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3,7-Dimethyl-okta-1,5-dien-3,7-diol — eine neue terpenoide
Verbindung des Trauben- und Weinaromas

von

A. Rarp und W. KNipser

3,7-Dimethyl-octa-1,5-dien-3,7-diol — a new terpenoid component of grape and wine
aroma

Summary. — A new terpenoid component, 3,7-dimethyl-octa-1,5-dien-3,7-diol,
has been identified by GC-MS in aroma extracts of Vitis vinifera grapes and wines. The
highest concentrations were found in Scheurebe, Riesling and Forta. Grapes from V. la-
brusca and the cultivar Niagara also contain small amounts of this component but it has
not been detected in grapes of V. riparia.

Einleitung

Die Priaparation von Glaskapillaren hat in den letzten Jahren bedeutende Fort-
schritte gemacht. So ist es heute moglich, komplexe Stoffgemische, wie Trauben-
und Weinaromaextrakte direkt, d. h. ohne vorherige Auftrennung nach Polaritit,
wie z. B. durch Siulenchromatographie an Kieselgel (3), auf geeigneten hochaufl6-
senden Glaskapillaren so aufzutrennen, da3 weder Alkane noch Carbonsiduren ein
»Tailing” zeigen. Diese direkte Methode wird in unserem Labor seit einigen Jahren
angewandt und fiihrte jetzt auch zur Identifizierung einer neuen terpenoiden Ver-
bindung.

Material und Methoden

Untersuchungsmaterial

a. Die Weintrauben (je 1,5 kg) stammen aus dem Sortiment der Bundesfor-
schungsanstalt fiir Rebenziichtung Geilweilerhof (BFAR) (Jahrgange 1977 und 1978).

b. Die Weine der verschiedenen Rebsorten wurden im Versuchskeller der BFAR
ausgebaut und auf Flaschen gefiillt.

Aufarbeitung

a. Ohne Enzyminhibierung: Die Weintrauben werden abgebeert. 1 kg der Bee-
ren wird gemaischt und in einem Leinentuch abgepref3t. Der so erhaltene Saft wird
mit Wasser auf 1,5 1 verdiinnt.

b. Mit Enzyminhibierung: Je 1 kg Beeren wird mit 500 ml Methanol versetzt,
homogenisiert (Messerhomogenisator) und zentrifugiert. Der so erhaltene Saft wird
mit Methanol ebenfalls auf 1,5 1 verdiinnt.
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Extraktion der Aromastoffe

a. Die nach der Aufarbeitung erhaltenen Sifte werden in einer 1,5-1-Extrak-
tionsapparatur mit Freon 11 (1, 2) extrahiert. Extraktionsdauer: 20 h. Der Aroma-
extrakt wird bis zur Analyse bei —25 °C aufbewahrt.

b. Je 250 ml Wein werden in einer Extraktionsapparatur (2) mit je 50 ml Freon
11 extrahiert. Extraktionsdauer: 20 h. Der Aromaextrakt wird bis zur Analyse bei
—25 °C aufbewahrt.

Konzentrierung und Auftrennung

10—15 ml Aromaextrakt werden in einem Spitzkélbchen (15 ml) mit Vigreux-
kolonne (30 cm) eingeengt, gekiihlt und mit Hilfe einer gekiihlten Mikroliterspritze
in das SpliteinlaBsystem des Gaschromatographen injiziert.

Glaskapillaren und Bedingungen

Glaskapillare 1 (GK 1): LAC-3R-728 (65 m; 0,2 mm i.D.); T-Programm: 50—160
°C mit 1,5 °C/min; Trégergas: H,; Fluf3: 2,3 ml/min.

Glaskapillare 2 (GK 2): FFAP (60 m; 0,256 mm i.D.); T-Programm: 50—160 °C mit
2 %C/min; Trégergas: H,; Flu3: 2,8 ml/min.

Glaskapillare 3 (GK 3): Reoplex 400 (65 m; 0,22 mm i.D.); T-Programm: 50—150
°C mit 1,5 °C/min; Trégergas: H,; Flufi: 1,7 ml/min.
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Abb. 1: Massenspektrum von 3,7-Dimethyl-okta-1,5-dien-3,7-diol.
Mass spectrum of 3,7-dimethyl-octa-1,5-dien-3,7-diol.
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Gaschromatographen

Die Aromaanalysen wurden auf einem Siemens L 350 bzw. einem Siemens L 402,
die mit obigen Glaskapillaren bestiickt waren, durchgefiihrt. Beide Geridte waren
mit Flammenionisationsdetektoren (FID) ausgeriistet.

Gaschromatograph — Massenspektrometer

Die Massenspektiren wurden im Peakmaximum aufgenommen. Die gaschroma-
tographische Trennung erfolgte auf Glaskapillare 3, die durch direkte Kopplung
mit der Ionenquelle verbunden war. Gerit: Finnigan 3200; Elektronenenergie E, =
70 eV.

Ergebnisse und Diskussion

Die klare Ubereinstimmung des Massenspektrums und der Retentionszeiten
auf verschiedenen Glaskapillaren (GK 1, GK 2, GK 3) mit den entsprechenden Da-
ten der Referenzsubstanz!) fiihrte zur Identifizierung von 3,7-Dimethyl-okta-1,5-
dien-3,7-diol (MG 170). Abb. 1 zeigt das Massenspektrum und die Struktur dieser
Verbindung.

Die zehn intensivsten Fragmente sind: m/e (%) 27 (27), 39 (17), 41 (24), 43 (86),
53 (10), 55 (23), 67 (62), 71 (93), 82 (100), 85 (10). Die relative Retentionszeit auf GK 1

betriigt 104,3 (8-Phenylithanol = 100).

AL L @
1

j NP T

Abb. 2: Aromagrammausschnitt eines Scheurebe-Aromaextraktes. (1) = 3,7-Dimethyl-okta-
1,5-dien-3,7-diol und ) = 3,7-Dimethyl-okta-1,5,7-trien-3-ol (Ho-trienol).

Part of the aromagram of a Scheurebe aroma extract. (0) = 3,7-dimethyl-octa-1,5-dien-3,7-
diol and ) = 3,7-dimethyl-octa-1,5,7-trien-3-ol (Ho-trienol).

1) Herrn W. Rojann, Forschungslaboratorium der DRAGOCO, Holzminden, danken wir fir die
Uberlassung einer Probe.
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Diese Verbindung ist auch ein Bestandteil des Ho-Ols, des #dtherischen Ols der
Blatter von Cinnamomum camphora (6). Sie kommt in allen bisher untersuchten
Rebsorten von Vitis vinifera vor. Die Konzentrationen sind sortenabhéngig. Die
hochsten Gehalte fanden wir bei den Sorten Scheurebe, Riesling und Forta. Trauben
der amerikanischen Wildart V. labrusca und der Kultursorte Niagara (Concord X
Cassady) enthalten diese Verbindung ebenfalls, wihrend sie in Cook ([King X Dela-
ware] X Niagara), einer anderen Kultursorte, und in Trauben von V.-riparia-Klo-
nen nicht gefunden wurde. In den bisher untersuchten interspezifischen Neuziich-
tungen mit der Abstammung (V. riparia X Gamay noir) F, X Foster’'s White Seed-
ling kommt 3,7-Dimethyl-okta-1,5-dien-3,7-diol entweder nur in Spuren vor, oder
es war nicht nachweisbar.

Scureler et al. (4) identifizierten 3,7-Dimethyl-okta-1,5,7,-trien-3-o0l (Ho-trienol)
als fliichtige Komponente vieler Rebsorten. Besonders hohe Konzentrationen fan-
den sie bei der Sorte Scheurebe (5), wobei die Konzentrationsbestimmung jeweils
nach sdulenchromatographischer Vortrennung an Kieselgel erfolgte. Wir konnten
bei unseren Untersuchungen an Scheurebe (Abb. 2) jeweils nur vergleichsweise klei-
ne Konzentrationen dieser Verbindung finden. Da 3,7-Dimethyl-okta-1,5-dien-3,7-
diol unter dehydratisierenden Bedingungen sehr leicht in Ho-trienol tibergeht, ist
nicht auszuschlielen, dal die hohen Ho-trienolkonzentrationen z. T. auf Artefakt-
bildung bei der sdulenchromatographischen Vortrennung auf Kieselgel (3) zuriick-
zuflihren sind.

Der sensorische Wert von 3,7-Dimethyl-okta-1,5-dien-3,7-diol ist noch nicht
uberprift worden; sehr interessant ist aber die Tatsache, daf3 alle bisher untersuch-
ten Weine mit ,Riesling-Charakter* hohe Konzentrationen dieser Verbindung ent-
halten. Da die deutsche Rebenziichtung sich intensiv um die Zlichtung interspezifi-
scher Rebsorten bemiiht, deren Weine dem traditionellen Geschmacksbild deutscher
Weine (moglichst Rieslingtyp) entsprechen, konnte der gaschromatographischen Ge-
haltsbestimmung dieser Verbindung eine wichtige Rolle bei der Friihdiagnose zu-
kommen (,Rieslingtest®). Weitere in diesem Zusammenhang wichtige Fragen wer-
den zur Zeit bearbeitet.

Zusammenfassung

Mit Hilfe der GC-MS-Kopplung identifizierten wir zum erstenmal ein Terpen-
diol, 3,7-Dimethyl-okta-1,5-dien-3,7-diol, im Aromaextrakt von Vitis-vinifera-Trau-
ben und -Weinen. Es kommt in allen bisher untersuchten V.-vinifera-Sorten vor.
Die hochsten Konzentrationen fanden wir in Scheurebe, Riesling und Forta. Trauben
der Wildart V. labrusca und der Kultursorte Niagara enthalten diese Verbindung
ebenfalls, wahrend sie in V.-riparia-Trauben bisher nicht nachgewiesen werden
konnte.

Dem Forschungsring des deutschen Weinbaus danken wir fiir die finanzielle Unterstiitzung
der vorliegenden Arbeit, Herrn Dr. G. ScHomBurg, Max-Planck-Institut, Miihlheim/Ruhr, fiir
die groBziigige Uberlassung hochwertiger Glaskapillaren. Herrn P. J. WiLLiams vom Australian
Wine Research Institute, Glen Osmond, danken wir fir viele hilfreiche Diskussionen, die wir
wihrend seines Aufenthaltes am Geilweilerhof fiihrten.
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