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Darstellung von Indigo
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Zeitbedarf:
Vorbereitung: 10 min
Versuchsdurchfiihrung: 15 min
Nachbereitung 15 min
Chemikalien:
Chemikalien | Summen- | Menge R-Satze S-Satze | Gefahren- | Schuleinsatz
formel symbole (HessGiss)
2-Nitro- C,H.NO, 29 22- 26 Xn S1
benzaldehyd 36/37/38-
Aceton C,H,O 20mL | 11-36-66- 9-16-26 F, Xi S1
67
Natrium- NaOH-aq | 8 mL 34 26-37/39- C S1
hydroxid- 45
Losung
(c=1mol/L)
Ethanol C,H.OH 10 mL 11 7-16 F S1




Diethylether | C,H,,0 10 mL | 12-19-22- | 9-16-29-33 F*, Xn Flr unter 16
66-67 jahrige verbo-
ten (*)

(*) Eine Ersatzstoffpriifung ist erforderlich. Die Substanz darf nur dann eingesetzt werden,

wenn das Erreichen des Lernziels nicht anders erreichbar ist.

Gerate und Materialien:
Erlenmeyerkolben (100 mL)
Magnetrihrer mit Rihrfisch
Glastrichter

Faltenfilter

Becherglas (100 mL)
Petrischale

Versuchsaufbau:

Abb. 1: Magnetriuhrer mit Erlenmeyer- Abb. 2:  Becherglas, Glastrichter und

kolben und 2-Nitrobenzaldehyd. Faltenfilter mit Probenlésung.

Versuchsdurchfiihrung:

In einen 100 mL Erlenmeyerkolben werden 2 g 2-Nitrobenzaldehyd in 20 mL Aceton gelost.
Zu dieser Losung werden unter Rihren zundchst 10 mL Wasser und anschlieRend 8 mL einer
Natronlauge der Konzentration ¢ (NaOH) = 1 mol/L zugetropft. Nach kurzer Zeit bildet sich
ein Niederschlag, der nun abfiltriert wird. Der Niederschlag wird zundchst mit etwa 10 mL
Ethanol, dann mit etwa 10 mL Diethylether gewaschen. Der Niederschlag wird auf eine Petri-

schale gegeben und zum Abdampfen unter einen Abzug gelegt.




Beobachtungen:

Das 2-Nitrobenzaldehyd l6ste sich vollstandig im Aceton und bildete eine gelbe L&sung.
Nach Zugabe der Natriumhydroxid-Ldsung verfarbte sich die Losung rasch dunkelbraun. Das
Gemisch erwérmte sich leicht unter der Bildung eines Niederschlags. Nach dem Abfiltrieren
und Waschen des Niederschlags lag eine dunkle, blaue und feinkristalline Substanz vor.
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Abb. 3: dunkelblauer, kristalliner Niederschlag.

Entsorqgung:
Das Filtrat wurde neutralisiert und in den Sammelbehélter fir organische Losungsmittelabfal-

le gegeben. Der Filter und der isolierte Niederschlag wurden getrocknet und in der Feststoff-

tonne entsorgt.

Fachliche Analyse:

Die Kipenfarberei mit dem Farbstoff Indigo ist eines der altesten Verfahren zur Blauféarbung
von Textilien. Schon in der Antike war das Wissen um die farbende Wirkung des aus Pflan-
zen extrahierten Farbstoffes bekannt. Seine tiefblaue Farbe verdankt das Indigo-Molekil ei-
nem zwar kurzen, aber gekreuzten n-Elektronensytem.
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Durch zwei intramolekulare Wasserstoffbriickenbindungen wird die besondere Molekdilstruk-
tur des Indigos fixiert. Durch seinen unpolaren Charakter ist das Indigo-Molekil wasserunlds-
lich. Aufgrund seiner Farbechtheit erfreut sich dieser Farbstoff in der Textilindustrie bis heute
groler Beliebtheit. Das wohl prominenteste Beispiel fir den Einsatz dieses Farbstoffes in un-
serer Zeit ist die Bluejeans. Ist der Farbstoff einmal mit der Faser verbunden, so ist er prak-
tisch unléslich gegentiber Wasser und Waschmitteln. Eine verwaschene Jeans, auf der der
Farbstoff verblasst zu sein scheint resultiert vollstandig aus der mechanischen Beanspruchung

der Hose und ist damit eine Verschleil3erscheinung des Stoffes.



Im Jahr 1878 gelang A. Beyer als erstem Chemiker die Indigo Synthese. Fortan konnten riesi-
ge Mengen des Farbstoffes aus Aceton, 2-Nitrobenzaldehyd und Natriumhydroxid sehr
preiswert produziert werden.

Dabei wird die Natronlauge zugesetzt um das reaktionstrage Aceton-Molekul zu aktivieren.
Durch die Deprotonierung eines H-Atoms einer Methyl-Gruppe wird ein nucleophiles Zwi-
schenprodukt gebildet. Dieses Zwischenprodukt ist zwar mesomeriestabilisiert, aber dennoch
sehr reaktiv, so dass nun das freie Elektronenpaar des C-Atoms die Aldehyd-Gruppe des

2-Nitrobenzaldehyds angreift.
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Aceton aktiviertes Aceton 2-Nitrobenzaldehyd (0}

Das so gebildete Enolat (1) deprotoniert nun ein Losungsmittel-Molekul. Hierbei ist sowohl
die Deprotonierung eines Wassermolekiils, als auch eines Aceton-Molekiils denkbar. Unter
einer Kondensationsreaktion wird nun das Zwischenprodukt (I1) zu Zwischenprodukt (I11)
und einem Wassermolekul umgesetzt. Dieser Zerfallsprozess ist entropisch beglnstigt. Zu-
dem ist das Zwischenprodukt (111) durch die Bildung einer konjugierten Doppelbindung ther-
modynamisch stabiler, als dies bei (1) der Fall ist. Die Generierung der E-konfigurierten
Doppelbindung ist ebenfalls aus thermodynamischen Grinden gegeniliber der Z-Konfiguration
begunstigt.

£ H
ol o o
H
+ nlm X
CHs CH CHy
Y 3
NO, - NO, - HZO NO,

0} (n (1
In Anwesenheit eines Hydroxid-lons reagiert das Zwischenprodukt (111) unter der Ausbildung

eines Funfrings zum lIsatin (IV) sowie der Abspaltung eines Molekiils Essigsaure. Dabei ist

der genaue Reaktionsmechanismus bis heute nicht bekannt.
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Das Isatin (IV) dimerisiert nun unter der Bildung elementaren Sauerstoffs zum Farbstoff Indi-
go. Auch dieser Mechanismus ist bis heute nicht bekannt.
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Der Indigo kristallisiert unter Bildung eines festen Bodenkorpers aus. Dadurch werden even-
tuelle Ruckreaktionen verhindert und die Produktausbeute erhéht. Da die Reaktion leicht exo-
therm ist, erwérmt sich das Reaktionsgemisch im Verlauf der Reaktion.
Wie schon erwéhnt ist der Farbstoff selbst nicht wasserléslich. Um ihn beim Farbevorgang
praktikabel nutzen zu kénnen, wird er mit einem Reduktionsmittel wie z. B. Dithionit in eine

wasserlosliche Form, das Leukoindigo tberfiihrt. Dabei geht die blaue Farbe verloren.
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Das Leukoindigo verbindet sich beim Farben der Textilien fest mit der Faser. Als Kiipe wurde
friher der Farbekessel bezeichnet, indem dieser Farbevorgang stattfand. Werden die geférbten
Textilien nun zum Trocknen an die Luft gehdngt, so oxidiert der Luftsauerstoff das
Leukoindigo wieder zu Indigo. Dabei gewinnt der Farbstoff seine blaue Farbe zurtick. Somit
wird dieser Farbevorgang auch als Verkupung bezeichnet. Die so gefarbte Faser ist nun

waschfest gegentiber Wasser und Waschmitteln.

Methodisch-didaktische Analyse:

1. Einordnung

Der Versuch kann wie folgt in die Themengebiete des hessischen Lehrplans (G8) eingebettet

werden.
Jahrgangsstufe u. Themengebiet
Unterrichtseinheit
11G.2 Fakultativ: Farbstoffe: Natlrliche und synthetische Farbstoffe; Struk-
tur und Lichtabsorption; Mesomerie-Modell; Textilfarbung; Farbever-
fahren.
12G.2 Farbstoffe: Licht und Farbe; Theorien der Farbigkeit; Einteilung der
Farbstoffe nach Farbstoffklassen; Synthese von Farbstoffen; Férbe-
techniken; anorganische Farbmittel; pH-Indikatoren; Lebensmittel-
farbstoffe; Farbfotografie; natirliche Farbstoffe und Pigmente.
2. Aufwand



Alle verwendeten Gerate zahlen zur Standardausristung einer Chemie-Sammlung. Die beno-
tigten Chemikalien werden nur in kleinen Mengen verbraucht, so dass der Versuch keine ho-
hen Kosten verursacht. Das Experiment ist innerhalb einer Schulstunde durchfihrbar. Insge-

samt ist der Versuch gut fir den Einsatz im Unterricht geeignet.

3. Durchfihrung

Der Versuch funktioniert sehr zuverlassig. Das Verfarben der Benzaldehyd-Aceton-Lésung
ist auch aus groRerer Entfernung zu beobachten. Die Bildung und das Abfiltrieren des Nieder-
schlags kénnen nur aus der naheren Umgebung beobachtet werden. Der synthetisierte Farb-
stoff ist eindeutig blau geféarbt. Mit Ausnahme des Diethylethers sind alle ben6tigten Chemi-
kalien ohne weitere Beschrédnkungen flr Schilerversuche ab der Sekundarstufe | freigegeben.
Der Diethylether darf nicht von Schiilern unter 16 Jahren verwendet werden. Zudem ist eine
Ersatzstoffpriifung vorgeschrieben.

Der Ether wird in diesem Versuch, neben dem Ethanol, als zusatzliches Losungsmittel zum
Waschen des Indigos verwendet. Da fur das Gelingen des Versuches keine 100 % Reinheit
des Farbstoffes in einem préparativen Sinne erforderlich ist, kann vollstandig auf die Ver-
wendung des Ethers verzichtet werden. Ohne den Einsatz des Diethylethers eignet sich der

Versuch gut als Schulerexperiment.
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