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Эфирные масла лиственных пород древесины практически не изуча­
лись (‘, 2). Однако в последнее время появились работы о присутствии 
в древесине дуба сильно пахнущего вещества — Р-метил-у-окталактона 
(Мо-лактои) (3~5). Известно также, что в крепкие спиртные напитки, 
выдерживаемые в дубовой таре, переходит ряд веществ, в частности, аро­
матические альдегиды — продукты распада лигнина (6, 7). Кроме того, 
в указанных напитках идентифицирован ряд фенолов, производных фура­
на, а также азотсодержащие соединения основного характера, имеющие 
циклическое строение (8_1°). Происхождение этих соединений в напитках 
остается неясным, так как источником их может быть не только древесина, 
но и исходное сырье (“).

В настоящей работе изложены результаты исследования эфирного мас­
ла, полученного из дубовой древесины.

Работу проводили с древесиной дуба, произрастающей в Крымской об­
ласти. Древесину размалывали на шаровой мельнице до состояния пудры, 
проходящей через отверстия сита 0,1 мм. Параллельно производили эк­
стракцию двух порций древесной пудры этаполом и смесью хлороформ — 
метанол (6:4). Экстракты упаривали в роторном испарителе до 50 мл, 
фильтровали и перегоняли с паром до объема дистиллята 250 мл. Дистил­
ляты экстрагировали эфиром (5X100 мл), сушили над Na2SO4 и упари­
вали под вакуумом до 0,5 мл. Предварительно проводили тонкослойную 
хроматографию полученных экстрактов на пластинках «Силуфол» в систе­
ме гексан — эфир (1 : 1).

Компоненты экстракта, находящиеся в наибольших количествах, опре­
деляли на хромато-масс-спектрометре Varian-MAT-111 при следующих 
условиях: колонка 1,5 м с 10% жидкой фазы FFAP на хромасорбе размола 
100—120 меш. Программирование температуры от 100 до 200° со скоростью 
10°/мин., ионизирующее напряжение 70 эв. Идентификацию МО-лактона 
проводили отдельно в хромасс-спектрометре после элюирования соответст­
вующей непроявленной зоны с тонкослойной хроматограммы. Количест­
венное определение МО-лактона проводили к экстрактах на хроматографе 
ЛХМ-5-8МД в изотермическом режиме при 150° с использованием 3-мет­
ровой колонки с 15% жидкой фазы, представляющей собой смесь диэти- 
ленгликольсукцината (8,5%) и апиезона М (1,5%), на хромосорбе W.

Получение производных 2,4-динитрофенплгидразииа карбонильных 
соединений экстракта и их количественное определение после хромато­
графирования на бумаге производили по методике (1Z). Гидрирование 
части экстракта проводили в течение 4-х час. в присутствии катализатора 
(Pd 5%, Ba2SO4 95%).

Получение производных и-нитроанилина фенольных соединений и их 
дальнейшее хроматографирование производили по разработанной нами 
методике: 50 мл 0,15% раствора тг-нитроанилина в IN HCI диазотировали 
на холоду 1,5 мл 10% нитрита натрия. Полученный раствор (1 мл) добав- 
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'■•эти к экстракту (0,2 мл), к которому перед этим приливали 3 мл эфира 
п промывали NaIICO3 для удаления кислот. Смесь взбалтывали, окрашен­
ный эфирный слой отделяли, а водный слой дважды экстрагировали 5 мл 
эфира. Эфирные экстракты объединяли, сушили на Na2SO4, эфир отго­
няли, а остаток растворяли в 0,2 мл хлороформа. Дальнейшее хроматогра­
фирование проводили на пластинках «Силуфол» в системе бензол — мета­
нол (90 : 3). Усиление окраски, разделившихся пятен производили в парах 
аммиака.

При применении хлороформ-метанола в экстракт переходит большее 
количество эфирного масла (823 мг, применение этанола дает выход 
540 мг). Предварительное хроматографирование в тонком слое и прояв­
ление различными реагентами позволило установить в экстракте значи­
тельное количество карбонильных (проявление 2,4-динитрофенилгидрази- 
ном) и фенольных (проявление бензидином) соединений. Элюирование 
эфиром зоны нахождения МО-лактона * с препаративной хроматограммы 
позволило провести его определение на хромато-масс-спектрометре. Масс- 
спектры цис- и транс-изомеров полностью совпадали с масс-спектрами мет­
чиков (т/е 99, 71, 69, 57, 55, 43, 41).

* Приносим благодарность проф. Суомалайнену (Финляндия) за любезно предо­
ставленный образец фметил-'у-окталактона.

С помощью газо-жидкостного хроматографирования экстрактов, а так­
же эфирного экстракта дистиллата, полученного прямой перегонкой с па­
ром древесной пудры (100 г), количественно определили содержание изо­
меров ^-метил-у-окталактона. Содержание (мг/100 г) цис-формы при спир­
товом экстракте составляло 0,1, при хлороформ-метанольном экстракте 0,2, 
при прямой перегонке древесины — следы; содержание транс-формы было, 
соответственно 1,5, 2,8, 0,3. Транс-^-метил-у-окталактон содержится в 
древесине дуба в большем количестве, чем цис-^-метпл-у-окталактон, что 
совпадает с имеющимися данными (5).

Анализ на хромато-масс-спектрометре позволил установить присутст­
вие соединений, находящихся в экстракте в наибольших количествах (ряд 
пиков не идентифицирован). Идентифицированные вещества и их основ­
ные ионы, получаемые при масс-спектрометрическом анализе, представ­
лены в табл. 1.

Основные вещества экстракта 
древесины по данным хромато-масс- 

сиектрометрического анализа

Таблица 1

Вещество т/е

Акролот: 56 55, 29
Кротоновый альдегид 70 55, 41, 29
Фурфурол 96 95. 67, 39
Гекссиаль 98 97, 44, 29
Фенилэт-клояый 122 92. 91, 65

спи

Содержание альдегидов, 
в хлороформ-метанольном экстракте 

(мг/100 г)

Таблица 2

Альдегид

Экстракт древесины

до гидри­
рования

после 
гидрирова­

ния

Фурфурол 8.6 7,8
Муравьиный 4.5 4,2
Уксусный 3.0 2,8
Пропионовый - 2,2
Масляный — 2 9
Гексиловый - 8,2

Дополнительную идентификацию и количественное определение кар­
бонильных соединений проводили в виде 2,4-динптрофенилгидразонов. 
Часть экстракта до перевода в производные гидрировали. В табл. 2 пред­
ставлены полученные данные. В результате гидрирования на хромато­
грамме появляются пятна пропионового, масляного и гексилового альдеги­
дов, которые являются продуктами восстановления соответственно акро­
леина, кротонового альдегида и гексеналя.
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Таблица 3
Идентификация фенолов в виде производных га-нитроанилина

№ пятен 
на хромато­

грамме
Фенол Rf

Окраска производного

до обработки 
аммиаком

после обработки
аммиаком

1 ! к известный 0,08 Желтая Желтая
2 Фенол 0,19 То яге Кирпично-кра с-

ная0 о-К резол 0,29 » :■> То же
Ч Гваякол 0.34 Оранжевая Серо-лиловая

о-Этилфенол 0.40 Желто-оранжева;! Фиолетовая
J 1еизвеетиый 0.47 Оранжевая Фиолетовая

7 Эвгенол 0.55 Коричневая Лиловая.
S л-Этилфенол 0.77 Леелтая Лиловая
9 а-Крезол 0.84 Оранжевая К'11р’Г!ТЧ11О-К|Пы -

па я

Х;>< '• •< трассирование фенолов экстракта в виде производных п-нптро- 
апилгна показало удовлетворптельное разделение компонентов. Резуль­
таты 1 оа 1 пт ы в табл. 3.

Р ’ ■„((? нами в экстракте дуба фенолы близки по составу к фено­
лам, <>' и энным в напитках, выдерживаемых в дубовой таре (3_5)- 
Одна та, « 1 шдофеполы — продукты распада лигнина, нами обнаружены 
не бызч ' юворнт о необходимости окислительного воздействия на дре­
весину у . \ возникновения.
Институт биохимии им. А. И. Баха
Академии паук СССР
Москва
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