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Bestimmung charakteristischer Aromastoffe in Bar-
riqueweinen mittels HPLC und GC-MS
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Es wird ein nenartiges Verfahren fiir die analytische Erfassung wichtiger Aromabestandteile von Barriqueweinen vor-
gestellt. Um verschiedene Substanzen zu erfassen, wird sowobl eine GC-MS- wie anch eine HPLC-Analyse durchge-
fiibrt. Fiir die GC-MS-Analyse werden die Aromastoffe mittels Wasserdampfdestillationsschritt und nachfolgender
manueller Fliissig-Fliissig-Extraktion aus dem Wein isoliert. Der aufkonzentrierte Extrakt eignet sich auf Grund sei-
ner Reinbeit direkt fiir die Analyse mittels GC-MS. Substanzen mit einer geringen Wasserdampffliichtigkeit, wie bei-
spielsweise Vanillin und Syringaldehyd, werden mittels Festphasenextraktion aus dem Wein isoliert und anschliefSend
mittels HPLC und UV-Detektion bestimmt. Die Empfindlichkeit betrigt bei der HPLC-Methode ca. 100 pg Sub-
stanz pro Liter und bei der GC-MS wenige Mikrogramm Substanz pro Liter. Beide Methoden zeichnen sich durch
ihre Gerdteschonung auf Grund der umfangreichen Vorreinigung aus. Die analytischen Kenndaten im Bezug anf Ro-
bustheit, Richtigkeit und Prézision sind unter Beriicksichtigung der geringen Konzentrationen befriedigend.
Schlagworter: Eichenholz, Barrigue, Aromasubstanzen, GC-MS

Determination of characteristic aroma substances in barrique wines by means of HPLC and GC-MS. A new pro-
cedure for the analytical determination of important aroma substances of barrique wines, for which HPLC and
GC-MS are employed, is described. For the GC-MS analysis the aroma substances are isolated from the wine by
means of steam distillation and manual liguid-liquid-extraction. Due to its purity the concentrated extract can be
used directly for GC-MS analyses. Less volatile substances, e.g. vanillin and syringaldebyde, are isolated by means
of solid phase extraction and then determined by HPLC and UV-detection. Detection limits are 100 ng substance
per litre for HPLC and just some micrograms for GC-MS. Because of the extensive pre-purification both methods
allow careful handling of the laboratory devices. With respect to the low concentrations analytical parameters of ro-
bustness, correctness and precision are quite satisfactory.

Key words: Oak wood, barrique, volatile compounds, GC-MS

La détermination de substances aromatiques caractéristiques dans les vins élevés en barrique au moyen d’ ana-
lyses HPLC et GC-MS. Une nouvelle procédure analytique d’identification des composants aromatiques importants
des vins élevés en barrique est présentée. Il est procédé tant a une analyse GC-MS qu’a une analyse HPLC afin de dé-
tecter les différents substances. Pour I’ analyse GC-MS, les substances aromatiques sont isolées du vin an moyen de la
distillation a la vapeur, suivie par une extraction liquide-liquide manuelle. Gréce a sa pureté, I’ extrait surconcentré
est directement adapté a I’ analyse par GC-MS. Les substances peu entrainables a la vapenr, telles que la vanilline et
le syringaldéhyde, sont isolées du vin an moyen de I’ extraction sur phases solides et déterminées ensuite a I’ aide de
HPLC et de la détection UV. Pour la méthode HPLC, la sensibilité se situe autour de 100 pg de substance par litre,
et pour le GC-MS elle s’ éleve a quelques microgrammes de substance par litre. Les deux méthodes se caractérisent
par le ménagement des instruments grace aun prénettoyage important. Compte tenu de la faible concentration, les don-
nées caractéristiques d’analyse quant a la robustesse, I’ exactitude et la précision sont satisfaisantes.

Mots clés: Bois de chéne, barrique, composés volatiles, GC-MS

97



Mitteilungen Klosterneuburg 52 (2002): 97-105

Das traditionelle Holzfass wird in der modernen Kel-
lertechnik zunehmend durch modernere Lagerbehilter
aus Edelstahl oder Kunststoff ersetzt. Dagegen ist die
Lagerung vor allem von Rotweinen in Barriques so-
wohl national als auch international zu einem etablier-
ten Bestandteil der Weinproduktion geworden. Ubli-
cherweise verleiht der Ausbau in kleinen Eichenfissern
den Weinen eine lingere Haltbarkeit und zusitzliche
Geschmacks- und Geruchskomponenten, sodass auch
hohere Verkaufserlose erzielt werden. Die Beurteilung
solcher Weine vor allem in Hinblick auf eine Optimie-
rung der Technologie stellt sowohl an Sensorik als
auch Analytik eine Herausforderung dar. Fiir eine sinn-
volle sensorische Evaluierung sind mit entsprechenden
Aromastandards geschulte Koster und statistisch repro-
duzierbare Kostabliufe wichtige Voraussetzungen (Al
KEN et al., 1984).
Durch den Barrique-Ausbau gelangt eine Vielzahl cha-
rakteristischer Aromastoffe in den Wein, die grob in
folgende Gruppen eingeteilt werden konnen (Masson
et al.,1996):
1) Furanderivate (wie Furfural oder 5-Methylfurfural)
2) Lactone (wie das czs- und trans-Isomer des b-Me-
thyl-g-octalacton (Whiskeylacton))
3) Fluchtige Phenole (wie Vanillin, Guajacol, und die
isomeren Kresole)
4) Tannine (wie Ellagtannine)
Diese und eine Reihe weiterer Verbindungen entstehen
im Zuge der Thermodegradation aus originiren Holz-
bestandteilen und werden durch den Wein herausgelst,
wobei die Endmenge stark von der verwendeten Eiche
und der Zahl der Befiillungen abhingt (Rous et al,
1983).
Fir die Analytik dieser Substanzen sind auf Grund der
geringen Konzentrationen im Wein (meist kleiner als
1 mg/l) Anreicherungsverfahren notwendig. Verschie-
dene Extraktionen mit organischen Ldsungsmitteln
sind auf Grund der relativ geringen Anforderungen an
die apparative Ausstattung eine hiufig applizierte Tech-
nik. Insbesondere Holzspine (CurzacH et al., 1997)
und wissrig-ethanolische Holzausziige (FEUILLAT et al.,
1997; SEFTON et al., 1990; PErez-COELLO et al., 1999)
konnen mit Extraktionsverfahren relativ einfach unter-
sucht werden. Dagegen fihrt die Extraktion von
Mosten und Weinen, aufler bei der Verwendung von
kontinuierlichen  Fliissig-Flissig-Extraktoren  (vaN
Wk et al., 2000; ETiEVANT 1981), unter diesen Bedin-
gungen zu sehr stabilen Emulsionen. Um eine Phasen-
trennung zu erreichen, sind in solchen Fillen arbeits-
aufwendige Zentrifugationsschritte notwendig (WATER-
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HOUSE et al., 1994; TowEY et al.,1996a und 1996b; CHaA-
TONNET et al., 1995; ETIEVANT et al., 1989). Festphasen-
extraktionen (PUECH, 1987; DUGELAY et al., 1993; Gu-
NATA et al., 1985; KARAGIANNIS et al., 2000), bei denen
diese Komplikationen vermieden werden, sind daher in
manchen Fillen empfindlicher als Fliissigextraktionen
(GELBMANN et al.,, 1997). Eine relativ neue und elegante
Moglichkeit, um Losungsmittel bei der Probenvorbe-
reitung ginzlich zu vermeiden, ist die Aromaanalyse
mittels SPME (Festphasenmikroextraktion). Allerdings
haben bei dieser Technik im Gegensatz zu den beiden
vorher genannten Methoden wesentlich mehr Parame-
ter Einfluss auf die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse.
Das wiederholte direkte Eintauchen der Faser in die
Probe fiihrt zu einer Effizienzminderung des Extrakti-
onsschrittes, da thermisch nicht desorbierbare Substan-
zen stetig angereichert werden. Weiters ist auf Grund
des sehr kleinen Phasenverhiltnisses ein grofler Matrix-
einfluss vorhanden (WHITON et al., 2000). Diese Effekte
konnen durch die Anwendung von SPME-Headspace-
technik reduziert werden, wobei sich allerdings die Se-
lektivititen teilweise stark verindern (HARMON, 1997).
Die langsame Equilibrierungskinetik wenig fliichtiger
Verbindungen zwingt auflerdem zu betrichtlich langen
Expositionszeiten der SPME-Faser im Dampfraum der
Probe (DE La CALLE GARCIA et al., 1998). Auf Grund
dieser Schwierigkeiten und weiterer Einflussfaktoren,
wie Beschichtungsdicke und -material der Faser sowie
Selektivitit des internen Standards, sind quantitative
Analysen verglichen mit Fliissig-Fliissig-Extraktionen
unter Verwendung eines internen Standards problema-
tischer (CHATONNET, 1999).

Da die fiir Barriqueweine typischen Aromastoffe che-
misch sehr unterschiedlich sind und auch nur in gerin-
gen Konzentrationen vorliegen, wurde bei der Ent-
wicklung und Beurteilung einer Analysenmethode be-
sonderes Augenmerk auf Robustheit, Richtigkeit und
Prizision gelegt.

Material und Methoden

Gaschromatographie mit massenselektivem

Detektor (GC-MSD)

Reagenzien

Furfural 99 % (Fa. Aldrich, Nr. W18,591-4)
5-Methylfurfural 99 % (Fa. Aldrich, Nr. W13,731-6)
Guajacolmethylether  (Fa. Extrasynthese, Genay,
Frankreich)
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Guajacol (Fa. Extrasynthese, Genay, Frankreich)
Whiskeylacton 98 % (Fa. Aldrich, Nr. W38,031-8)
4-Ethylguajacol 98 % (Fa. Aldrich, Nr. W24,360-4)
o-Kresol 99 % (Fa. Aldrich, Nr. W34,800-7)

p-Kresol 98 % (Fa. Aldrich, Nr. W23,370-6)

m-Kresol 98 % (Fa. Aldrich, Nr. W35,300-0)
4-Ethylphenol 98 % (Fa. Aldrich, Nr. W31,560-5)
4-Vinylphenol 10 % in Propylenglycol (Fa. Aldrich,
Nr. W37,302-3)

Eugenol 99 % (Fa. Aldrich, Nr. E 5504)

Natriumsulfat wasserfrei (Fa. Sigma, Nr. $-9627)
Ethanol absolut p.A. (Fa. Riedel de Haén, Nr. 32221)
Methanol Chromasolv (Fa. Riedel de Haén, Nr. 3486)
Chloroform zur Ruckstandsanalyse (Fa. Merck, Nr.
2432)

Dichlormethan 99,6 % (Fa. Aldrich, Nr. D6,510-0)
Schwefelsiure 98 % (Fa. Fluka, Nr. 84727)
Kaliummetabisulfit 95 % (Fa. Roth, Nr. 7995)
4-Chlorbenzoesiuremethylester Eigensynthese, 2-mal
umkristallisiert aus Methanol und getrocknet iber
Phosphorpentoxid, Reinheitstest auf GC-MS
Stamml6sung 1: Je ca. 50 mg Furfural, 5-Methylfurfu-
ral, Guajacolmethylether, Guajacol, Whiskeylacton, 4-
Ethylguajacol, o-Kresol, p-Kresol, m-Kresol, 4-Ethyl-
phenol, Eugenol und ca. 500 mg 4-Vinylphenol werden
in 50 ml reinem Ethanol gel6st.

Stammldsung 2: 1 ml Stammldsung 1 werden auf 100 ml
mit reinem Ethanol aufgefiillt.

Standard 1 bis 5: 0,5 / 1,0 / 2,0 / 5,0 bzw. 10,0 ml
Stammlosung werden auf 200 ml mit 10 %-igem
Ethanol aufgefiillt.

Interner Standard: ca. 10 mg 4-Chlorbenzoesiureme-
thylester werden in 100 ml reinem Methanol gelost.

Probenvorbereitung

200 ml Probe werden mit 0,5 ml Internem Standard,
200 pl konzentrierter H,SOy4 und einer Spatelspitze
K,S,05 versetzt und anschlieflend bis zu einer Destil-
latmenge von ca. 200 ml wasserdampfdestilliert. Das
Destillat wird mit 200 ul konzentrierter H,SO4 ange-
sauert und in einem Schiitteltrichter zweimal mit je 25
ml Dichlormethan extrahiert. Die vereinigten Extrakte
werden mit einem halben Loffel Na,SO,4 getrocknet
und anschlieflend am Rotavapor bis fast zur Trockene
eingedampft. Der Riickstand wird in 0,5 ml Chloro-
form aufgenommen und direkt fiir die GC-MS-Analyse
verwendet.

Fiir die Kalibrierung wurden die Standardldsungen wie
die Probe aufgearbeitet.
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GC-Parameter

Gerit: Gaschromatograph 5890 Serie II (Fa. Hewlett-
Packard, Wien)

Tragergas: Helium 5.6

Trennsiule: BP-20, Linge 60 m, 0,25 mmID, Filmdicke
0,25 pm (Fa. SGE, BRD)

Saulenkopfdruck: 10 psi, konstant

Injektionsvolumen: 1 pl splitless

Injektor-Temperatur: 255 °C

Transferline-Temperatur: 250 °C
Temperaturprogramm:

Initial Time: 1,5 min

Rate Final Temp| Final Time
(°C/min) (°C) (min)
Level 1 20 110 0
Level 2 2 226 0
Level 3 50 255 15

Gesamtlaufzeit: 78,08 min

MS-Parameter

Gerat: Massenselektiver Detektor 5970 (Fa. Hewlett-
Packard, Wien)

Kopplung: Direct Interface

Electron multiplier-Spannung: 1400 V
Mode: Single Ion Monitoring
Massenfragmente (m/z):

Furfural 39,95,96

5-Methylfurfural 53,109,110
Guajacolmethylether 77,95,123,138
Guajacol 53,81,109,124
cis-Whiskeylacton 69,71,99
trans-Whiskeylacton 69,71,99
4-Ethylguajacol 137,152

o-Kresol 77,79,107,108

p-Kresol 77,79,107,108

m-Kresol 77,79,107,108

Eugenol 77,103,149,164
4-Ethylphenol 77,107,122
4-Vinylphenol 45,91,119,120

Interner Standard 111,139,141,170
Quantifizierung iiber die Fliche des Totalionenchroma-
togramms der Fragmente
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Hochleistungsfliissigkeitschromatographie
(HPLC)

Reagenzien

Ameisensiure 98-100 % (Fa. Riedel de Haén, Nr.
33015)

Methanol Chromasolv (Fa. Riedel de Haén, Nr. 3486)
Salzsdure 37 % p.A. (Fa. Riedel de Haén, Nr. 30721)
Ethylacetat fiir Chromatographie (Fa. Merck, Nr. 868)
3-Hydroxybenzaldehyd 97 % (Fa. Roth, Nr. 3999)
Vanillin (Fa. Roth, Nr. 5108)

Syringaldehyd 99 % (Fa. Roth, Nr. 5359)
Stammldsung: Je 10 mg Vanillin bzw. Syringaldehyd
werden in 100 ml reinem Methanol geldst.

Standard 1 bis 3: 1,0/5,0 und 10,0 ml Stammldsung wer-
den mit reinem Methanol auf 100 ml aufgefillt.
Interner Standard: 32 mg 3-Hydroxybenzaldehyd wer-
den in 100 ml reinem Methanol gelost.

Probenvorbereitung

10 ml Probe werden mit 0,5 ml Internem Standard ver-
setzt und am Rotavapor zur Entfernung des Alkohols
ca. 3 Minuten eingedampft. Der Riickstand wird mit
1 N Salzsiure auf 20 ml aufgefilllt und anschlieffend
auf ein aktiviertes RP-18 Festphasensiulchen aufge-
bracht und bei einer Geschwindigkeit von ca. 1 Tropfen
pro Sekunde extrahiert. Der Extrakt wird vom Siulchen
mit 5 ml Ethylacetat eluiert und die organische Phase
am Rotavapor bei einer Wasserbad-Temperatur von ca.
30 °C bis zur Trockene eingedampft. Der Riickstand
wird in 1 ml Methanol gel6st und die Losung nach Spit-
zenfiltration (0,45 pm) direkt fiir die HPLC-Analyse
verwendet.

Fir die Kalibrierung wurden die Standards nach Spit-
zenfiltration direkt injiziert.

HPLC-Parameter

Festphasenextraktionssdulchen: Bond Elut RP-18 (Fa.
Varian, Nr. 12102028), aktiviert mit je zwei Siaulenvolu-
mina Methanol und 0,01 N Salzsiure

Spitzenfilter: 13 mm Durchmesser, 0,45 pm (Fa. Waters,
Wien, Nr. WAT 200512)

Gerit: Pumpe 510 und 501 mit Probengeber 712 WISP
und Detektor 490E (alles Fa. Waters, Wien)

Saule: Lichrospher RP-18, 240 x 4, 5 pm mit Vorsiule 4
x 4, 5 pm (Fa. Merck)

Saulentemperatur: 40 °C

Laufmittel A: 0,5 % (v/v) Ameisensiure in Wasser
Laufmittel B: Methanol
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Fluss: 0,8 ml pro Minute
Einspritzvolumen: 30 pl

Laufmittelgradient:
Zeit (min) Laufmittel A Laufmittel B

(%) (%)

0 100 0

20 90 10

75 80 20

80 20 80

95 20 80

100 100

115 100

Gesamtlaufzeit: 115 min
Detektionswellenlinge: 280 und 310 nm
Quantifizierung iiber die Fliche des Signals bei 310 nm

Ergebnisse und Diskussion

Die in der Einleitung beschriebene Problematik der
Emulsionsbildung bei der direkten Extraktion von
Wein mit Dichlormethan konnte auch durch Variation
der Extraktionsbedingungen (unterschiedliche Losung-
mittelvolumina, Salzzugaben, Temperaturinderungen)
nicht beseitigt werden. Da die Zentrifugierung und
nachfolgende Separierung der organischen Phase vor al-
lem bei groferen Fliissigkeitsmengen sehr mithsam und
zeitraubend ist, wurde getestet, ob eine Wasserdampf-
destillation grundsitzlich fir die Probenvorbereitung
geeignet ist. Es wurde ein elektrischer Wasserdampfer-
zeuger mit Zeitschaltuhr verwendet, der fiir die Gewin-
nung von ca. 200 ml Wasserdampfdestillat ca.20 Minu-
ten braucht. Die nachfolgende manuelle Extraktion des
Destillates mit Dichlormethan ist problemlos und fiihrt
innerhalb von 40 bis 60 Sekunden zur einwandfreien
Trennung der Phasen.

Es stellte sich aber heraus, dass Vanillin und Syringalde-
hyd keine ausreichende Wasserdampfflichtigkeit auf-
weisen, sodass fiir die Bestimmung dieser beiden Sub-
stanzen eine separate HPLC-Analytik mit RP-Cyg
Festphasenextraktion entwickelt werden musste. Dieser
arbeitstechnische Nachteil wird aber durch verschie-
dene Vorteile aufgewogen. Sowohl die mittels Wasser-
dampfdestillat und Dichlormethanextraktion wie auch
die mittels RP-C;g Festphasenextraktion gewonnenen
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Extrakte sind durch die umfangreiche Vorreinigung
sehr sauber und belasten weder die HPLC- noch die
GC-MS-Trennung. Die Analyse von liber 100 Weinen
fithrte in beiden Fillen zu keiner nennenswerten Min-
derung der Trennleistung.

Die Kalibrierung der Methoden ergab fiir alle Substan-
zen einen linearen Zusammenhang, wobei das Be-
stimmtheitsmaf} (R?) der Regressionsfunktion zwischen
0,977 und 1,000 liegt (Tab. 1). Es ist aber zu beachten,
dass bei lingerer Lagerung der Extrakte bei Raumtem-
peratur die Konzentration der leichter fliichtigen Sub-

Tabelle 1:

Bestimmtheitsmaf} (R?) der Kalibrationsgeraden
Substanz R?
Furfural 0,990
5-Methylfurfural 0,986
Guajacolmethylether 0,990
Guajacol 0,998
cis-Whiskeylacton 1,000
trans-Whiskeylacton 1,000
o-Kresol 0,998
4-Ethylguajacol 0,996
m-Kresol 0,977
p-Kresol 0,998
Eugenol 0,993
4-Ethylphenol 0,999
4-Vinylphenol 0,983
Vanillin 1,000
Syringaldehyd 0,999

stanzen ansteigt (Tab. 2), sodass die Injektion in die
GC-MS daher moglichst rasch nach der Extraktion er-
folgen soll.

Fir die Bestimmung des Matrixeinflusses wurden drei
bzw. vier Weine zuerst direkt und anschliefend nach
Aufstockung mit unterschiedlichen Mengen an Zielsub-
stanzen analysiert. Die Wiederfindungsraten lagen fir
die meisten Substanzen zwischen 76,2 und 127,9 %
(Tab. 3) und sind mit denen anderer Ergebnisse ver-
gleichbar (GELBMANN et al., 1997). Lediglich 4-Vinyl-
phenol wies aus bisher nicht geklirten Ursachen mit
171,4 % eine deutlich hohere Wiederfindungsrate auf.
Fir die Reproduzierbarkeitsbewertung der Methoden
wurden zwei Weine vier bzw. finfmal analysiert und
die Ergebnisse statistisch evaluiert. Die relativen Stan-
dardabweichungen (Tab. 4) lagen in allen Fillen unter
10 % und zeigten eine gute Ubereinstimmung mit an-
deren Untersuchungen (TowEyet al., 1996).
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Tabelle 2:

Konzentrationsverinderung bei Lagerung eines Extrak-
tes fur die GC-MS bei Raumtemperatur (Mittelwert aus
zwel Einspritzungen)

Substanz Konzentra- Konzentra-
tion tion

am 1. Tag  am 8. Tag

(ng/1) (ng/D)
Furfural 126,4 143,0
5-Methylfurfural 42,6 50,3
Guajacolmethylether 45,0 52,3
Guajacol 49,2 48,0
cis-Whiskeylacton 16,6 17,0
trans-Whiskeylacton 17,4 17,7
o-Kresol 53,9 53,9
4-Ethylguajacol 37,2 34,0
m-Kresol 32,9 32,0
p-Kresol 434 43,0
Eugenol 59,1 55,4
4-Ethylphenol 39,6 41,7
4-Vinylphenol 142,8 137,0

A, D -

i na

L I TV

it I |

T " T T
O .80 .80 1.00

I T
Lippinl o a0

x 107 minutes

Abb. 1: HPLC-Standardchromatogramm mit je 100 pg/
1 Vanillin und Syringaldehyd
1 = Vanillin; 2 = Syringaldehyd
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Tabelle 3:
Mittelwert der Wiederfindungsraten aus vier (Vanillin
und Syringaldehyd) bzw. drei (ibrige Substanzen) Auf-
stockungen

Substanz Wiederfindungs-
rate (%)

Furfural 88,0
5-Methylfurfural 83,1
Guajacolmethylether 76,2
Guajacol 1224
cis-Whiskeylacton 100,4
trans-Whiskeylacton 110,2
o-Kresol 126,5
4-Ethylguajacol 124,8
m-Kresol 89,6
p-Kresol 124,1
Eugenol 127,9
4-Ethylphenol 120,5
4-Vinylphenol 171,4
Vanillin 116,0
Syringaldehyd 77,0

Die anhand von Standardchromatogrammen (Abb. 1
und 2) geschitzten Bestimmungsgrenzen liegen fiir Va-
nillin und Syringaldehyd bei ca. 100 pg/l. Die mit GC-
MS bestimmten Substanzen sind bis zu Konzentratio-
nen von wenigen Mikrogramm pro Liter quantifizier-
bar.

Die Eignung der vorgestellten Analysentechnik zur Be-
stimmung von barriquetypischen Aromastoffen wird
anhand der Abbildungen 3 bis 6 dargestellt. In Abbil-
dung 3 und 4 werden die HPLC-Auftrennungen von
zwei Rotweinen ohne Barrique-Ausbau bzw. nach 15-
monatiger Barrique-Lagerung gegeniibergestellt.

Einen Vergleich der nach Wasserdampfdestillation und
Flissig-Fliissig-Extraktion ermittelten GC-MS-Auf-
trennungen der beiden Rotweine bieten die Abbildun-
gen 5 und 6. Die jeweiligen Substanzkonzentrationen
sind in den Legenden angegeben. Anhand dieses Bei-
spiels ist gut erkennbar, dass die fiir den Barrique-Aus-
bau charakteristische Zunahme bestimmter Aroma-
stoffe mit dieser Analysentechnik gut bestimmbar ist.
Zusitzlich ist es auch moglich, potenzielle Weinfehler
wie Pferdeschweifl zu verifizieren, indem die den Bret-
tanomyces-Ton auslosenden Leitsubstanzen 4-Ethyl-
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Tabelle 4:

Reproduzierbarkeitstest durch wiederholte Analyse der
gleichen Weinprobe (Anzahl der Wiederholungen fur
Vanillin und Syringaldehyd 4, alle anderen Substanzen 5)

Substanz Mittelwert ~ Relative
(ng/l) Standardab-
weichung
(%)
Furfural 1134 9,9
5-Methylfurfural 42,7 1,7
Guajacolme- 45,7 2,9
thylether
Guajacol 49,5 0,7
cis-Whiskeylacton 15,7 42
trans-Whiskeylacton 17,5 0,7
o-Kresol 54,6 1,2
4-Ethylguajacol 37,5 0,7
m-Kresol 333 1,1
p-Kresol 44,3 1,5
Eugenol 57,6 4,1
4-Ethylphenol 40,5 1,7
4-Vinylphenol 1474 3,6
Vanillin 357,5 42
Syringaldehyd 365,0 6,5

phenol und 4-Ethylguajakol quantitativ ermittelt und
uberprift werden konnen (CHATONNET et al., 1995).
Beispielhaft wird in Abbildung 7 die GC-MS-Auftren-
nung eines Rotweines dargestellt, der von amtlichen
Weinkostern aufgrund von ,Pferdeschweify“ als fehler-
haft abgelehnt wurde. Der beanstandete Wein weist
deutlich tiberhohte Gehalte an 4-Ethylphenol und 4-
Ethylguajacol auf.

Die hier vorgestellten Methoden stellen einen guten
Kompromiss im Bezug auf den notwendigen Aufwand
einerseits und die Leistungsfihigkeit andererseits dar.
Thre Praxistauglichkeit wurde von uns im Rahmen
mehrerer Versuchsprojekte bestitigt. Beispielsweise
wurden mit Hilfe der hier vorgestellten Analysentech-
nik die lagerungsbedingten Verinderungen erwihnter
Aromasubstanzen in Abhingigkeit von Eichenherkunft
und Holzbearbeitung untersucht und mit den Ergeb-
nissen sensorischer Bewertungen verglichen. Eine Pu-
blikation dieser Resultate ist in Vorbereitung.
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TIC: STDIPH.D

5 9 13

2L

Abb. 2: GC-MS-Standardchromatogramm mit je ca. 25
pg/l Substanz
1 = Furfural; 2 = 5-Methylfurfural; 3 = Guaja-
colmethylether; 4 = Interner Standard; 5 =
Guajacol; 6 = cis-Whiskeylacton; 7 = trans-
Whiskeylacton; 8 = o-Kresol; 9 = 4-Ethylgua-
jacol; 10 = p-Kresol; 11 = m-Kresol; 12 = Eu-
genol; 13 = 4-Ethylphenol; 14 = 4-Vinylphenol
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Abb. 3: HPLC-Chromatogramm eines Rotweines ohne
Barrique-Ausbau
1 = Vanillin ( 100 pg, nicht nachweisbar); 2 =
Syringaldehyd (130 pg/l)
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Abb. 4: HPLC-Chromatogramm des Rotweines aus
Abbildung 3 nach 15 Monaten Barriquefassla-
gerung
1 = Vanillin (1060 pg/l); 2 = Syringaldehyd (610
ng/l)
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Abb. 5: GC-MS-Chromatogramm eines Rotweines
ohne Barrique-Ausbau
1 = Furfural; 4 = Interner Standard; 14 = 4-Vi-
nylphenol
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Abb. 6: GC-MS-Chromatogramm des Rotweines aus
Abbildung 5 nach 15 Monaten Barriquefassla-
gerung
1 = Furfural; 2 = 5-Methylfurfural; 4 = Interner
Standard; 5 = Guajacol; 6 = cis-Whiskeylacton;
7 = trans-Whiskeylacton; 8 = o-Kresol; 12
=Eugenol; 13 = 4-Ethylphenol; 14 = 4-Vinyl-
phenol

Eine Verringerung der Analysenkosten ist durch eine
aliquote Reduzierung sowohl des Proben- als auch Ex-
traktionsmittelvolumens vorstellbar, da ein Extraktvo-
lumen von 0,5 ml fir die GC-MS auch bei Doppelin-
jektionen mehr als ausreichend ist.
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