X/

Jens Witte (Autor)
Einfluss von glykosidischen Aromavorstufen auf das
Aroma in Sekt

Jens Christian Witte

Einfluss von
glykosidischen
Aromavorstufen auf
das Aroma in Sekt

W Cuvillier Verlag Gottingen

Intz nZlena or wisse " SehZitlic ~or Fachecrlag

https://cuvillier.de/de/shop/publications/1220

Copyright:

Cuvillier Verlag, Inhaberin Annette Jentzsch-Cuvillier, Nonnenstieg 8, 37075 Goéttingen,
Germany

Telefon: +49 (0)551 54724-0, E-Mail: info@cuvillier.de, Website: https://cuvillier.de



Inhaltsverzeichnis i

Inhaltsverzeichnis
1 EINLEITUNG UND ZIELSETZUNG .......uuuumeeieiiiiiiiiiinnnreneeiisssssissssesessssssssssssssssssssssssssnns 1
2 THEORETISCHE GRUNDLAGEN .....ccottiiiiiiiiiiiinnniieiiiiiiiinnseneieeiiiinssssseseeeesssnsnsasen 5
R R T 1R o 5
0 0t R | =T 0 1= T PRSPPI 5
2.1.2  Aromastoffe iMm WEIN ....c.c.eiiiiiieieeeee e s 6
2.1.3 Glykosidisch gebundene Aromastoffe .......ccccceiieiciiiiei e 11
2.1.4 Analytik der glykosidisch gebundenen Aromastoffe in Wein.........ccccoecveeiiviieeennns 17
2.1.5 Biosynthese vOn Aromastoffen.......ccccccuvieiiiiiiiiiiiiieieee e eeeeanns 18
2.1.5.1 Biosynthese vONn MONOtEIrPENEN......ccciiii ittt e e e e e e e e 18
2.1.5.2 Biosynthese von C13-NoOrisoprenoiden........ccoceeeeeeeeeicciireereee e ceccireeeee e e e e 22
2.2 WEIN.euuiiiiiennniintennesinniennsientesnesisneesnssistesnssisneessssestessssssstesssssssessssssstessssessesnssssssensssesses 26
P 0 R | == T4 0 1=T 1 o =T PP UPPPT 26
22,2 WEINIEDE .. et 26
2.2.3  WeEINNEISTEIUNG e e e e e e e e e e e rre e e e e e e e seannens 29
8 Y -1 31
2.3.1  AllEMEBINES .ottt et e e e e e et e e e e e s et et e e s sen bbb r e e e e e e e arrraees 31
2.3.2  SEKENErSTEIUNG .oeeieeeiieeecee e e e e s 33
2.3.2.1 Traditionelle FIasChENGEIUNEG .......vvveeeiiiiiiiiiieeeee et e e e 33
2.3.2.2  Transvasierverfahren. ... 35
2.3.2.3  GroRraumgarverfahren ... 35
2.3.3  SektiNNaltStOffe ....eeeieeeeeeee e 36
2.4 ENZYME .uciteeuuirteeneniiniennnieniesnesisneesessestessesssteesssssstessessestesssssssesssssestesssssssesnsssessensssssnes 37
2,41 AllGEIMEINES coeeeeee ettt ettt e ettt e e e st e e e st e e e s satt e e e s s are e e e e aaaeeeennaeeeeanaaeeeenaees 37
2.4.2  Enzyme in der Weinber@itUNg........occceviiiieiii it eerae e e e e e e 39

2.5 HEFEN . iuieieiiirereteteirirereceresesresesasasseresessssssssesesssassssesssssassssasessesssssssasssnssssesesssnsassssesasnsas 40



ii Inhaltsverzeichnis

2 T8 A | {1 o o =1 1= SRR 40
2.5.2 Hefenin der Wein- und Sektber@itung ........cccoveuieeiiiiiieiiniiiee e 40
2.6  GLYKOSYL-GLUCOSE-TEST (GLYKOSIDISCH GEBUNDENE GLUCOSE) veevveererennneereennnecceennnsnceeennnnnnes 42
2.7 PRAPARATIVE TRENNTECHNIKEN .ecuuucerennessereennsssereansssesnesnssssstessssessesssssessesssssssessassssasnassans 44
2.7.1 Countercurrent Chromatography ......ccccovvieiieiiiiiiiiieeeee e eeerrree e e e e e eeaens 44
2.7.1.1 Allgemeine FUNKLIONSWEISE........uuiiiiiieieiiiciiieeeee e eecrrre e e e e saerre e e e e s e e e enaaeeeeas 44
2.7.1.2  Auswahl des FlielBmittelSyStems ......ccccuveiiiiiiiii it a7
2.7.1.3 Low-Speed Rotary Countercurrent Chromatography (LSRCCC)..........ccceveeurrrenen.. 47
2.7.1.4 High-Speed Countercurrent Chromatography (HSCCC)......cccoveeeeviiiereeccireeeennen. 49
2.7.2  Gelchromatographie ... e e e e e e e e e eannes 52
3 ERGEBNISSE UND DISKUSSION......cccciiiimiiiiiiniiiiieeiiiiieneiiinenesssnessssssnesnesssnnsnessns 53
3.1 VERANDERUNGEN DES AROMAPOTENZIALS WAHREND DER SEKTBEREITUNG ...cveeeeeserrennessernennnnanns 53
3.1.1 Veranderung der glykosidisch gebundenen GIUCOSE..........ccoeeevrrvreeeeeeiiiiiirrreeeeeeen, 53
3.1.2 Veranderung der antioxidativen AKtiVItat .......cccccoeeeiiiiieee e, 56
3.1.3 RB-D-Glucosidaseaktivitat verschiedener Enzyme und Hefen........cccceevvivieeiniineennne 57
3.1.4 Freisetzung gebundener Aromastoffe aus ihren Vorstufen ........ccccccceevvvvcnvvvennnennn. 60
3.1.4.1  EnzymatisChe HYdrolySe......uuiiiiiiiiiiiiiie ettt ettt 60
I 3 Y [ -l Ve [0 Y < TR P URPR 68

K T |V o o [T V= o == T U] o ==Y o PSSR 71
3.1.5.1 Modellvergarung von PrecursoreXtrakt........ccccecvveeiiriieeeeniieeesniiiee e esineeens 72
3.1.5.2 Versektung nach Zusatz von Precursorextrakt .......cccccovvvveveeeieiiiiiireeeeeeeeeeenennnnee 74
3.2 GLYKOSIDISCHE VERBINDUNGEN AUS CHARDONNAYWEIN..cccuuuerreennssereernnssereesassssnesnassesnennnsanns 81
20 0 R [ [ T=T U o Y- PSR 81
3.2.1.1 Anreicherung glykosidischer Verbindungen ..........cccouevvvreveeeieiiiiiiiineeeneee e, 81
3.2.1.2 Auswabhl eines geeigneten FlieBmittelsystems fiir die LSRCCC..........ccceecvveeerrnnen. 82

3.2.1.3 Retentionsstudien auf einem LSRCCC Probecoil.......cccoevvvvviiiiiiiieiiiiiiiiiiiiieeeeeen, 83



Inhaltsverzeichnis iii

3.2.1.4 Fraktionierung mittels LSRCCC ........cuueieiiiiiiiiiiieee et e e e e eecvtrer e e e e e e e 84
3.2.1.5  ACELYIIBIUNG .ottt s et e e e e st e e s e ba e e e e baeeeeas 88
3.2.1.6  Weitere ISolierungssChritte ....cccuuvvveiiiiiiiiiiiieeiee e e 88
3.2.1.7 Zur Strukturaufklarung eingesetzte Methoden .........ccccvvveveeiiiicciiieeee e, 88
3.2.1.7.1 NIMR et st st 88
3.2.1.7.2 MasSeNSPEKLIOMELIIE ...uvvieeeee et e e e e e re e e e e e e e eannes 92
3.2.2  Strukturaufklarung der isolierten Verbindungen........ccceeviviiieiiiniiieeiniiiiee e 93
3.2.2.1 FraKtion €6 ..ceoueeeiieiieeiee ettt st e 93
3.2.2.2  FraKEioN C7 .ooeeeeeeeieeeeeee ettt s 98
3.2.2.3 FraKtion €8 .....uuiiieiiieiiieeeiee ettt ettt ettt sttt s e st e s ar e e st e e sbe e e saneenans 103
3.2.2.4  Fraktion €9 ..coueiiieiieeieece ettt e 111
3.3  SYNTHESE VON DEUTERIERTEN AROMASTOFFEN UND VON AROMAVORSTUFEN ..cccuuireenennsnennnnnans 116
3.3. 1 dg-B-DamMasCeNON....cciiiieeiieeeiteeeite ettt ettt st e sttt et e st s e e sneeesaree s 116
3.3.2  d7-2-Methylpropansaure..........uuiiieei et e e e e e e e e rreaaeeeeeeean 119
3.3.3  d3-Phenylethylacetat.....cccocuiiiiiiiiiiec e 121
3.3.4  S-4-(4-Methylpentan-2-0n)-L-CySteIN ......ccovvvrreiiiiiiiiiiiieeeiee e eenrreeeee e 123
3.3.5  3,4-Didehydro-R-JON0N.....cccuiiiiiiiiiiiiiiie ettt 125
3.3.6  3,6-Dihydroxymegastigma-4,7-di€N0N ......cceeeeeieeiiiiiiiiiieeee e eeecrreeeee e 125
3.3.7 Megastigma-4,7-dien-3,6,9-tri0l ......ccooeiiriiieeie e 126
4 ZUSAMMENFASSUNG ......ccoiiinnneeiitiiiiiissnsesssssssssssssssssssssssssssssssnsssssssssssssssssnnns 128
5 SUMMARY ....coiiiiiinnnnitiiiiiiiiiiniieeeesissssssssssesesssssssssssssssssssssesssssssssssssesssssssssssssnnns 131
6 MATERIAL UND METHODEN .......cccooiiuimriiiiiiiiiiinnnetenesnsssssssssesssssss s sssssssssssssssas 133
6.1 PROBENMATERIAL UND CHEMIKALIEN ....uuiieeeeeennnnnsssesssnsnessnnsssssssssssssssssssssssssssssssssnsnssssssnes 133
6.1.1  Probenmaterial .....coceoiiiiieeeee e 133
6.1.2 Chemikalien und LOSUNGSMITLE] .....ccoviuiiiiiiiiiiiieciiee e 133

6.1.3 Enzym und Hefepraparate .....cccoeeeeeeee ettt e e e anrree e e e e 134



iv Inhaltsverzeichnis

0 I S W) =T Fo LY U o ¥ -SSR 134
6.1.5  MOEIIWEIN ..ot 135
6.2  GERATEPARAMETER .iieeiieeiieerieennennneenneenneesneeeneesnesenessseessessnsessessssesssssssessesssssssssssssssssses 135
6.2.1 Low-Speed Rotary Countercurrent Chromatography (LSRCCC) .......ccoeevveeeecrnnnnn. 135
6.2.2 High-Speed Countercurrent Chromatography (HSCCC)....cceeevvvvvcirrrreeeeeeeeienreenenn. 136
6.2.3  MaSSENSPEKLIOMELET ..ciiiii e a e e 136
6.2.4 Hochleistungsflissigkeitschromatographie (HPLC) .......ccccceeviieviieeccieeeciee e 136
6.2.4.1 HPLC-Diodenarray DeteKLOr .....cccuvveeiiiiieiiiireeeiee ettt e e e e eeaaneeees 136
6.2.4.2 LC-MasSensSpPektrOMELEr ...ccco it 137
6.2.4.3  Praparative HPLC ........uuuuuieieieiiiiieiiieieieie et ereeeee e e ereeeeeeereseeeeesesseeesesesesesesesees 137
6.2.5 Hochauflosende Kapillargaschromatographie (HRGC) .........ccoeevvrrvvereeeeeeiicnnrennnn. 138
5.2.5. 1 HRGC ...ttt ettt ettt sttt ettt e b e et e e bt e s ate e be e s bt e et e e nbee st e e neenaeas 138
6.2.5.2  HRGC-MS 1 ..ottt st 138
5.2.5.3  HRGC-MS 2 ..ttt ettt et ettt et s i e e b e sbe e s aneenneesanes 139
6.2.6  KernspinresonanzspekiroSKOPIE ... .ciiviiieiiriiiee ittt 139
6.2.7  PROTOMETEN ..coniiiiieee ettt 139
6.2.8  Gelchromatographie .....ccoceiiiiiiiiiie e 140
6.2.9 Adsorption an AMberlite XAD-2.......ccocuiieeiiiiiiee e criree e e e saaee s 140
6.3  ANALYTISCHE IMIETHODEN ......cttemuutiireeneninnennnsientennssisneenssestesnssssseessssessesssssessessssssssenasses 140
6.3.1  GlYKOSYI-GIUCOSE-TESE .eeeiiiiiiieeiiiiiieiiiiiee ettt e s e e e s sbee e e s saaaee e s baeeeeas 140
6.3.2  TEAC-TEST 1ottt st b e st sar e e ne e reenneeeas 142
6.3.3 B-D-Glucoseaktivitdtsbestimmung (NPG-Schnelltest) ........ccccceveeeciiiiinciieeeecieee, 142
6.3.4  ENzymatisChe HYArolYSE. ... uiiieiiee ettt e e e arrreee e e e 144
6.3.5  SAUIE HYATOIYSE ..ttt eeee e e e e e s b ee e e e e e e s e nabaaeeeeeeeeens 145
6.3.6  MOAEIIVEIZAIUNG ..ciiiiiiiii ittt e e st e e e s sare e e e sabae e s ssaaaaeeeas 145

6.3.7 DUNNSchichtchromMatographie ......eciceieeeciiriieeee e 146



Inhaltsverzeichnis v

6.3.8  GasChromatographi€.. ... 146
B.3.9  GC-MIS... ettt st b e ae e bt b e e et e e ae e eaeeebeenaeeeaee 147
6.3.10 Hochleistungsfliissigkeitschromatographi€........cccecevvveeeiieiiiiiciireeeiee e, 147
£.3.11 HPLC-ESI-IMIS™ ...ttt ettt b st ne s s ne 148
8.3.12  ESIMIS ottt ettt enane 148
6.4  PRAPARATIVE IVIETHODEN ..cuuiieenennirnenneninnennssiestensssesnesnsssestesnssssseesnssessessassessessssssssenssses 148
6.4.1 Adsorption an AMbBerlite XAD-2......ccouiiiiiriiiieeeiiiee st e e e saaee s 148
6.4.2  FlUssig-FIUsSig EXTraktion .....cccovuvieiiiiiiiiiiiiieeie ettt e e e eesabraeeeeee e 149
B.4.3  LSRCCC ... ettt ettt ettt et sh e sttt st e et e e s bt e et e e b e e sab e e bt e sneesareenneeeane 149
B.4.4  HSCCC ... ittt sttt 149
6.4.5 Gelpermeationschromatographie an Sephadex LH-20..........ccccoeevuvveeereieeiieicnnnnnenn. 150
6.4.6  SAUlENChromMatographi€...cccuiii i s 150
6.4.7  HPLC/PraParatiV...cc.eciciueeeeieeeereeeeieeeeiee ettt e ettt e eeteeeeteeeeaeeeeareeenaaeeebeeesabeeesnreeesneas 151
O R Yoty Y 11T U o = SRR 151
6.4.9  ENzymatisChe HYdrolySe.......cuiiiiiiiiiiiiieec ettt e s e e 152
6.4.10 Saure-katalysierte HYArOIYSE .....uueeeiiiiiiiiiiiiieeiec ettt eeeearreee e e 152
6.4.11 Chromatographische TreNNUNEEN .....ccuviiiiiiiiee ettt saaee s 153
6.5 PHYSIKALISCHE BESCHREIBUNG DER VERBINDUNGEN ....ceetteennnnssssssssnseennnssssssssssnsssssssnssssssnnnns 156
6.5.1 Aus Chardonnay-Wein isolierte Verbindungen ..........ccccceevieeicciiieeee e, 156
6.5.2  Synthetisierte VerbindunNgen .........oooiiiiiiiiiiiee e 161

7 LITERATURVERZEICHNIS......ccccuuiiiiiiiiiiinnniiiiiinniieinnnnniiiiiineeieinssssssnieeessssssses 169



