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SPOSOB OCZYSZCZANIA KOFEINY

Przedmiotem wynalazku Jest ¢ y086b ocsyszezania kofeiny, & swlaszcza sposéb wytwarza-
nia kofeiny w postacl krystalicznej, 'yatarczadqco czystejJ do zastosowania w sérodkach
farmaceutycznych 1 Zywnoéciowych.

Kofeing wytwarzang przemysiowo za pomocq odkofeinowywania kawy zielonej otrzymuje sie
na ogét w postaci surowej; zawiera ona okolo 85% kofeiny. Nie nadaje si¢ wigc do zastoso-
wania w érodkach farmaceutycznych i Zywnoéciowych.

Prowadzono szereg préb majgcych na celu oczyszcgzanie kofeiny, Préby sublimacji nie
powiodly si¢ wskutek chemicznego rozkladu, co w efekcie dawalo niskg wydajnoéé. UsiXowano
tez prowadzi¢ rekrystalizac)e z wody, jednakZe morfologia krysztaléw /dlugie 1gly tworzg-
ce skigbiong mas¢/ powcdowata satrzymywanie zanleczyszczonego tugu maclerzystego, przy
czym kofeina dzigkl swej budowle chemicznej 2gczy2a si¢ z zanleczyszczeniaml, co uniemoi-
liwiato otrrymanie czystejJ fasy stalej. Nawet po czterech kolejnych rekrystalizacjech nie
ugyskiwano produktu o 2sdanej czystoéci.

Stwierdzono nieoczekiwanie, %2e Jjezeli rokryatalizacje prowadzi sie z roztworu alkali-
cznego zawierajgcego alkalia i pewne czynniki redukujace, mozna otrzymaé bardzo csysty
produkt. Ponadto, Jezeli kofeing ekstrahuje si¢ z wodnego roztworu zawlerajgcego alkalia
za pomocq pewnych nie mieszajqcych si¢ z wodg rozpuszczalnikéw organicsnych przed albo po
rekrystalizacji, osiaga sie bardzo wysoks wydejncéé.

Sposéb wedlug wynalazku polega na przeprowadzeniu w dowolnej kolejnodci nastepujgeych
etapéw:

e/ rekrystelizacja kofeiny z wodnego alkalicznego roztworu kofelny, zawierajqcego
czynnik redukcyJjny, oraz

b/ ekstrakcja kofeiny z wodnego alkalicznego roztworu kofeiny ga pomocg gzassdniczo
nie mieazajacego sie z wodg rozpuszczalnika, wystepujacego w postacl cleklej w warunkach
procesu.

Okreélenie “wodny alkaliczny roztwér kofeiny" oznacza w niniejszym opisie kazdy wodny
roztwér kofeiny zawierajqcy alkalia, nawet jezeli pH Jeﬁt mnie jJoze nii 7.
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pH wodnego alkalicznego roztworu kofeiny wynosi korzystnie co najmniej 6,5, a zwlaszcza
8-100

Czynnikiem alkalicznym zawartym w wodnym roztworze kofeiny moZe by¢ keidy zwigzek nada-
Jacy sie do stoscwania w Zywnoécl, ktéry moze podnieé¢ pH wodnego roztworu kofeiny do 2g8-
danej wartoéci. Korzystnie Jjest on nieorganiczny i moze stanowié np. wodorotlenek metalu
alkalicznego, taki jak wodorotlenek sodu lub potasu. Iloé¢ 1 steZenie alkaliéw dobiera sig
tak, aby uzyskaé 2adane pH. Np. mozne stosowaé roztwér 30% sodorotlenku metalu alkaliczne-
go w iloéci 1-20%, korzystnie 2,5 - 10%, w odnlesieniu do ciezaru surowej kofeiny.

Czynnik redukujgcy powinien by¢ mato toksyczny i nadajacy sie¢ do zastosowania w Zyw-
noéci. Mozna stosowaé siarczyny, Jjednakie najkorzystnle jsze sg dwutioniny takie jak dwu-
tionin sodu lub sproszkowany cynk. Iloé¢ czynnika redukujacego moze si¢ zmieniaé w szero-
kim zakresie, ale zwykle zslezy od rodzaju tego czynnika. Tak np. dwutionin moina stosowad
w iloéci 2,5 - 15%, korzystnie 4 - 10% wagowych, w odniesieniu do cigzaru surowej kofeiny,
zaé sproszkowany cynk w ilosci 0,1 - 10% korzystnie 0,25 ~ 2,5% wagowpch w odniesieniu do
cigzaru suroweJ kofelny.

Korzystnie rekrystalizacje¢ prowadzl si¢ w atmosferze obojgetnego gazu ochronnego, kté-
rym moZe byé np. hel, neon, argon, lub metan, jednakZe najkorzystniej azot. Stezenie ko-
feiny w wodnym alkalicznym roztworze moze slg waha¢ w szerokich granicach, np. 5 - 50%,
jednake ze wzgleddéw ekonomicznych stosuje sle zwykle steZenie 7,5 - 25% wagowych w odnie-
sleniu do ciezaru wody.

Temperatura wodnego alkalicznego roztworu kofeiny korzystnie powinna byé wystarczajaco
wysoka dla rozpuszczenia caleJ obecnej kofeiny i korzystnie wynosai 50-100°C, a zwlaszcza
60-80°C. Rekrystalizacja nast¢puje przez ochiodzenie, korzystnie do temperatury ponizej
30°C, a zwlaszcza do 15-25°C.

Rozpusz&&alnik stosowany do ekstrakeji kofeiny z wodnego alkalicznego roztworu ko-
rzystnie powinien mie¢ temperature wrzenia 35-100°C, ponadto korzystnie powinien byé nie-
toksyczny i niepalny. Najodpowledniejszyml rozpuszczalnikemi sq chlorowcowane weglowodory,
korzystnie chlorowane wegglowodory, np. dwuchlorometan. Ekstrakcj¢ korzystnie prowadzi sig
w temperaturze wrzenia rozpuszczalniks lub w zbliZonej temperaturze. Iloé¢ zastosowanego
rozpuszezalnika moze si¢ zmieniaé w szerokim zakresie i moze wynosié 0,5 - 100 czeéei,
korzystnie 1-10 czeéci wagowych na czeéé wagowq wodnego alkalicznego roztworu. Ekstrakecje
kofeiny z rozpuszczalnika korzystnie prowadzi sig w przeciwpradszie. Jeieli kofeine ekstra-
huje si¢ po rekrystalizacji, ekstrahuje si¢ jg z wodnego roztworu alkalicznego, odsgczo-
nego od rekrystalizowaneJj kofelny. Jezeli kofeln¢ ekstrehuje si¢ przed rekrystalizacje,
korzystnig éketrahuje si¢ jq z wodnego alkalicznego roztworu kofeiny w nieobecnodci czyn-
nika redukujgcego, po czym faz¢ rozpuszczalnikowq zawlerajgcy kofeine oddziela si¢ od fazy
wodne J, rozpuszczalnik odparowuje sig, a kofeing rozpuszcza si¢ w éwiesym wodnym alkalicz-
nym roztworze, zawierajqcym czynnik redukujacy i nastepnie rekrystalizuje. Ekstrakcj¢ ko-
rzystnie prowadzi si¢ w sposédb ciagly. Korzystnie, ekstrakcj¢ kofeiry z wodnego roztworu
alkalicznego prowadzi sig¢ przed rekrystalizacje.

Wydajnoéé bsrdzo czysteJ kofeiny moina zwigkszyé za pomocs sawracania wodnego alkali-
cznego roztworu, zawierajacego kofelng i 'poddanie go dalsze]) rekrystalizacjJi 1 ekstrakeji
Jjeden lub wigcej razy. Caly proces mozna, o ile jest to pozadane, prowadzié w spoaéb
clggty. ’ .
Sposéb wedlug wynalazku korzystnie prowadzi sie¢ pod ciédnieniem atmosferycznym. Sposéb
mozna stosowaé do oczyszczania kofeiny otrzymanej z dowolnego £rédia, mozna go atwo adap-
towaé do pracy w zakladzie przemysiowym wytwarzajqcym kawe. Nastgpujace przyklady blizeJ
1lustrujg wynalazek.

Przyktad I. 100 g surowej kofeiny przemystowej, zawlerajacej 84,8 g kofeiny
rozpuszczono w 1 litrze wodnego roztworu zawlerajgcego 6 ml 3O%¥-wego roztworu wodorotlen-
ku sodu, o wartoei pH=9 i temperaturze 70°C. Do tego roztworu dodano 10 g wegla aktywnego,
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5 g dwutioninu sodu i 4 g celitu. Poprzez roztwér przepuszczano azot, za8é po zmieszaniu roz-
twér odsgczono w celu usuniecia aktywnego wegla, celitu i zanieczyszczer. Nastepnie prze-
sgcz ochlodzono do 20°C w celu rekrystalizacji czeéci kofeiny. Krysztaty odsgczono i prze-
myto 200 ml wody. tug macierzysty, stanowlgecy wodny roztwér alkaliczny zawierajgcy reszte
kofeiny, lgcznie z wodg z przemycla ekstrahowano 2 litrami dwuchlorometanu w 40°C w prze-
ciwpradzie. Faz¢ dwuchlorometenowq zawlerajgcqa wigkszoé¢ kofeiny oddzielono g zanieczysz-
czoneJ wyczerpanej wodnej fazy alkalicznej, po czym dwuchlorometen odperowano, otrzymujgc
dalszg 1loé¢ kofeiny, co lgcznie z poprzedniego rekrystalizowang kofeing stanowilo 55 Ee
Kofeing t¢ dodawano do mieszaniny 500 g éwiezej wody 1 1 g ditioninu w 70°C, po czym pH
nastewiano na 9 przez dodatek 1,2 ml 30% wodorotlenku sodu. Przepuszczano azot przez mie~
szanie aie i po zmieszaniu temperaturge obniZano do 20°C, przez co rekrystalizowano Jeszcze
pewng 1loéé kofeliny. Krysztaly odfiltrowano, przemyto 200 ml éwiezej wody i przesuszono do
otrzymania 30 g czytej kofeiny. Zug maclerzysty, ktéry stanowil wodny alkaliczny roztwér,
zawierajgcy reszt¢ kofeiny oraz wode z przemycia zawracano i ekstrahowano w 40°C dwuchloro-
metanem, ktéry odparowano po plerwszej ekstrakcjl. Fazg¢ dwuchlorometanowq zawierajgqca wigk-
8z208¢ kofeiny oddzielono od zanieczyszczonej alkalicznej fazy wodnej, po czym odparowano
dwuchlorometan i kofeing rekrystalizowano powtérnie jak poprzednio. Zawracanis tugu macie-
rzystego i1 dwuchlorometanu oraz rekrystalizacje i nest¢pne suszenie powtarzano do osiagnig-
cia wydajnoécl czysteJ kofeiny 95%. e

Przykad II. 100 g surowe] kofeiny przemysXowej zawierajgqcej 84,8 g kofeiny
rozpuszceono w 500 g wodnego roztworu zawieragjacego 6 ml 30% roztworu wodorotlenku sodu
i o pH=9, w temperaturze 70°C. Do tego roztworu dodano 10 g wegla aktywnego,! g sprosgkowa-
nego cynku i 4 g celitu., Przez roztwér przepuszczano azot i po zmieszaniu roztwér odsgczo-
no do usuniecia wegla aktywnego, celitu 1 zanleczyszczells Przesgycz nustepnie ochlodzono do
20°C w celu wykrystalizowania czeéci kofeiny. Krysztaly odsaczano i przemyto 300 ml wcéy.
tug maclerzysty stanowigey wodny roziwdér alkallczny gawlerajacy resztg kofeiny, razem z wo-
dg z przemycia ekstrahowano ! 1¢irer dwuchlorometanu w 40°C w przeciwprgdzie. Faze dwuchlo-
rometanowg zawierajqcg wiekszoi¢ kofeiny oddzielano od zanieczyszczonej, wyczerpanej, alka-
licznej fazy wodnej, po czym odparowano dwuchlorometan otrzymujac dalszg 1loéé kofeiny,
ktéra 2scznie 2z poprzednio rekrystalizowang kofeing stanowita 44 g. Kofeing¢ te¢ dodano Qo
mieszaniny 850 g éwieiej wody i 0,4 g sproszkowanego cynku w 70°C, po czyr nastewiono pH
na 9 przez dalsgze dodanie 0,8 g 30% roztworu wodorotlenku sodu. Przez roztwér przepuszcza-
no azot i po mieszaniu obniZano temperature do 2o°c, przy czym rekrystalizowala dalsza
{106¢ kofeiny. Krysztaly odsgczono, przemyto 300 ml éwiezej wedy 1 suszono otrzymujac 41g
czyste) kofelny. Lug maclierzysty, stanowlgacy wodny alkaliczny roztwér zawierajgcy reszte
kofeiny, gcznie z wodgq z przemycla zawracano i ekstrahowano w 40°C dwuchlorometanem,
ktéry nastepnie po pierwaze) ekstrakcji odparowano. Fazg¢ dwuchlorometanowq zawlerajacg
wiekszod¢é kofeiny oddzielono od zanieczyszczonej wodnej fazy alkalicznej, dwuchlorometan
odparowano, a kofeing¢ powtérnie rekrystalizowano jak wyiej. To zawracanie lugu maclerzy-
stego 1 dwuchlorometanu oraz rekrystalizacje kofeiny, nastepne suszenie powtarzano do uzy-
skania wydajnodci czyste]) kofeiny 95%.

Przyk?ad III. 100 g surowej kofeiny przemyslowej zawierajacej 84,8 g kofeiny
rozpuszczono w 1 litrze wodnego roztworu zawierajgcego 6 ml 30% roztworu wodorotlenku sodu
1 zmieszano w 40°C przed odsgczeniem w celu usunigcla bionek. Faz¢ wodng poddano nastepnie
ekstrakeji 2 litrami dwuchlorometanu w 40% w przeciwpradzie do wyczerpania kofeiny.

Faz¢ dwuchlorometanowg zawierajacqg wigkszosé kofeiny oddzielono od zanieczyszczonej alka-
liczneJ fazy wodneJ, poc czym odparowano dwuchlorometan otrzymujgc 74 g kofeiny. Kofeinge t¢
rozpuszczono ponownie w 1100 g éwiezeJ wody w 7o°c, po czym dodano 0,4 g 30% roztworu wo-
dorotlenku sodu do doprowadzenia pH do 9,5. Nastgpnie dodano 10 g wegla aktywnego, 0,4 g
sproszkowanego cynku i1 4 g celitu i przepuszczanc przez roztwér azot. Po zmieszsniu roz-
twér odsgqeczono w celu usuniecia cynku, wegla aktywnego, celitu i zanieczyszczeli. Przesgez
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ochodzono do 20°C w celu rekrystalizowania czesci kofelny. Krysztaly odsgczono, przemyto
300 m1 éwie:ej wody 1 wysusuono uzyskujac 46 g czystejJ kofeiny. Lug macierzysty, stanowigcy
wodny alkaliczny roztwér, zawierajacy reszt¢ kofeiny zawracano i ekstrahowanc w 40°C gwu-
chlorometanem, ktéry odparowano po pierwszej ekstrakcji. Fazg¢ dwuchlorometanows zawierajaca
wickszcé¢ kofeiny, zawarteJ w Yugu maclerzyst;m oddzielono od zanieczjszczoneJ ulkuliczne]
fazy wodnej, po czym dwuchlorometan odparowano, a kofein¢ rekrystulizowano ponownie jak
wy%ej. Zawracanie 2ugu macierzystego u dwuchlorometanu oraz rekrystalizacje¢ kofeiny 1 nas-
tepne suszenie powtarzano do oslggnigcia wydajnoécl czystej kofeiny 95%. Lug maclerzysty

1 wode z przemycia mozna uzyé do rozpuszczania éwiezej porcji surowe] kofeiny, po ceym
proces powtarza sie.

Zastrzez2enlila patentowe

1s Sposéb oczyszczania kofeiny, znamienny tym, 2e prowadzi si¢ rekrystali-
zacje kofelny z wodnego alkalicznego roztworu kofeilny zawierajgcego czynnik redukujacy oraz
ekstrakcJe kofeiny za pomocq nie mieszajgcego si¢ z wodg rozpuszczalnika, wystepujgcego
w postaci ciekiej w warunkach procesu, przy czym operacje te prowadzi si¢ w dowolnej
kolejnoéci.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, 2e stosuje sie wodny alkaliczny
roztwér kofeiny o wartoéci pH=8-10.

3. Spcaéb wedtug zastrz. 1 albo 2, znamienny tym 2e jako czynnik alkalicz~-
ny zawarty w wodnym roztworze kofeiny stosuje si¢ wodorotlenek metalu alkalicznego.

4. Sposéb wedtug zastrz. 1 albo 3, znamienny tym 2%e jako czynnik reduku-
Jacy stosuje si¢ sproszkowany cynk.

5. Sposéb wedlug zastrz. 4, znamlenny tym 2e sproszkowany cynk stosuje sig
w iloéci 0,25 - 2,5% wagowych w odniesieniu do cigzaru suroweJ kofeiny.

6. Sposéb wedlug zastrz. !t albo 5, znamilenny tym, e rekrystalizacje prowa-
dzi sie w obecnoéci obojetnego azotu.

7. Sposéb wedlug zastrz. 1 albo 6, znamienny tym 2e steienie kofeiny w
wodnym alkalicznym roztworze wynosi 7,5 - 25% wagowych w odniesieniu do cig¢zaru wody.

8. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym z2e temperatura wodnego alkali-
cznego roztworu wynosi 60-80°C.

9. Sposéb wedlug zastrz. |, znamienny tym, 2e jako rozpuszczalnik ekstra-
hujgcy stosuje sie chlorowany weglowodér.

10. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, 2e jako rozpuszcgzalnik ekastra-
huj)acy stosuje si¢ dwuchlorometan.

11. Sposéb wediug zastrz. |, znamienny tym 3e ekstrakcj¢ kofeiny z wodnego
roztworu alkalicznego prowadzi sig prged rekrystalizacjg.

Pracownia Poligraficzna UP PRL. Nakiad 100 egz.
Cena 100 zt.
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