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Работа посвящена идентификации хлорогеновых кислот и их лактонов, а также определению 
основных изомеров этих кислот и кофеина в растворимом кофе методом ВЭЖХ-УФ-МС. Обсужде-
ны особенности ВЭЖХ определения биоактивных компонентов (алкалоидов и фенольных соедине-
ний) в кофе. Выбраны условия хроматографического разделения основных фенольных соединений 

– изомеров хлорогеновых кислот (ХГК) и их производных, а также кофеина в растворимом кофе. В 
результате проведенных исследований идентифицированы мажорные компоненты, соответствую-
щие основным изомерам кофеилхинных кислот (КХК) – 5-О-кофеилхинной (5-О-КХК), 3-О-кофеил-
хинной (3-О-КХК) и кофеину. С использованием литературных данных и результатов ВЭЖХ-УФ-МС 
анализа в испытуемых образцах растворимого кофе идентифицированы изомеры кофеилхинных, 
ферулоилхинных (ФХК) и дикофеилхинных (диКХК) кислот, а также некоторые их лактоны. Обна-
ружены компоненты со значениями m/z их депротонированных ионов, которые соответствуют кума-
роилхинной, ферулоил-кофеилхинным кислотам и некоторым конъюгатам производных коричной 
кислоты и триптофана. Определено содержание 5-О-КХК, 3-О-КХК и кофеина в тринадцати про-
анализированных образцах растворимого кофе, которое варьируется в диапазонах  3.4-11.6, 5.3-
23.0 и 23.5-42.4 мг/г соответственно. Показано, что содержание ХГК в растворимом кофе может яв-
ляться эффективным показателем качества данного продукта. 
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This work is devoted to the identification of chlorogenic acids and their lactones as well as to the 
determination of the main isomers of these acids and caffeine in the instant coffee samples by HPLC-UV-MS. 
The features of HPLC determination of bioactive components (alkaloids and phenolic compounds) in coffee 
are discussed. The conditions for chromatographic separation of the main phenolic compounds - isomers of 
chlorogenic acids (CGA) and their derivatives, as well as for the caffeine in instant coffee, are selected. As 
a result of these studies the major components corresponding to the main isomers of caffeoylquinic acids 
(CQA) - 5-caffeoylquinic acid (5-CQA), 3-caffeoylquinic acid (3-CQA) and caffeine were identified. Using the 
literature data and the results of HPLC-UV-MS analysis the isomers of caffeoylquinic acids, feruloylquinic 
acids (FQA) and dicaffeoylquinic acids (diCQA) and some of their lactones were identified in the test samples 
of instant coffee. The components with m/z values of their deprotonated ions, which correspond to the 
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coumaroylquinic, caffeoylferuloylquinic acids (CFQA) and some conjugates of cinnamic acid and tryptophan 
derivatives, were found. The content of 5-CQA, 3-CQA and caffeine in thirteen analyzed samples of instant 
coffee was determined and varied in the ranges of 3.4-11.6, 5.3-23.0 and 23.5-42.4 mg/g respectively. It was 
shown that the content of CGA in instant coffee can be an effective indicator of the quality of the product.

Keywords: HPLC-UV-MS, isomers of chlorogenic acids, lactones of chlorogenic acids, caffeine, 
instant coffee.

ВВЕДЕНИЕ
Интерес к определению алкалоидов [1-4] и 

фенольных соединений [5-7] ‒ биоактивных ком-
понентов кофе обусловлен их способностью про-
являть физиологическую активность в организме 
человека [8]. Не менее важным является участие 
этих соединений в формировании органолептиче-
ских свойств напитка [9]. 

Одним из биоактивных соединений кофе яв-
ляется кофеин. Этот алкалоид достаточно термо-
стабилен и практически не разрушается в процессе 
обжаривания зерен [10], поэтому его содержание в 
растворимом кофе будет зависеть от соответству-
ющего содержания в зеленых зернах. К основным 
полифенольным соединениям, содержащимся в 
кофе, относят хлорогеновые кислоты. Это семей-
ство сложных эфиров, образованных в результате 
реакции этерификации между хинной кислотой и 
одним или несколькими изомерами транс-корич-
ной (кофейной, феруловой, п-кумаровой) кислоты. 
Из всего многообразия этих эфиров преобладаю-
щими в кофе являются кофеилхинные кислоты, в 
меньших количествах содержатся ферулоилхин-
ные, дикофеилхинные и кумароилхинные кисло-
ты [11]. Известно, что хлорогеновые кислоты (ХГК) 
проявляют антиоксидантные, фармакологические 
и антимутагенные свойства [12, 13]. Их суммарное 
содержание в экстрактах зеленых зерен достига-
ет до 50 % мас. [14] и значительно варьируется в 
зависимости от места произрастания кофейного 
дерева, климатических условий и сортовых осо-
бенностей [15]. В процессе производства раство-
римого кофе количество термически нестабильных 
ХГК сокращается за счет их частичной деграда-
ции [16,17], изомеризации [18, 19] и лактонизации 
[20, 21]. Часть кислот участвует в образовании ме-
ланоидинов, обуславливающих коричневый цвет 
напитка [22]. Продукты деградации ХГК – летучие 
фенольные компоненты формируют неповторимый 
кофейный аромат [23]. Содержатся в кофе также и 
свободные фенольные кислоты, но в незначитель-
ном количестве [6, 24], что связано с их способно-
стью к полимеризации и окислению [20].

Определение кофеина и суммарного содержа-
ния ХГК в кофе проводят спектрофотометрически 
[25-27] и электрофоретически [22, 28, 29]. Индиви-
дуальные кофеилхинные кислоты в этом продукте 
определяют методом мицеллярной электрокинети-
ческой хроматографии [24], а разделение практи-
чески всех известных изомеров ХГК достигается 
методом ВЭЖХ (табл. 1). На основе этого метода 
также разработаны различные методики определе-

ния кофеина в кофе [7, 32, 33]. Возможно и одно-
временное определение ХГК и кофеина в данном 
продукте хроматографическими методами [15, 34].

Детектирование аналитов после их хрома-
тографического разделения осуществляют спек-
трофотометрически [7, 15, 18] или масс-спектро-
метрически [31]. В качестве неподвижных фаз в 
методе обращено-фазовой ВЭЖХ используют со-
рбенты с привитыми октадецильными (С18) [31, 15, 
35], реже октильными (С8) [6] группами. Градиент-
ное элюирование фенольных соединений прово-
дят в водно-ацетонитрильной, чаще в водно-мета-
нольной смеси с добавлением лимонной [15, 7, 36, 
19], фосфорной [6, 35] и уксусной [20] кислот. Одна-
ко при масс-спектрометрическом детектировании 
предпочтительно использование муравьиной кис-
лоты [31, 37], обеспечивающей необходимое зна-
чение рН и, в тоже время, достаточно нейтральной 
по отношению к ионной оптике и другим узлам хро-
матографа и масс-спектрометра. 

В некоторых работах [6, 30], посвященных ана-
лизу кофе, исследуемыми компонентами являются 
различные биоактивные соединения, в том числе и 
основной изомер ХГХ; в других проводится разде-
ление и определение всех изомеров ХГК в продук-
те [15, 18]. Ряд работ посвящен идентификации и 
одновременному определению не только изомеров 
хлорогеновых кислот, но и их лактонов в зеленом и 
жареном кофе [11, 19, 21, 38]. Актуальным являет-
ся одновременное определение основных мажор-
ных и минорных компонентов растворимого кофе.

Целью настоящей работы является масс-спек-
трометрическая идентификация хлорогеновых кис-
лот и их лактонов, а также определение основных 
изомеров этих кислот и кофеина в образцах рас-
творимого кофе методом ВЭЖХ-УФ.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДИКА 
ИССЛЕДОВАНИЯ

Реагенты и растворители. Объектами ис-
следования являлись образцы растворимого кофе 
разных производителей и наименований, приобре-
тенные в розничной сети. Для проведения иссле-
дований использовали реактивы: хлорогеновая 
кислота – 3-О-КХК (≥ 95 %, Sigma-Aldrich, рис. 1, а), 
неохлорогеновая кислота – 5-О-КХК (≥98 %, Sig-
ma-Aldrich, рис. 1, б), транс-феруловая кислота (≥ 
96 % Sigma-Aldrich); 3,4-дигидроксибензойная кис-
лота (≥ 96 %, Merck), ванилиновая кислота (≥ 97 %, 
Fluka), 3,4-дигидроксикоричная кислота и (≥ 99 %, 
Acros Organics) и галловая кислота (≥ 98, Acros Or-
ganics), катехол (≥ 99 %, Acros Organics), кофеин 
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(х.ч., Лабтех), метанол («х.ч.», Вектон), муравьиная 
ки.слота (85%, Вектон). В работе использовали би-
дистиллированную воду.

Оборудование. Анализ проводили с исполь-
зованием ВЭЖХ-системы Shimadzu LС-20 Promi-
nence, оснащенной автосамплером (SIL-20A), гради-
ентным насосом, обеспечивающим смешивание на 
стороне низкого давления (LC-20AD), дегазатором 
(DGU-20A5), термостатом колонок (CTO-20AC) и ди-
одно-матричным детектором (SPD-M20A). Система 
соединена с моноквадрупольным масс-спектроме-
трическим детектором Shimadzu LCMS-2010EV. Ге-
нерацию основного и вспомогательного газа (азота) 
осуществляли с помощью генератора азота Dom-
inic Hunter. Сбор и обработку данных проводили с 
использованием программного обеспечения LCMS 
Solution (Shimadzu).

Условия хроматографического разделе-
ния. Хроматографирование осуществляли в обра-
щено-фазовом режиме на аналитической колонке 
Agilent Zorbax SB-C18 (150 × 2.1 мм, 5 мкм) с предо-
хранительной колонкой Zorbax SB-C18 (20 × 2 мм, 

Рис. 1.  Структурные формулы хлорогеновых кислот: 
а) 3-О-КХК, б) 5-О-КХК В дальнейшем по тексту 
статьи приводятся названия соединений в соот-
ветствии с коммерческими названиями исполь-
зованных реактивов

Fig. 1.  Structural formulas of chlorogenic acids: a) 3-O-
CQA, б) 5-O-CQA. Subsequently, the title of the 
compounds is given in accordance with the com-
mercial names of the reagents used

Таблица 1
ВЭЖХ определение фенольных соединений и кофеина в растворимом кофе

Table 1
HPLC determination of phenolic compounds and caffeine in the instant coffee

Аналит Колонка Элюент
Детек-

тирова-
ние

Время 
анали-
за, мин

Источ-
ник

ХГК, ГК, КК, КрК, мКрК, ФК, 
КТХ, КФ

Nucleosil-100 
C8 (125 мм×4.6 

мм×5 мкм) 

А: 1 % фосфорная к-та в воде; Б: 1 % фосфор-
ная к-та в ацетонитриле

УФ-Вид 13 6

ХГК, КК, КФ
Kinetex C18, 2.6 
мкм, 100 A ,̊100 × 

4.6 мм)

А: 1 % фосфорная к-та в воде; Б: 1 % фосфор-
ная к-та в ацетонитриле

УФ 5 30

5-КХК, 4-КХК, 3-КХК, 
5-ФХК, 4-ФХК, 3,4-диКХК, 

3,5-диКХК, 4,5-диКХК

C18 Nova Pak 
(250×4.6 мм×5 

мкм)

А: 0.1 % соляная к-та в 5 % водном р-ре МеОН,
Б: 0.1 % соляная к-та в 50 % водном р-ре 

МеОН
УФ-Вид

60 31
Zorbax SB C18 
(2,1×100 мм×1.8 

мкм)

А: 0.1 % уксусная к-та в воде, Б: 0.1 % уксусная 
к-та в ацетонитриле

МС3

5-КХК, 4-КХК, 3-КХК, 
5-ФХК, 4-ФХК, 3,4-диКХК, 

3,5-диКХК, 4,5-диКХК
Rexchrom ODS 

S5100
А: 10 мМ лимонная к-та, Б: МеОН

УФ-Вид - 7

КФ 40 % МеОН в воде
5-КХК, 4-КХК, 3-КХК, 5-ФХК, 

4-ФХК, 3-ФХК, 3,4-диКХК, 
3,5-диКХК, 4,5-диКХК

Spherisorb 
5-ODS (250×5 

мм)
А: 0.01 М цитрат натрия, Б: МеОН УФ-Вид 45 18

5-КХК, 4-КХК, 3-КХК, 
3,4-диКХК, 3,5-диКХК, 

4,5-диКХК, КФ

Zorbax Eclipse 
XDB C18 (150×4.6 

мм×5 мкм)
А: 10 мМ лимонная к-та, Б: МеОН УФ-Вид 85 15

3-КХЛ, 4-КХЛ
С18 (ODS)-

Hypersil  (250×4.6 
мм× 5 мкм)

А: 2 % уксусная к-та в воде, Б: МеОН (75:25) УФ-МС 20 20

Сокращения: ГК – галловая кислота, КК – кофейная кислота, КрК – коричная кислота, ФК – феруловая кислота, 
м-КрК – метокси-коричная кислота, КТХ-катехин, КФ – кофеин, КХЛ – лактон кофеилхинной кислоты.
Abbreviations: GA – gallic acid, CA – caffeic acid, TsA – cinnamic acid, FA – ferulic acid, m-TsA – methoxy-cinnamic acid, 
KTH – catechin, CF – caffeine, CGL – lactone of caffeoylquinic acid.



254

Аналитика и контроль.       2017.        Т. 21.        № 3.

5 мкм) со скоростью потока подвижной фазы  
0.35 мл/мин и при температуре термостата колонок, 
равной 40 °С. В качестве подвижной фазы исполь-
зовали 0.1 % водный раствор муравьиной кислоты 
(А) и метанол (Б). Разделение проводили в режи-
ме градиентного элюирования: 0-2 минуты 0-2 % Б; 
2-20 минут 2–20 % Б; 20-27 минут 20-40 % Б; 27-34 
минуты 40-90 % Б; 34-36 минут 90 % Б; 36-40 ми-
нут 0 % Б. Объем вводимой пробы составлял 5 мкл, 
продолжительность анализа ‒ 40 минут. 

Условия масс-спектрометрической иден-
тификации компонентов кофе. Масс-спектры по-
лучали методом ионизации электрораспылением в 
режиме регистрации отрицательных [M - Н]– и поло-
жительных [M + Н]+ ионов с частотой сканирования 
2000 а.е.м./с. Для режима регистрации отрицатель-
ных ионов напряжение интерфейса – -3.5 кВ, темпе-
ратура линии десольватации – 200 °С. Для режима 
регистрации положительных ионов напряжение ин-
терфейса – 4.5 кВ, температура линии десольвата-
ции – 250 °С. В обоих режимах регистрации напря-
жение детектора равнялось 2.0 кВ, скорость потока 
азота-осушителя –1.5 л/мин. Детектирование масс 
проводили в диапазоне 100 – 650 Да. 

Приготовление растворов стандарт-
ных веществ и растворимого кофе. Приготов-
ление основных растворов стандартных веществ 
осуществляли путем растворения их точной на-
вески в метаноле. Для дальнейшего разбавления 
этих растворов использовали бидистиллирован-
ную воду. Образец растворимого кофе готовили 
растворением навески (0.25 г) продукта в горячей 
бидистиллированной воде (50 мл) с последующим 
охлаждением и фильтрацией через фильтр с диа-
метром пор 0.22 мкм.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЯ
Хроматографическое определение органиче-

ских соединений в объектах растительного проис-
хождения является непростой аналитической зада-
чей, для успешного решения которой необходимо 
эффективное разделение целевых компонентов, а 
также проведение их достоверной идентификации. 

Идентификация биоактивных компонен-
тов в образцах растворимого кофе. На первом 
этапе исследования для подбора режима элюиро-
вания проводили предварительное разделение 
модельной смеси, состоящей из некоторых целе-
вых аналитов: основных изомеров ХГК (3-О-КХК, 
5-О-КХК) и кофеина, а также других фенольных 
соединений, содержащихся в растворимом кофе 
(3,4-дигидроксибензойная кислота, феруловая, 
3,4-дигидроксикоричная, ванилиновая, галловая 
кислоты и катехол). Хроматографическое разде-
ление осуществляли в водно-метанольной среде 
с добавлением муравьиной кислоты (0.1 %) для по-
давления диссоциации аналитов. В случае после-
дующего МС-детектирования использование этой 
кислоты в составе элюента предпочтительно в виду 
образования меньшего числа аддуктов в процессе 
ионизации пробы. Подобранная программа гради-
ентного элюирования позволила разделить иссле-
дуемую модельную смесь, состоящую из девяти 
соединений. Время выхода целевых компонен-
тов составило 12.0, 18.9 и 21.9 минут для 5-О-КХК, 
3-О-КХК и кофеина соответственно.

На втором этапе проводили разделение и 
идентификацию компонентов растворимого кофе 
в выбранных условиях (рис. 2). Анализ получен-
ной хроматограммы совместно со спектрами раз-
деленных компонентов показал, что при 325 нм 
детектируется большое количество компонентов, 
максимумы поглощения которых характерны для 
гидроксикоричных кислот и их производных. На ос-

Рис. 2. Хроматограмма раствора растворимого кофе «Grand Classic» (325 нм)
Fig. 2. Chromatogram of the “Grand Classic” instant coffee solution (325 nm)
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новании соответствия спектральных характеристик, 
времен удерживания аналитов и стандартных ве-
ществ были идентифицированы мажорные компо-
ненты – основные изомеры кофеинхинных кислот 
(КХК): 5-О-КХК, 3-О-КХК. Детектирование разде-
ленных компонентов кофе при 270 нм позволило 
одновременно получить аналитический сигнал, со-
ответствующий кофеину (λmax = 272 нм).

Дополнительно проводили масс-спектроме-
трическое подтверждение идентифицированных 
пиков путем получения масс-спектров для 5-О-КХК 
(Мr = 354 г/моль), 3-О-КХК (Мr = 354 г/моль) и кофе-
ина (Мr = 194 г/моль). В режиме регистрации поло-
жительных ионов на соответствующих МС-спек-
трах наблюдаются протонированные молекулярные 
ионы [M + Н]+ с m/z = 355, 355 и 195. В режиме ре-
гистрации отрицательных ионов чувствительность 
определения КХК (m/z = 353) значительно выше, 
что позволяет добиться большей чувствительно-
сти определения для соединений фенольной при-
роды, ввиду их склонности к отщеплению протона, 
в то время как идентификацию кофеина проводи-
ли в режиме регистрации положительных ионов.

Третий этап исследования заключался в  
МС-идентификации компонентов растворимого 
кофе, для которых не было стандартных веществ. 
По результатам ВЭЖХ-МС анализа в образцах рас-
творимого кофе были найдены следующие основ-
ные группы изомеров ХГК: кофеилхинные, феруло-
илхинные, дикофеилхинные кислоты и их лактоны, 
а также некоторые другие хлорогеновые кислоты 
и их производные.

Изомеры кофеилхинных кислот и их лак-
тоны. Помимо двух мажорных кофеилхинных кис-
лот, идентифицированных как 3-О-КХК и 5-О-КХК, 
в растворимом кофе найдено еще четыре хрома-
тографических пика (1, 5, 6, 8), масс-спектры кото-

рых содержат интенсивный ион с m/z = 353, что ука-
зывает на наличие других изомеров КХК в составе 
кофе. Наибольший из вышеперечисленных пик 8 
(время удерживания tуд = 18.2 мин) может относить-
ся к 4-О-КХК. Согласно литературным данным [13] 
этот компонент является третьим, наиболее рас-
пространенным изомером кофеилхинной кислоты. 
Это связано с тем, что именно в С5, С3 и С4 поло-
жениях циклогексанового кольца хинной кислоты 
расположены легко этерифицируемые кофейной 
кислотой гидроксильные группы. Пики 1, 5 и 6 мо-
гут относиться к продуктам цис-изомеризации или 
рацемизации хинной кислоты [11].

Производство растворимого кофе сопровожда-
ется термической обработкой зеленых зерен. В про-
цессе их обжаривания около 10 % всех ХГК транс-
формируются в соответствующие лактоны (хинидины) 
путем отщепления от них молекулы воды с образо-
ванием внутримолекулярной эфирной связи между 
1 и 5 углеродом в циклогексановом кольце хинной 
кислоты [20, 21]. Найдено, что 3- и 4-кофеил-1,5-хини-
дины содержатся в жареном кофе [20, 21, 38]. Нами 
идентифицированы два подобных компонента, со-
держащих на масс-спектре основной ион, величина 
m/z которого равна 335, что на восемнадцать единиц 
меньше соответствующей характеристики, получен-
ной для КХК. Таким образом, пики 11 и 12 были отне-
сены к лактонам кофеилхинных кислот.

Изомеры ферулоилхинных кислот и их 
лактоны. Масс-спектры компонентов 7, 13 и 14 
имеют интенсивный ион с m/z = 367, что соответ-
ствует депротонированому иону ферулоилхинных 
кислот (ФХК) (Мr = 368 г/моль). Компонент 7 плохо 
разделен с КХК на ВЭЖХ-УФ-хроматограмме (рис. 
2) и потому его идентификация была бы затрудни-
тельна без МС-анализа (рис. 3).

Рис. 3. Хроматограммы раствора растворимого кофе в режиме сканирования по выделенным ионам m/z = 367 
и m/z = 349

Fig. 3. Chromatograms of the instant coffee solution with the scanning mode for m/z = 367 and m/z = 349 ions respectively
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В наших исследованиях найдены три компо-
нента (пики 15, 17 и 26), элюируемые после феруро-
илхинных кислот и имеющие на МС-спектре сигнал, 
соответствующий одинаковой величине m/z, рав-
ной 349 (рис. 3). В некоторых работах в кофе были 
идентифицированы компоненты с соответствую-
щей относительной молекулярной массой. К ним 
относились как лактоны 3-ФХК и 4-ФХК [19, 34, 39], 
так и конъюгаты кумаровой кислоты и триптофана 
[34, 40]. В наших исследованиях два компонента 
(пики 15 и 17), имеющих весьма схожие хромато-
графические (t15 = 27.4 мин, t17 = 28.0 мин) и спек-
тральные (λ1, 15 = 251 нм и λ2, 15 = 326 нм; λ1, 17 = 252 нм 
и λ2, 17 = 327 нм) характеристики, последние из ко-
торых согласуются с литературными данными [34], 
были отнесены к лактонам ФХК. Сильно удержива-
емый компонент (пик 26) может являться кумаро-
ил-триптофаном [40]. Однако однозначное отнесе-
ние рассматриваемых пиков к этим соединениям 
возможно с проведением их МСn–фрагментации.

Изомеры дикофеилхинных кислот и их 
лактоны. В процессе депротонирования компо-
нентов растворимого кофе, последовательно элю-
ируемых в виде трех пиков 18, 19 и 21, на получен-
ном масс-спектре наблюдается интенсивный ион с 
m/z = 515. В работе [31] компоненты с соответству-
ющими массами были идентифицированы в рас-
творимом кофе как 3,4-, 3,5- и 4,5- диКХК.

Образование внутримолекулярной эфирной 
связи в молекуле хинной кислоты, что характерно 
для лактонов, не затруднено даже в случае, если 
ее С3 и С4 положения уже этерифицированы дву-
мя молекулами кофейной кислоты. Дикофеилхин-
ные лактоны являются неотъемлемой частью ком-
понентного состава жареного кофе [19], некоторые 
из них сохраняются в процессе производства рас-
творимого кофе. Пик 24 (m/z = 497) на представлен-

ной хроматограмме (рис. 2) может соответствовать 
одному из лактонов диКХК. 

Другие хлорогеновые кислоты и их про-
изводные. Разнообразие ХГК в кофе весьма вели-
ко. Помимо выше идентифицированных предста-
вителей этой группы описано наличие нескольких 
десятков минорных кислот, общее содержание ко-
торых в кофе не превышает 1 % [11, 13, 41].

В результате ВЭЖХ-МС анализа некоторых 
образцов растворимого кофе, например, образца 
с наименованием «Арабика», изготовленного ЗАО 
«Московская кофейня на паяхъ», найден компонент 
с относительной молекулярной массой, равной  
338 г/моль (t уд = 15.0 мин), который может являться 
кумароилхинной кислотой [34]. Опираясь на лите-
ратурные данные, можно сделать предположение, 
что компонент, соответствующий пику 23 и имею-
щий на масс-спектре ион с m/z = 365 (рис. 4), отно-
сится к кофеил-триптофану [11].

Известно, что при производстве растворимо-
го кофе к основному сырью возможно добавление 
зерен кофе вида Робуста для увеличения степени 
экстрактивности [34, 42]. Характерной особенно-
стью этого вида кофе является содержание в нем 
ферулоил-кофеилхинных кислот [43]. В наших об-
разцах найдены компоненты (пики 20 и 25, m/z = 
529), которые могут соответствовать изомерам та-
ких смешанных ХГК (рис. 4).

Таким образом, проведена идентификация 
разделенных методом ВЭЖХ компонентов рас-
творимого кофе и обобщенные идентификацион-
ные параметры для основных компонентов пред-
ставлены в табл. 2.

Определение кофеина, 5- и 3-O-кофеилхин-
ных кислот в различных коммерческих образ-
цах растворимого кофе. Анализ литературных 
данных показал, что содержание ХГК в раствори-
мом кофе зависит не только от исходного сырья, 

Рис. 4. Хроматограммы раствора растворимого кофе в режиме сканирования по выделенным ионам m/z = 365 
и m/z = 529

Fig. 4. Chromatograms of the instant coffee solution with the scanning mode for m/z = 365 and m/z = 529 ions respectively
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но и технологии производства, а также соблюде-
ния технологического режима [10, 13, 31]. Прини-
мая во внимание, что ХГК, как и кофеин, являются 
широко известными биологически активными ве-
ществами, содержание этих кислот в продукте мо-
жет быть перспективным для оценки качества рас-
творимого кофе.

Для определения содержаний 3-О-КХК, 5-О-КХК 
и кофеина в образцах растворимого кофе для со-
ответствующих веществ получены градуировоч-
ные зависимости, коэффициенты корреляции ко-
торых имели значения не ниже 0.99. Определение 

этих компонентов проводили в диапазоне от 1 до 
50 мг/г. Погрешность определения аналитов в мо-
дельных растворах, рассчитанная на основе дан-
ных, полученных методом «введено-найдено», не 
превышала 5 %.

Проведен анализ образцов растворимого 
кофе различных коммерческих наименований, ре-
зультаты представлены в табл. 3.

Содержание кофеина в испытуемых образцах 
(1-13) варьируется в диапазоне от 23.5 до 42.4 мг/г. 
В среднем его массовая доля составляет 3.0 %, что 
согласуется с литературными данными [2, 3, 7]. Наи-

Таблица 2
Результаты идентификации некоторых компонентов растворимого кофе

Table 2
Identification results of some instant coffee components

№ пика Соединение
Идентификационные параметры

tуд, мин λ мах, нм m/z

1 изомер КХК 9.1 327 353
3 5-О-КХК 11.9 234, 298, 325 353
5 изомер КХК 16.5 246, 269, 327 353
6 изомер КХК 16.9 244, 298, 326 353
7 изомер ФХК 18.0 243, 293, 326 367
8 изомер КХК 18.2 243, 297, 326 353
9 3-О-КХК 18.7 242, 297, 326 353
10 кофеин 21.2 272 195
11 лактон изомера КХК 22.7 275, 327 335
12 лактон изомера КХК 23.2 277, 327 335
13 изомер ФХК 24.3 246, 294, 327 367
14 изомер ФХК 25.3 245, 293, 326 367
15 лактон изомера ФХК 27.4 251, 283, 326 349
17 лактон изомера ФХК 28.0 252, 283, 327 349
18 диКХК 28.6 247, 292, 326 515 
19 диКХК 29.0 249, 291, 327 515
21 диКХК 30.4 248, 291, 327 515
24 лактон изомера диКХК 31.4 249, 283, 325 497

Таблица 3
Результаты ВЭЖХ-УФ-определения содержаний изомеров кофеилхинных кислот и кофеина в растворимом кофе

Table 3
HPLC-UV determination results of the caffeoylquinic acid isomers and caffeine content in the instant coffee

№ п/п
Наименование образца

растворимого кофе
Содержание компонентов, мг/г

5-O-КХК 3-O-КХК кофеин
1 Московская кофейня на паяхъ. Арабика 11.6 ± 0.7 23.0 ± 1.7 23.5 ± 1.5
2 Nescafe Classic 9.1 ± 0.5 14.9 ± 1.2 42.4 ± 1.1
3 Москофе продукт. Московский 8.4 ± 0.6 13.2 ± 1.1 34.8 ± 2.0
4 Egoiste Private 7.5 ± 0.3 12.4 ± 1.0 28.0 ± 0.9
5 Сafe Pele 6.6 ± 0.4 11.4 ± 0.8 31.1 ± 1.9
6 Жардин Колумбия Меделлин 7.1 ± 0.5 10.1 ± 0.9 37.0 ± 2.0
7 Жардин Гватемала Атитлан 6.9 ± 0.3 9.8 ± 0.7 33.1 ± 1.3
8 Московская кофейня на паяхъ. Коломбо 5.6 ± 0.3 9.0 ± 0.8 31.9 ± 0.9
9 Nescafe Gold 6.0 ± 0.4 8.9 ± 0.9 34.9 ± 1.2
10 Nescafe Classic CREMA 5.4 ± 0.3 7.8 ± 0.5 40.2 ± 1.5
11 Bourbon Select-A-Vantage. Jamaica 4.0 ± 0.4 6.3 ± 0.6 35.6 ± 0.9
12 Жардин Кения Килиманджаро 3.8 ± 0.3 6.0 ± 0.7 28.2 ± 1.4
13 Якобс Монарх 3.4 ± 0.3 5.3 ± 0.5 25.1 ± 1.1
14 Красная цена. Classic. Гранулированный 1.64 ± 0.11 2.91 ± 0.10 14.8 ± 0.5
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меньшее значение этого показателя – 2.4 % полу-
чено для образца 1, однако оно не выходит за гра-
ницы установленной нормы для растворимого кофе 
(не менее 2.3 %) [44]. Содержание 3-О-КХК в образ-
цах в 1.5-2 раза выше, чем содержание 5-О-КХК. 
Значения этих компонентов варьируются в диапа-
зонах 5.3-23.0 и 3.4-11.6 мг/г соответственно. 

В растворе образца гранулированного кофе 
наименования «Красная цена. Classic» отмечено 
наличие нерастворимых в воде частиц. Массовая 
доля кофеина в этом образце составила величи-
ну 1.5 %, что в 1.5 раза ниже установленной ГОСТ 
32776-2014 нормы для этого продукта [44]. Поэто-
му данный образец был отнесен нами к продукту 
ненадлежащего качества. Необходимо отметить, 
что содержание 5-О-КХК и 3-О-КХК в образце гра-
нулированного кофе наименования «Красная цена. 
Classic» минимально по сравнению с другими об-
разцами.

Стоит отметить, что в образце «Nescafe Classic 
CREMA» сумма содержаний 5-О-КХК и 3-О-КХК 
(24.0 мг/г) примерно в два раза меньше аналогич-
ной величины для образца «Nescafe Classic» (13.2 
мг/г). Существенное различие в значениях содер-
жаний КХК наблюдаются для образцов раствори-
мого кофе, произведенных одной компанией, но с 
применением зерен разного географического про-
исхождения. Так, например, образцы сублимирован-
ного кофе «Жардин Гватемала» и «Жардин Колум-
бия» в среднем содержат 7.0 и 10.0  мг/г 5-О-КХК и 
3-О-КХК соответственно. В то время как для образ-
ца «Жардин Килиманджаро» эти значения состав-
ляют 3.8 мг/г для 5-О-КХК и 6.0 мг/г для 3-О-КХК.

Таким образом, содержание ХГК в раствори-
мом кофе может служить показателем качества 
этого продукта.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Проведены ВЭЖХ разделение и идентифи-

кация мажорных компонентов растворимого кофе 
(кофеин, 3-О-КХК и 5-О-КХК) с использованием 
спектральных и масс-спектрометрических характе-
ристик. Отнесение минорных компонентов к другим 
изомерам ХГК, их лактонам и конъюгатам произ-
водных коричной кислоты и триптофана осущест-
влено на основе установления соответствия най-
денных значений m/z депротонированных ионов 
литературным данным.

Определены содержания 5-О-КХК, 3-О-КХК 
и кофеина в различных образцах растворимого 
кофе, которые варьировались в диапазонах 3.4-
11.6, 5.3-23.0 и 23.5-42.4 мг/г соответственно. По-
казано, что содержание ХГК в растворимом кофе 
может являться полезным показателем качества 
данного продукта.
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