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Introduction :

CH/N \N
| \CHs

Comment obtenir de la caféine ? Comment purifier celle-ci ?
— En quoi I'obtention de la caféine rentre-t-elle dans le cadre de
la chimie verte ?



PLAN

|.Méthodes d'obtention: |l. Méthode de purification :
1.Synthése : 1. Recristallisation a deux solvants
a) Protocole a)Protocole
b) Résultats
-Rendement 2. Purification par sublimation
c) Analyses a) Protocole
-Spectre IR b)Résultats
-CCM -Spectre IR

2.Extraction grace a un Soxhlet :

a) Protocole
b) Résultats

-Rendement

c)Analyses
-Spectre IR
-CCM

3.Extraction par CO,__supercritique :

a) Protocole
b) Résultats et analyses
-UPLC

-Spectre UV
-Spectre RMN




|.Méthodes d'obtention :

1. Synthése
a)Protocole

Erlenmeyer de 50 mL

Aimant

Agitateur magneétique

Equation de réaction :
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|.Méthodes d'obtention :

1. Synthése

L
)

Phase aqueuse:
SO 42'

Ampoule a décanter \

Phase organique :
20 mL de dichlorométhane

«Caféine : CaH10N4O2

Bécher >




|.Méthodes d'obtention :

1. Synthése
a)Protocole

Reéalisation :




|.Méthodes d'obtention :

1. Synthése
b)Résultats et exploitation
Réaction supposée totale :

H,G-S0,-0-CH, + C H.N,0, ~ »HO-80,-0-CH, +C_H, N,O,
Etat initial 10,5 mmol 1,03 mmol T T
Etat final 9.47 mmol ~ 0 mmol 1,03 mmol 1,03 mmol
~ »|m_=020g —
max
.

—»|m =028g

exp

R=140% : impossible




|.Méthodes d'obtention :

1. Synthese
c)Analyses

Chromatographie sur couche mince :

-  synthétisée




|.Méthodes d'obtention :

1. Synthése
c)Analyses

*Spectre infrarouge :




|.Méthodes d'obtention :

2. Synthése
c)Analyses

*Spectre IR :

Bandes | Pure S
(cm™) (cm™)

C-H 3014 | 3108
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|.Méthodes d'obtention :

2. Extraction grace a un Soxhlet :
a)Protocole

Extracteur de Soxhlet :

Sortig fde 'eau de
refroidissement

<— (Condenseur/ réfrigérant

Entrée de I'eau de {
o —_—
refroidissement

- T Corps principal de
~\  l'extracteur

Cartouche contenant
I'échantillon

<«— Retour de distillation

\«— Ballon
Agitateur \ y
magnétique =

Chauffe ballon avec
agitation intégree




|.Méthodes d'obtention :

2. Extraction grace a un Soxhlet :
a)Protocole

E VA

Montage :

L]

EL
I
g y. -
4
f
I

*Thé blanc
*129g de chlorure de calcium

«200mL d'eau distillée
*Pierres ponce




|.Méthodes d'obtention :

2. Extraction grace a un Soxhlet :
a)Protocole

*Séparation des phases :




|.Méthodes d'obtention :

2. Extraction grace a un Soxhlet :
a)Protocole

*Séparation des phases :

Phase aqueuse :
Eau

*Trace de caféine
*Tanins

Emulsion

Phase organique :
«20mL de dichlorométhane

«Caféine




|.Méthodes d'obtention :

2. Extraction grace a un Soxhlet :
a)Protocole

Evaporation du solvant :




|.Méthodes d'obtention :

2. Extraction grace a un Soxhlet :
b)Résultats

Entieres

Entieres

Entieres

Broyées

Broyées

Broyées




|.Méthodes d'obtention :

2. Extraction grace a un Soxhlet :
b)Résultats

Entieres 0,15¢g 0,5 %

Entieres 0,309 1,1 %

Entieres

Broyées

Broyées

Broyées




|.Méthodes d'obtention :

2. Extraction grace a un Soxhlet :
c)Analyses

*CCM :

Echantillon extrait

Pure




*Spectre IR : (E1B)
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*Spectre IR : (E1B)
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*Spectre IR : (E1B)
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|.Méthodes d'obtention :

3. Extraction par 002 supercritique :
a Rrotocole

IN

N W)Y

¥l
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= 2,0824g

thé-entier




|.Méthodes d'obtention :

3. Extraction par CO_ supercritique :
a)Protocole

*Variation du niveau de co-solvant (éthanol) :

échantillon Débit CO, Débit co-solvant

1 10mL/min 0 mL/min

2 10mL/min 0,5 mL/min
3 10mL/min 1,0 mL/min
4 10mL/min 1,5 mL/min
5 10mL/min 2,0 mL/min
6 10mL/min 2,5 mL/min
7 10mL/min 3,0 mL/min
8 10mL/min 3,5 mL/min

9 10mL/min 4.0 mL/min



|.Méthodes d'obtention :
3. Extraction par CO,_ _supercritique :

a)Protocole

.lr‘q




|.Méthodes d'obtention :
3. Extraction par CO,_ supercritique :
b)Résultats et analyses

UPLC (Ultra Performance Liquid Chromatography) :
*Spectre UV

Parametres :
nVolume d'injection : 1,0uL
nColonne : CSH C18
nPhase mobile : HZO/CH3OH

nDébit : 0,5 mL/min
pLongueur d'onde : 275 nm

e

REGION
MIDI-PYRENEES




|.Méthodes d'obtention :
3. Extraction par CO _ supercritique :

b)Résultats et analyses
*Spectre UV et UPLC :

]
0.038 1
Signaux Pure F8 .
& B3
uv 0 272,3 | 272,3
(nm) i o
£ 03
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(m|n) J20 00
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|.Méthodes d'obtention :
3. Extraction par COZ supercritique :

b)Résultats et analyses
Exploitation :

Courbe de la surface en fonction de la concentration massique
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3. Extraction par CO  supercritique :

b)Résultats et analyses
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|.Méthodes d'obtention :

3. Extraction par CO  supercritique :
b)Résultats et analyses

Extrait

© 00 N O O b W

Concentration
massique
(mg/L)

73,68
35,66
29,41
28,72
29,62
36,44
32,35

i

Concentration
molaire
(mol/L)

3,79E-4
1,83E-4
1,51E-4
1,47E-4
1,52E-4
1,87E-4
1,66E-4

Concentration totale : 37,98 mg/L

;

R=37,89E-3/2,082 = 1,824 %




|.Méthodes d'obtention :

3. Extraction par CO,_ supercritique :
b)Résultats et analyses

*Spectre RMN :




|.Méthodes d'obtention :

—— Solvant
3. Extraction par CO_supercritique : — ¢thanol
b)Résultats et analyses
*Spectre RMN :
1H — cafeine bru(YDCB
1 S\

-
N
"5 b))
3.41
1,30
- 126
= §1.2a
1,21

T

pPpm



*Spectre RMN : Spectre RMN : deplacemenf chimique (intégration
a:3,35(3H, s): 355(3Hs),c:395(3
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*Spectre RMN : specfre RMN : deplacemenf chlmlque (mtegrchon
: 3,35 (3H,s) ; b:3,55(3H, s) ; c: 3,95 (34
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*Spectre RMN :

Specfre RMN : deplccemenf chimique (intégration
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-Spectre RMN : Spectre RMN : deplacemenf chlmlque (intégration

a:3,35(3H,s8);b:3,55 (3H, s);c: 3,95 (3H, S)"‘]L:::ﬁ.p;c”é)
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[ L
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ourification :

1. Recristallisation a deux solvants
a)Protocole

Acétone chaud

Caféine non pure




|. Mode de purification :

1. Recristallisation a deux solvants
a)Protocole




|. Mode de purification :

1. Recristallisation a deux solvants
a)Protocole

Ether de pétrole




ll. Mode de purification

1. Recristallisation a deux solvants
a)Protocole




ll. Mode de purification :

2. Purification par sublimation

a)Protocole




ll. Mode de puirification :

2. Purification par sublimation
a)Protocole

*Nouvelle manipulation :

Caféine pure

Caféine extraite




ll. Mode de puirification :

2. Purification par sublimation
b) Analyse

*Spectre IR :
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CONCLUSION

*Obtention de caféine pure

>

Synthése :
nRéactif : théobromine

Extraction :
nSoxhlet
nCO2 supercritique

sImpossibilité d'étudier les rendements :

*Chimie verte :

Méthodes de dosage :
nSpectrophotométrie UV
nPar complexation

>

nProduits décaféinés
nRéutilisation de la caféine
oPeu polluant
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