doppelbindung
zum Sauerstoff klappt zum Sauerstoff, an den sich das soeben abgespaltene
Proton anlagert. Durch zweifache Eliminierung von Wasser bildet sich das

Fluorescein in der chinoiden Form.

8. Abfallentsorgung:

Abfall

Entsorgung

salzsaures Wasser mit ZnCls (aq),
Reste von Edukten
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