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Verfahren zur Herstellung ungesittigter Decanale

Beschreibung

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf Aromazusammensetzungen und Verfahren zur

Herstellung derselben.

Die gezielte Herstellung und Verwendung von Aromamischungen bestimmter
Geschmacksrichtungen, die lebensmittelrechtlich kompatibel sind, ist Gegenstand stidndiger

Forschungsanstrengungen.

Zu den interessanten Geschmacksstoffen zdhlen dabei ungesittigte Decanale, insbesondere
2E.47.,77 und 2E 4E,77 Tridecatrienal sowie 2E,4E-Decadienal. Diese zeichnen sich in

vielen Anwendungen durch einen Fleischgeschmack, insbesondere Hahnchengeschmack aus.

Die Herstellung dieser Aromastoffe erfolgt meist vollsynthetisch aus kleineren Bauteilen

mittels Kupplungsreaktionen, wie z.B. in Blank et al. J. Agric. Food Chem. 2001, 2959.

Es stellt sich somit die Aufgabe, alternative und einfachere Herstellungsmethoden zur

Darstellung ungesittigter Decanale zu finden.
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Diese Aufgabe wird durch das Verfahren gemif3 Anspruch 1 gelost. Demgemal wird ein
Verfahren zur Herstellung ungesittigter Decanale, insbesondere 2E,47,7Z und 2E,4E,7Z

Tridecatrienal und/oder 2E,4E-Decadienal vorgeschlagen, umfassend die Schritte

a) Luftoxidation eines Arachidonsiure oder Arachidonsdureester enthaltenden Edukts
b) Zersetzung des entstehenden Peroxids

c) Aufkonzentrierung

Uberraschenderweise hat sich herausgestellt, dass so bei vielen Anwendungen der
vorliegenden Erfindung insbesondere 2E,47,77 und 2E,4E,77Z Tridecatrienal in einer

sensorisch akzeptablen in vielen Fillen sogar priferierten Qualitét hergestellt werden kann.

Bei den meisten Anwendungen der vorliegenden Erfindung kann einer oder mehrere der
folgenden Vorteile beobachtet oder erzielt werden:
¢ Das Verfahren ist lebensmitteltechnologisch und -rechtlich ohne Bedenken einsetzbar
e Das Verfahren kann mehrfach wiederholt werden, um so die Ausbeute zu steigern
e Das Verfahren erfordert keine ungewdhnlichen Verfahrensschritte oder Prozeduren, so
dass es bei herkémmlichen Anlagen problemlos einsetzbar ist
e Das Verfahren liefert ein Produkt mit komplexem Aromenprofil, welches als
besonders natiirlich beschrieben wird.
¢ Das Verfahren beruht auf den Einsatz nachwachsender Rohstoffe ohne die

Verwendung stochiometrischer Reagenzien.
Die einzelnen Schritte des Verfahrens werden im Folgenden erldutert, wobei einzelne Schritte
beliebig miteinander kombinierbar sind und einzelne Unterschritte oder Aspekte isolierbar

bevorzugte Ausfithrungsformen der Erfindung darstellen

Schritt a) Luftoxidation
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Unter dem Term " Arachidonsiure oder Arachidonsdureester enthaltenden Edukts" wird zum
einen reine Arachidonsiure (=7,7.,7,7-Eicosa-5,8,11,14-tetraensédure) oder deren Ester,
bevorzugt Methyl, Ethyl oder Hydroxyalkylester verstanden, bevorzugte Hydroxyalkylester

sind Dihydroxypropylarachidonsédureester.

Dieser Term ist aber nicht darauf beschrinkt, es konnen auch Edukte verwendet werden, die
freie Arachidonséure oder Arachidonsidureester enthalten. Besonders bevorzugt ist dabei die
Verwendung eines Ols, welches als wesentlichen Bestandteil der enthaltenen glyceridisch
gebundenen Fettsiuren Arachidonsiure ausweist. Bevorzugt werden dabei Ole, die >20- <80
Gew-% gebundener Arachidonsdure noch bevorzugt >35- <45 Gew-% Arachidonsédure

enthalten.

Gemal einer bevorzugten Ausfiihrungsform der vorliegenden Erfindung erfolgt die
Luftoxidation durch Begasen mit Luft. Die bevorzugte Luftmenge ist >10 - <1000 1/h pro kg
Edukt. Dies hat sich als vorteilhaft herausgestellt. Bei geringeren Luftmengen ist oftmals die
Ausbeute zu gering, hohere Luftmengen fiithren zur Bildung von Nebenprodukten oder

Zersetzung der entstehenden gewiinschten Produkte.

Besonders bevorzugt ist eine Luftmenge von ist >30 - <500 1/h pro kg, am meisten bevorzugt

ist 240 - <100 l/h pro kg Edukt.

Schritt a wird bevorzugt fiir einen Zeitraum von >1 - <20 h, bevorzugt >2 - <7h durchgefiihrt.
Lingere Reaktionsdauern haben sich oftmals als nachteilig herausgestellt, da so unerwiinschte

Nebenprodukte in zu grof3en Mengen entstehen.

Schritt a) wird besonders bevorzugt bei einer Temperatur von >100 °C und <200°C

durchgefiihrt.
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Dabei sind zwei Temperaturbereiche in Kombinationen mit unterschiedlichen

Reaktionsdauern besonders bevorzugt:

Gemal einer bevorzugten Ausfiihrungsform wird Schritt a) bei einer Temperatur von >110 °C

und <130°C fiir =5 - <7h durchgefiihrt.

Alternativ wird gemif einer bevorzugten Ausfithrungsform Schritt a) bei einer Temperatur

von =160 °C und <180°C fiir >1 - <3h durchgefiihrt.

Schritt a) kann mit reinem Edukt durchgefiihrt werden. Alternativ wird Schritt a) in
Gegenwart eines Losungsmittels durchgefiihrt. Bevorzugt sind Triacetin oder Triethylcitrat.
Besonders bevorzugt ist Triacetin, bevorzugt in einer Menge von >2 - <20 Gew%, bezogen

auf das Edukt. Am meisten bevorzugt ist die Zugabe von >5-<15 Gew-% Triacetin.

Gemal einer weiteren bevorzugten Ausfithrungsform der Erfindung wird bei der Verwendung
eines Ols mit einem Anteil an glyceridisch gebundener Arachidonsiure oder eines anderen
Esters der Arachidonsiure vor Schritt a) zusitzlich zu dem im Ol gebunden vorliegenden
Arachidonsédure noch eine freie ungesittigte Fettsidure, bevorzugt in einem Anteil von >5 -
<10 Gew-% bezogen auf das Edukt zugesetzt. Besonders bevorzugt sind Linolséure,

Linolensdure und Arachidonsdure. Am meisten bevorzugt ist Linolenséure.

Schritt b)

Schritt b) erfolgt bevorzugt durch Erhitzen, bevorzugt auf Temperaturen von =100 °C und

<200°C. Bevorzugte Reaktionsdauern sind >0,5 - <5h

Dabei sind zwei Temperaturbereiche in Kombinationen mit unterschiedlichen

Reaktionsdauern besonders bevorzugt:



10

15

20

25

WO 2017/207060 PCT/EP2016/062571

-5-

Gemal einer bevorzugten Ausfiihrungsform wird Schritt b) bei einer Temperatur von >120 °C

und <140°C fiir >1,5 - <2,5h durchgefiihrt.

Alternativ wird gemif einer bevorzugten Ausfithrungsform Schritt b) bei einer Temperatur

von =160 °C und <180°C fiir >0,5 - <1,5h durchgefiihrt.

Schritt ¢)

Schritt ¢) erfolgt bevorzugt mittels fraktionierter Destillation. Dabei kann ggf. gemif3 einer
bevorzugten Ausfithrungsform zuvor noch Triacetin bevorzugt in einer Menge von >2 - <60
Gew-% besonders bevorzugt >5 - <40 Gew-% besonders bevorzugt >10 - <20 Gew-%,

jeweils bezogen auf die Ausgangssubstanz, zugesetzt werden.

Bevorzugt werden dabei zunéchst leicht fliichtige Verbindungen abgetrennt. Dies hat sich
oftmals als giinstig herausgestellt, da so bei vielen Anwendungen auf einfache Weise
unerwiinschte griine Nebennoten der Aromamischung, welche durch vorhandene Hexanal

oder 2E-Octenal entstehen, vermieden werden kénnen

Gemail einer bevorzugten Ausfithrungsform umfasst das Verfahren noch einen Schritt d)

d) Wiederholen, insbesondere mehrmaliges Wiederholen der Schritte a) bis c) in dieser

Reihenfolge.

Bevorzugt wird die Sequenz aus a) bis c) insgesamt drei- bis fiinfmal, bevorzugt viermal

wiederholt.

Die vorliegende Erfindung bezieht sich au3erdem auf eine Aromamischung, herstellbar
gemif des obig beschriebenen Verfahrens, sowie ein Nahrungs- und/oder

Nahrungsergdnzungsmittel umfassend eine derartige Aromamischung.
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Bevorzugt umfasst die Aromamischung eine der Verbindungen 2E,47,77 und 2E,4E,7Z

Tridecatrienal.

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auBlerdem auf konfektionierte Produkte/Zubereitungen
umfassend eine Aromamischung, hergestellt oder herstellbar geméf des vorliegenden

Verfahrens.

Diese konnen dabei Nahrungsmittel und/oder Nahrungsergidnzungsmittel sein.

Somit bezieht sich die vorliegende Erfindung auerdem ein Nahrungs- und/oder

Nahrungsergidnzungsmittel umfassend eine erfindungsgeméifle Aromamischung.

Bevorzugt ist der Anteil der Aromamischung, bezogen auf das Nahrungs- und/oder
Nahrungsergianzungsmittel dabei >0,0001 Gew.-% (1 ppm) bis <0,5 Gew.-% (5000 ppm),
bevorzugt >0,0001 Gew.-% (1 ppm) bis <0,1 Gew.-% (1000 ppm), besonders bevorzugt
>0,001 Gew.-% (10 ppm) bis <0,05 Gew.-% (500 ppm).

Gemal einer bevorzugten Ausfiihrungsform beinhalten die Nahrungs- und/oder

Nahrungsergdnzungsmittel noch fliichtige Aromastoffe.

Bevorzugt beinhalten die Nahrungs- und/oder Nahrungsergidnzungsmittel einen oder mehrere
Inhaltsstoffe ausgewihlt aus der Gruppe enthaltend fliichtige organische Sauren, Alkohole,
Thiole und Disulfide, heterocyclische Verbindungen insbesondere Pyridine, Pyrroline,

Thiazole und Thiazoline, ferner Aldehyde, Ketone, Ester/Lactone oder Mischungen daraus.

Besonders bevorzugte Inhaltsstoffe - wobei beliebige Inhaltsstoffe miteinander auf beliebige

Weise kombiniert werden konnen - sind dabei:
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organische Sduren:
Essigsdure, Buttersdure, 2- bzw. 3-Methylbuttersdure, Caprinsidure, Capronsiure,

Phenylessigsaure;

Alkohole:
Ethanol, Propylenglykol, 1,3-Octenol, cis-3-Hexenol, Linalool, Benzylalkohol, p-Kresol, 2,6-
Dimethylthiophenol, Guajacol, Eugenol,

Disulfide /Thiole:

Dimethylsulfid, Difurfuryldisulfid, Methylthiopropanal, 2-Methyl-3-methyldithiofuran und
Bis(2-methyl-3-furyl)disulfid, Methylfuranthiol, 2-(4-methyl-1,3-thiazol-5-yl)ethanol
(Sulfurol), Methyltetrahydrofuranthiol, 3-Methyl-2-buten-1-thiol, 3-Thio-2-methylpentanol,
2-Furfurylthiol, Thiophenol, 2-Methylthiophenol und 2-Mercaptobutanon;

Pyridine:

2-Acetylpyridin; Pyrazine, weiter bevorzugt Methylpyrazin, 2,5-Methylethylpyrazin, 2,3,5-
Trimethylpyrazin, Acetylpyrazin, 2,3-Diethyl-5- methylpyrazin, 2-Ethyl-3,5-dimethylpyrazin
und 2-1sopropyl-3-methoxypyrazin;

Thiazole/Thiazoline

2-Acetylthiazol, 2-Acetyl-2-thiazolin;

Pyrroline:

2-Propionyl-1-pyrrolin und 2-Acetyl-1-pyrrolin;

sonstige heterocyclische Verbindungen:

Indol und Skatol.

Aldehyde:
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Acetaldehyd, trans-4,5-Epoxy-(2E)-decenal, cis-4,5-Epoxy-(2E)-decenal, (E,E)-2.4-
Undecadienal, (E,E)-2,4-Decadienal, (E,Z)-2,4-Decadienal, (E,E,Z)-2,4,6-Nonatrienal, (E,E)-
2,4-Nonadienal, (E)-2-Undecenal, (Z)-2-Decenal, (E)-2-Decenal, (E)-2-Nonenal, (Z)-2-
Nonenal, (E,Z)-2,6-Nonadienal, (E,E)-2,4-Nonadienal, 3-Methylthiopropanal (Methional),
Vanillin und Phenylacetaldehyd;

Ketone:

3,4-Dimethylcyclopentan-1,2-dion, 3-Hydroxy-4,5-dimethylfuran-2(5H)-on (Sotolon), 2-
Aminoacetophenon, 3-Hydroxy-4,5-dimethyl-2(5H)-furanon, 2,5-Dimethyl-4-hydroxy-3-
[2H]-furanon (Furaneol©), Tetrahydrothiophen-3-on und 3-Thiobutan-2-on;

Ester und Lactone:
Methyl- butanoat, Ethyl-3-methylbutanoat, Propyl-2-methylbutanoat, (Z)-6-Dodecen-y-

lacton, 4-Hydroxy-2-nonenséurelacton, 6-Undecalacton, y-Nonalacton und y-Octalacton.

Die Nahrungs- oder Nahrungserginzungsmittel konnen gemif3 einer bevorzugten

Ausfithrungsform noch weitere Aromastoffe umfassen.

Der oder die Aromastoffe konnen dabei in Form von Reaktionsaromen (Maillard-Produkte),
Extrakten bzw. itherischen Olen von Pflanzen oder Pflanzenteilen bzw. Fraktionen davon,
Raucharomen oder andere aromagebende Zubereitungen (z.B. Protein[teil]hydrolysaten,
Grillaromen, Pflanzenextrakten, Gewiirzen, Gewlirzzubereitungen, Gemiisesorten und/oder

Gemiisezubereitungen eingesetzt werden.

Insbesondere sind hierfiir Aromastoffe oder deren Bestandteile geeignet, die nicht in den
Gemisch umfasst sind und einen rostigen, fleischigen (insbesondere Huhn, Fisch, Meerestiere,
Rind, Schwein, Lamm, Schaf, Ziege), gemiisigen (insbesondere Tomate, Zwiebel, Knoblauch,
Sellerie, Lauch, Pilze, Auberginen, Seetang), einen wiirzigen (insbesondere schwarzer und

weiler Pfeffer, Chili, Paprika, Kardamom, Muskat, Piment, Senf und Senf-Produkte),
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gebratenen, hefigen, gesottenen, fettigen, salzigen und/oder scharfen Aromaeindruck

verursachen und somit den wiirzigen Eindruck verstdarken konnen.

Soweit die vorliegende Erfindung Zubereitungen betrifft, sind diese vorzugsweise eine
Zubereitung, die der Erndhrung und/oder dem Genuss dient, sowie Halbfertigware fiir eine

Zubereitung, die der Erndhrung und/oder dem Genuss dient oder Tiernahrung.

Der Erndhrung oder dem Genuss dienende Zubereitungen im Sinne der Erfindung sind z.B.
Backwaren (z.B. Brot, Trockenkekse, Kuchen, sonstiges Gebick), StiBwaren (z.B. Schokola-
den, Schokoladenriegelprodukte, sonstige Riegelprodukte, Fruchtgummi, Hart- und Weichka-
ramellen, Kaugummi), alkoholische oder nicht-alkoholische Getrinke (z.B. Kakao, Kaffee,
Griintee, Schwarztee, mit (Griin-, Schwarz-)Tee-Extrakten angereicherte (Griin-, Schwarz-
)Tee-Getrinke, Roibos-Tee, andere Kriutertee, Wein, weinhaltige Getrinke, Bier, bierhaltige
Getrinke, Likore, Schnédpse, Weinbrinde, fruchthaltige Limonaden, isotonische Getrinke,
Erfrischungsgetrinke, Nektare, Obst- und Gemiiseséfte, Frucht- oder
Gemiisesaftzubereitungen), Instantgetrinke (z.B. Instant-Kakao-Getrinke, Instant-Tee-
Getrinke, Instant-Kaffeegetrinke), Fleischprodukte (z.B. Schinken, Frischwurst- oder
Rohwurstzubereitungen, gewlirzte oder marinierte Frisch- oder Pokelfleischprodukte), Eier
oder Eiprodukte (Trockenei, Eiweil3, Eigelb), Getreideprodukte (z.B. Friihstiickscerealien,
Miisliriegel, vorgegarte Fertigreis-Produkte), Milchprodukte (z.B. Vollfett- oder fettreduzierte
oder fettfreie Milchgetrinke, Milchreis, Joghurt, Pudding, Kefir, Frischkése, Weichkise,
Hartkise, Trockenmilchpulver, Molke, Butter, Buttermilch, teilweise oder ganz hydrolisierte
Milchprotein-haltige Produkte), Produkte aus Sojaprotein oder anderen Sojabohnen-
Fraktionen (z.B. Sojamilch und daraus gefertigte Produkte, isoliertes oder enzymatisch
behandeltes Sojaprotein enthaltende Getriinke, Sojamehl enthaltende Getrédnke, Sojalecithin-
haltige Zubereitungen, fermentierte Produkte wie Tofu oder Tempe oder daraus gefertigte
Produkte und Mischungen mit Fruchtzubereitungen und fakultativ Aromen),
Fruchtzubereitungen (z.B. Konfitiiren, Fruchteis, Fruchtso3en, Fruchtfiillungen),

Gemiisezubereitungen (z.B. Ketchup, Soflen, Trockengemiise, Tiefkithlgemiise, vorgegarte
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Gemiise, eingekochte Gemiise), Knabberartikel (z.B. gebackene oder frittierte Kartoffelchips
oder Kartoffelteigprodukte, Extrudate auf Mais- oder Erdnussbasis), Produkte auf Fett- und
Olbasis oder Emulsionen derselben (z.B. Mayonnaise, Remoulade, Dressings, jeweils
Vollfett- oder fettreduziert), sonstige Fertiggerichte und Suppen (z.B. Trockensuppen, Instant-
Suppen, vorgegarte Suppen), Gewiirze, Wiirzmischungen sowie insbesondere
Aufstreuwliirzungen (englisch: Seasonings), die beispielsweise im Snackbereich Anwendung
finden, Stistoffzubereitungen, -tabletten oder -sachets, sonstige Zubereitung zum Siilen oder
Weillen von Getrinken oder anderen Nahrungsmitteln. Die Zubereitungen im Sinne der
Erfindung konnen auch als Halbfertigware zur Herstellung weiterer der Erndhrung oder dem

Genuss dienenden Zubereitungen dienen.

Als weitere Bestandteile fuir erfindungsgeméife Zubereitungen konnen iibliche Grund-, Hilfs-
und Zusatzstoffe fiir Nahrungs- oder Genussmittel verwendet werden. Einige dieser
Substanzen besitzen einen unangenehmen Geschmack im Sinne der eingangs gegebenen

Definition.

Weitere iibliche Wirk-, Grund-, Hilfs- und Zusatzstoffe fiir der Erndhrung oder dem Genuss
dienende Zubereitungen konnen in Mengen von 5 bis 99.999999 Gew.-%, vorzugsweise 10
bis 80 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Zubereitung, enthalten sein. Ferner
konnen die Zubereitungen Wasser in einer Menge bis zu 99.999999 Gew.-%, vorzugsweise 5
bis 80 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Zubereitung, aufweisen.

Beispiele iiblicher Grund-, Hilfs- und Zusatzstoffe fiir erfindungsgemifie Zubereitungen sind
Wasser, Gemische frischer oder prozessierter, pflanzlicher oder tierischer Grund- oder Roh-
stoffe (z.B. rohes, gebratenes, getrocknetes, fermentiertes, gerduchertes und/oder gekochtes
Fleisch, Knochen, Knorpel, Fisch, Gemiise, Friichte, Krduter, Niisse, Gemiise- oder
Fruchtsifte oder -pasten oder deren Gemische), verdauliche oder nicht verdauliche
Kohlenhydrate (z.B. Saccharose, Maltose, Fructose, Glucose, Dextrine, Amylose,
Amylopektin, Inulin, Xylane, Cellulose), Zuckeralkohole (z.B. Sorbit), natiirliche oder
gehirtete Fette (z.B. Talg, Schmalz, Palmfett, Kokosfett, gehirtetes Pflanzenfett), Ole (z.B.
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Sonnenblumendl, Erdnussol, Maiskeimdl, Olivendl, Fischdl, Sojasdl, Sesamdol), Fettsduren
oder deren Salze (z.B. Kaliumstearat), proteinogene oder nicht-proteinogene Aminosiuren
und verwandte Verbindungen (z.B. Taurin), Peptide, native oder prozessierte Proteine (z.B.
Gelatine), Enzyme (z.B. Peptidasen), Nukleinsduren, Nucleotide, andere als die
erfindungsgemil verwendeten Geschmackskorrigenzien fiir unangenehme
Geschmackseindriicke (z. B. Hesperetin, Phloretin oder andere gemifl US 2008/0227867 zu
verwendende Hydroxychalkonderivate sowie gegebenenfalls die dort beschriebenen Lactone),
Geschmackskorrigenzien fiir weitere, in der Regel nicht unan-genehme
Geschmackseindriicke, geschmacksmodulierende Stoffe (z.B. Inositolphosphat, Nucleotide
wie Guanosinmonophosphat, Adenosinmonophosphat oder andere Stoffe wie
Natriumglutamat oder 2-Phenoxypropionsédure), Emulgatoren (z.B. Lecithine,
Diacylglycerole), Stabilisatoren (z.B. Carageenan, Alginat), Konservierungsstoffe (z.B.
Benzoesdure, Sorbinsidure), Antioxidantien (z.B. Tocopherol, Ascorbinsédure), Chelatoren
(z.B. Citronensiure), organische oder anorganische Siuerungsmittel (z.B. Apfelsiure,
Essigsdure, Citronensidure, Weinsidure, Phosphorsdure, Milchsidure), zusitzliche Bitterstoffe
(z.B. Chinin, Coffein, Limonin, Amarogentin, Humolone, Lupolone, Catechine, Tannine),
SiiBstoffe (z.B. Saccharin, Cyclamat, Aspartam, Neotam, Stevioside, Rebaudioside,
Acesulfam K, Neohesperidindihydrochalkon, Thaumatin, Superaspartam), mineralische Salze
(z.B. Natriumchlorid, Kaliumchlorid, Magnesiumchlorid, Natriumphosphate), die
enzymatische Briunung verhindernde Stoffe (z.B. Sulfit, Ascorbinsédure), etherische Ole,
Pflanzenextrakte, natiirliche oder synthetische Farbstoffe oder Farbpigmente (z.B.
Carotinoide, Flavonoide, Anthocyane, Chlorophyll und deren Derivate), Gewtirze,
synthetische, natiirliche oder naturidentische Aromastoffe oder Riechstoffe sowie

Geruchskorrigenzien.

Die vorgenannten sowie die beanspruchten und in den Ausfithrungsbeispielen beschriebenen
erfindungsgeméil zu verwendenden Bauteile unterliegen in ihrer Grofle, Formgestaltung,

Materialauswahl und technischen Konzeption keinen besonderen Ausnahmebedingungen, so
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dass die in dem Anwendungsgebiet bekannten Auswahlkriterien uneingeschrinkt Anwendung

finden konnen.

Weitere Einzelheiten, Merkmale und Vorteile des Gegenstandes der Erfindung ergeben sich
aus den Unteranspriichen sowie aus der nachfolgenden Beschreibung der zugehdrigen

Beispiele, die rein illustrativ und nicht als beschriankend zu verstehen sind:

Beispiel 1

100 g von Arachidonsiure-haltigen Ol (40 % Arachidonsiure) wird mit 10 g Triacetin
verdiinnt und bei 120 °C mit Luft (40 L/h) 6 h lang begast. Anschlielend wird das
Reaktionsgemisch 2 h bei 130 °C erhitzt. Das Rohrprodukt wird im Vakuum destilliert. Zuerst
werden die leichtfliichtigen Verbindungen abgetrennt (Bedingungen: 0.1 mbar, 100 °C, 30
min). Das gewiinschte Produkt wird anschlie3end mit Triacetin abdestilliert. (Bedingungen:

0.1 mbar, 170 °C, 1 h (F2)).

Nach destillativer Aufreinigung enthilt die erhaltene Losung (5.7 g) 50 mg von 2E, 47,77
und 2E,4E,77 Tridecatrienal im Verhéltnis von 1:1.

Beispiel 2:

Der Prozess It. Besipiel 1. wird insgesamt viermal wiederholt. Man erhilt 23.3 g Losung

enthaltend 120 mg von 2E,47,77Z und 2E,4E,7Z Tridecatrienal im Verhiltnis von 1:1.

Diese Mischung wird anschiefSend noch mit Triacetin verdiinnt, sodass eine Mischung
entsteht, die insgesamt 0.2 wt% der entsprechenden 2E,4Z,77 und 2E,4E,7Z Tridecatrienale

enthalt.
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Beispiel 3:

100 g von Arachidonsiure-haltigen Ol (40 % Arachidonsiure) wird bei 170 °C mit Luft (40
L/h) 2 h lang begast. AnschlieBend wird das Reaktionsgemisch 1 h bei 170 °C erhitzt. Das
Rohrprodukt wird mit 10 g Triacetin verdiinnt und im Vakuum destilliert. Zuerst werden die
leichtfliichtigen Verbindungen abgetrennt (Bedingungen: 0.1 mbar, 100 °C, 30 min). Das
gewlinschte Produkt wird anschlieend mit Triacetin abdestilliert. (Bedingungen: 0.1 mbar,

170 °C, 1 h (F2)).

Nach destillativer Aufreinigung enthilt die erhaltene Losung (7.7 g) 80 mg von 2E, 47,77
und 2E.4E,77 Tridecatrienal im Verhiltnis von 1:4.

Beispiel 4:

Der Prozess aus Beispiel 3 wird insgesamt viermal wiederholt. Man erhilt 29.7 g Losung

enthaltend 230 mg von 2E,4Z,7Z7 und 2E,4E,7Z Tridecatrienal im Verhiltnis von 1:4.

Diese Mischung wird anschieB3end noch mit Triacetin verdiinnt, sodass eine Mischung
entsteht, die insgesamt 0.2 wt% der entsprechenden 2E,4Z,77 und 2E,4E,7Z Tridecatrienale
enthilt.

Einsatz der Aromamischung:
Im Folgenden werden Verwendungen einer Aromamischung gemif des erfindungsgeméfen
Verfahrens beschrieben. Diese werden - zur Vermeidung von Verwechslungen - als

"Kompositionen" bezeichnet.

Beispiel 1: Herstellung einer Hiihnchen - Aromakomposition enthaltend die

erfindungsgemiile Aromamischung:
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Es werden vermischt:

PCT/EP2016/062571

Bestandteil

[G]
Acetylmethylcarbinol 0.2
Buttersidure 2
Capronsidure 1
Caprylsadure 1
Decadienal trans, trans- 2,4 0.8
2E-Decenal 0.2
Dimethyloxyfuranone / Sotolon 1 % Losung in Alkohol |0.4
Furaneol 10 % Losung in Triacetin 20
Indole 1 % Losung in Alkohol 0.4
2,3-Methylfuranthiol 0.8
Methyltetrahydrofuranthiol 0.3
Methylthiopropanal-3 0.15
3,2-Thiobutanon 1
Reaktionsprodukt aus Beispiel 4 15
Pflanzendltrigyceride 956.75
Summe 1000

Diese Aromakomposition wird in nachfolgend beschriebenen Anwendungsbeispielen

eingesetzt.

Beispiel 2: Herstellung einer Rindermarkknochen-Aromakomposition

Es werden vermischt:
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Bestandteil [G]
Acetylmethylcarbinol 2
Alkohol C6 0.5
p-Kresol 1 % Losung in PG 5
Decadienal trans, trans- 2,4 5% in Triacetine 50
delta-Decalacton 14
delta-Dodecalacton 35
Furaneol 10 % Losung in Triethylcitrat 30
Furfurylmercaptan 1 % in Triethylcitrat 3
Indole 1 % in Alkohol 5
2,3-Methylfuranthiol 5 % A 1 % in Triacetin 60
Methylthiopropanal-3 1 % in Triethylcitrat 15
Mpyristinsdure 4
2,3-Pentandion 3
3,2-Thiobutanon 10 % in Pflanzendéltriglyceriden 12
2,3,5-Trimethylpyrazin 1
Reaktionsprodukt aus Beispiel 2 4
Pflanzendltriglyceride 800.6
Summe 1000

Diese Aromakomposition wird in nachfolgend beschriebenen Anwendungsbeispielen

eingesetzt.

Anwendungsbeispiel 3: Eierpudding Aromakomposition

Es werden vermischt:
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Bestandteil [G]
Acetylpyrazin-2 3
Buttersidure 1
Caprinsédure 200
Decadienal trans, trans- 2,4 0.01% in Propylenglycol 0.05
delta-Decalacton 50
Diacetyl 0.1
delta-Dodecalacton 100
Furaneol 15 % Losung in Propylenglycol 0.1
Indole FF 1 % Propylenglycol 0.75
2,3-Methylfuranthiol 0.005 % in Triacetin 40
1,2-Propylenglycol 535
Reaktionsprodukt aus Beispiel 4 50
Vanillin 20
Summe

Diese Aromakomposition wird in nachfolgend beschriebenen Anwendungsbeispielen

eingesetzt.

Anwendungsbeispiel 4: Spriihgetrocknete Aromakompositionen

Es werden ausgehend von den zuvor beschreibenen Anwendungsbeispielen 1 bis 3 vier

Aromakompositionen 4A bis 4C hergestellt, die nachfolgend weiter eingesetzt werden:

Inhaltsstoff A B C
Capsul 200 g 200 g 200 g
Maltodextrin 600 g 600 g 600 g
Aromakomposition Zusammensetzung 200 g - -
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Anwendungsbeispiel 1

Aromakomposition Zusammensetzung 200
Anwendungsbeispiel 2 £

Aromakomposition Zusammensetzung

- - 200 g
Anwendungsbeispiel 3

Wasser 1000 g 1000 g 1000 g

Die Bestandteile werden in demineralisiertem Wasser gelost und anschlieend

spriihgetrocknet. Diese werden in den nachfolgenden Anwendungsbeispielen verwendet.

Anwendungsbeispiel 5: Instantsuppe, Typ Hithnersuppe mit Nudeln

A = Vergleichszubereitung

B = erfindungsgeméfe Zubereitungen

Inhaltsstoff A B

Stéirke 16 ¢ 16 ¢
Kochsalz 7g 7g

Saccharose, raffiniert 32¢ 32¢g
Natriumglutamat 32¢ 32¢g
Natriuminosinat / Natriumguanylat im Verhéltnis 1:1 0.8¢g 08¢
Saurehydrolysiertes Pflanzenprotein 80¢g 80¢
Fettpulver 20¢ 20¢g
Gemiisefett, sprithgetrocknet 1.0g 1.0g
Gefriergetrocknetes Hiithnerfleisch, in Stiickchen 2.15¢ 2.15¢
Suppen-Nudeln 320¢g 320¢
Maltodextrin 120 ¢g 7.6¢
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Chinesisches Gemiise, gefriergetrocknet 46¢ 46¢
Huhnaroma 80¢g 69¢g
Lebensmittelfarbstoff Riboflavin 0.05¢ 0.05¢

Sprithgetrocknete Aromakompositionen aus ss
Anwendungsbeispiel 4A - e

4,6 g der jeweiligen Pulvermischung werden 10 Minuten in je 100 ml Wasser gekocht, um
eine verzehrfertige Suppe zu erhalten. Die erfindungsgemifle Zubereitung B wird in Bezug
auf erwiinschte fettige Aromen erinnernd an Hdhnchenhaut als stirker und lang anhaltender

bewertet, was ein deutlich authentischeres Profil ergibt.

Anwendungsbeispiel 6: Instantsuppe, Typ Rindfleischsuppe mit Nudeln
A = Vergleichszubereitung

B = erfindungsgeméfe Zubereitungen

Inhaltsstoff A B

Stéirke 16 ¢ 16 ¢
Kochsalz 7g 7g

Saccharose, raffiniert 32¢ 32¢g
Natriumglutamat 32¢ 32¢g
Natriuminosinat / Natriumguanylat im Verhéltnis 1:1 0.8¢g 08¢
Saurehydrolysiertes Pflanzenprotein 80¢g 80¢
Fettpulver 20¢ 20¢g
Gemiisefett, sprithgetrocknet 1.0g 1.0g
Gefriergetrocknetes Rinderfleisch, in Stiickchen 2.15¢ 2.15¢
Suppen-Nudeln 320¢g 320¢
Maltodextrin 120 ¢ I1.1¢g
Gemiise, gefriergetrocknet 46¢ 46¢
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Fleischaroma 80¢g 7.8 ¢
Lebensmittelfarbstoff Riboflavin 005¢g 0.05¢g
Sprithgetrocknete Aromakompositionen -
Anwendungsbeispiel 4B - e

4,6 g der jeweiligen Pulvermischung wird 10 Minuten in je 100 ml Wasser gekocht, um eine
verzehrfertige Suppe zu erhalten. Durch die Verwendung der erfindungsgemif3en
Aromakomposition mit Tridecatrienal wird ein fettiger, vollmundiger Geschmack mit

authentischem Profil erreicht, welches bei der Verkostung durch ein Panel ausgebildeter

Testpersonen gegeniiber Zubereitung A bevorzugt wurde.

Anwendungsbeispiel 7: Bouillon
A = Vergleichszubereitung

B, C = erfindungsgemife Zubereitungen

Inhaltsstoff A B C
Fettpulver 877 ¢ 877 ¢ 877 ¢
Natriumglutamat 877 ¢ 877 ¢ 877 ¢
Hefeextrakt Pulver 1228 g | 1228 g | 1228 ¢
Kochsalz 29.83¢g | 29.83¢g | 29.83¢
Maltodextrin 3728 g | 20.78¢g | 33.78 ¢
Natiirlicher Gemiiseextrakt 3.07¢g 3.07¢g 3.07¢
Sprithgetrocknete Aromakompositionen ] 165 ¢ ]
Anwendungsbeispiel 4A

Sprithgetrocknete Aromakompositionen ] ] 350
Anwendungsbeispiel 4B

15 g der jeweiligen Pulvermischung wird mit je 1000 ml heilem Wasser aufgegossen. Bei der

Verkostung durch ein Panel ausgebildeter Testpersonen wird die erfindungsgeméfen Zu-
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bereitungen B und C hinsichtlich ihres Aroma und Geschmack als deutlich reicher,

ausgewogener, kriftiger und langanhaltender als die Vergleichszubereitung A bewertet.

Anwendungsbeispiel 8: Vanille Kochpudding
A = Vergleichszubereitung

B = erfindungsgeméfe Zubereitungen

Inhaltsstoff A B
Sucrose 7.8 ¢ 7.8 ¢
Stirke 30¢g 30¢g
Magermilch-pulver 15¢g 15¢g
Aubygel MR50 05¢g 05¢
Vanilleschoten-Extrakt,  sprithgetrocknet,

Symrise 0.1g 0.1g
Sprithgetrocknete Aromakompositionen ] 025 ¢
Anwendungsbeispiel 4C

Milch 1,5 % Fettanteil ad 100 g

Die festen Stoffe werden vorgelegt und mit der Milch aufgeriihrt. Die Mischung wird auf 95
°C fiir 2 min unter gutem Riihren aufgewdrmt, abgefiillt und auf 5 — 8 °C abgekiihlt. Durch
die Verwendung der erfindungsgemifen Aromakomposition mit Tridecatrienal wird deutlich

fettiger, authentischer Geschmack mit ausgeprégter Ei-note erreicht.

Anwendungsbeispiel 9: Weille Sof3e

A = Vergleichszubereitung
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B, C = Vergleichszubereitung
Bestandteil A B C
Maltodextrin 26.00 g |23.25¢|2540¢g
Kochsalz 750g | 7.50g | 750 ¢
Natriumglutamat 200g | 2.00g | 2.00¢
Pflanzenfett 500g | 5.00g | 5.00¢
Pfeffer, weil3 0.02g | 002¢g | 0.02¢
Zwiebelpulver 148¢g | 148¢g | 148 ¢
vorverkleisterte Maisstirke 30.00 g | 30.00 g | 30.00 g
Fettpulver 28.00 g [28.00 g | 28.00 g
Sprithgetrocknete  Zusammensetzung
Anwendungsbeispiel 4A _ ks _
Sprithgetrocknete  Zusammensetzung
Anwendungsbeispiel 4B _ _ o

90 g der SoBenmischung wird mit 1000 ml heilem Wasser aufgegossen und mit dem
Schneebesen kriftig verriihrt. Bei der Verkostung durch ein Panel ausgebildeter Testpersonen
werden die erfindungsgeméfen Zubereitungen B und C hinsichtlich ihres Aroma und
Geschmack als deutlich reicher, ausgewogener, kriftiger und langanhaltender als die

Vergleichszubereitung A bewertet.

Anwendungsbeispiel 10: Braune SoBe

A = Vergleichszubereitung

B = Vergleichszubereitung
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Bestandteil A B C
Stirke 40.00 g | 40.00g | 40.00 g
Maltodextrin 33.10g | 30.35¢g | 3250 ¢g
Kochsalz 6.00g | 6.00¢g 6.00 g
Zuckerkulér, sprithgetrocknet 500g | 5.00¢g 500¢g
Hefeextraktpulver 300g | 3.00¢g 300 ¢g
Natriumglutamat 200g | 2.00¢g 2.00¢g
Zucker 050g | 050¢g 050¢g
Fettpulver 500g | 5.00¢g 500¢g
Tomatenpulver 300g | 3.00¢g 300 ¢g
Natiirlicher Gemiiseextrakt 1.00 g 1.00 g 1.00 g
Zwiebelextrakt 030g | 030¢g 030¢g
Pfefferextrakt 0.10g | 0.10¢g 0.10 g
Trockenaroma 1.00 g 1.00 g 1.00 g
Sprithgetrocknete ~ Zusammensetzung
Anwendungsbeispiel 4A - 2728 _
Sprithgetrocknete ~ Zusammensetzung
Anwendungsbeispiel 4B _ o

90 g der SoBenmischung werden mit 1000 ml heilem Wasser aufgegossen und mit dem
Schneebesen kriftig verriihrt. Bei der Verkostung durch ein Panel ausgebildeter Testpersonen
werden die erfindungsgeméfen Zubereitungen B und C hinsichtlich ihres Aroma und
Geschmack als deutlich reicher, ausgewogener, kriftiger und langanhaltender als die

Vergleichszubereitung A bewertet.

Anwendungsbeispiel 11: Wiirzmischung fiir Kartoffelchips
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A = Vergleichszubereitung
B = erfindungsgeméfe Zubereitungen

Bestandteil A B
Natriumglutamat 350 ¢ 350¢g
Kisepulver 10.00 g 10.00 g
Knoblauchpulver 2.00¢g 2.00¢g
Molkenpulver 38.86 ¢ 36.86 g
Wiirzextraktol 020 ¢ 020 ¢
Paprikapulver 9.80¢g 9.80 g
Kochsalz 21.00 g 19.00 g
Tomatenpulver 9.00 g 9.00 g
Trockenaroma 250¢g 250¢g
Siliciumdioxid 0.02¢g 002¢g
Pflanzendl 0.02 ¢ 0.02 ¢
Zwiebelpulver 3.00¢g 3.00¢g
Sahne Aromakonzentrat 0.03 ¢ 003 ¢g
Kise Aroma 0.03 ¢ 003 ¢g
Tomaten Aromakonzentrat 0.04 ¢ 0.04 ¢
Sprithgetrocknete Zusammensetzung

Anwendungsbeispiel 4A _ 10¢

6 g der Wiirzmischung werden auf 94 g Kartoffelchips aufgezogen.

Anwendungsbeispiel 12: Rindfleischwiirzmischung fiir (Fertig)-Nudeln
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Inhaltsstoff Gew.-%
Rindsfettaroma 5.00
Zuckercouleur 3.00
Zitronenséure (wasserfrei) 0.40
Schnittlauch (entwissert) 2.00
Maltodextrin (ex Tapoica) 10.30
Mononatriumglutamat 15.00
Zwiebelpulver 5.00
Ribotide 0.80
Natriumchlorid 44.20
Zucker 2.80
StiBmolkepulver 6.50
Sprithgetrocknete Zusammensetzung
Anwendungsbeispiel 4B 00

Alle Inhaltsstoffe werden vermischt, bis sich eine homogene Mischung ergibt.

Anwendungsbeispiel 13: Hiihnchenfleischwiirzmischung fiir (Fertig)-Nudeln

Inhaltsstoff Gew.-%
Héhnchenaroma 5.00
Zuckercouleur 3.00
Zitronenséure (wasserfrei) 0.40
Schnittlauch (entwissert) 2.00
Maltodextrin (ex Tapoica) 5.30
Mononatriumglutamat 15.00
Zwiebelpulver 5.00
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Ribotide 0.80
Natriumchlorid 39.20
Zucker 2.80
StiBmolkepulver 6.50
Sprithgetrocknete Zusammensetzung

Anwendungsbeispiel 4A 1500

Alle Inhaltsstoffe werden vermischt, bis sich eine homogene Mischung ergibt.

Die einzelnen Kombinationen der Bestandteile und der Merkmale von den bereits erwédhnten
Ausfithrungen sind exemplarisch; der Austausch und die Substitution dieser Lehren mit
anderen Lehren, die in dieser Druckschrift enthalten sind mit den zitierten Druckschriften
werden ebenfalls ausdriicklich erwogen. Der Fachmann erkennt, dass Variationen,
Modifikationen und andere Ausfithrungen, die hier beschrieben werden, ebenfalls auftreten
konnen ohne von dem Erfindungsgedanken und dem Umfang der Erfindung abzuweichen.
Entsprechend ist die obengenannte Beschreibung beispielhaft und nicht als beschriankend
anzusehen. Das in den Anspriichen verwendete Wort ,,umfassen* schliefit nicht andere
Bestandteile oder Schritte aus. Der unbestimmte Artikel ,,ein‘ schlie3t nicht die Bedeutung
eines Plurals aus. Die blo3e Tatsache, dass bestimmte Maf3e in gegenseitig verschiedenen
Anspriichen rezitiert werden, verdeutlicht nicht, dass eine Kombination von diesen Mal3en
nicht zum Vorteil benutzt werde kann. Der Umfang der Erfindung ist in den folgenden

Anspriichen definiert und den dazugehésrigen Aquivalenten.
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Patentanspriiche

Verfahren zum Herstellen ungesittigter Decanale umfassend die Schritte
a) Luftoxidation eines Arachidonsidure oder Arachidonsiureester enthaltenden Edukts
b) Zersetzung des entstehenden Peroxids

c) Aufkonzentrierung

Verfahren nach Anspruch 2, zusétzlich umfassend den Schritt d)

d) Wiederholen der Schritte a) bis c) in dieser Reihenfolge

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, wobei Schritt a) das Begasen mit Luft

bei einer Luftmenge ist >10 - <1000 1/h pro kg umfasst.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, wobei Schritt a) bei einer Temperatur

von von >100 °C und <200°C durchgefiithrt wird

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, wobei Schritt a) fiir eine Dauer von >1 h

bis <20 h durchgefiihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, wobei Schritt b) durch Erhitzen bei einer

Temperatur von =100 °C und <200°C durchgefiithrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, wobei Schritt b) fiir >0,5 - <5h erfolgt

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, wobei Schritt c) eine fraktionierte

Destillation enthalt.
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9 Aromamischung, herstellbar durch ein Verfahren geméf der Anspriiche 1 bis 8.
10. Nahrungs.- oder Nahrungsergizungsmittel, umfassend eine Aromamischung gemél

Anspruch 9
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