12.1.1. Coffein (1,3,7-Trimethylxanthin)

Anfgabe : Isolierung ans Tee
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-Ansatz : 3 -Teebeu_tei"ﬁ 15 g;‘ 50-?1111"Dichljo'-rm«efhaﬁ; 150 ml Ethylacefzat’ :

Vorschrift : Tn einem 250-ml-Rundkolben werden dic Teebentel mit 40 ml Wasser erhitzt, mindestens 2 Mimuter

im siedenden Wasser extrahiert und danach entfernt, Nach Abkiihlen im Eisbad wird der erkaltete , Tee™ viei‘r_dal g
mit je 10 ml Dichlormethan extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen werden mit Natriumsulfat getrocknet

und am Rotationgverdampf_ei bis zum Anfireten einer leichten Trilbung (3-10 ml) eingeengt. (nach : D.F.TABER
und R SHOERRNER  J.Chem Educ. 68 (1), 1991, S.73) ; T i :

 Sanlenchrematographis : Die Siulenchromatographie wird nach der allgemeinen Arbeitsvorschrift durchgefiihrt,

; Mm :Sdule : Lange : 18 cm, Durchmesser 1,4 cm; Fillmaterial : ca. 6,0 g Kieselgel 60 grob - Korn-

grofie 0,063-0,200-mm (70-230 mesh ASTM); Fullhshe : 9 cm; Suspensionsmittel : Dichlormethan. Aufzabe-
menge: 5-10 ml des Dichlormethanextrakies sowie 5 ml Dichlormethan zum Ausspiilen des Kolbens; Elution : mit
150 ml Ethylacetat, das in Reagenzgldsern in 10 ml Portionen anfgefangen wird, TR

Detektion : Der Nachweis von Coffein in den einzelnén Fraktion erfolgt dlinnschichtchrdmatogmphisch.mﬁ Siltica-
gelfolien. Laufmitte] : Dichlormethan/Ethanol/konz. Ammoniak (94:5:1); Detektion : UV-Licht; Rp-Wert : 0;35.
Als Vergleich dient der , Tee*-Fxtrakt,

Aufarbei tung . Die Fraktionen, die nur Coffein’enthalten, werden in einem: gusgewogenen 50-ml-Rundkolben iiber-
fiihrt und-am Rotationsverdampfer bis zir Trockene¢ingeengt. Von dem Cofféin werden das Gewicht und der
Schmclzpunic bestimmt sowic ¢in IR-Spektrum aufgerommen. - - - .

Prodult : Coffein (1,3,7-Trimethybanthin) : Schmp.: 235°C

Ausbeute : ca 20 mg _

Au 'be_nste]luﬁ . I.éd]iei"!mg eines Naturstoffes aus iiﬂanzlichem Material mit zinécﬁﬁeﬁender saulenchromato-
graphischer Reinigung. . L PR
i o w

Bemerlamgen : Die Vorschriften der allgemeinen Arbeitsanweisung sind fiir ein Gelingen der saulenchromatogra-
phischen Trennung unbedingt einzuhalten. Fiir gute Dimnschichtchrematogramme ist es erforderlich, Versuche -
fur die richtige Konzentration der Lésung durchzufiihren. Die IR-Aufnahmen des Produktes kann bei Frau Leon
mit Aufnahmen des Standards verglichen werden.

Gefdhrdung : Coffein ist giftig (T), Jeglichen Kontakt mit dem menschlichen Korper sowie Einatmen der Dampfe
vermeiden. Dichlormethan ist gesundheitsschadlich (Xa), Eindtmen der Dampfe und Kontakt mit dem menschli-
chen Korpér vermeiden. Ethylacetat und Ethanol sind leichtentzimdlich (F), von offenen Flammen, Wirmequellen
und Funken femhalten. Ammoniak wirkt 4tzend (C), Dampfe nicht einatmen und Berithrung mit Haut, Angen und
Kleidung vermeiden. ' '

Entsorgung : Dichlormethan in Sammielbehitter fir halogenhaltige, organische Losungsmittel. Ethyldcetat in
Sammelbehilter fir halogenfreie, organische Losungsmittel, Kieselgel nach Abdunsten des Ethylacetats unter
dem Abzug in Behilter fiir Filter- und Aufsaugmassén.

Zeitaufwand . Apparaturaufbau : 0,54 ; Extraktionsdauer : 0,5 h ; Aufarbeitung : 0,5 h ; Saulenchromato-
graphie : 2,5 h. - '
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