TECHNIQUE

Les obturateurs a faible
permeéabilité contribuent a

la réduction des sulfites des vins
roses et ameliorent leur garde

Laure Cayla', Christophe Loisel?, Nathalie Pouzalgues?, Vincent Wilhelm®, Gilles Masson'?
1 Institut frangais de la vigne et du vin (IFV) - Péle national Rosé - Vidauban - France.

2 Diam Bouchage - Céret - France.
3 Centre du Rosé - Vidauban - France.

nUMERO SPECIAL

Extrait de la Revue
des (Enologues n° 173S
search.oeno.tm.fr

o
=
S
3
=
°

L es vins rosés sont appréciés
pour leurs caractéristiques de
jeunesse, leurs aromes frais et
une couleur franche. Pourtant,
au fil des mois, sous l'effet de
I'oxygene et de la température,
les aromes se fanent, la cou-
leur brunie. Loxygéne acquis au
conditionnement est mesurable
et est consommé dans les 2 a
3 mois qui suivent la mise en
bouteille. Il induit une chute de
la teneur en sulfites libres, des
recombinaisons des composés
colorés et la diminution des com-
posés aromatiques fermentaires.
Au contraire, I'oxygene apporté
au travers de I'obturateur diffuse

B Figure 1: Evolution de la couleur apparente d’un rosé stocké en bouteille pendant 30 mois a 20 °C

08 09 010 on 012 013 014
N8 N9 N10 N1 N12 N13 N14
M6 M7 M8 M9 M10 M1 M12 M13 M14
L3 L4 L5 L6 L7 L8 L9 L10 L1 L12 L13 L14
K3 K4 K5 Ké K7 K8 K9 K10 K11 K12 K13 K14
4R} Ja J5 J6 J7 J8 J9 J10 Jn J12 J13 J14
= T1 mois mTo
n 12 13 14 15 ._ 16 17 18 19 110 111 12 113 na
T6 mois — T2 mois
H H2 -] H H5 He H7 H8 H9 H10 H11 H12
T12 mois
i G4 G5 G7 G9 G10
Fé F1 F8 F9 F10
®

progressivement dans le vin en
tres faible quantité. Il ne peut étre
mesuré mais conduit également
a des modifications de la compo-
sition du vin. La faible perméa-
bilité de certains obturateurs
autorise maintenant a réduire le
niveau de couverture en sulfites
tout en respectant les qualités
des vins rosés. Lenjeu est de
choisir la perméabilité adéquate

pour conserver le potentiel du vin
sans induire des phénomenes
de réduction, préjudiciables a
I’expression aromatique. Ces
travaux conduits sur plusieurs
profils de vins rosés permettent
d’identifier des cas types afin de
guider les choix des opérateurs.

Des vins qui voyagent
dans l'espace et dans
le temps

Le marché des vins rosés pro-
gresse depuis 20 ans et repré-
sente aujourd’hui une bou-
teille sur dix consommeée dans
le monde (progression des
volumes de 31 % entre 2002
et 2016, source CIVP). Les vins
s’exportent davantage et ce seg-
ment représente actuellement
30 % des volumes commerciali-
sés en Provence. Les rosés sont
appréciés en toutes occasions,
la demande n’est plus centrée

sur la saison estivale. Si la finesse et I'élégance des vins rosés ont
jusqu‘a présent conduit a communiquer sur la fragilité de ces vins
et la nécessité de les consommer dans leur jeunesse, I'allongement
des circuits de distribution et la demande accrue imposent désor-
mais de prolonger leur durée de vie et de se doter de moyens pour
conserver plus longtemps leurs caractéristiques organoleptiques
appréciées des consommateurs (Masson et Cayla, 2019).

Le contexte de réduction des sulfites dans les vins est dans ce sens
une contrainte. Avec I'abaissement de la température, les sulfites
contribuent a restreindre I'évolution inexorable des composants du
vin dans le temps. Pourtant, I'observatoire des rosés du monde mis
en place par le Centre du Rosé et I'Union des cenologues, montre que
les opérateurs integrent cette demande: la concentration moyenne
en SO, total des vins rosés est passée de 95 a 85 mg/L ces 8 der-
niéres années (Masson, 2019).

Contenir I'évolution naturelle des vins

La couleur est un élément important dans I'attirance des vins rosés
et les conditions de conservation (durée, température, oxygéne, sul-
fites) influencent son apparence (Cayla et al., 2013). La composition
en polyphénols des vins rosés et la couleur apparente qui en résulte
dépendent de I'origine, du cépage et des conditions d’élaboration.
Ducasse et al. (2015) ont montré que la proportion et la quantité
des différentes familles de pigments dérivés des anthocyanes sont
influencées par la concentration en composés natifs et les conditions
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de stockage. Les régimes de températures variables et les faibles
niveaux de sulfite induisent notamment une augmentation de la
couleur, due a une moindre intensité de la décoloration des sulfites
et a une formation accrue de pigments résistant a cette décoloration.
Cela implique une augmentation de l'intensité colorante et de la
nuance, comportement similaire a tous les vins, mais dont l'inten-
sité est propre a chacun. Les vins apparaissent au cours du temps,
plus colorés et plus orangés (figure 1). Des composés bruns sont
formés au cours du temps, la couleur jaune b* augmente d'autant
plus que le vin est faiblement sulfité (figure 2). Corrélativement,
I'intensité colorante croit également dans le temps, selon deux
phénomenes: I'apparition de composés jaunes mais également la
recoloration rouge des anthocyanes du fait de la diminution de la
teneur en sulfites. La concentration moyenne en sulfites libres, ini-
tialement calée a 15 et 25 mg/L respectivement sur les lots « faible
et Fort sulfites », diminue a moins de 5 et autour de 10 mg/L en
12 mois. Par ailleurs, I'intensité colorante initiale d'un vin rosé (70,
figure 2) est influencée par la teneur en sulfites libres; un vin faible-
ment sulfité apparait plus intense car les anthocyanes sont moins
décolorées par les sulfites.

B Figure 2: Evolution de I'intensité colorante (IC) et de la
couleur jaune (b*) vues pour un vin rosé conservé en bouteille
a 20 °C selon 2 conditions initiales de sulfitage (faible SO, libre
cible a 15 mg/L, Fort a 25 mg/L).
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M Figure 3: Evolution de la teneur en sulfites libres dans 3 vins
rosés stockés en bouteille a 20 °C.
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La dépréciation visuelle de la cou-
leur des rosés représente un en-
jeu commercial majeur, certaines
bouteilles n'entrant plus dans
les standards attendus par les
consommateurs. Généralement,
elle s’accompagne également
d’'une modification du profil sen-
soriel, qui évolue des fruits frais
vers des fruits mrs et confiturés,
et conduit au développement
de notes lactées et empyreuma-
tiques. Les composés aroma-
tiques d'intérét évoluent, en effet,
au cours du temps. En 20 mois,
on constate une perte de 80 % des
acétates et de la f-damascénone
conjointement a I'augmentation
trés importante du 1,1,6-trimé-
thyl-1,2-dihydronaphtaléne (TDN).
Le 3-mercapto-hexanol, contri-
buteur des notes d’agrumes et
fruits exotiques, a également
tendance a diminuer au fil des
mois. Néanmoins, des travaux
récents (Roland et al., 2016) ont
mis en évidence |'équilibre entre
les formes réduites et libres de
ces composés et sous I'effet d'un
stockage a 20 °C, il est possible
d’observer une augmentation
dans le temps de la concentration
dosée de ce composé.

Oxygéne et teneur
en sulfites, intimement
dépendants

Loxygéne présent dans le vin
aprés conditionnement a plu-
sieurs origines:

- 0, dissous dans le vin avant le
conditionnement, au cours des
opérations de cave (filtration,
soutirages, relogement...);

- 0, dissous dans le vin au mo-
ment du conditionnement;

- O, présent dans |'espace de
téte, entre le bouchon et le vin,
qui s’équilibre avec I'oxygéne
dissous dans le vin;

- O, transféré au travers de |'ob-
turateur, en fonction de sa per-
méabilité, qui se dissout dans le
vin pendant le stockage.

En bouteille, I'oxygéne dissous
dans le vin entre en jeu dans
des mécanismes biochimiques
et conduit a I'oxydation des sul-
fites. C'est pourquoi, la teneur

en SO, libre diminue fortement
apres le conditionnement, propor-
tionnellement a la teneur en O,.
Le vinificateur peut intervenir en
fonction des équipements dont il
dispose (désoxygénation du vin
avant tirage, inertage de la bou-
teille avant remplissage, controle
de niveau d’oxygéne et bon ni-
veau de vide avant bouchage),
pour limiter la quantité d'O, en
bouteille et donc la diminution
de la concentration en SO, libre.
En fonction de ces éléments et
du niveau d'ajustement en sul-
fites du vin avant conditionne-
ment, le vin sera plus ou moins
longtemps couvert en sulfites.
A titre d’exemple (figure 3), bien
que les trois vins partent d'un
niveau identique en SO, libre
avant conditionnement, le vin
1 conserve une couverture en
sulfites autour de 20 mg/L pen-
dant 12 mois. Au contraire, aprés
seulement deux mois de stoc-
kage, le vin 3 est déja en des-
sous de 15 mg/L en SO, libre.
En conséquence, les caractéris-
tiques (couleur, fruité) de ce vin 3
vont évoluer plus rapidement que
celles du vin 1. Les phénomenes
régissant ces variations ne sont
pas clairement identifiés mais
s’expliquent souvent par un ni-
veau de SO, libre initial cible (ici
25 mg/L) insuffisamment anticipé
(contraintes de production/dis-
tribution) et donc non rigoureu-
sement stable (équilibre entre
les formes libres et combinées).
Si la premiére chute des sulfites
(deux premiers mois) est impu-
table a I'oxygene acquis au cours
de I'opération d’'embouteillage, les
pertes sont ensuite conditionnées
a la perméabilité de I'obturateur.

La perméabilité

de I'obturateur permet
de moduler I'évolution
du vin

Différentes méthodes permettent
d’évaluer la perméabilité d'un
obturateur, c¢'est-a-dire la quantité
d’oxygene transmise au travers
du bouchon, au cours du temps.
La perméabilité se décompose en
deux éléments (Chevalier et al,
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2019), I'oxygeéne relargué suite
au bouchage (OIR Oxygen Initial

B Figure 4: Estimation de la perméabilité des obturateurs en conditions standardisées, enrichissement
en oxygene de I'atmosphére d’'une bouteille initialement amenée a un niveau trés faible.
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(6 répétitions). Lenrichissement
en oxygene a l'intérieur de la bou-
teille est suivi sur presque deux
années (figure 4, effet cumulatif).
Les bouchons 1 et 2, (bouchons
techniques de la gamme de Diam
Bouchage) sont conformes aux
attentes: le bouchon 1 est lége-
rement plus perméable que le
bouchon 2. Le bouchon 3 (syn-
thétique) est le plus perméable
des quatre obturateurs étudiés
et conforme a ses spécificités.
Le bouchon 4, en liége, est le
plus imperméable pendant les
90 premiers jours puis la pres-
sion partielle en oxygéne aug-
mente fortement dans deux bou-
teilles sur les six répétitions (les
écarts types sont importants) (fi-
gure 4). Le liege étant mal adapté
aux conditions séches (bouteille
pleine de gaz appauvri en oxy-
gene), il est possible que certains

bouchons se soient un peu des-
séchés aprés plusieurs mois de
stockage augmentant ainsi les
entrées d’oxygenes dans la bou-
teille. Les résultats, présentés
ensuite, montreront que la per-
méabilité moyenne de ces bou-
chons naturels est probablement
entre les bouchons 1, 2 (Diam) et
le bouchon 3 (synthétique).

Les bouchons techniques et syn-
thétiques offrent une gamme de
perméabilité variée, adaptée aux
différents besoins des opérateurs.
Dans cette étude, ce n'est donc
pas tant le type de bouchon qui
est étudié mais des expositions
différentiées a I'oxygéne dans le
temps, au travers de la détermi-
nation de la perméabilité.

Les 4 obturateurs précédents (fi-
gure 4) sont utilisés pour
conditionner 3 vins rosés aux

typologies variées (origine, cépages, profil sensoriel, couleur, titre
alcoolique, pH...). Le vin 3 est le plus intense en couleur et est trés
expressif sur les notes de pamplemousse, rose, fruits de la passion...
Il estissu d’un itinéraire d’élaboration limitant les apports d’oxygene
dont un élevage sur lies. Il présente des teneurs trés élevées en
3-mercapto-hexanol (2500 ng/L) et en phényl-éthanol. Le vin 2 est
tout aussi expressif mais sur des notes de fruits exotiques, d'ana-
nas et amyliques. Ce profil est confirmé par les analyses d’arémes
effectuées par le laboratoire Nyséos, ce vin est le plus concentré en
terpénol, acétates et furanéol. Le vin 1 est moins intense en odeur
et est caractérisé par les fruits jaunes, la péche, la guimauve et la
rose. Ces vins sont embouteillés en limitant les apports d’oxygene
(teneur moyenne cumulée de 2,2 mg/L) et stockés a 20 °C pendant
30 mois. Des points analytiques sont réalisés aprés 1, 2, 6, 12, 20
et 30 mois, ce qui couvre largement la période de consommation
habituelle des vins rosés.

Le premier paramétre évalué dans le temps est la teneur en sulfites (fi-
gure 5). Les concentrations en SO;, libre, des lots conditionnés avec
les bouchons 3 et 4, chutent plus rapidement qu’avec les 2 autres
obturateurs. Le seuil de 10 mg/L de SO, libre, communément admis
comme la limite inférieure pour une protection, est donc atteint entre
12 et 18 mois, pour ces produits, alors qu'il I'est a 30 mois pour les
vins bouchés avec les obturateurs 1 et 2. La plus forte perméabilité

B Figure 5: Evolution de la teneur en sulfites libres dans le vin
rosé n° 1, conditionné avec 4 obturateurs aux perméabilités
différentes, stockeé a 20 °C.
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B Figure 6: Evolution de la couleur jaune b* au cours du temps
en fonction de la perméabilité de I'obturateur, vin n° 2.
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a l'oxygene de I'obturateur 3 explique ce phénomeéne. Pour |'obtura-
teur 4, on voit que la teneur moyenne en SO, libre apres 30 mois de
conservation se situe entre les valeurs des bouchons 1 et 2 et I'obtu-
rateur 3. Cela atteste donc que la perméabilité a I'oxygene de ce lot
de bouchon se situe entre les deux autres obturateurs testés dans cet
essai. Par ailleurs, les travaux de Chevalier et al. (2019) ont montré une
certaine hétérogénéité entre les bouchons en liege; ce qui est observé
apres 12 mois sur certains indicateurs analysés sur les 3 bouteilles
ouvertes par modalités a chaque point analytique.

Comme attendu, la composante jaune de la couleur (figure 6) croit
davantage avec I'obturateur 3, plus perméable, quelle que soit la
matrice de vin. Lobturateur 4 conduit a un comportement intermé-
diaire, en cohérence avec I'évolution des sulfites libres (figure 5). Les
bouchons Diam (obturateur 1 et 2, de faible perméabilité) limitent
I'évolution de la couleur vers les nuances jaunes. Les conséquences
visuelles sont appréciées sur le nuancier (figure 7). Les vins ont des
apparences bien différentes; les bouchons 1 et 2 ne sont toutefois
pas différenciés pour les deux vins n’ayant pas été élevés sur lies,
donc en conditions réductrices (vins 1 et 2).

Sur les marqueurs aromatiques, la plupart des indicateurs ne sont
pas influencés par les conditions de bouchage, la température étant
un levier plus influant pour limiter les pertes en composés fermen-
taires (Cayla, 2012).

Pour le 3-mercapto-hexanol, la concentration décroit avec I'obtura-
teur 3, le plus perméable, sur les 3 matrices. Pour les autres obtura-
teurs, aucune tendance ne se dégage dans le temps et sur les 3 vins
étudiés. Néanmoins, le bouchon 4 conduit a des concentrations
intermédiaires aprés 6, 12 ou 20 mois selon le vin.

Enfin, les vins ont été soumis a un jury de professionnels provencaux,
éprouvés en analyse sensorielle des vins rosés. Les vins sont dégustés
en verre noir afin que les dégustateurs ne soient pas influencés par la
couleur. lls sont servis a 12 °C, en aléatoire par matrice et par modalités
(3 séries de 4 vins). Dés la premiére dégustation, six mois aprés mise,
les trois vins embouteillés avec I'obturateur 2 sont marqués par la
réduction; ceci étant prégnant surtout sur le vin 3, élevé en conditions

H Figure 7: Positionnement des 3 vins sur le nuancier Provence
en fonction de leur couleur apparente dans des conditions
normalisées, aprés 30 mois de stockage a 20 °C.
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réductrices. Cet obturateur est le
moins perméable a I'oxygéne, les
conditions d’embouteillage étant
elles aussi maitrisées pour limiter
I'apport d'oxygene, les trois ma-
trices développent des composés
soufrés (qui n'ont pas été dosés).
Ces caractéristiques persistent
plus ou moins jusqu’a 20 mois de
stockage sur les trois matrices, les
vins obtiennent des notes supé-
rieures sur les descripteurs ani-
mal et/ou empyreumatiques. En
revanche, I'obturateur 3, le plus
ouvert, confére aux vins, apres 12
ou 20 mois de garde et selon les
matrices, des notes d'évolution
type fruits mars et secs.

La représentation en composante
principale (figures 8) sur les des-
cripteurs significatifs montre I'ef-
fet dominant du bouchon sur le
profil sensoriel des vins. Les vins
conditionnés avec |'obturateur 2
sont, sur les 3 matrices et pour
la plupart des séances d’analyse
sensorielle, qualifiés par les notes
de réduction (animal/défaut) et ob-
tiennent des notes plus faibles en
confiserie, fruits blancs et jaunes.
A 'opposé, le bouchon 3 conduit
a des vins caractérisés par des
notes d’évolution, les fruits murs,
secs et le végétal frais. Le groupe
des vins embouteillés avec I'ob-
turateur 4 est identifié par les

H Figure 8: Représentation des axes 1 et 2 de I'analyse en composante principale des descripteurs significatifs sur le plan
d’expérience global: 3 matrices x 4 obturateurs x 4 séances d'analyse sensorielle.
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notes de fleurs fraiches et fruits
jaunes. Lobturateur 1 ne confére
pas de comportement particulier,
ce qui suggére que ces vins ne
présentent ni réduction ni évo-
lution prématurée; la perméabi-
lité du bouchon est adaptée aux
3 matrices étudiées.

On peut également noter que la
qualité globale (I'harmonie) n'est
significative entre les vins que
sur certaines séries apres 6 ou
12 mois de stockage. Il n’est pas
possible de dégager de tendance
générale. Le bouchon 2 conduit
cependant a déprécier le vin 3 a
6 et 12 mois, en raison de l'inten-
sité de la réduction (notes allu-
mettes, pamplemousse mdir...).
Ce vin présente une concentra-
tion importante en 3-mercapo-
hexanol et a été élevé dans des
conditions réductrices (élevage
sur lies), ce qui justifie cette ten-
dance a la réduction. Lobturateur
1 conduit au vin le plus apprécié
a 6 mois sur la matrice 3 et a
12 mois sur la matrice 1.

Le bouchon, dernier
acte cenologique

Un grand soin est apporté a I'éla-
boration des vins rosés avec des
cépages adaptés, une viticulture
dédiée, l'investissement dans
des équipements performants
et des auxiliaires cenologiques
appropriés. En sortie d'hiver,
les vins sont « pimpants » tels
que les consommateurs les ap-
précient. Pourtant |'élevage, les
stabilisations, le stockage puis le
conditionnement peuvent alté-
rer ces qualités, notamment,
si la couverture en sulfites est
faible, afin de répondre a la de-
mande sociétale. Tant que le vin
est en cuve, I'opérateur peut cor-
riger, désoxygéner, réajuster la
teneur en sulfites, abaisser la
température... et ainsi, main-
tenir le potentiel du vin. Aprés

conditionnement et en particulier
aprés distribution ou la tempé-
rature est souvent mal gérée,
le vin va réagir aux conditions
auxquelles il est exposé. Limiter
les apports d'oxygéne a I'embou-
teillage est la premiére garantie
de limiter les pertes en sulfites
sur les deux premiers mois et
contribue donc a abaisser la dose
de sulfites cibles avant tirage. La
perméabilité des bouchons inter-
vient dans un deuxiéme temps.
Sur des produits fragiles (en
couleur, en expression), pour
des marchés lointains, une
faible perméabilité a I'oxygéne
est préconisée afin de limiter
les réactions biochimiques
qui conduisent a déprécier le
produit. Sur les vins expres-
sifs sur des notes agrumes et
fruits exotiques d'autant plus
si I'itinéraire d’élaboration a
été restrictif vis-a-vis de I'oxy-
gene (cas du vin 3), un obtu-
rateur trop imperméable peut
conduire au développement
de composés soufrés, persis-
tants dans le temps. |l est alors
important de s’orienter vers des
obturateurs plus perméables a
I'oxygéne pour réduire ces notes
de réduction, sans tomber dans
I'exces au risque d’obtenir trop
rapidement des notes d'évolu-
tion. Une perméabilité inter-
médiaire est alors préconisée
ou une révision de l'itinéraire
cenologique avec en particu-
lier une réduction des doses
de SO, libres a I'embouteillage
(étude en cours actuellement).
D’autres travaux sont également
en cours au Centre du Rosé pour
développer un indicateur facile
d’acces afin d’évaluer le pouvoir
réducteur du vin. Idéalement, le
bouchon devra donc étre adapté
au profil du vin, a son marché
et circuit de distribution (condi-
tions d'exposition et durée avant
consommation). [ |

>Technique
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