Einleitung

In grunem Robusta Kaffee ist die 5-O-Caffeoylchinasaure die
dominante Chlorogensaure, die Stellungsisomere 3- und 4-O-
Caffeoylchinasaure (Abb.1) sind In Mengen zwischen 5-8 g/kg -
vorhanden. Wahrend der Rostung wird ein Tell der Chlorogensauren Saule: Agilent Eclipse XDB C-18

FM: 2% Essigsaure/Acetonitril

durch Wasserabspaltung zu Chlorogensaurelaktonen umgesetzt. A= 324 nm
Diese leisten neben Koffein einen entscheidenden Beitrag zum : " seon 3x diCQA
bitteren Geschmack des Kaffeegetranks, im entkoffeinierten Kaffee 'L ‘ xw‘ '_W:xrcm
sind sie neben den Diketopiperazinen die Hauptbitterstoffell-2- Die 3- 5 v _ M PP,
und 4-CQA sind nur In geringem Umfang kommerziell verflgbar,

daher sollte eine Methode auf Basis der High-Speed Countercurrent

Chromatography entwickelt werden, um diese aus Rohkaffee-

extrakten zu Isolieren bzw. anzureichern. Anschliel3end sollten

Rostversuche durchgefuhrt werden und die entstehenden o o
Chlorogensaurelaktone mit Modellrostungen der 5-CQA verglichen Abb. 1: 3-, 4- und 5-O-Caffeoylchinaséure

werden.
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Abb.2: HPLC-Chromatogramm des verwendeten Roh-
kaffeeextrakts

Methoden N

7 ~ 4 High-speed countercurrent
' 3
Extraktiont! - 2 chromatograph, Model CCC-1000
Soxhlet mit 70% Gefriertrocknen " oLl (Pharma Tech Research Corp.,
Methanol , 5 y — P . . .
, Baltimore, MI, USA), mit 3 prap.

Coils, Volumen: 850 mL

N _/

MPLC / HSCCC \

Saulenmaterial: Toyopearl HW-40S Parameter:
- ~ Rotationsgeschwindigkeit: 900 U/min.

: A o5 Dimension: 1,7 x 30 cm _ _
HSCCC- Fraktionen Flussrate: 4 mL/min, Detektion: 324 nm

(I\/IiSChungEe)nCEElgu:)?:-, 4- und T h FlieRmittel: 0,1% HCOOH/MeOH 7:3 (v/v) Elutions-Modus: Head to Tail

\_ / \ Flussrate: 1 mL/min 2-Phasen-FlieRmittelsystem:
EtOAc/Hexan/BUOH/HCOOH/H,0 2:1:2:0,8:5 viviviv 14

Detektion: 324 nm
/ @benaufgabe: 1,59 /

. Ausblick
Ergebnisse Die mit Hilfe der HSCCC und

_ _ _ | | | | | | MPLC aus Rohkaffeeextrakt
Die HSCCC-Trennung lieferte je 5 Fraktionen in der Elution und Extrusion. In den Fraktionen 1-3 der Elution isolierte 3- und 4-CQA werden in

(Abb.3) sind die 3-, 4- und 5-CQA in Reinheiten zwischen 81-88% (HPLC, A=324 und 280 nm) angereichert. weiteren Arbeiten in  Modell-
In Fraktion 4 und 5 sind die 4- und 5-O-Feruloylchinasaure in Reinheiten von 76-82% vorhanden. Die rostungen zu den  Laktonen
Extrusion (Abb.4) lieferte in der Fraktion 1 3,4-diCaffeoylchinasaure (diCQA) in einer Reinheit von 82%, die umgesetzt.

tbrigen Fraktionen sind komplexere Gemische aus diCQAs und Feruloylcaffeoylchinasauren (FCQA). Mit Die gewonnenen Laktonfraktionen
Hilfe der MPLC (Abb.5) konnte aus den HSCCC- Fraktionen, die Gemische der mono-CQAs lieferten, diese kdnnen zur Isolierung bisher nicht
bis zu einer Reinheit von 92-99% aufgereinigt werden, dabei tritt eine Anderung der Elutionsreihenfolge verfugbarer Standards genutzt
gegenuber der RP-18 Phase der HPLC zu 3-, 4- und 5-CQA auf. werden. Fur die Isolierung steht

- - ' eine einfache Methode auf Basis
- | [T | 1. der HSCCC zur Verfugungb).
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Abb. 3: HSCCC- Elution Abb. 4: HSCCC- Extrusion Abb. 5: MPLC- Trennung eines
CQA- Gemisches
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