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Séparation et Purification des Produits Naturel
Intro :	
Pour introduire le laboratoire de chimie organique II, on combine les techniques d’extraction, de sublimation et de chromatographie (CCM) afin d’isoler et purifier des produits naturel. On extrait la caféine du thé noir, ainsi que plusieurs pigments de l’épinard. La chromatographie sur couche mince nous permettra d’identifier la nature des divers pigments des feuilles d’épinard. Finalement, on se sert de la sublimation afin d’isoler et purifier la caféine brute. 

Figure 1.0 : Mécanisme de réaction acido-basique entre la catéchine (réactif 
gauche) et le carbonate de sodium (réactif droit).
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Protocole :	
Référez aux pages 35 à 39 du manuel de laboratoire de chimie organique II CHM2523. Modification du protocole : lors de la partie B, nous avons effectué une plaque CCM supplémentaire en changeant le système de solvant; l’hexane:acétone à 3:7. 

Tableaux des réactifs : 
	Tableau 1.0 : Réactifs utilisé pour l’extraction de la caféine.
	Réactifs

	Quantité
(g ou mL)
	Masse molaire[footnoteRef:1] (g/mol) [1:  Obtenue à partir de https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov] 

	Densité1  (g/mL)
	Nombre de moles (mmol)
	Équivalent

	Thé
	6.41 g
	N/A
	N/A
	N/A
	N/A

	Dichlorométhane
	35.0 mL
	-
	1.33
	-
	N/A

	Eau distillée
	60.0 mL
	-
	1.00
	-
	N/A

	Na2CO3
	2.00 g
	105.99
	-
	1.90
	N/A

	Na2SO4
	≈1.00g
	142.04
	-
	-
	N/A



	Tableau 1.1 : Réactifs utilisé pour l’extraction des pigments. 
	Réactifs
	Quantité
(g ou mL)
	Masse molaire1
(g/mol)
	Densité1  (g/mL)
	Nombre de moles (mmol)
	Équivalent

	Feuille d’épinard
	1.00 g 
	N/A
	N/A
	N/A
	N/A

	Na2SO4
	2.00 g
	142.04
	-
	14.1
	N/A

	Hexane
	3.00 mL
	-
	0.785
	-
	N/A

	Acétone
	4.00 mL
	-
	0.655
	-
	

	HCl à 1.0M
	1.00 mL
	-
	0.789
	-
	N/A


Résultats et Observations :
	Tableau 2.0 : Produit résultants de l’extraction de la caféine. 
	
Produit
	Masse molaire
(g/mol)
	Masse
(g)
	Moles
(mmol)
	Rendement
(%)
	Intervalle de fusion expérimentale[footnoteRef:2] (°C) [2:  Intervalle de fusion grâce à l’équipe de Julie-Pier Plante (8296881)] 

	Point de fusion théorique[footnoteRef:3] (°C) [3:  Https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/compound/caffeine#section=Melting-Point] 


	Caféine brute
	194.19
	0.04
	0.21
	11.05
	233.5 - 236.8
	238.0


	
	Tableau 2.1 : Observations noter lors de l’expérience.
	Valeur Rf
	Couleurs/Observations 

	
	A
	B
	C

	0.96
	Vert/jaune
	-
	Jaune vif

	0.65
	-
	-
	Gris/incolore

	0.39
	Vert
	-
	Vert

	0.31
	Vert bleu
	-
	Vert bleu

	0.21
	Jaune vif
	-
	Jaune vif

	0.11
	Jaune pâle
	-
	Jaune pâle

	0.01
	Jaune très pâle
	-
	-



Plaques CCM :
	Plaque 1.0 : Isolation de la caféine.
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	Plaque 2.0 : Extraction de caroténoïdes et de chlorophylles.[footnoteRef:4] [4:  Plaque de référence obtenue grâce à la TA Alexandra Rochon] 
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Plaque 2.1 : Extraction de caroténoïdes et de chlorophylles.
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Organigramme :
Figure 2.0 : Diagramme d’extraction de la caféine à partir de feuilles de thé noir.   
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Calculs :
Exemple de

Exemple de Rf pour la plaque 1.0 :.69

Exemple de moles : 
Discussion : 	
La première expérience englobe plusieurs concepts essentiels en chimie organique, y compris l’extraction, la sublimation et la chromatographie sur couche mince. La chromatographie sur couche mince nous permet de faire la séparation des constituants organiques d’un échantillon selon la polarité de la molécule. La CCM nous permet aussi d’identifier les composantes d’un mélange et leurs puretés. On réalise cela grâce à la comparaison d’une substance de référence. Si la référence et l’inconnu ont la même valeur de Rf sous conditions identiques, il s’agit de la même substance. L’extraction est une méthode expérimentale d’isolation de composé organique bases sur les propriétés chimio-physiques des molécules. Dans le cadre de cette expérience, on ce sert d’extraction afin d’isoler la caféine du thé noir, et les pigments de l’épinard. La sublimation s’agit du processus de transition de l’état solide à l’état gazeux en sautant la phase liquide. Ce changement de phase a pour but de purifier un échantillon donné (la caféine dans cette expérience). 
Partie A : Au cours de la partie A on trempe deux sachets de thé dans de l’eau bouillante afin d’extraire les composants soluble. De suite, on laisse le thé infusé refroidir  afin d’empêcher l’évaporation de notre solvant d’extraction, soit le dichlorométhane. Le DCM possède un point d’ébullition de 39.6 °C qui est beaucoup plus petit que celui de l’eau (100 °C). Si on ne refroidit pas le thé à la température ambiante, notre extraction ce rendrait inefficace. Avant de passer à l’extraction, on fait réagir la solution infusée avec le carbonate de sodium (Na2CO3). Le carbonate de sodium agit en tant de base et vais donc déprotonné les polyphénols (Figure 1.0), tandis que la caféine (base plus forte) résiste à la déprotonation et demeurera neutre. Ensuite, nous avons fait l’extraction de cette solution avec le dichlorométhane afin de séparer les phases organique et aqueuse. Le DCM et la phase organique, avec la densité plus élevée, se trouvent dans le bas de l’ampoule d’extraction. La solution aqueuse d’eau/carbonate de sodium/tanins, avec la densité plus faible, se trouve dans la phase supérieure de l’ampoule. Par la suite, on ajoute le Na2SO4, un agent dessicatif, à la phase organique dans le but d’éliminer toute trace d’eau restante. On filtre les impuretés solides, et on fait évaporer le solvant (DCM) à l’aide de bain de vapeur pour finalement obtenir un échantillon solide (jaunâtre) de caféine brute. À l’aide de doigt froid et de la sublimation, on purifie notre échantillon en éliminant toute autres traces d’impuretés. On détermine ensuite l’intervalle de fusion pour vérifier la pureté de notre produit final. Un intervalle court représente un échantillon pur, alors qu’un intervalle long signifie un produit contenant des impuretés. Notre intervalle est d’environ 3.3°C et donc il n’est pas considéré comme composer pure. 
Partie B : Au cours de la partie B de l’expérience on veut isoler et identifier les divers pigments qui sont présent dans les feuilles d’épinard.  L’épinard contient deux types de pigments majeurs dont les caroténoïdes et les chlorophylles. Pour séparer et identifier ceux-ci on prépare trois mélanges de solvants différents soit l’acétone, l’hexane, ou l’acide chlorhydrique à 1.0 M respectivement. Ces solutions sont ensuite étudiées avec l’aide deux plaques CCM en utilisant deux systèmes de solvants. En analysant les plaques résultantes, on a 6 point par colonne qui donc démontre que nous avons isolé six pigments. Quatre d’entre-elle sont des caroténoïde : béta-carotène, lutéine, zéaxanthine, et violaxanthine en ordre croissant de polarité. Deux d’entre-elle sont des chlorophylle : chlorophylles a et b. Chlorophylle b est plus polaire que chlorophylle a car le radical en a est un méthyl alors que celui de b est un hydroxyde. Par conséquent, la chlorophylle a aura moins d’affinité avec la phase stationnaire et donc migrera plus haut sur la plaque de CCM. 

Erreur expérimentale possible : Plusieurs erreurs expérimentales sont possibles lors de cette expérience puisqu’on combine trois processus chimique. Premièrement, un refroidissement inefficace du thé infusé évaporerait le dichlorométhane comme déjà expliquer. Deuxièmement, en ce qui concerne les plaques à CCM, la plaque 2.0 à été emprunter puisque nos points n’ont pas monté le long de la plaque. Il est possible que le solvant d’élution a dilué les points de référence avant même que l’élution ce déroule. Finalement, il est vrai de dire que la sublimation a été échouée puisque nous n’avons pas obtenue de caféine sublimée (ou recristallisé) après le processus. Ceci vient du fait que le montant de caféine brute, obtenue suite à l’évaporation du solvant, était trop faible (4mg) pour être sublimé efficacement.

Molécules : 
[image: ]

Référence : 
Stafford, H.; Ibrahim, R. Phenolic Metabolism in Plants, Volume 26.; Springer Science and Business Media: New York, 1992.; Page 275.
image3.emf



Rf = 0.21



Rf = 0.65



Rf = 0.39



Rf = 0.96



Rf = 0.11
Rf = 0.01



Rf = 0.31



A: Hexane et pigments
B: Acétone et pigments
C: Hexane, HCl et pigments



A B C



Solvants- Cyclohexane:hexane:acétone à 50:25:25











image4.emf



Rf = 0.96



A B C



A: Hexane et pigments
B: Acétone et pigments
C: Hexane, HCl et pigments



Solvants- Hexane:acétone à 3:7
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Rf = 0.69



Cb: Cafféine brute 
Ca: Cafféine authentique



Solvants- Acétone:acide acétique à 99:1



Cb Ca
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