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Gruppe 11 — eigener Versuch

Extraktion von Coffein
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Strukturformeln:

Coffein

Zeitbedarf:
Vorbereitung: 15 min
Versuchsdurchfiihrung: 65 min
Nachbereitung 10 min
Chemikalien:
Chemikalien | Summen- | Menge R-Satze S-Satze | Gefahren- | Schuleinsatz
formel symbole (HessGiss)
feingepulver- - 19 - - - S1
ter Kaffee
konz. Schwe- | H,SO, 2mL 35 26-30-45 C S1
felsdure
Dichlormetha | CH,CI, 25 mL 40 23-24/25- Xn S1
n 36/37 *)
Coffein CgH,,N,O, - 22 - Xn S1

(*) Eine Ersatzstoffprifung ist wichtig.




Geréte und Materialien:

Rundkolben (100 mL)

Becherglas (250 mL)

Magnetrihrer

2 x Rihrfische

Scheidetrichter (250 mL)
Kunstoffstopfen NS 29

Petrischale
Weithals-Erlenmeyerkolben (250 mL)
Glastrichter mit Faltenfilter

Spritze (2 mL) mit Kanle

Versuchsaufbau:

Abb. 1: Kaffeepulver und konz. Schwefel- Abb. 2:  Rundkolben mit Kaffeepul-

saure. ver und Wasserbad.

Abb. 3: Erlenmeyerkolben mit Falten- Abb. 4: Scheidetrichter mit Kunst-
filter. stoffstopfen.



Versuchsdurchfihrung:

1 g feingepulverter Kaffee und 2 mL konz. Schwefelséure werden in einen 100 mL Rundkol-
ben gegeben und 15 min in einem Wasserbad auf 100 °C erwdrmt. Anschlielend wird das
Reaktionsgemisch vorsichtig mit 50 mL entionisiertem Wasser versetzt und nochmals 15 min
lang im Wasserbad erwérmt. Jetzt wird das Reaktionsgemisch heil filtriert und das Filtrat in
einem 250 mL Weithals-Erlenmeyerkolben aufgefangen. Nach dem Erkalten des Filtrats wird
dieses zusammen mit 25 mL Dichlormethan in einen 250 mL Scheidetrichter gegeben und
kraftig geschuttelt. Die abgetrennte organische Phase wird in eine Petrischale gegeben und

zum Abdampfen unter einen Abzug gestellt.

Beobachtungen:

Das Kaffee-Schwefelsdure-Gemisch schlammte beim Erhitzen im Wasserbad auf. Nach dem
Abfiltrieren lag ein Kklares, braun-oranges Filtrat vor. Ein Kaffeearoma war eindeutig wahr-
nehmbar. Nach dem Befiillen des Scheidetrichters mit Dichlormethan und dem Filtrat lag ein
zweiphasiges System vor. Dabei setzte sich die organische Phase im unteren Gefaliteil ab.
Nach dem Ausschitteln war das anfangs klare Dichlormethan leicht getriibt. Beim Abdamp-
fen des Losungsmittels triibte sich die Lésung zunehmend. Es bildete sich ein gelber kristall-

artiger Ruckstand, der sich auf dem Glas absetzte.

Abb. 5:  Orange-braunes Filtrat. Abb. 6: Kiristallartiger, gelber Ruckstand.

Entsorgung:
Die Losungsmittelreste wurden neutral in den Sammelbehélter fir organische Ldsungsmittel

gegeben. Da das Lésungsmittel vollstandig ausgedampft war, wurde das Rohcoffein mit Was-

ser und einem Spilschwamm ausgewaschen und in den Ausguss gegeben.

Fachliche Analyse:

Bei den Alkaloiden handelt es sich um stickstoffhaltige, heterocyclische Basen. Sie kommen
als Salze organischer Sduren (z. B. Essig-, Oxal-, Wein-, Citronenséure) in bestimmten Pflan-
zen vor. Der Name Alkaloid, ,,alkali-ahnlich* deutet auf den basischen Charakter hin. Schon



den Menschen der Antike war die Anwesenheit basisch wirkender Stoffe in der Pflanzenasche
bekannt. Sie nutzten die Asche, um damit z. B. Laugen herzustellen, die zur Seifenherstellung
benotigt wurden. Neben den alkalischen Eigenschaften weisen Alkaloide eine hohe pharma-
kologische Wirkung auf. Schon geringe Mengen alkaloider Stoffe kénnen starke physiologi-

sche Wirkungen hervorrufen. Ein Beispiel hierfur ist das Coffein.
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Coffein

Die Aufnahme geringer Mengen an Coffein, z. B. Uber Getrénke, wirkt erregend auf das zent-
rale Nervensystem. Es regt die Herztétigkeit, die Atmung und den Stoffwechsel an. Zudem
steigen der Blutdruck, die Kdrpertemperatur sowie die Blutumlaufgeschwindigkeit. In der
Summe wird damit eine leistungssteigernde Wirkung erzielt. Werden héhere Dosen des Alka-
loids (ca. 300 mg, enthalten in 5 — 6 Tassen Kaffee) aufgenommen, so kann dies zu Handezit-
tern und Herzrasen flhren. Die fir den Menschen letale Dosis an Coffein ist nicht genau be-
kannt und wird grob zwischen 5 — 30 g vermutet, was der Einnahme von etwa 50 — 300 Tas-
sen Kaffee entspréche.

Coffein ist zu etwa 0,7 — 2,5 % in Kaffee, 1 — 4,5 % in schwarzem Tee und 0,2 % in Kakao-
kernen enthalten. Die prozentualen Angaben beziehen sich dabei auf die jeweiligen Trocken-
substanzen. Als Reinstoff liegt Coffein in Form von weil3en kristallinen Nadeln vor. Das Kris-
tallgitter ist in hexagonalen Prismen koordiniert. Das Coffein hat einen bitteren Geschmack
und lasst sich in Wasser l6sen. Dabei hangt die Loslichkeit des Stoffes empfindlich von der
Wassertemperatur ab. In 100 mL 18 °C warmen Wassers lassen sich 2 g Coffein l6sen. Wird
dagegen dieselbe Menge an Wasser auf 100 °C erhitzt, so kdnnen etwa 70 g dieses Stoffes
geldst werden. Noch besser léasst es sich jedoch in leicht polaren Ldsungsmitteln wie z. B.
Dichlormethan l6sen. Diese Eigenschaft begrindet sich durch den molekularen Aufbau des
Stoffes. Durch die Keto-Gruppen, die am Sechsring des Purins lokalisiert sind, sowie durch
die Anwesenheit der ebenfalls polarisierenden N-Atome, erlangt das Coffein ebenfalls einen
leicht polaren Zustand.

Um Coffein z. B. aus feingepulvertem Kaffee zu extrahieren wird das Kaffeepulver zunéchst
mit konzentrierter Schwefelsdure versetzt und das Gemisch erhitzt. Die Behandlung mit einer

stark deprotonierenden Sdure dient zur Erhohung der Wasserloslichkeit des Coffein-



Molekiils. Durch die Anwesenheit der freien Protonen kann das unsubstituierte N-Atom des
Finfrings protoniert werden. Nun liegt das Molekdl als polares Kation vor und kann besser in
polaren Losungsmitten wie z. B. Wasser gelost werden. Bei dieser Reaktion handelt es sich
um eine Gleichgewichtsreaktion. Durch einen Uberschuss an Schwefelsaure kann das Gleich-

gewicht nach dem Prinzip des kleinsten Zwangs auf die rechte Seite gedriickt werden.
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Wird nun das Reaktionsgemisch mit Wasser versetzt und weiter erhitzt, so kann das Kation
gut vom Wasser geldst werden. Ist das Molekil einmal in Lésung und von einer Solvathille
umgeben, so wird das Proton sofort wieder abgespalten und von einem Wassermolekiil abge-
fangen. Dies geschieht zum einen, da durch die Verdiinnung mit Wasser eine Verschiebung
des obigen Gleichgewichtes auf die linke Seite eintritt, zum anderen, da das Wassermolekiil
eine starkere Base ist als das Coffein-Molekiil.
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Kation Coffein
Da das Coffein nun wieder im ungeladenen, leicht polaren Zustand vorliegt kann es gut mit
dem organischen Ldsungsmittel Dichlormethan ausgeschuttelt werden. Aufgrund guinstigerer
Losungsmitteleigenschaften wird das Coffein fast vollstandig in die organische Phase gezo-
gen. Um das Rohcoffein vom Lésungsmittel zu trennen, wird es zum Abdampfen am besten
in eine offene Petrischale gegeben. Durch den niedrigen Siedepunkt von 40 °C weist das L6-
sungsmittel auch bei Raumtemperatur einen hohen Dampfdruck (470 mbar bei 20 °C) auf und
verfliichtigt sich rasch. Durch den Ubergang des Dichlormethans in die Gasphase, steigt die
Konzentration des Coffeins stetig. Schliellich ist die Konzentration so hoch, dass es am Ge-
falboden auskristallisiert. Da das kristalline Rohcoffein noch Verunreinigungen aufweist, ist

es leicht gelblich gefarbt.



Methodisch-didaktische Analyse:
1. Einordnung

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

werden.

Jahrgangsstufe u. Themengebiet
Unterrichtseinheit

7G.1 Trennverfahren fur Stoffgemische: Homogene und heterogene Stoff-
systeme; Labortechniken anwenden: Destillation, Filtration. Weitere
Beispiele zur Auswahl: Abdampfen, Abscheiden, Extraktion, Chro-
matographie).

9G.1 Wasser: Wasser als Losemittel: Vergleichen mit den Eigenschaften
anderer Losemittel.
9G.1 Fakultativ: Eigenschaften molekularer Stoffe: Struktur-Eigenschafts-

Beziehungen: weitere Beispiele fur permanente Dipole; Schmelztem-
peratur, Siedetemperatur, Loslichkeit, Losemittel.

12G.2 Nahrungsmittel: Herstellung; Analyse; Struktur; Abbau im Organis-
mus; Inhaltsstoffe; Zusatzstoffe; Konservierung; Beispiele: Bierbrau-
en; Joghurtherstellung, Milchverarbeitung, Fettgewinnung, gentech-
nisch erzeugte Lebensmittel.

2. Aufwand

Alle verwendeten Geréte zdhlen zur Standardausristung einer Chemie Sammlung. Da in die-
sem Versuch mit Dichlormethan gearbeitet wird, muss das Experiment in einem Klassenraum
erfolgen, der Uber einen Abzug verfugt. Aufgrund der begrenzten Arbeitsplatzkapazitat unter
dem Abzug kann es in der Durchfiihrung des Versuchs als Schilerexperiment zu Engpéssen
kommen. Die benotigten Chemikalien werden nur in kleinen Mengen verbraucht, so dass der
Versuch keine hohen Kosten verursacht. Das Experiment ist innerhalb einer Doppelstunde
durchfuhrbar. Damit ist der Versuch gut fir den Einsatz in der Schule geeignet.

3. Durchfiihrung

Der Versuch funktioniert sehr zuverlassig. Alle Effekte sind aus der N&he gut zu beobachten.
Insbesondere das Auskristallisieren des Rohcoffeins beim Abdampfen des Dichlormethans ist
sehr gut zu sehen. Dazu sollten die Schiler direkt an das Versuchsgeschehen herantreten. Al-
lerdings fallt die Coffein-Ausbeute nicht besonders groR aus, so dass der Versuchsansatz in
einem groReren Malstab gewahlt werden sollte. Alle verwendeten Chemikalien sind nach
HessGiss fiir Schilerexperimente ab der Sekundarstufe | freigegeben. Fur die Verwendung
von Dichlormethan ist eine Ersatzstoffprifung erforderlich. Der Versuch darf dennoch als
Schiilerversuch durchgefiihrt werden, sofern das Arbeiten unter einem Abzug gewahrleistet
werden kann.
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