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LES POLYSACCHARIDES ET LES ELLAGITANINS DU BOIS DE CHENE :
INFLUENCE SUR LA QUALITE SENSORIELLE DES VINS

Résumeé

Il est généralement admis que la qualité des wirtee eaux de vie dépend de leur vieillissement au
contact du bois de chéne. La sélection du bois ldme et sa maturation constituent des étapes
essentielles dans la fabrication de barriques. @@tepu des nombreux facteurs impliqués dans lig cho
de la matiere premiere et dans la phase de sécl@ge! du bois de chéne, il est tres complexe de
déterminer I'impact de la durée de séchage etitlenece des facteurs de sélection combinés.

Nous avons pu mettre en ceuvre un plan d’essaogsi @ permis d’étudier I'évolution de la compositio
chimique du bois de chéne pour quatre stades tiagéc bois frais, 12 mois, 18 mois et 24 moisrPou
ce plan d’essai, I'échantillonnage a été réalisprenant en compte 3 facteurs de sélection d’'ingsré
tonnellerie : 'age du bois, le type de grain etlesse d’'Indice Polyphénolique mesurée par Oak&can
En plus de la partie extractible (~10%), trois podyes constituent la majeure partie (~90%) du th®is
chéne : la cellulose, les hémicelluloses et lesirigs. Ces composés sont susceptibles de subir des
hydrolyses ou des réactions chimiques au courgliffésents processus de tonnellerie et notamment
lors de la chauffe, libérant ainsi des composématigues ou certains précurseurs aromatigues ayant
un véritable intérét sensoriel pour le vin viedlti fit ou en contact avec du bois de chéne. Auétutk

n'a, a ce jour, montré un lien entre les proposida ces composés dans le bois de chéne et l'iapact
niveau chimique et organoleptique dans des vingslau contact de bois de chéne.

Nous avons pu montrer que leurs proportions évolderfacon significative au cours du séchage du
bois de chéne et nos résultats soulignent l'inaidetes différents facteurs de sélection. Respecting

les proportions en composeés extractibles, ligninémjicelluloses et cellulose apparaissent majcegai
aux stades bois frais, 12 mois, 18 mois et 24 uh@iséchage.

La mise en place d'un plan d’'essai sur un vin deld@ partir d'un deuxieme échantillonnage de bois
de chéne, selon les mémes modalités que le plasad’sur bois, nous a permis d’évaluer I'impact du
temps de séchage du bois sur la composition chamiun vin élevé au contact de morceaux de bois
de chéne. Les résultats ont montré entre autresaisse de pres de 8% de teneur en ellagitanins
moléculaires du vin entre les modalités 12 et 24snie séchage mais aussi des impacts sur les
concentrations en composés volatiles du vin : llgshgdes furaniques sont corrélés positivemensa de
temps de séchage longs (18 et 24 mois), tanditeguEdéhydes phénoliques le sont avec un temps de
maturation plus court (12 mois). Nos résultatsigoeint aussi I'influence des facteurs de sélection

la composition chimique du vin.

Sur le méme vin de Merlot, la réalisation d’anatysensorielles a mis en évidence des différences
significatives percues par notre panel entre ledatités de séchage 12 et 24 mois, tandis que les
modalités 18 et 24 mois n’ont pas été distinguéesde tests triangulaires. Des profils sensodsts
également été établis pour tenter d'associer fé&reinces percues a un ou plusieurs descripteats. P
cette épreuve les résultats soulignent la diffecplour notre panel de dégustateurs de s’accorder su
I'existence d’'une différence globale et signifigatientre les modalités 12 et 24 mois. Cependant ils
contribuent a expliquer les différences mises edeéxe lors des tests triangulaires pour certaines
modalités de séchage pour les descripteurs guitédf amertume, astringence, rondeur en bouche et
perception sucrée.

Mots clés : polysaccharides, ellagitanins, boishigne, séchage, vin rouge, analyses sensorielles



OAK WOOD POLYSACCHARIDES AND ELLAGITANNINS: THE IMP  ACT ON SENSORY
QUALITY OF WINES

Abstract

It is widely accepted that alcoholic beverages igudkepends on their ageing in premium quality oak
wood. Oak wood selection and maturation are esdestéips in the course of barrel fabrication. Given
the existence of many factors involved in the cb@€ raw material and in natural seasoning of oak
wood, it is very difficult to determine the realpact of seasoning and selection factors on oak wood
composition.

A sampling was done to study the evolution of o@otchemical composition during four seasoning
steps: non matured, 12 months, 18 months and 24hsoFRor this sampling, three selection factors
were taken into account: age, grain type and tiygpRenolic Index measured by Oakscan®.

Besides extractables (~10%), three polymers comstithe main part of oak wood: cellulose,
hemicelluloses and lignins. These compounds mangadhydrolysis or chemical reactions during
cooperage processes, especially during heat tragtmiich release some aromatic compounds or
aromatic precursors having a genuine sensorialeisten wine aged in barrel or in contact with oak
products. To date, no studies revealed a link betvikre proportions of these compounds in oak wood
and the chemical and sensorial impact in winesnageith oak wood.

Our study showed that the proportions of these camgs evolved significantly during oak wood
seasoning and the results highlighted the impas¢leiction factors. Respectively, extractablesjtis,
hemicelluloses and cellulose proportions were mdstl non matured, 12 months, 18 months and 24
seasoning months.

The development of a test plan with a Merlot wirenf a second oak wood sampling, using similar
modalities as the previous test plan allowed thaluation of oak wood seasoning impact on the
chemical composition of a wine ageing with oak waieces. Results showed a lowering of 8% in
ellagitannins content of wine between 12 and 24thwmodalities. An impact on volatile composition
in wine has also been established: furanic aldehydse positively correlated with a long maturation
time (18 and 24 months), whereas phenolic aldehydm® positively correlated with a shorter
seasoning time (12 months). Our results highlighaésh the impact of selection factors on wine
chemical composition.

Sensorial analysis on this Merlot wine led to digant differences detected by the panel between 12
and 24 seasoning modalities, but not between 182d4ndhonths modalities with triangular tests.
Sensorial profiles were also established to attdmpssociate the differences detected to one o mo
descriptors. For this test, results highlighteddHiculty for the panel to make a significant feéifence
between 12 and 24 months modalities. However tbatribute to explain the differences demonstrated
with triangular tests for some seasoning modalit@ssted, bitterness, astringency, roundnessvaeets
perception.

Keywords: polysaccharides, ellagitannins, oak weedsoning, red wine, sensory analysis
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INTRODUCTION GENERALE

Traditionnellement, I'élevage des grands vins, degda vinification jusqu’a la mise en
bouteille, est réalisée en fit de bois de chéneddpart utilisée comme un récipient facile a
manipuler et pouvant servir aux expéditions, il @sparu indéniable au fil du temps que
I'utilisation de barriques pouvait conduire a défets tres favorables sur I'évolution du vin et
des eaux de vie. De nombreux phénoménes chimigeiegtlire oxydatifs et aromatiques
apparaissent lors d’'un élevage sous bois et irenént sur la constitution du vin ainsi que sur
ses qualités organoleptiques. Il s’agit principatamde réactions d’oxydoréduction, de la
dissolution des constituants volatils et non vidadu bois. Ces phénomenes dépendent eux-
mémes de nombreux parametres, dont la nature ebhestions de fabrication des flts, ainsi

gue la température de conservation ou la teneéthemol des boissons alcooliques a élever.

La sélection du bois constitue le premier facteaunrse de variabilité dans la chaine de
production d’un fat de chéne. L'origine géograplaaat I'espéce interviennent beaucoup sur le
contenu aromatique et polyphénolique du baigis de nombreuses études montrent que les
gualités du bois de chéne varient non seulemefarerion de I'espéce mais aussi selon I'age
de l'arbre, la hauteur de prélévement, 'orientatie la zone de production. En France, les
tonneliers s’approvisionnent surtout a partir datgpirégions principales (Limousin, Centre,
Bourgogne et Vosges). Deux espéces sont répaditscdn hétérogene dans ces régions :

Le chéne pédoncul®(ercusobur ouQuercuspedonculata) domine en Limousin ; il présente

un potentiel polyphénolique important et est reltent pauvre en composés odorants.

Le chéne sessil&ercuspetraea oQuercussessilis) est majoritaire dans le Centre et aussi
dans les Vosges. Il possede en général un poterbehatique important et une quantité

d’ellagitanins extractibles assez faible.

La deuxiéme source de variabilité dans la compmositie la matiére premiére de la barrique
réside dans les modalités de maturation du bochéee. Pour étre travaillé, le bois de chéne
doit acquérir un taux d’humidité en équilibre avetui du milieu ambiant, de I'ordre de 14 &
18% dans les régions tempérées. La phase ditecdage® ou de maturation du bois s’avere
donc primordiale et peut étre réalisée soit pahou# naturelle, soit par méthode artificielle.
En moyenne, 24 a 36 mois de séchage naturel stispat nécessaires pour aboutir a des bois
adaptés a l'élevage et a la bonification des vihs’'avére gu’au-dela des modifications

physiques, la composition chimique et le profilrmetique du bois de chéne au cours du



séchage se modifient profondément. Les étudesééaslisur ce sujet s’accordent pour donner
une image cohérente des modifications qualitattteguantitatives associées au séchage des
merraing 34 > °%Ces approches concernent les composés dits ektesctiu bois de chéne,
qui représentent environ 10 a 20% de la matietzotkide chéne et qui sont directement extraits

lors d’un élevage en fQt.

Notre approche de recherche s’est intéresséee ypeede composés ainsi qu’aux polymeres
pariétaux qui forment, avec les extractibles I'grtdité de la matiére bois : la cellulose, les
hémicelluloses et les lignines. Ces composés maxémuaires représentent pour leur part en
moyenne 41%, 26,35% et 25,71% respectivement. geadétion de ces chaines de polymeéres
lors de la chauffe libére de nombreux produits éeothposition et notamment des composés
aromatiques d'intérét’. A ce jour aucune étude n'a fait le lien entrevdi@tion de la
composition macromoléculaire au cours du séchadmiduet la dégradation de ces composés

a l'origine de molécules d’intérét.
Les objectifs de notre travail sont :

1- D’apprécier I'évolution des proportions en macroéoolles du bois de chéne utilisé en
tonnellerie selon quatre facteurs : le temps dbags I'age, le type de grain ainsi que
la classe d’Indice Polyphénolique (IP) mesurée(Quitscan®.

2- De mesurer l'incidence des modifications sur la position chimique d’'un vin rouge
élevé au contact de morceaux de bois de chénet&asés dans leur composition
macromoléculaire en différenciant les classes ptede séchage, type de grain, classe
d’Ip.

3- De déterminer I'impact des différents types de bais de I'élevage du vin rouge sur

les qualités organoleptiques du vin.

La premiere étape de notre travail concerne la neiseplace de deux larges plans
d’échantillonnage visant a prélever des échansliegion le type de grain, I'lP et la catégorie
d’age des bois et de les mettre en condition deeggecnaturel sur parc. Un premier plan d’essai
nous a permis d’appréhender I'évolution de la caositfpn chimique des bois de chéne a
différents temps de séchage. Le second plan d’eada méme cinétique de prélévement et
implique un essai d’élevage sur vin rouge au camadifférents types de bois de chéne. Les

modalités de mise en place de ces plans d’esstespaosees dans le CHAPITRE 2.



La deuxiéme étape a consisté a suivre I'évolutmtadcomposition chimique des bois préleves
aux différents temps de séchage : 12 mois, 18 ei@4 mois. Les résultats en relation avec la

composition chimique du bois sont présentés da@$IePITRE 3.

Le plan d’essai sur vin rouge de Merlot a été mipkace dans un troisieme temps avec les
échantillons de bois de chéne prélevés a cet efffesinés en segments de bois (dimensions

47*47*7 mm) pour une durée d’élevage de 3 mois.

La composition chimique des vins (pour lesquels degments de bois de chéne ont été

introduits) a été analysée lors de I'élevage etdssltats sont exposés dans le CHAPITRE 4.

Enfin des séances d'analyses sensorielles ontéélésées pour évaluer l'incidence de la
composition chimique du bois de chéne sur les tsatirganoleptiques d’'un vin de Merlot et
noter de possibles modifications. Ces analysesosieties ont été réalisées grace a un panel de
dégustateurs entrainé de I'Institut de RecherclseSdgences de la Vigne et du Vin (1.S.V.V.)

de Bordeaux. Les résultats des analyses senssrselig présentés dans le CHAPITRE 5.



CHAPITRE 1  ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE
1.1 LE BOIS DE CHENE EN ENOLOGIE

1.1.1 HISTORIQUE

L’'usage de la barrique en bois remonte a quelgaesrthies avant I'ere Chrétienne. Inventée
par les celtes, elle se développe rapidement paoraa 'amphore, qui était lourde, fragile et

donnait de mauvais godts.

Dans un premier temps utilisée pour la fermentatierstockage et le transport des vins, les
vignerons réalisent au fil du temps que le stockdgerin au contact du bois modifiait les
gualités organoleptiques des vins, qui S’en traemanettement améliorées lorsqu’il s’agissait
de bois de chéfe’. Le bois de chéne présente un intérét particdias la filiere cenologie,
tant par I'apport de ses caractéristiqgues sensegigkes appréciées que par ses caractéristiques
physiques qui permettent de remplir un cahier thesges spécifique pour la fabrication de la

barrique incluant les critéeres suivants :

- Résistance aux attaques des micro-organismes

- Facilité de cintrage au feu

- Propriétés mécaniques

- Excellente porosité aux gaz, ce qui permet desréges avec I'oxygéne, d'ou des
réactions physico-chimiques avec des incidencesosieties

- Protection thermique

- Formation de molécules volatiles aromatiques éppes et révélées lors de
'opération dite de chauffe

- Présence de molécules gustatives qui conférenterrtaine structure

1.1.2 PROCEDES DE TONNELLERIE

Outre ses caractéristiques intrinséques le boiscltBne est susceptible de subir des
modifications au cours des différents procédésodsearvation et transformation en tonnellerie

indiqués ci-apres.



1.1.2.1 SELECTION DES BOIS

La sélection des bois constitue la premiere étapes th chaine de production des tonneliers.
Elle résulte de la prise en compte de parametssalia connaissance de la matiere premiére,

le savoir-faire humain et I'apport de la recherstientifique.

ESPECE ET ORIGINE GEOGRAPHIQUE

Majoritairement utilisés en tonnellerie, les chériesnent le genreQuercus; ce genre
appartient a la famille des Fagacées (Fagaceabg des Fagales, classe des Dicotylédones,

embranchement des Angiospermes (Angiospermae)k chgiégétal (Plantae).

250 espéces de chéne sont répertoriées dans lenprmtipalement localisées dans les zones
tempérées de I'némisphére Nord. Trois essencedé&les sont principalement utilisées en

tonnellerie :

Quercusrobur ou chéne pédonculé : son aire stationnaioeipe toute I'Europe depuis la
péninsule ibérique jusqu'a I'Oural. En France,eorehcontre dans les plaines du Sud-Ouest et
du Centre, sur la bordure du Massif Central et damplaines et les vallées du Nord et de I'Est.
Cette espéce est riche en composés phénoliquase#igitanins mais pauvre ers ettrans

whiskylactones (marqueur de I'ardbme de noix de Loco

Quercugetraea ou chéne rouvre ou sessile : I'implantatiochéne rouvre s'étend de I'extréme
nord de la péninsule ibérique jusqu'a la partieigigrale de la Scandinavie. En France, il est
présent dans la moiti€ Nord jusqu'au Massif Cerdtatlans les Pyrénées Centrales. Cette
essence de chéne présente une teneur modéréeagiarihs et une richesse relative en

lactones et en eugénol (a I'arbme de « clou ddlgiry).

La Figure 1 présente les aires de répartition déseQuercusrobur etQuercuspetraea, les

deux essences principalement utilisées en Etftope



o

e

Figure 1 Aires de répartition des chénes Sessilet(@édonculé (b) en Europe



Quercusalbaou chéne blanc d’Amérique du Nord : on retrouviee@dpéce dans I'Est des USA,
le Sud du Québec, dans les foréts du Minessot®islsouri, des Appalaches. La présence de
nombreux thylles (excroissance diffuse de la pert@rne des vaisseaux qui obstrue les pores
et empéche la seve de monter) et sa faible tenmewll&gitanins ralentissent les transferts
d'oxygene et les phénomenes d'oxygénation ménaigasd son utilisation en tonnellerie. Cette
essence est trés riche en scopolétine et en a@idigiie responsables de notes balsamiques
dans le vin, mais aussi en lactones et en eug€ntilisation de chéne blanc américain est trés

répandue aux Etats-Unis. En Europe il est prineipaint employé pour I'élevage de spiritueux.

La différence principale entre ces trois types dénes provient des sols sur lesquels ils se

développent :

- des terres argilo-calcaires et granitiques pourcle®nes pédonculés, avec une grande

croissance annuelle et des grains (ou cernes diagsement) grossiers.

- des sols argileux ou siliceux plus pauvres pesr dhénes sessiles, avec une croissance

annuelle faible et des grains (ou cernes d’acaaoigsit) particulierement fins.

Une autre différence est liée a I'obturation ndterges vaisseaux longitudinaux dans le chéne
americain qui peut étre débité par sciage tandéslgs deux autres espéeces sont deébités par
fendage uniquemeht 2 L'importance du choix de I'espéce réside dansdiéférences de
propriétés physiques des différentes essencesaipesdans la spécificité aromatique qui se
révele étre trés élevée. De nombreuses étudesuonteftre en évidence les différences de
caractéristiques aromatiques entre les chénes &emepQuercusRobur etQuercusPetraea)

et les chénes Américain®(ercusAlba?!3 14. 1516, 17,18

D’autres especes du ger@eiercusmais aussi du genfeastaneasont plus rarement utilisées

aujourd’hui par les tonneliers.

Quercuspyrenaica ou chéne tauzin est une espece de fites fadlle pouvant atteindre 20
meétres de haut et qui peut vivre jusqu’a 500 aos.de de répartition s’étend du sud-ouest de
I'Europe (péninsule ibérique, sud de la facada@djae de la France et nord de I'ltalie) jusqu’au
nord du Maroc. Celui-ci affectionne le climat atigne aux hivers tres doux et des sols acides,
secs, sableux et pauvres en éléments nutritiestlEgalement considéré comme une essence
pionniére héliophile. Ses feuilles pubescentesxdrémité d’'un pétiole court (8 a 10 mm),
mesurent jusqu'a 20 cm et présentent 4 a 8 lobeanécés. Ce chéne est moins utilisé en
tonnellerie en raison de la forme de son tronc ¢uiemst de nombreuses ramifications des la
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base de l'arbre et donc de nombreux nceuds. De fus,du séchage, d’importantes

déformations et de nombreuses fentes peuvent dppara

Quercusfaginea ou chéne faginé peut atteindre jusqu’a 2fres de hauteur et vivre jusqu’a
600 ans. On le rencontre en Afrique du nord et dampg&ninsule ibérique sur différents types
de sol plutét frais et profond. C’est une espedepidgile. Ses feuilles tomenteuses (velues) sur
leurs faces inférieures mesurent jusqu’a 15 cnoet soriacées et dentées. Ces glands sont
portés individuellement ou par paire par un pédtacaurt. Comme le chéne tauzin, c’est un

arbre buissonnant riche en noeuds ce qui limitegdistation en tonnellerfé.

Le besoin de nouvelles ressources d’approvisionnearebois a conduit certains chercheurs a
examiner la composition chimique de ces deux tyjegshéne aux especes plus largement

utilisées. Ces espéces apparaissent largementpaige® pour I'élevage du vin en barrigtie
21,22, 23, 4, 24, 25, 26, 27

Castaneasativa ou chataignier appartient a la famille degd€eae, comm@uercus mais au
genre Castanea. Cet arbre peut mesurer jusqu’aggsret peut vivre jusqu’a 1000 ans. |l est
exploité par la tonnellerie dés qu'il a atteint380 ans d’agé Son aire de répartition se situe
autour de la Méditerranée mais aussi en Asie Maetdans la région du Caucase. Il apprécie
les sols schisteux, granitiques, alluvionnaireaaities. Il porte de grandes feuilles caduques
pouvant aller jusqu'a 25 cm de long avec des benddents de scie et un pétiole court. Le
chataignier a été autrefois largement utilisé damégion méditerranéenne pour le stockage et
le transport du vin en raison de sa large dispbtélat de son faible colt. Les premieres études
sur la composition chimique du chataignier ont kée® des teneurs en acide gallique et tanins
hydrolysables trés élevé@sle chataignier a dés lors été largement expludtél'industrie
comme une source de tanins cenologiques commeésiali? Aujourd’hui, son utilisation en
tonnellerie reste anecdotique par rapport au clegmehois étant tres riche en ellagitanins, mais
il est surtout caractérisé par une grande porasitgui entraine une mauvaise résistance aux

liguides ainsi que des échanges gazeux de moindiéégen comparaison au bois de ciéne
ANATOMIE DU BOIS DE CHENE

D’un point de vue macroscopique, le bois de ch@ssgde deux tissus distincts, Iégendés dans
la Figure 2 : I'aubier, la partie externe et lagptlaire, ainsi que le duramen (encore appelé bois

de cceur ou bois parfait), partie la plus sombeetrale du tronc.



Ecorce

Liber

Cambium

Aubier

Figure 2. Anatomie macroscopique du bois de chéne

L’aubier constitue la partie active du tronc. Sgwgla périphérie du tronc, elle posséde une
épaisseur de dix a vingt cerfiést conduit la séve brute, pauvre en composés figéas. La
partie la plus externe de l'aubier (prés de I'éeprest formée d’une mince assise de cellules,
zone de divisions cellulaires active. Il s'agit mhéristéme, appelé aussi cambium (Figure 2).
L’activité du cambium fait apparaitre vers I'iniur, les vaisseaux de xyléme (le bois) et vers
I'extérieur, le phloeme (liber). Le xyleme conduérticalement la séve brute du sol vers les
feuilles tandis que le phloeme conduit la sévea¥kab par les feuilles dans toutes les régions
de la plante. L’aubier s’organise en anneaux antheliefoissance qui permettent de déterminer
'age de I'arbre. Ces anneaux de croissance se&téasent par une zone initiale constituée
essentiellement de gros vaisseaux (300 a 500 pdiadeetre) appelée bois de printemps ou
bois initial et une zone terminale ponctuée desesiax plus mince (10 a 20 um de diamétre)
appelée bois d’été ou bois fihale bois de cceur se forme a partir des couchdsmites de
'aubier. Ces derniéres subissent une duraminisajici se traduit par trois facteurs : une
imprégnation des parois cellulaires de substangahétisées par les cellules du parenchyme
(tanins, lignine), une obstruction des vaisseauxdes thylles et généralement, I'apparition
d’une coloration plus foncée que celle de I'aubidra duraminisation entraine la mort de cette
partie de I'arbre qui va devenir plus dure, compadense, séche et plus durable vis-a-vis des
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attaques d’insectes et de champignons. C’est teeqi I'arbre la plus résistante d'un point de
vue mécanique. Cette zone est utilisée en tonieelket’exception de la partie la plus centrale
du bois ou les tissus se sont formés sous l'infiaate 'activité physiologique de la couronne
de l'arbre et présentent des caractéristiques gbgsinon souhaitables en tonnellerie (bois
juvénile). L’'anatomie conditionne pour une larget p@s propriétés technologiques du bois et
le fonctionnement écophysiologique des arbres. llGewdt aPf* ont mis en évidence des
différences significatives entre 2 espedeadrcusPetraea eQuercusRobur) pour le nombre

et la proportion surfacique des gros vaisseaux tamerne, ainsi que pour la taille et la
proportion surfacique des plages de fibre. Uneyaealiscriminante incluant ces deux variables
(proportion surfacique des gros vaisseaux et deedidans le cerne) permettrait un taux de
reconnaissance de I'espéce de ¥8%®ar contre, le diamétre et la forme des grosseaisx
n’étaient pas significativement différents. Les/énax de Bakou ont permis de détailler une
fonction discriminante basée sur trois criteresldaca mesurer (texture, largeur moyenne du
cerne et nombre de rayons ligneux) et qui présentux élevé pour la reconnaissance de
'espéce. Cet indice a permis didentifier 71% dé®nes rouvres et pédonculés sur des

échantillons hors modéle.

SELECTION DES BOIS ET DES GRUMES

Au-dela du choix de I'espéce de chéne, le boi®dedllerie doit répondre a plusieurs critéres
qui vont rendre la sélection de I'arbre égalemmtdrtante. Il convient dans un premier temps,
lors de la campagne d’achat de présélectionnelotesde chéne répondant aux criteres de

gualité par les tonneliers dont les principaux sont

- Des troncs rectilignes et de gros diametre

- L’absence de nceuds

- L’absence d’attaques fongiques et d’insectes
- La finesse du grain

La campagne de sélection en France débute générgleam cours de l'automne, dés la
diffusion par I'Office Nationale des Foréts desatagues de coupe, registres précis qui
détaillent chaque parcelle mise a la vente. C'estdpnt les mois d’octobre et novembre qui
suivent, avec une ambiance spéculative que déblgentzentes aux encheres au cours

desquelles les acheteurs des tonneliers vont jpetic
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Une fois les lots adjugés, commence le travaiBdeption en forét. Fraichement abattu, chaque
arbre est jugé, les défauts sont écartés et sseblesk de I'arbre sera retenue comme morceau
de choix pour les tonneliers (soit environ le premiiers). La sélection des arbres est
primordiale a ce stade pour garantir, en plus dedit§s physiques et gustatives, le rendement
optimal en bois. Dans les cas les plus avantageuws de bois frais sont nécessaires pour

obtenir 1 mi de merrain directement utilisable par le tonnelier

La partie de I'arbre utilisée en tonnellerie deibia un diameétre supérieur a 40 cm, droit de fil,
un aubier clair et étroit et de préférence, lesmiegrd’accroissement de l'arbre doivent étre
d’épaisseur réguliére et sans variation notablébdis doit également étre dépourvu de nceuds
et de défauts car ceux-ci entrainent des diffisulégés du fendage et du cintrage et peuvent
également étre responsables de fuites de vinsallgeperturbation des fibres du bois. Plus
généralement, les caractéristiques morphologiqudsodc sont a prendre en compte. Celui-ci
doit avoir un «coeur» le moins excentré possible, asurbure faible et un duramen régulier

sans lunure (cerne n'ayant pas subi de duramioigifi

Les attaques de champignons peuvent entrainesdiattérations comme une désorganisation
de l'ultrastructure du bois, une dégradation bingue des composés phénoliques et une
déviation de la couleur du bois. Celles-ci ont poanséquence une perte des propriétés
mécaniques du bois et parfois des risques de d#isabrganoleptiques conférables au chéne

sont possibles.

Les dégats mécaniques pouvant étre dus aux inJeetesies, etc.), aux gibiers, aux oiseaux
ou aux passages d’engins mécaniques (cicatricelision de corps étrangers, etc.) vont

déprécier la qualité du bois et diminuer la parbdis utilisable en productiéh
1.1.2.2 FABRICATION DES BARRIQUES

FABRICATION DES MERRAINS

Les grumes sélectionnées sont débitées en billengicbn 1 m de long, destinés a la fente. Le
billon de chéne est fendu dans sa longueur ettensagmenté en quartiers dans lesquels sont
deébités des plateaux, selon un type de découpmeguiet d’obtenir un rendement optimal. Les
merrains sont obtenus par usinage de ces plat€atbe technique permet 'utilisation de 25%

du bois du billon seulement.
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MATURATION DES BOIS: VERITABLE ETAPE D AFFINAGE

Séchage naturel

Le bois frais, aprés fendage a une teneur en appdrt de masse d’eau sur masse bois anhydre)
variant de 70 a 90%. Pour que le merrain deviemoelte, le bois doit subir un processus lent
d'affinage et de vieillissement. Lors de sa miseaivre, le bois perd de 'eau, il se produit
alors des phénomeénes de retrait (modifiant les aias des pieces de bois). Suite au fendage,
le bois doit étre séché pour atteindre une humglitdui garantira une bonne qualité de travail
et une relative stabilité dimensionnelle. Pour siailité optimale de la barrique, les merrains
de bois de chéne sont séchés jusqu’a une humidiitgrise entre 14 et 18%. Lors de son
utilisation (remplissage avec le liquide), 'huméidu bois atteindra 30% environ et le
gonflement inhérent a cela assurera I'étanchéitia dmarrique. La méthode traditionnelle de
séchage consiste a stocker le bois a I'air libkestde séchage dit naturel. Les merrains sont
généralement empilés sur des palettes de chéne bét. Les différents étages de merrains
sont séparés par des baguettes de bois, de maraisser le vent circuler a I'intérieur de la
pile, c’est principalement grace a ce dernier qegediéces vont sécher. Au cours des six
premiers mois, le séchage du bois est rapide. @lesgti durant cette période que le lessivage
par la pluie ou par arrosage est le plus efficateeffet, plusieurs composés hydrosolubles
comme les ellagitanins peuvent étre entrainés.ldx pendant cette phase ou le bois contient
encore une quantité d’eau importante, des phénandiiesolubilisation des tanins par
hydrolyse acide ont lieu. Ainsi un arrosage systé&ua par aspersion est mis en place, basée
sur des séquences seches et humides successiispemnsables a I'activité de la pompe
hydrique jusqu’au cceur du bois (séchage a cceus)@@nentation en surface. Cet arrosage
initie de fagon homogene le séchage naturel saereher un effet de lessivage correcteur
intensif. Durant tout le séchage, le bois subisigurs modifications chimiques qui conduisent
a la diminution des teneurs en polyphénols commseeli&agitanins ou les flavonols, par
lessivage des bois, mais aussi a des modificatiestructures caractérisées par des oxydations,
des polymérisations et des condensations avec algmgres de la paroi. Ces différentes
réactions sont catalysées par I'oxygene de l'aidizgous dans I'eau de pluie et par la flore

fongique présente surtout a l'intérieur du boiskhénd® 3’
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Séchage artificiel

Un autre mode de séchage, largement utilisé ersindwdu bois a été développé et permet de
palier a certains des inconvénients cités précédarhrh consiste a utiliser un séchoir artificiel.
Le bois reste alors pendant un mois environ daeséave ventilée et chauffée entre 40 et
60°C. Les différences de composition du bois elgsedeux techniques sont importantes
(Tableau 1. En particulier le bois séché artificiellement pits amer et astringent, tout en
étant moins puissant au niveau aromatfigi@ Il est possible de combiner les deux méthodes
de séchage afin de relier les principaux avantdgeshacune des deux méthodes. Le séchage
artificiel est utilisé pour la déshydratation horang et rapide du bois, et le séchage naturel est
utilisé pour les modifications profondes (étape’affthage » du bois). Les résultats sont
intermédiaires entre ceux de ces deux techniquagimézet al3® 4% ont montré que les trois
méthodes, séchage naturel, artificiel ou combim@&eprésentaient pas de différences sur la

formation d’arébmes indésirables tels que les araitesde « sciure » ou « herbaceés ».
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Tableau 1. Incidence du séchage artificiel acc&léréa composition du bois en substances aronegtiqu
et phénoliqué's

Origine Limousin Origine Centre

Séchage Séchage Séchage Séchage

naturel artificiel naturel artificiel
Extrait sec (mg/qg) 135 145 90 113
Polyphénols totaux (DO 280 nm) 30,4 31,2 22,4 27,2
Coloration (DO 420 nm) 0,04 0,038 0,024 0,03
Catéchines (mg/qg) 0,59 0,56 0,3 0,6
Ellagitanins (mg/g) 15,5 17,2 7,8 11,9
Cis-méthyl-octalactoneu@/q) 12 0,85 77 25
Transméthyl-octalactoneug/g) 4,5 0,22 10 124
Eugénol (1g/g) 2 0,3 8 4
Vanilline (ug/g) 11 0,5 15 0,3

Moyenne de 7 échantillons différents ; extracti@s donstituants du bois en milieu hydroalcooliqiens ces

conditions

Pour accélérer I'étape de séchage du bois sanseplesl effets positifs du développement
fongique, il est possible d’inoculer des champigfthnvoire de traiter avec une solution
d’enzymes produites par ces derniers. Cette dermaidernative permettrait de passer de 12 a
36 mois d’affinage a 1 seul mois, sans trop s'@eigde la qualité du séchage traditionnel a
I'air libre*2. L'inoculation du merrain pour accélérer I'étapeffinage est une technique peu

connue, controversée et interdite dans la légisiauropéenne pour le Bois pour I'CEnologie.

MONTAGE DE LA COQUE

Le merrain sec va subir plusieurs usinages qui \‘ontdonner une forme permettant
'assemblage de la barrique en tenant compte dgeb@farme du fat plus renflé en son centre)
et du volume précis attendu. Pour cela, les daustiet écourtées a la longueur souhaitée. Puis
viennent le dollage (fagconnage des faces internegternes de la douelle) et le jointage qui
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permettent d’'insérer chaque douelle dans une farameonique et d’assure des joints entre

douelles étanches une fois la barrique montée (Eigu

Ecourtage Jointage et fléchage Dotage et évidage

A

-

|

Figure 3 Forme de la douelle apres travaux de sciag

Lorsque les douelles ont acquis leur forme défiajtelles sont assemblées par groupe de 29 a
40 selon le volume final de la barrique (225L al50@vec une alternance entre les douelles
larges et étroites sur un premier cercle appeldaenta barrique est alors « en rose », c'est-a-
dire que les douelles non cintrées sont maintepaesies cercles métalliques et I'ensemble

présente une forme tronconique (Figure 4).
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Figure 4Sélection des douelles et étape de mise en roee darrique

CINTRAGE ET CHAUFFE AROMATIQUE

La coque est placée sur un brasero alimenté eneaaxale bois de chéne, ses faces interne et
externe sont humidifiées et aprés 20 min, le baisacatteint 110 a 120°C en surface et 70 a
80°C en profondeur peut étre cintré. Sa base esrg® par un cable relié a un treuil a axe
vertical, et le cintrage s’opeére par phase suceeskiujours sous apport thermique. Ce cintrage
est rendu possible grace a la composition intrinsedy bois, c'est-a-dire par la présence de
lignines et des hémicelluloses qui, par chauffatgigment le stade de transition vitreuse et
rendent le matériau plus ductile (Figure 5).
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Figure 5Préchauffage et cintrage de la coque

La deuxiéme phase de la chauffe est une cuisstmééprolongée des flts cintrés. Elle permet
de figer la forme définitive du fit et de prépdeegénération en profondeur des ardmes. Elle
se réalise a une température modérée inférieut®&2n surface, pendant une durée qui varie
de 40 minutes a 1 heure selon le format des basiggur des chaufferettes avec ralentisseur

pour limiter la vitesse de montée en températurgams utilisation de couvercle.

La derniere étape est le bousinage. C’est lorsette opération que la majorité des ardbmes de
chauffe vont se révéler du fait d’'une élévationsglaportante de la température dans la zone
d’échanges bois/vin (>245°C en surface), notamnhanst de l'utilisation du couvercle de
bousinage. Un maitre tonnelier expérimenté esttffepécifiguement a I'étroite surveillance
de cette ligne de bousinage réduite a cing feux poe meilleure maitrise. Le bousinage a fait
l'objet d'études approfondies sur la diversifioatites techniques et sur I'étude factorielle des
parameétres temps et température. Suivant la duréehduffe, l'intensité de la flamme, la
température atteinte, le profil organoleptique dusbvarie dans sa composition chimique:
plusieurs profils de chauffe, impliquant ou nonoastage des fonds sont mis en ceuvre (Figure
6).
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Figure 6 Contréle de I'évolution des températuresa@urs de la chauffe

Le bousinage modifie considérablement la compasithimique du bois. La dégradation
thermique des macromolécules libére des moléculesiles, tandis que les réactions dues a la
chauffe générent de nouveaux composés aromatifjaedégradation des polysaccharides
conduit & la formation d’aldéhydes furaniques, @néss dans la Figure 7. En effet, la
dégradation des sucres, aldohexoses et pentogesgsidans la cellulose et les hémicelluloses
entraine principalement la formation d’'aldéhydesarfigues comme [|'’hydroxyméthyl-5-
furfural (HMF) et le méthyl-5-furfural (MRE) %> 44 Ces composés présentent des odeurs de
caramel, d’'amande grillée et d’'amande. La dégradatiermique des sucres conduit également
a la formation d’autres composés volatils, cara@érpar des notes de caramel ou de frillé
46 Parmi ces molécules, nous retrouvons I'hydroxpé&hyl-2-pyrone (maltol), le 3-méthyl-
2-cyclopentén-1-one (cycloténe), et le 2,5-furaadioxaldéhyde (furanéol). La réaction de
Maillard nécessite la présence de sucres, d’acidesés ainsi qu’une température élevée. En
fonction de I'acide aminé qui entre en jeu les pitedformés sont différents. La réaction avec
la phénylalanine produit du 2,5-furanedicarbaldéhyet du furylhydroxyméthylcétone,
caractérisés par des notes de miel et de rinéivec la proline en revanche, la réaction donne
de I'hydroxymaltol, responsable de notes de carameé toaste.
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Figure 7Composeés issus de la thermodégradation de la camigogolysaccharidique du bois e
la réaction de Maillard

La dégradation par dépolymérisation des ligningsduit de trés nombreux phénols volatils
odorants (gaiacol, méthyl-4-gaiacol, eugénol, ggilincrésol, etc.), des phénylalkylcétones
(butyrovanillone, acétovanillone, propiovanilloreic.) et des aldéhydes phénols (vanilline,
coniféraldéhyde, syringaldéhyde et sinapaldéhydg)** Selon Sarniet al¥’, les quatre

aldéhydes phénols sont formés a partir de 120°€.dégivés monométhoxylés (vanilline et
conyféraldehyde) sont ensuite dégradés a part'68eC, alors que les dérivés diméthoxylés

(syringaldehyde et sinapaldéhyde) ne le sont garérgle 250°C.

Les teneurs efi-méthyly-octalactone semblent peu affectées par la chaG#pendant une

intensité de brdlage trop forte peut conduire dégradatioff 1> 48

Les ellagitanins subissent une dégradation croiesarec I'intensité de la chauffe qui module

donc l'apport tannique du bois au vin au niveauafifé

MONTAGE DES FONDS OU FONGAGE

Le percage du trou de bonde est généralementaffagbint le montage des fonds pour faciliter
le nettoyage interne de la coque. La pose des foédsssite un rognage des extrémités des
douelles pour permettre leur pose. Les travauxssaies sont I'écabossage, la formation du
jable, encoche dans laguelle viendra se positidierfend et la formation du pas d’asse (Figure

8). Les fonds, composés de 5 a 8 pieces, sont bseel’aide de tourillons et des bandes de
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jonc sont placées entre chaque piéce pour en asstaachéité. Les fonds sont montés sur la
coque, avec les cercles galvanisés définitifs, elle tsorte que les joints soient placés
perpendiculairement a la douelle de bonde et e un joint de pate a base de farine
compléte et d’edd. Cependant aujourd’hui, en raison d’attaques pietiées d’insectes et de

I'existence d’allergies au gluten pour certainssmnmateurs ou de spécificités de certains

marchés, de nouvelles « colles » sans farine pe@menutilisées.

Chanfrein

N

Jable

Pas d'asse

Figure 8 Travaux préparatoires en bout de doudlepase des fonds

FINITIONS, CONTROLE DETANCHEITE ET ECHAUDAGE

Apres la pose des fonds ou fongage, réalisée &ia, thaque barrique est échaudée : on y
joute de I'eau chaude, puis on la met sous presseanui révele le moindre défaut d'étanchéité
eventuel. Une fois agréée, la barrique est dépeuteuses cercles, et poncée jusqu'a atteindre

un grain de finition parfait.

1.1.2.3 UN OUTIL DE SELECTION PROCHE INFRAROUGEOAKSCAN®

L’origine du bois n’étant pas le seul critere jfigtit ses qualités futures pour une utilisation en
tonnellerie, un nouvel outil de sélection des lpmar la maitrise de la qualité des barriques a
ete développé au sein de la tonnellerie Radoux. pamge des travaux de cette thése a été
réalisée grace a la classification obtenue par €ei®, notamment lors de la sélection des
échantillons de bois. Il apparait important de néwvsur le principe de fonctionnement de cette
meéthode et son intérét, dont son incidence surohlaposition chimique et les propriétés

organoleptiques du vin.

Les travaux réalisés par Michel al®® 552 ont contribué a valider l'utilisation du procédé

Oakscan® appliqué a I'cenologie. La grande varigbdies teneurs en polyphénols des bois
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utilisés par les tonneliers présente des impagsstnportants pour les qualités organoleptiques
des vins. Il existe plusieurs facteurs influendantariabilité en polyphénols dans les bois de
chéne : l'origine botanique, la provenance géogrp@h etc. mais la variabilité au sein d’'un
méme arbre peut également étre importdrfte Cette variabilité de composition chimique en
polyphénols du bois de chéne conduit a des vaitibille teneurs élevées d’ou I'impossibilité
d’obtenir une reproductibilité minime lors de I'éége du vin sous bois. Dans le but de
contréler I'apport en polyphénols du bois de chéaeervice R&D de la tonnellerie Radoux
s’est intéressé a la technologie proche infrardhgeS) et a développé Oakscan® qui permet
une mesure de la teneur en polyphénols de chaquelelale chéne francais fabriquée a la
tonnellerie. Cette technique repose sur I'absonmédective du rayonnement proche infrarouge

par les composés chimiques de la matiére.

Chaque douelle qui entre en production est « seaneé recoit un marquage indiquant I'indice
de la catégorie de potentiel tannique a laquelle abpartient (Figure 9). Cet indice de
polyphénols est calculé a partir des mesures Oalkd&sca qui permet d’estimer la richesse
polyphénolique du bois entre les indices 0 et 108pose sur les étalonnages proche infrarouge
obtenus & partir de plusieurs analyses chimiquda tEneur en polyphénols (DO280, Folin-
Ciocalteu et ellagitanins totaux). Ainsi, a padie deux mémes palettes de merrains de
composition variable il est possible d’obtenir sreélections de fats, de composition différente

entre elles mais homogeéne.

Figure 9 Marquage et sélection des douelles clagseOakScan®

PRINCIPE DE FONCTIONNEMENT

Le proche infrarouge est une zone du spectre élaafgnétique située entre le visible et le
moyen infrarouge (Figure 13) Cette radiation de type électromagnétique, tamroe la
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lumiere visible, se compose d’'un champ magnétitjdaue champ électrique, perpendiculaires

entre eux et au sens de propagation de la lumidmriant de fagon sinusoidale (Figure®3)

< énergie }

fréquence (v) 3x 10" 3x10' 8x 10" 4x10" 6x10% 10° Hz

rayons—y rayons-X | ultraviolet visible infrarouge |microondes | ondes radio

(transitions (transilions (ransitions (transitions (transitions de
électroniques) | électroniques) | vibrationnelles) | rotationnelles) | spin nucléaire)

2 T
longueur 0.01nm 10 nm 400 nm _,?06 nm ,"
d'onde () o s

nombre W s Y ...
dondes(¥) 14006+ 40¢H 430 200 em’!

5
‘.“50 _um‘u,_ 30 em

",
*

-
s

IR proche IR moyen IR lointain

longueur 0.7 2.5 25 50 um
d'onde (%)

spectre IR

Figure 10 Spectre électromagnétique

champ électrique
champ magnétique —
célérité (m/s) \
longueur d’onde (m)
période =A/c (s)
fréquence=1/T (Hz)

= = >0 mim,

Figure 11 Schéma d’une onde électromagnétique

L'onde va alors se caractériser selon trois cistere

- La longueur d’onde)) décrit la distance en nanométre (nm) parcouruslgn@ un cycle

complet, soit par exemple la distance qui séparex deinima ou maxima des vecteurs
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magnétique et électriqué,zg (c = vitesse de la lumiére dans le vide soit 8ids, v =

fréequence de 'onde)

- Le nombre d’onded) en cmt qui définit le nombre de cycle contenu dans urrenébits =

1

- La fréquence (f) en Hertz qui décrit le nombrecgele par seconde, sd¢it= % 56

La lumiere n'est pas constituée uniguement de eeseurs énergétiques. En fait, 'onde
magnétique est a la fois une onde mais aussi pusoule appelé photon. Ces derniers vont
étre porteurs d’une énergiE E h.v avec h (Constante de Planck) = 6,62%Pqui sera donc
caractéristique de I'onde rencontrée. L'onde ébgntignétique va donc se caractériser par une
série discontinue de paquets d’énergie appelésantagun » constitués par les photong’>°

Ce sont ces particules qui vont permettre I'inteosicde la lumiere avec la matiere puisqu’une
molécule percutée par ce quantum va I'absorberfeoose d’énergie vibratoire pour le proche
infrarouge. Cette vibration des atomes s’effectuamrtour des axes formés par les liaisons
chimiques. Sur le spectre proche infrarouge ce gnéne apparaitra sous la forme de bandes

d’absorptiofi’.

En tenant compte des paramétres physiques et tlraditions avec la matiere, les ondes

électromagnétiques ont été divisées en difféeraégions spectrales (Figure 10);

- Les rayons X (0.01 & 10 nm) vont provoquer unregmement des couches électroniques

profondes par excitation des électrons

- L'ultraviolet (10 a 400 nm) va étre absorbé sfigaement par les électronsetp des couches

de valence insaturées

- Le visible (380 a 780 nm) met en jeu les méme&npmenes que I'ultraviolet, mais il permet

également d’observer les molécules possédantalseris insaturées
- L'infrarouge (700 a 50000 nm) joue sur les phéanes vibratoires des molécules
- Les micro-ondes (0.1 a 30 cm) vont perturbeptation des molécules

- Les ondes radios (1 a 10000 cm) correspondemizarie de résonance magnétique nucléaire

et de la résonance électrique des spins des nayamique* ¢
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La nature des absorptions du rayonnement procharanfge est directement liee a la
composante de I'énergie mécanique totale d’'une cutdé En effet, celle-ci, a I'état isolé, est
la somme des énergies cinétiques de la moléculapdation, de rotation et d’électronique de
la liaison. A I'état le plus stable, la moléculespede une énergie la plus basse possible, elle est
dite dans son état fondamental. Si celle-ci estip@le, lorsqu’elle est soumise a une variation
du champ électrique en phase avec ces mouvemewitsrdion, une absorption d’énergie sera
possible et la molécule entrera alors dans unegeité® >8€0 Cet état excité se traduira par
une vibration des liaisons de la molécule plus irgrde que lorsque celle-ci est dans son état
fondamental. Ces niveaux d’énergie absorbables gmeugtre calculés grace au modele
anharmonique basé sur la loi de Morse qui va peeadrcompte le déséquilibre des charges
portées par les atomes de la molétuté La résultante de cette excitation peut étre dsiglirs

natures (Figure 12).

e Vibration de valence :

%

e Vibration de déformation dans le plan des atomes :

Cisaillement (scissoring) Rotation plane (rocking)

¢ Vibration de déformation hors du plan des atomes

Balancement (wagging) Torsion (twisting)

/ ' /

Figure 12 Types de vibrations possibles des ligigsbnne molécule

Ces modes de vibration vont absorber une part#pdatre proche infrarouge. Or, les molécules
possedent plusieurs liaisons diatomiques, c’estqumi ces différentes vibrations peuvent se

produire au sein d'une méme molécule. A ces bad@gssorptions se rajoutent des bandes
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dites de combinaison qui résultent des interacta@sgeux ou plusieurs modes de vibrations.
L’ensemble de ces phénomeénes vont rendre diffiailerprétation direct des spectres, c’est
pourquoi une application analytique doit étre séié.

Les spectrometres proche infrarouge vont perntettenalyse d’échantillons sous
différentes formes (gazeuse, liquide, solide, gjdre a de tres nombreuses technologies. En
effet, schématiquement, ce type d’appareil est tta@sd’'une source lumineuse, d'un
monochromateur et d’'un détecteur. Les sources keusies peuvent étre de type thermique
(lampe tungsténe-halogene, lampe de Nerst, lampeGlidbar, etc.), ou des diodes
électroluminescentes ou encore des la¥e?$ Le monochromateur peut étre de type réseaux
holographique ou interférométfe Les détecteurs sont basés sur les différencgotatiel
engendrées par le rayonnement infrarouge. Ce pgeaituéd thermocouple, un bolomeétre
pyroélectrique ou encore un détecteur photovol&fotf Ensuite, en fonction de la nature de
'échantillon, plusieurs méthodes d’analyse peuvétre employées : les méthodes de
transmission et de transflexiSmpour les échantillons gazeux, liquides mais assigiles mais
non opaques au rayonnement infrarouge et les meshael réflexions principalement pour les
solides [réflexion spéculaire (type métalligue ar péflexion-absorption), réflexion interne
multiple (réflexion vitreuse, réflexion par techogle ATR, etc.) ou encore par réflexion
diffuseP®. Cette souplesse technologique permet l'analysehdntillons de nature trés

différente.

Le traitement des spectres obtenus utilise lesitgabs de chimiométrie et de data mining. Il
s’'agit de lI'ensemble de méthodes statistiques pitante d’extraire des informations

guantitatives a partir de spectres proches infgesucomplexes. Ainsi, les spectres vont
d’abord étre transformés en une suite de nombresgmuvoir étre traités. A chaque nombre
correspond une valeur du spectre en fonction domgueur d’'onde. L’ensemble des nombres
composent des vecteurs mais aussi une matriceedtalle valeur). C'est a partir de cette
matrice que les analyses multivariées vont pougbie faites. En statistique, les analyses
multivariées ont pour caractéristiqgue de s'int@essla distribution conjointe de plusieurs

variables. On peut identifier deux grandes familleslle des méthodes descriptives (visant a
structurer et résumer l'information) comme l'analy@n composantes principales (ACP),
l'analyse factorielle des correspondances (AFC)eopartitionnement de données, appelé
usuellement clustering et celle des méthodes etples visant a expliquer une ou des variables
dites « dépendantes » (variables a expliquer) par easemble de variables dites

« indépendantes » (variables explicatives) comamallyse de régression multiple, l'analyse de
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la variance (ANOVA), I'analyse discriminante, os &bres de décision. Par exemple, pour des
spectres proches infrarouges, la variable dite pendante » sera le vecteur traduisant la
variation de I'ensemble des points du graphiquecdenposant, alors que celle dite
« indépendante » sera la variation de I'analysmichie (les teneurs en ellagitanins du bois par
exemple) obtenue sur le méme échantillon. Gracanalyse multivariée effectuée sur ces
échantillons étalons, l'analyse de nouveaux échamgi pourra étre faite en suivant les

éguations obtenues.

UTILISATION SUR LE BOIS DESTINE A LENOLOGIE ; OAKSCAN®

Comme cité precédemment, la grande variabilitételesurs en polyphénols des bois utilisés
par la tonnellerie, a des impacts trés importants pes qualités organoleptiques des vins. La
technique du proche infrarouge qui s’est dévelomaéederniéres années, permet un contréle
de la composition de la matiere avec une préparadti@chantillon limitée, une grande rapidité
et un faible codt. Il est donc apparu essential@elopper un nouvel outil proche infrarouge
adapté a la classification des bois de tonnelle@akscan® afin d’homogénéiser les impacts
du bois d’'un méme lot de barrique et d’adapteriaglau vin.

Le bois est un échantillon solide, opaque et avecaurface de type granuleuse. L'analyse de
la composition de celui-ci sera donc effectuée @yrdda réflexion diffuse du rayonnement
infrarouge (Figure 13). En effet, lorsque le rayement infrarouge incident vient frapper
'échantillon, il va étre réfléchi dans toutes ldgections de I'espace. Une partie du
rayonnement incident va étre réfléchi dans le plartidence avec un angle identique a celui
du rayonnement incident conformément aux lois descBees et de Fresnel, c'est le
rayonnement réfléchi spéculaire (Figure 13). Undéreagpartie du rayonnement, appelé
rayonnement réfléchi diffus, va subir une réflexidiffuse dans toutes les directions, dite
réflexion de Fresnel, qui est due a la granulométie la matiére (Figure 13). Ces deux
premiéres composantes ne pénéetrent pas la ma@uefinir, une derniére composante dite de
réflexion diffuse de Kubelta-Munk va étre renvoyees le détecteur. Ce rayonnement pénetre
au moins une particule puis est réfléchi dans wlg directions de I'espace (Figure 13). C’est
ce rayonnement qui va contenir le plus d’'informatgur la composition de la matiere. Ce
dernier, pour pouvoir étre analysé, doit étre isldgé deux premiéres composantes; la réflexion
spéculaire et la réflexion de Fresnel. La réflexdpaculaire peut étre facilement éliminée grace

a l'observation du rayonnement réfléchi a 45° elea jeux de miroir. Les artefacts dus au
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rayonnement de Fresnel peuvent étre réduits gréaeadyse du background ou bruit de fond,

lors de I'étalonnage de I'appargile3 64 65 65

— Rayons incidents

=3 Rayons réfléchis spéculaires

~~~~--3» Rayons réfléchis diffus

= — —» Rayon transmis dans une particule
Rayon se déplacant entre deux particules

Figure 13 Schéma de la réflexion diffuse

Dans le cas d’'Oakscan®, I'obtention des spectreshas infrarouges est effectuée juste apres
'usinage des douelles. Les douelles sont dispasées une sur un convoyeur, puis usinées,
ce qui permet d’obtenir des surfaces homogéneptgs qui vont étre scannées en plusieurs
points par I'appareil proche infrarouge, Oakscaf®ur déterminer la teneur en composés
phénoliques et en ellagitanins de chaque doueBespectres obtenus vont étre analysés par des

modeles de régression mis au point lors de I'étalge de I'apparéi.

ETALONNAGE

La nature des échantillons de bois utilisés lors&ialonnage est d’'une grande importance. En
effet, pour avoir un étalonnage pertinent, celuilgit représenter I'ensemble de la diversité
existante. C’est pourquoi, plus de 500 merrainshidme provenant de lots de bois différents et
classés suivant leur origine et leur grain ont dtiésés pour étalonner l'appareil. Ces

échantillons ont ensuite été partagés en deuxidrect I'une employée pour les analyses

spectrales, I'autre pour les analyses chimiques die référence’s
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Trois types d’'analyses de référence ont été Wilmair construire le modéle de régression ; la
densité optique a 280 nm, I'analyse des phénaddaixopar le réactif de Folin-Ciocalteu et les
concentrations en ellagitanins par CLHP. Ces apalgst été réalisées par le plateau technique
Genobois de I'INRA d’Orléa’é. La méthode de la densité optique a 280 nm quarné&s
cycles benzéniques des groupements phénols mass diastres groupements chimiques.
L'analyse colorimétrique utilisant le réactif deliReCiocalteu dose la quantité de cycles
phénoligues grace a leur oxydation par les aciiesghotungstiques et phosphomolybdiques
qui sont réduits en oxydes bleus de tungsténe enalgbdene. D’autres composés que les
polyphénols comme les protéines ou les sucres pewdgalement réagir. Cependant, ces
derniers sont pratiguement absents du duramen. alysem CLHP, elle, quantifie
spécifiquement la teneur de chacun des ellagitapiiscipaux polyphénols extractibles. La
deuxieme fraction des échantillons a été scannééOpkscan® pour récolter leur spectre
infrarouge qui est ensuite comparé aux résultassamalyses chimiques. Ces analyses ont
permis de déterminer les équations du modéle desgign pour permettre I'analyse des
concentrations en polyphénols de nouveaux échamtiliniguement & partir de leur spectre
infrarouge. Les modéles de régression créés safdrpmnts car la corrélation entre les
meéthodes de références et I'analyse proche infggrest forte puisque celles-ci possedent un
coefficient de détermination de 0,81 et 0,84 retipement pour I'analyse de Folin-Ciocalteu
et pour le dosage par CLAP

Cet étalonnage peut étre directement utilisé damswironnement contrdlé comme c’est le cas
en laboratoire. Sur le lieu de production, Oakscas®dans une ambiance ou la température et
I’lhumidité varient au cours du temps. Or ces varat influencent les spectres des échantillons
gue l'appareil enregistre. Des méthodes chimiompéts complémentaires ont été utilisées

pour supprimer l'influence de ces paramétres pleateurs.

ETUDE DES REPERCUSSIONS SUR LA CHIMIE DU VIN ET LES QUALITES

ORGANOLEPTIQUES

Michel et al>° ont analysé la composition chimique de bois daeldestinés a la tonnellerie
ou aux produits alternatifs (type staves) en ma@tativec une classification proche infrarouge
(NIRS) mise en place au sein de la chaine de fatiwit du tonnelier RADOUX (Oakscan®).
Les teneurs en ellagitanins des bois de chénebofitimé I'existence d’'une forte hétérogénéité
entre les différents arbres en fonction notammentaspece, de I'origine géographique, de

I'age, du grain ou encore de la position de lagiée bois dans le troffc® 0 Au regard de
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ces ellagitanins, le classement des bois par Oa&ssa révele plus pertinent que les méthodes

de classifications traditionnelles telles que bame, I'espéce ou encore le grain.

Dans un second temps, les répercussions de castaficlation des bois sur les caractéristiques
chimiques des vins, notamment en ce qui concemeleurs en ellagitanins, ont été étudiées
au cours d’élevages en caves et chateaux, soiuem @u contact de morceaux de bois
alternatifs), soit en barriques (contenance dea22300 L). Ainsi les vins élevés au contact des
bois les plus riches en polyphénols atteignent descentrations en ellagitanins

significativement supérieures aux mémes vins élévkiaide de bois a faible teneur en ces

COMpOSES.

Le dosage des composés aromatiques du bois de oi@mee que plusieurs d’entre eux,
notamment ceux participant a I'expression du fumilég(furfural, alcool furfurylique, 5-
méthylfurfural, guaiacol) voient généralement leaosicentrations se corréler avec I'Indice
Polyphénolique des bois. La classification NIRSgNefraRed Spectroscopy) des ellagitanins
entrainerait donc, en paralléle, une classificatiea bois selon d’autres criteres tels que la
composition en lignines ou en hémicelluloses, aamposés étant des précurseurs de ces

ardbmes par dégradation thermique.

Cette étude a également montré I'existence d’ingoargganoleptiques pour la classification des
bois en fonction de leur indice polyphénolique. $\if’faugmentation de I'astringence et de
'amertume sont généralement corrélées signifieatient avec la classification NIRS des bois
de chéne. En effet, laugmentation des concentratem ellagitanins qui sont reconnus pour
participer a ces deux descriptetiré 3 entraine la modification de ces perceptions des v

en bouche.

1.1.3 COMPOSITION CHIMIQUE DU BOIS DE CHENE

Le bois de chéne est constitué de deux grands tgesmposants :
Les composés macromoléculaires, constituants parta cellulaire
- Cellulose
- Hémicelluloses
- Lignines
Les composés de faible poids moléculaire
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- Composeés organiques extractibles
- Minéraux

Le Tableau 2 rassemble des résultats obtenus pf@redits auteurs sur des analyses

quantitatives de la composition du bois de chéracfomolécules et extractiblés)™> 76 77, 78,

79, 80

Tableau 2. Composition chimique du bois de chénd€%ois sec) selon différentes études

Espece % Cellulose % Hémicelluloses % Lignines %Exactibles
Aubier 39,9 27,6 24,9 -
Duramen 37,6 28,6 24,5 -
Chéne américain 38 29 25 4.4
Chéne francais 22-50 17-30 17-30 2-10
Quercussp. 40,5 23,3 22,2 -
Quercusrobur 41,1 22,2 29,6 3,8-6,1
Quercusrobur 46,37 18,89 29,12 5,53
Quercusalba 42 28 25 5,3
Quercus prinus 41 30 22 6,6
Quercus stellata 38 30 26 5,8
Quercusrubra 45,7 24,8 27,6 -
Quercuslyrata 42,4 24,8 27,6 -

1.1.3.1 LES COMPOSES MACROMOLECULAIRES

LA CELLULOSE

La cellulose représente 40 a 50% du bois sec &mpau bois de chéne sa rigidité et son aspect
fiboreux’®. C’est un polymére de D-glucopyrano$yk,4-D-glucopyranose a haut poids
moléculaire (souvent supérieur & D&), linéaire et de forme cristalline. Cette chdinéaire

de molécules de D-glucose est assurée par desenaik,4p entre les unités de glucoses
anhydres orientées les unes par rapport aux adles une rotation de 180° autour de I'axe de
la molécule. La Figure 14 présente une portiontd@rne de cellulose. Le nombre d’'unité de
sucres dans une chaine moléculaire de celluloseitd&dn degré de polymérisation (DP) et
varie d’'un échantillon a l'autre. Les déterminaiaie poids moléculaires effectuées par des
expériences de diffusion de lumiere, indiquentlqueellulose de bois a un DP moyen de 9000

a 10000 pouvant aller jusqu’a 15660
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Figure 14 Structure partielle d’'une molécule delubete [(C6H1005)n].sous la form@-D-
glucopyranose

LES HEMICELLULOSES

Considérées comme le second constituant majeunidy Ies hémicelluloses représentent en
moyenne 25 a 35% de la matiére séche du bois (P8%oles feuillus, 35% chez les résin€tix)
Elles ont pour role le maintien des microfibrillds cellulose entre elles ainsi que le soutient
des parois des cellules végétales. Les hémicedlslssnt formées par des liais@$,4 dans

un plan équatorial. Ce sont des polymeres hétéssgpauvant contenir des pentosg$(
xylose, a-L-arabinose), des hexosel-)-mannose B-D-glucose,a-D-galactose) et/ou des
acides uroniques (acidesi-D-glucuronique, a-D-4-O-methylgalacturonique eta-D-
galacturonique). Le degré de polymérisation desitedaloses est généralement de moins de

200. On distingue deux formes majoritaires d’héthitese dans le bois de chéne.

1.1.3.1.1.1LES GLUCURONOXYLANES

Ce sont les constituants majoritaires des hemiosks du bois de chéieLa structure des
glucuronoxylanes est basée sur une chaine de séBiBuxylopyranose liés en (1-4) et
substitués e®-2 par des résidus d’acide @Gméthyl)- a-D-glucuronique (environ un acide
pour dix résidus xylose). De plus, la plupart desdusB-D-xylopyranose sont acétylés én

2 et/ouO-3 (environ sept groupements acétyles pour dixlusskylose) (Figure 15).
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Figure 15Structure chimique partielle de I'O-acétyle-4-O-hyd¢ glucuronoxylane du bois de feuillus

1.1.3.1.1.2LES GLUCOMANNANES
La chaine principale des glucomannanes est coéstitde résidysD-mannopyranose gtD-

glucopyranose liés en (1-4). Le rapport entre Esxdunités est variable (Figure 16).

CH,0H
HO 0
@
?

CH,0H 0-ac % CH, H20H
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‘o

CH,0H4 mzon OH

x- o1-Galp
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. ' ¥

2 6 3
~L-[}-0 -Manp-1=b-1-0-Glup-1=&=-[I- 0-Manp-1=L=-[3-0-Manp ~1=&=(}=0 =Glup -1~
Figure 16 Modéle structural des glucomannanes

LES LIGNINES

Contrairement aux polysaccharides, la lignine astmacromolécule dont les liaisons entre ses
constituants monomeres sont de différents typeguietontient de trées nombreux point de
branchements. Elle représente {88omposant du bois avec une proportion de 23 4@38%

les résineux et de 16 a 25% chez les fedfilus lignine confére au bois de chéne sa résistance
aux contraintes mécaniques mais aussi aux dégvadathimiques et biochimiques. Elle
constitue un réseau tridimensionnel formé d'unif@sénylpropanoides diméthoxylées
(syringyles, S), monométhoxylées (guaiacyles, Gpatméthoxyléepthydroxyphényles, H),
dérivées de I'alcool hydroxycinnamique correspotffdfigure 17). Ces unités différent selon
la position du groupement méthoxyle en C3 ou erEl&s sont reliées entre elles par différents
types de liaison dont la principale est de typ@-4-aryl-éther Les lignines présentent une

grande hétérogénéité de composition entre lesrdifté tissus du bois et au sein de la paroi
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cellulaire. Ainsi le rapport entre les unités sgsites et gaiacyles est plus élevé dans la paroi
secondaire que dans la lamelle moyénnka Figure 18 représente le réseau complexe du
polymére de lignine avec ses différents typesalsdi¥®

CH,0OH C|:H20H CH,OH
I i il
HC HC HC
OCH; H;CO OCH;,3
OH OH OH
Alcool trans-synapylique Alcool trans-coniférylique Alcool trans-p-coumarylique

Figure 17 Les unités monomériques formant la lignin
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Figure 18La structure tridimensionelle et les principauxdaymle liaisons intermonomeres de la lig
du bois de feuillus (Fagus sylvatica)

1.1.3.2 LES COMPOSES A FAIBLE POIDS MOLECULAIRE

La nature de ces composes est trés variable gbleportion dépend du type de solvant utilisé.
Parmi ces composeés on distingue les composés ssjuiilérés spontanément au cours de

I'élevage des vins en barrique ou au contact deeamx de bois ; il s’agit pour I'essentiel de
composés phénoliques et de minéraux.

Au cours des étapes de fabrication de la barriguengcore lors de I'élevage des composés non
solubles sont également susceptibles de le devessrsubstances alors extractibles nécessitent
pour étre libérées des réactions d’hydrolyse paametle diminuer leur degré de réticulation ;

ce sont des polysaccharides et des lignines datdimes chaines se sont rompues pour
permettre leur extraction.

Le Tableau 3 rassemble les teneurs moyennes régsudans la littérature, en composés
extractibles du bois de chéne et du vin.
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LES COMPOSES ORGANIQUES EXTRACTIBLES
1.1.3.2.1.1LES COMPOSES PHENOLIQUES

1.1.3.2.1.2LES ELLAGITANINS

Les ellagitanins appartiennent a la classe desgdmidrolysables, de par leur capacité a libérer
de l'acide ellagique aprés une hydrolyse &tidds présentent une structure spécifique
composée d'une chaine de glucose ouverte estéefégosition 4 et 6 par une unité
hexahydroxydiphénoyle (HHDP) et une unité nonahyglerphénoyle (NHTP) estérifiees en
position 2, 3, et 5 avec une liais@nglycosidique entre le carbone du glucose et laipos2

de l'unité trinydroxyphénoyle (Figure F8)%. Les ellagitanins représentent une importante
part des composés extractibles du coeur de boigpilsspeuvent y étre retrouvés a des
concentrations comprises entre 4 et plus de 12@ mg/bois s€€. De récentes études ont
montré une influence importante sur la structuta ebuleur des vifi§ sur leur protection vis-
a-vis de I'oxydatiof?, mais surtout sur la perception organoleptiquevitess en particulier en
bouché?,

Hexahydroxydiphenoyl o MY o I
’ " T N ) -,
(HHDP) A Ho*
HO~ O
A
L J N
|
~ HO, ‘\\1.) >_ Ry
. \.\\ O ) (Z\ “R‘
Nonahydroxydiphenoyl HO AN j9=\ Con
7 - ’ = 0 /<o [
(HHDP) = wd N AL,
o Ho
- I o
HO
Vescalagine : Ry-H, R,-OH Roburine A : R;-H, R,-OH
Castalagine : R;-OH, R,-H Roburine D : R;-OH, R,-H
Grandinine : R;-OH, R,-Lyxose Roburine B : R;-OH, R,-Lyxose
Roburine E : R;-OH, R,-Xylose Roburine C : R;-OH, R,-Xylose

Figure 19Structure des huit ellagitanins présents dansiked®chéne

La vescalagine et son épimére la castalagine cue fetrouve respectivement a des
concentrations moyennes de 8,71 et 13,77 mg/g de der francais sont les premiers
ellagitanins C-glycosidiques a avoir été isolésagactérises il y a 30 ans a partir@istanea
(chataignier) etQuercus (chéne}®. Six autres ellagitanins ont été isolés plus tded,
monomeres glycosilés par un lyxose pour la grandi(@,97 mg/g de bois sec frangais) ou par
un xylose pour la Roburine E (3,19 mg/g de boisfisetais) et les diméres non glycosilés, les

roburines A et D (respectivement a 2,47 et 3,74gndg/ bois sec francais) ou glycosilés avec
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les roburines B et C (respectivement a 2,76 et @ de bois sec francdi$y*. Vescalagine
et castalagine représentent 40 a 60% des ellaggtaain®uercuspetraea et robét °> **mais
cette composition peut étre tres variable d’'uneeespgle chéne a une autre. Air@uercus
Oocarpa ne contient que les ellagitanins monomeésigQuercus stellata et alba ne
possederaient que de la vescalagine, castalagimed@inére de vescalagine@iercudarnetto
contient une majorité d’ellagitanins pentosyléssuia 55%) et une concentration en
vescalagine supérieure a celle de la castalagimeat@ment uercuspetraea et robtit. Ces
molécules sont solubles dans les solutions hydvohtpies, c’est pourquoi elles sont

progressivement extraites par le vin durant I'éfgvan barrique.

La grandinine est constituée par une unité monorfsalagine) reliée a du D-lyxose au
niveau des carbones C-1. La roburine E a la mémetgte que la grandinine mais le D-lyxose
est remplacé par du D-xylose. Les quatre autrespoeés sont des dimeéres, vescalagine-
vescalagine (roburine A), vescalagine-grandinir@byrine B), et vescalagnie-roburine E
(roburine C). Les unités monomeres sont reliéeg @tlies par des liaisons entre le carbone C-

1 du glucose et le carbone C-2' de 'unité HHDP.

La castaline et la vescaline sont également préselans le bois de chéne. Ces composés sont
des produits d’hydrolyse partielle de la castalagihde la vescalagine respectivement(Figure
20)%.

0
HO (0]

HO O O OH

O OH
O

B-OH vescalagine B-OH vescaline Acide ellagique
0-OH castalagine 0-OH castaline

Figure 20 Réactions d’hydrolyse de la vescalagimkeéda castalagine
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Les tanins condensés

Les tanins condensés sont des oligomeres ou patgneemposés d’unités monomeriques C6-
C3-C6 flavanol reliés par des liaisons carbone-aaebmoins susceptibles d’étre hydrolysées
gue celles des ellagitanins. Cependant sous ltadigda chaleur et en milieu acide les liaisons
inter-flavanes des tanins condensés peuvent atrpues et libérer ainsi des anthocyanidines
de couleur rouge ; d’ou le nom « tanin ». La natles unités monomeériques permet de
distinguer différentes classes de tanins condgresdsi lesquelles les procyanidines (ou tanins
catéchiques) et les prodelphinidines (ou taninegatéchiques) sont les deux plus importantes.
lls sont composés d’'unités catéchiques ou gallobajées et liberent respectivement des
cyanidines ou delphinidines aprés hydrolyse adidefaibles teneurs en proanthocyanidines

dans le bois de chénes sessile et pédonculé ombétwées par Scalbest al, en 198&.
Les lignanes

Les lignanes sont des composeés de faible poidsculaiée formés par couplage oxydatif de
deux unités phénylpropane, I'hydroxy-4-méthoxy-8rgimique ou alcool coniférylique de

structure gaiacyle et de I'hydroxy-4-diméthoxy-8iBramique ou alcool sinapylique de

structure syringlyle. Par ailleurs, la présencét)dyonyrésinol a été trouvée dans un premier
temps dans le duramen de bois de chéne péd8hédi(€igure 21). Vivagt al, a montré que

ce dernier était également présent dans le durdeéois de chéne seséile

OH CHy

Figure 21 Structure du (+)-lyonirésinol

Les aldehydes phénols
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Les aldéhydes phénols sont formés principalemendedex composés hydroxy-benzoiques
(vanilline et syringaldéhyde) et de deux composéldxy-cinnamiques (coniferaldéhyde et
sinapaldéhyde) (Figure 295 Une méthoxylation sur les noyaux phénols forneslrictures

de type gaiacyle alors qu’une diméthoxylation cnée structure de type syringyle. Dans le bois
brut, la teneur moyenne de ces composeés, bien au@nt en fonction des especes, est en
moyenne de 10 pg/g de bois sec mais seule une fadtation de ces composés est susceptible
d’étre libérée dans le vin. A I'état natif, ces quoeés seraient liés par des liaisons esters aux
composés pariétaux du bois ou enfermés dans des gerfaibles diamétrési®t La chauffe

de la barrique peut permettre par pyrolyse degiaine d’augmenter les teneurs dans le bois

d’un facteur 1202 103

(o) (o]
X X
o) (0}
OCH;  H;CO OCH, OCH;  H,CO OCH,4
OH OH OH OH
Vanilline Syringaldéhyde Coniféraldéhyde Synapaldéhyde

Figure 22 Structure des aldéhydes phénols du leothéne

Les acides phénols

Les acides phénols libres peuvent provenir deilade biosynthése des composés phénoliques
(acide ellagique, acide gallioti& 199, de l'oxydation des aldéhydes phéAtisou de la
dégradation des chaines polysaccharides liées owna lignine (acide férulique). L’acide
férulique et l'acide caféique seraient les préaunsee la scopolétine (une coumarfief® 193
Trois autres acides phénols libres sont identifighdans le bois frais ; I'acide vanillique,

syringique, sinapique.
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Les coumarines

Les coumarines aglycones du bois de chéne ondééifiées pour la premiére fois en 1872

Ce sont des benzppyrones substituées dérivant des acidds/droxy-cinnamiques qui
permettent aux végétaux de se défendre contretidegies. Le principal représentant de cette
famille est la scopolétine qui est utilisée comnagaqueur de la conservation des vins au contact
avec le bois. D’autres coumarines ont également ig@étifieces comme ['aesculétine,
'umbelliférone ou encore le méthyl-4-umbelliféronéaugmentation de leur concentration
apres hydrolyse enzymatique indique la présenceodearines glycosidiques dans le bois
fraist®.

Les phénols volatils et les phénylalkylcétones

L’eugénol est le plus abondant des phénols volaliisbois deQuercusroburt®®.D’autres
composeés, isoeugeénol, O-méthyl-eugénol, phénol,sotré gaiacol, acétovanillone,
propiovanillone, acétosyringone, 4-vinyl-gaiacat. sont aussi présents dans le bois frais des

chénes sessile et pédond|&®: 107, 108

1.1.3.2.1.3LES COMPOSES ALIPHATIQUES

Les acides gras

On trouve de nombreux acides gras &@) dans le bois des chénes sessile et pédonculé, ce
sont essentiellement des acide saturés a nombrardene paif®. Les acides gras les plus
abondants sont I'acide palmitique ou hexadécanqfQusesature), et les acides oléiqueast

octadécene-9-oique et linoléique ou cis-octadéoadigl 2-oique (s insaturé).
Les lactones

La B-méthyl«y-octalactone est la lactone majoritaire du boisttEne sessile. Identifiée pour la
premiére fois dans le whisky par Suomalainen etidgk (1973)°, puis dans le bois de chéne
par Masuda et Nishimura (1971) la B-méthyly-octalactone (également nommée whisky ou
oak lactone) est un des principaux composés arquestidu bois de chéne extraits par les vins
et les eaux-de vie vieillies en fiits'*? 113 Sur les quatre isoméres d¢iméthyly-octalactone,

seules les formes 3S, 484 et 3S, 4R tfans) sont présentes dans le bois de chénk®> 1>

116).

Ces deux isomeéres, a I'odeur caractéristique ded®tcoco, de céleri et de bois ; ont des seuils
de perception olfactifs différents. Les valeurseobes dans du vin blanc a partir de racémiques
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sont de 92 pg/L pour I'isoméms, et de 460 pg/L pour isometeans . Déterminés pas
GC-olfactométrie, les seuils sont de 1ug/L podotanecis (racémique) et de 20ug/L pour les
formetrans (racémique)®

Otsukaet al!'® ont isolé, purifié et identifié un précurseur d@imethylvy-octalactonedu bois

de chéne ; I'acide 3-méthyl-4-(3’,4’-dihydroxy-5'éthoxybenzoyloxy)-octanoique.

Mosedaleet all®® ont mis en évidence quatre autres lactones dansisede chénes sessile et

pédonculé, la-butyrolactone, leg eté-décalactones et la lactone mévalonique.
Les composés furaniques

Les composés furaniques sont des produits de dggraddes polysaccharides (cellulose et
hémicelluloses). Dans le chéne frais, on trouvefudural, le 5-méthylfurfural, le 5-

hydroxyméthylfurfural et le 2-hydroxyméthyl-furane.
Les terpénoides

lls sont caractérisés par leur enchainement lieéair cyclique d’unités isopréniques. On
retrouve dans le duramen de chéne pédonculé dgsitegsene¥® ainsi que quatre stérols : le
B-sitostérol, le stigmastérol, le campestérol etdileydro{-sitostérol (présent a I'état de

traces)?. Ce sont des triterpénes.

Parmi les triterpénes, quatre quercotriterpénosites été identifiés a ce jodf 2% le
guercotriterpénoside | s’est révelé apporter deulaosité au vin blanc et réduire son acidité
percue et son amertume. Une sensation douce &tpats en final a €également été percue lors
des dégustations. Par ailleurs, son seuil de d@tedans le vin blanc est de 590 ugA.Le
quercotriterpénoside I, lui, est percu a trawasapacité a diminuer I'acidité et a augmenter
la douceur d’un vin blanc. Mais leurs implicatiosis les qualités organoleptiques d’un vin
restent limitées puisque dans tous les vins amafy®e jour, leurs concentrations, situées entre
guelques dizaines et quelques centaines de micnogesa, sont toujours inférieures a leurs
seuils de perception. Néanmoins, leurs réles setsqourraient passer par des phénomenes

de synergies avec d’autres molécules « sucréés »

Les caroténoides font partie des tétraterpénoigisgye ce sont des pigments tétraterpéniques

dont la couleur varie du jaune au rouge.
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Massoret al'?® ont identifié un caroténe présent sous forme lilanes le bois de chénes sessile

et pédonculé, I1g-carotene.

Les norisoprénoides sont des terpénoides idenéiti@sombre de 31 par Seftenhal'?* dans
du bois de chéne vosgien et américain. Ce sontalaposés odorants issus de la dégradation

oxydative ou thermique des caroténotdes
Composés aromatiques divers

Les acides cinnamique et benzoique sont présensslél#ois de chénes sessile et pédonculé.
Plusieurs aldéhydes, alcools ou cétones a odeeénlalgr ou désagréable ont été également
signalés, le (E)-octén-2-al, le (E)-nonén-2-al,H@écanal, le 2,4-décadiénal, le 3-octene-1-one,

I'alcool benzylique, le 2-phényl-éthanol, le métigdbornéol, eté%: 117,107, 108

1.1.3.2.1.4LES ELEMENTS MINERAUX

Le peu d’études existantes sur la composition eéraux du bois de chéne concerr@uércus
alba etQuercusmongolica?® 12128 | es principaux éléments inorganiques trouvés tabsis

de chéne sont le calcium, le potassium et le magmedes quantités non négligeables de
sodium, manganese, chlore et d’aluminium ont agétgsmesurées dans ces bois. Des teneurs
en fer et en phosphore ont également été repodaes quelques étudédqui ont aussi
mentionné des traces d’éléments suivants : banawivye, zinc, chrome, nickel, cobalt,
rubidium, plomb, etc. Les composés majoritairessdas bois des chénes sessile et pédonculé

sont le calcium et le potassitih

1.2 LES COMPOSES PHENOLIQUES DU VIN

Les composés phénoliques sont des constituantsireajes vins, responsables de certaines de
leurs qualités organoleptiques. Les polyphénols des composeés tres réactifs et ils réagissent
chimiguement par des réactions spécifiques dagplaire de I'intégrité des cellules de baie de
raisin (foulage, pressurage). Les réactions sespowgnt tout au long de la fermentation et du
vieillissement. Ces réactions conduisent a unedgrativersité de produits, ajoutant de la
complexité a la composition phénolique des vins €&enposés peuvent étre classés selon deux

catégories, les flavonoides et les non-flavonofBegire 23).
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Figure 23. Classification des composés phénoliques

Les composés non flavonoides sont représentéepacides phénols qui comprennent les
acides benzoiques, ens-Ci, et les acides hydroxycinnamiques constitués diayau
phénolique et d’'une chaine latérale insaturéesn C

Les composés flavonoides sont formés d'un squetkdtdbase a 15 carbonese{Cs-Ce),
correspondant a la structure de la 2-phényl-benoogy Au sens large du terme, ce groupe
comprend principalement trois familles de compasks flavonols, les anthocyanes et les

flavan-3-ols, qui se différencient par le degréxgtation du noyau pyranique central.
1.2.1 LES COMPOSES NONLAVONOIDES

Les composeés non flavonoides regroupent les apltEsols (100-200 mg/L dans un vin rouge,
10-20 mg/L dans un vin blanc) et les stilbenes §0ng/L dans le vin rouge). Les acides
phénols sont divisés en deux classes : les datevéacide benzoique (acide gallique, tannique,
etc.) et ceux de I'acide hydroxycinnamique (acidensarique, férulique, etc.). Les structures
chimiques des acides phénols présents dans Ie saist présentées dans la Figure 24.
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Acides benzoiques Acides hydroxycinnamiques
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Acide p-hydroxybenzoique H H OH H Acide p-coumarique
Acide protocatéchique H OH OH H Acide caféique
Acide vanillique H OCH, OH H Acide férulique
Acide gallique H OH OH OH
Acide syringique H OCH,4 OH OCH; Acide synapique
Acide salicylique OH H H H
Acide gentistique OH H H OH

Figure 24 Structure chimique des acides phénols

1.2.1.1 LES ACIDES BENZOIQUES

Les acides benzoiques possedent un squelette éatbdyppe C6-C1, ils existent dans le raisin,
surtout sous forme de combinaisons hétérosidiquedeetype ester (tanins galliques et
ellagiquesy®™. Leur principal représentant dans le raisin esfitle gallique (Figure 24) dont la
teneur est comprise entre 100 et 230 mghkdres formes libres sont principalement présentes
dans le vin rouge. Elles résultent de I'hydrolysecdmbinaisons précédentes et des réactions

de dégradation de molécules plus complexes, I&®aydnes, sous I'action de la chalétr

1.2.1.2 LES ACIDES HYDROXYCINNAMIQUES

Les acides hydroxycinnamiques possédent, quankalesquelette carboné C6-C3 (Figure
24). lls se trouvent principalement dans les pdiis du raisin, essentiellement sous forme
estérifiée par I'acide tartrigi® mais ils peuvent également se lier aux sucres,aaides
organiques, aux polyamines ou aux polysaccharidegtpux®. Les acides acétiquep;
coumarique et caféigue peuvent se trouver estgrifiar le glucose des anthocyanes
monoglucosides formant ainsi les anthocyanes agyléss acides hydroxycinnamiques sont

particulierement oxydables et sont & l'origine dwriissement du modt blarié 137 138
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impliquant particulierement l'acide caftarique. tide caftarique (ester caféoyl-tartrique) est
un composé majeur du raisin avec une teneur awamisi200 mg/k&f2 Sur le plan
organoleptique, ces constituants ne présentenhelisaveur, ni une odeur particuliére, mais
sont des précurseurs de phénols volatils. Par deetapdégradation de I'acigecoumarique
et de l'acide férulique peut conduire a la formatole composeés tels que I'éthyl-phénol ou

I'ethyl-gaiacol (vin rouge) pouvant mener a desiaans aromatiques désagréables

1.2.1.3 LES STILBENES

Les stilbenes sont des composés qui ont une steuCt+C2-C6, correspondant a deux noyaux
benzéniques reliés par une chaine éthane ou étAgpartir de cette structure, il existe une
variété de composés dont la nature varie en famatio nombre et de la position des
groupements hydroxyles, de la substitution parsdeses ou des résidus méthoxy, ainsi que de
la conformation stériquetrns ou cis) de la molécule. lls sont produits par les plardgas
réponse a des attaques fongiques, bactériennesatesvLes plus abondants sont le resvératrol
et son dérivé glycosyt&. Le resvératrol (Figure 25) se trouve sous focmettrans mais est
surtout présent dans les tissus végétaux sous fdetnans-resvératrol-3-O-glucosides (trans-
picéide et trans-astringine). t@nsresveratrol a été identifié aussi dans les paddeVitis
Vinifera a des teneurs voisines de 20 pg/g de matiéréé&aienaturité®® et peut atteindre des
teneurs comprises entre 0.2 et 14.3 mg/L dansnleotige®®. Il existe également des formes
oligoméres des stilbénes, identifiées dans lemaimme le pallidol et les viniférings ou

I'nopéaphénol, tétramére de resvératrol identifigs pécemment?

44



R, R, Rs Ry RS R

Trans-resvératrol OH H OH H OH H
Picéide OGlc H OH H OH H
Piceatannol OH H OH OH OH H
Trans-ptérostilbene OCH; H OCH,; H OH H
Rhapontigénine OH H OH H OCH; OH
Isorhapontigénine OH H OH OCH; OH H
Trans-picéide Glc H OH H OH H
Astringine Glc H OH OH OH H

Figure 25 Principaux stilbénes du raisin

1.2.2 LES COMPOSES FLAVONOIDES

D’aprés Ribéreau-Gaydtt les flavonoides forment une grande famille de ocosép
phénoliques qui possédent une structure de basagnenconstituée par 15 atomes de carbone
organisés en C6-C3-C6 (Figure 26). Deux cycles é@igues sont reliés par un hétérocycle
oxygeéneé pour former une unité flavane. Le cycleshrmmmeé cycle phloroglucinol. Le cycle

B est appelé cycle catéchol si un atome d’hydrogshen position 5’ ou cycle pyrogalloyl s'il

s’agit d’'un groupement hydroxyle. Le cycle C estcynle pyrane.

45



Figure 26 Structure chimigue générale des flavasid

Ce sont des métabolites secondaires des végétmuxigsquels ils jouent des rdles trés variés,
puisqu’ils sont impliqués dans la pigmentatiorstienulation des nodules de fixation de I'azote
ainsi que dans les processus de défenses contller#asolets, et contre les attaques pathogenes

par exempl&# 145146

Cette famille est divisée en plusieurs groupesantfon du degré d’'insaturation de leur cycle
C : les flavonols, flavones, flavanones, flavansndlavanols et anthocyanes. Les flavanols
monomeres et polymeres (tanins) présentent un pycte completement saturé. Dans le cas
des anthocyanes, le cycle C posséde une chargaigat (cation flavylium) et des unités de
flavanol, apres rupture des liaisons interflavaaesilieu acide. Dans ce cas, le cycle C réagit

comme électrophile.

Les anthocyanes et les flavan-3-ols sont les samglés de flavonoides quantitativement les
plus représentées dans le raisin. Les flavonolestflavanonols, sont les sous-familles

minoritaires dans le raisin.

1.2.2.1 LES ANTHOCYANES

Les anthocyanes (du grec anthos = fleur et kianaew) sont les pigments rouges des raisins.
Elles sont localisées uniqguement dans les vacu@esellules épidermiques, c'est-a-dire dans
les pellicules ainsi que dans les cellules de Ipgpour les cépages dits « teinturiets %48
Elles commencent & s’accumuler environ trois seesaavant le changement de cout&r
puis leurs teneurs augmentent tres significativeragartir de la véraison. Une stabilisation,
voire une légére diminution des teneurs est obseavénaturité. Elles sont extraites par la
maceération pré-fermentaire et la fermentation digae, plus ou moins facilement en fonction
de la composition en pectines, en cellulose et lenages des parois des cellules de la

pellicule™°.
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La concentration en anthocyanes varie entre 33G@ mg/L pour les vins rouges issus du
raisin du genreVitis Vinifera®. Concernant les raisins, la teinte des baies etisensité
dépend du niveau de matutit€ Les teneurs sont dépendantes de nombreux factemrse le
stress hydriqué? la températuré* les apports en nutriments et en régulateursaissance®
156 Le terroir et le cépage sont aussi des facteéterminants pour la composition en

anthocyané€$’ mais également les conditions climaticidés

Les anthocyanes sont formées a partir des anthiglizas (aglycones) et des anthocyanines
(glycosylées). Ces molécules ont une structureade ltommune constituée de deux cycles
benzéniques reliés par le cation flavylium (cycly Gn hétérocycle oxygéne, insaturé et
cationique, qui dérive du noyau 2-phényl-benzopyril Les anthocyanes se différencient par
les caractéristiques suivantes : le nombre de groepts hydroxyle et le degré de méthylation
de ces groupements sur le cycle B, le nombreredtiare des sucres liés, ainsi que le nombre et
la nature des acides aliphatiques ou aromatiquésfest le sucre (Figure 27). Les formes
glycosylées (anthocyanines) sont plus stables @seablycones (anthocyanidines). Les
principales anthocyanes de I'esp¥(tEs Viniferaet du vin peuvent étre classées en 5 « genres »
et 3 « familles » selon le type de substitutioncglale B et selon la nature et position de la

molécule de sucre dans la structure (Figure 27).
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OH

OH

Anthocyanidines R,-OH: R,-H Cyanidine
R,-OH: R,-OH Delphinidine
R,-OCH;:R;-H Paeonidine
R,-OCH;: R,-OH Pétunidine
R;-OCH;: R,-OCH;4 Mavidine
Anthocyanes monoglucosides R;-Glucose R-H

Anthocyanes acylées : acide acétique R, OH JJ\OH

OH

(0]
Anthocyanes coumaroylées : acide p-coumarique Ry /

OH

Figure 27 Structures chimiques des anthocyaneaisin et du vin

Dans les raisins de Vitis vinifera et dans les wosrespondants, seules les anthocyanines
monoglucosides sont identifiées. Celles-ci peuvegdlement étre estérifiees au niveau du
glucose principalement par différents acides (acattique, acide p-coumarique et
caféique}®®. Des anthocyanes diglucosides sont aussi présergggitis nonVinifera. Malgré

des variations en terme de quantité relative, Ibvigiae-3-O-glucoside est la plus abondante
des anthocyanes des raisins : son abondance ea9@%d des anthocyanes dans le Grenache a
un peu moins de 50% dans le Sangio¥s&€ependant, la proportion relative de chaque
anthocyane est caractéristique du cépage. Les@mathes sont chimiquement tres instables a
I'état libre. Leur stabilité et I'intensité de leaouleur, dans un milieu donné, dépendent non
seulement de leur concentration mais aussi degigtép physico-chimiques du milieu dans

lequel elles se trouvent (pH, @tc.}6% 162 163
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1.2.2.2 LES TANINS CONDENSES

Les tanins condensés du raisin et du vin sont olgagres plus ou moins complexes de flavan-
3-ols ou catéchines ; la (+)-catéchine et la (#g@@chine sont les unités structurales de base
(Figure 28).

OH OH

OH L OH
/K// //;E
HO (0] \k/\ HO (0] RS ’
AN ‘-“\\\ \ - . \\///\\ \\\\\ \ .

™~ /Y / .
ﬂ\ = \J\ ‘\ = J,
\( OR, \( “0R,

HO HO

(+)-Catéchine : R{-R,-H (-)-Epicatéchine : R{-R,-H

(+)-Catéchine gallate: R;-gallyl, R,-H (-)-Epicatéchine gallate: R,-gallyl, R,-H
(+)-Gallocatéchine : R;-H, R,-OH (-)-Epigallocatéchine : R;-H, R,-OH
(+)-Gallocatéchine gallate : Ry-gallyl, R,-OH (-)-Epigallocatéchine gallate: Ry-gallyl, R,-OH

Figure 28 Structures des flavan-3-ols, précursaessprocyanidines et des tanins

Le chauffage en milieu acide de ces polymeres kiico (réaction dite de Bate Smith) libére
des carbocations fortement instables qui se tramsfiot en produits de condensation bruns et
surtout en cyanidine rouge, d’ou le nom de « proigjiae » donné a ces constituants ; il

remplace I'anciennne dénomination « leucocyanicie

L’existence de plusieurs monomeres et de liaisonsrflavanes entre eux différentes en
position C4/C8 et C4/C8* rend difficile I'identification des oligoméres ees polyméres
pouvant se former (Figure 29). Néanmoins, le poidi&culaire des polymeéres de flavan-3-ols

a été estimé entre 500 et 20000Dat les diméres et des triméres ont été i$¢lés
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OH

HO
R4

Liaison interflavane C-C, OH

OH

R Liaison interflavane CC,
HO
HO " OH
R, = H, procyanidines
Ry

OH, prodelphinidines
R, = OH, gallate

X.Y = flavan-3-ols

Figure 29 Structure de polymeres d’'unités flavaois3-

Les tanins sont localisés dans les parties sotldda baie de raisin : pépins et pellicule, bien
que des traces aient parfois été rapportées damspe®’. Dans ces deux compartiments, leur
état chimique et leur morphologie sont différeriis. effet, les tanins de la pellicule sont
localisés sous la forme libre dans la vacuole disiles ou liés a des protéines et/ou des
polysaccharides au niveau de la paroi cellulaidugbnoplast€® 169 170. 171pans le pépin, les
tanins sont retrouvés en plus grande quantité aeani des enveloppes externes et internes
situées sous les cellules épidermiques et la datide plus, leur degré de polymérisation
moyen (DPm) est plus important dans la pellicule dans le pépi>. De récentes études ont
confirmé ces résultats en observant des DPm vaerdre 2,0 et 8,8 dans les pépins alors qu'ils
étaient compris entre 4,3 et 35,4 dans les pedicpbur le Cabernet sauvignon et le Méffot
186 De plus, ces DPm varient fortement au cours dedauration de la baie de raisin pouvant
méme étre divisés par 3 entre la véraison et lambét*. D’autres facteurs exogénes activant
plus ou moins les voies de biosynthése des tatimsine le statut hydrique de la vigne lors de
la floraison, les températures et le nombre d’heufensoleillement durant la maturation,

jouent également un réle majétr
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Les tanins condensés sont extraits pendant la feati@n alcoolique et la macération post-
fermentaire jusqu’a atteindre des teneurs compeste 1 et 4 g/L dans les vins rouges et 100
a 300 mg/L dans les vins blahts

1.2.2.3 NATURE COLLOIDALE DU VIN : ROLE DES TANINS CONDENSES

Le vin rouge est un milieu trées complexe, car il@snposé d’un ensemble de molécules de
réactivités diverses qui peuvent interagir entiesedt conduire & de nouveaux composeés. D’'un
point de vue macroscopique, le vin est le siegejudlibres physicochimiques qui font
intervenir principalement des colloides. Une solugst dite colloidale lorsqu’elle contient des
particules dont la dimension est comprise entreri@t 1um environ et maintenues dispersées
dans un liquide par un ensemble de forces qui engmécleur agrégation et donc leur
floculation. Le vin contient de nombreuses petitedécules (éthanol, acides, esters, etc.), mais
egalement d’autres molécules qui sont, de par leassses moléculaires, naturellement a I'état
colloidal : il s’agit de protéines et de polysaaithes ’’. Enfin, certaines petites molécules
peuvent s’associer entre elles ou avec d’autresamatécules pour former des colloides : on
a alors un véritable équilibre thermodynamiqueetds molécules dissociées et associées. Il

existe deux types de colloides :

- Les colloides micellaires qui sont constituégydégats de molécules simples, reliées
entre elles par des liaisons chimiques covalentedes liaisons physiques de faible

energie (Van der Walls, hydrogene, hydrophobe.. i. pgsurent leur cohésion ;

- Les colloides macromoléculaires qui sont formésnthcromolécules comme les
polysaccharides et les protéines, faisant intervemiquement des liaisons chimiques

covalentes. La taille et le caractere souvent tpfiite explique leur stabilité.

Les interactions colloidales jouent un réle déteant dans la stabilité et le godt des vins. Les
polyphénols, en particulier les tanins, sont tnéssables en solution. De ce fait, leurs propriétés
sont en grande partie attribuables a leur capaditéeragir entre eux, par polymérisation, mais
aussi avec dautres macromolécules. Les polysaddsarles protéines et les formes

polymérisées des tanins et des anthocyanes contpasgructure colloidale des vins rouges.
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1.2.2.4 INTERACTION ENTRE TANINS ET POLYSACCHARIDES DU VIN

ORIGINE ET NATURE DES POLYSACCHARIDES PRESENTS DANS LES VINS ROSSE

Les polysaccharides ou polyosides représentent dese fractions moléculaires les plus
complexes possédant les masses moléculaires lsséf@uées parmi les éléments du vin.
Difféerentes origines sont attribuées aux polysaddba solubles, présents en quantité non

négligeable dans les vins.

Les polysaccharides des raisins proviennent egflentent de la solubilisation et de la
dégradation d’'une partie des substances pectiqudsrues dans la paroi des cellules de la
pulpe et de la pellicule. lls sont représentédgeellulose et les pectines (homogalacturonanes,
rhamnogalacturonanes RG-I et RG-Il, arabinanes atactpnes). Les arabinogalactanes
représentent globalement 30 a 40% des polysacesataux solubles du vin (300 mg/L). La
teneur des rhamnogalacturonanes | (RG-l) dansihasegt faible (< 20 mg/Ej.

Les polysaccharides des microorganismes sont palenent issus des levures mais une partie
peut provenir des champignons fongiques conBaogrytis Cinerea Parmi les levures,
Saccharomyces Cerevisi@st la source principale : durant la fermentatooolique, une
grande quantité de manoproteines est libérée aanslieu hydro-alcooliqué®. Elles sont
libérées pendant la phase de croissance exponerdies levures mais aussi par autolyse
cellulaire des levuré®,

Dans le cas d’attaques fongiques, des moléculggudane peuvent également étre produites
par Botrytis Cinerea Ce champignon est un parasite qui se dévelopaesarface du raisin.
Selon le type du vin (rouge ou blanc liquoreux)ptéasence de ce champignon est a éviter
(pourriture grise) ou a rechercher (pourriture Bdbll produit un polysaccharide qui est un
glucane de typg-(1.3 : 1.6%8L Les chaines de glucane s’associent entres allasfprmer des
fibres tres longues de 1,5 nm de diamétre, et des@s de particules de l'ordre de 109-1010

Da ont été mesurégs

Ces phénomenes d’association entrainent un coleateg filtres, lors de la clarification des
modts et des vins issus des raisins pourris. llagsts possible d'utiliser une préparation
enzymatique contenant des activiféglucanase pour dégrader le glucane et ainsi areéli@
filtrabilité des vins®L,
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INTERACTION TANINS-POLYSACCHARIDES

Les mécanismes d’interactions entre les taninsegt polysaccharides sont mal connus.
Cependant, il semble que ces interactions soiemcipalement de type ionique et
électrostatique car elles sont susceptibles deosgre lors de I'augmentation de la force
ionique du milied®3. Leffet résultant de ces phénoménes d’associatigeénéralement pour
conséquence une stabilisation des tanins. Récemiasriravaux de thése de Fatitieont
montré que les sucres simples comme le glucose gbcérol ou les polysaccharides comme
la gomme arabique et la pectine présentaient lgcpkarité de s’associer aux tanins de type
catéchique, en particulier a I'épigallocatéchinéaga (EGCG). Cette interaction est observable
a la fois au-dessous et au-dessus de la concentraicellaire critique de 'EGCG et ne semble

pas modifier la propriété et les affinités d’aussaciation du tanin en solutiéh
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Tableau 3. Teneurs moyennes en composés du boigde et du vin retrouvées dans la littérature

Composés Bois de chéne Vin Reférences
Ellagitanins 41,4 mg/g bois sec
Vescalagine 8,7 mg/g bois sec 2,2 mg/L (vin rouge)

Castalagine 13,8 mg/g bois sec 8,1 mg/L (vin rouge)

Grandinine 3,0 mg/g bois sec 1 mg/L (vin rouge) Pridaet al6®

Roburine E 3,2 mg/g bois sec 1 mg/L (vin rouge)  Saucieret al %

H 71

Roburine A 2,5 mg/g bois sec 0,2 mg/L (vin rouge) Glabasnizet al

Roburine D 3,7 mg/g bois sec 0,3 mg/L (vin rouge)

Roburine B 2,8 mg/g bois sec 0,2 mg/L (vin rouge)

Roburine C 2,3 mg/g bois sec 0,2 mg/L (vin rouge)

. . Chatonneét
Tanins condensés 0,4 mg/g bois 100 6}300 mg/_L (vin blanc) Ribéreau Gayost
1 a4 g/L (vin rouge) .16
Lignanes
Lyonyrésinol 1,3a 2,4 mg/L (vin blanc)  Marchet al%
Aldéhydes phénols

Yanilline 5,6 pg/g bois_ 3,8 mg/L (vin.rouge) Fernandez de
Syringaldéhyde 8,6 pg/g bois 12,9 mg/L (vin rouge)  Siménet al2?
Coniféraldéhyde 4,8 pgl/g bois Frangipanest
Sinapaldéhyde 5,5 1g/g bois al.1®®
Acides phénols
Acide ellagique 364,3 ug/g bois 5,7 mg/L (vin rouge
Acide gallique 329,8 ug/g bois 1,4 mg/L (vin blanc)

: Arili ; Fernandez de
Acide férulique 0,8 pg/g bois Siménet al??
Acide caféique 13,5 mg/L (vin blanc) Frangipanest

. - . |.186
acide vanillique 4,3 ug/g bois Béilaum

Acide syringique 8,6 ug/g bois
Acide synapique
Coumarines
Scopolétine 3,2 pg/g bois
Fernandez de
Siménet al??
Aesculétine 3,1 pg/g bois
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Composés

Bois de chéne Vin Références

Phénols volatils
Eugénol
Isoeugénol
Gaiacol
Acétovanillone

Acétosyringone

4-éthyl-phénol

4-éthyl-gaiacol

4-vinyl-phénol

4-vinyl-gaiacol

2,1 ug/g bois
1,9 pg/g bois sec
0,2 mg/L (vin rouge)

Doussotet al 188
Pérez-Coell®t
a|.189
Diaz-Plazaet al'®®
Chatonneel al.1%
Chatonnett al'%

440 pg/L (vin rouge)
3 ug/L (vin blanc)

82 ug/L (vin rouge)
0,8 pg/L (vin blanc)

35 pg/L (vin rouge)
301 pg/L (vin blanc)

12 pg/L (vin rouge)
212 pg/L (vin blanc)

Composés furaniques

Pérez-Coellet

Furfural 2,8 pg/g bois sec 1 mg/L (vin rouge) | 169
al.
5-méthylfurfural Frangipanest
a|.186
> 92 & 201 mg/kg 3,8 mg/L (vin rouge) Haleet al®
hydroxyméthylfurfural '
Lactones

Transg-méthyly-
octalactone

Doussotet al14

14,9 pg/g bois 0,03 mg/L (vin rouge) Diaz-Plazaet a1

Cis-méthyly- . .
octalactone 4,6 ug/g bois 0,2 mg/L (vin rouge)
Stilbénes
Trans-Resvératrol 022143 mg/L (vin Stervboet all4°
rouge)
Acides
hydroxycinnamiques
Acide P-coumarique 2,6 mg/L (vin blanc) Bi&u
Acide caféique
Acide caftarique
240 a 500 mg/L (vin RibéreauGayonet
Anthocyanes rouge) all9s
. R 2,85 mg/L (vin rouge) 120
Triterpénes 172,6 mg/kg 1,65 mg/L (vin blanc) Arramonet al
Minéraux
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Composés Bois de chéne Vin Réferences
Cuivre 1,7 pg/g bois sec
Zinc 0,6 ng/g bois sec
Plomb 0,1 pg/g bois sec
Fer 22,9 pg/g bois sec 1.64 mg/L
Manganése 15,2 pg/g bois sec 1.63 mg/L
Sodium 26 ug/g bois sec 24.2 mg/L L\:Agzsfglriﬁgscli ilgﬁ
Calcium 2267,3 ug/g bois sec 59.13 mg/L
Potassium 598,9 ng/g bois sec
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CHAPITRE 2 M ATERIELS ET METHODES

2.1 MODALITES DES PLANS DESSAIS

La totalité des travaux réalisés au cours de tiedise s’appuient sur la mise en ceuvre de deux
plans d’échantillonnage ayant pour but d’étudiecidence du temps de séchage des merrains

sur les propriétés chimiques du bois, du vin, ajug sur les qualités organoleptiques du vin.
Pour cela, deux plans d’essais sont réalisés :

- Un plan d’essai chimique sur bois de chéne.

- Un plan d’essai chimique et sensoriel sur vin.

Les merrains utilisés pour ces deux plans d’esgasiennent de deux échantillonnages

différents et ont séché a I'air libre sur le paecséchage de la merranderie.
2.2 LOCALISATION DU SITE DE MATURATION DES BOIS

Le préléevement des échantillons de bois s’est d&ausein de la merranderie Sciage du Berry
implantée a Mézieres en Brenne (Indre, 36) (Fi§0)eSituée dans le parc naturel de la Brenne,
Sciage du Berry est une unité de production et déuration des merrains. Filiale de la
Tonnellerie Radoux, elle est un maillon esseneetels approvisionnements en chéne francais.
Cette unité possede un parc de maturation de goattares, situé sur un site classé Natura.
Elle permet également de sécuriser les approvisiments en bois de la tonnellerie et de

garantir une tragabilité totale.
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Figure 30 Localisation de I'emplacement de séclimgemerrains

Chaine de production

L’échantillonnage pour chacun des plans d’essaiéadisé sur la chaine de transformation des
grumes en merrains selon les lots exploités pardauction. Cette chaine suit un circuit
spécifiqgue ; ou chaque étape est assurée par uatepe différent, les échantillons sont

acheminés d’'un poste a l'autre grace a un systemoenatisé :

- Présentation d’un lot de grumes a 'entrée dehkine

- Trongonnage des grumes en billons de 1,00 mruge lo

- Fente des billons en demi-billons

- Tracé d’optimisation pour la coupe des quartsedsn les particularités et singularités
de la piece de bois

- Débit des demi-billons en quartiers selon ledraptimal

- Dédoublage des quartiers en plateaux

- Délignage des plateaux en merrains entre I'écerde coeur (1 a 2 merrains délignés
selon le diametre initial de la grume)

- Controle des caractéristiques de fil et de maildevec reprise éventuelle
(délignage/trongonnage)

- Réception des merrains, tri et empilement supddsttes destinées au séchage sur parc
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- Enregistrement des consommations et productteacabilité assurée par marquage
des palettes pour le suivi des merrains
- Arrosage des palettes avant séchage

- Stockage sur le parc de maturation

Les pieces les plus courtes sont délignées einéestia la fabrication des fonds puis arrosées

et séchées de la méme maniére.

2.3 PROCEDURE DECHANTILLONNAGE DU BOIS POUR LE PLAN DESSAI CHIMIQUE BOIS

Le plan d’essai chimique sur bois a été mis enggbeair suivre la composition du bois de chéne

au cours de son séchage selon les modalités etufaate sélection décrits ci-apres.

2.3.1 CHOIX DES FACTEURS DE SELECTION

Trois facteurs de sélection ont été retenus poehtex des échantillons : le grain du bois,

I'Indice Polyphénoligue (IP) ainsi que I'age du $oi

v' Le grain du bois est caractérisé par la largeurcéeses d’accroissement de l'arbre,
indicateur du rythme de croissance de l'arbre (Ei@l). C’est un critere de sélection

primordial pour la tonnellerie.

whre

Grain extra fin « blend » Grain fin Grain moyen
Largeur de cernes < 1.5 mm Largeur de cernes < 2 mm Largeur de cernes < 3 mm

Figure 31 Types de grains sélectionnés

v" L'Indice Polyphénolique (IP) correspond a la clfisation des échantillons selon leurs
compositions en ellagitanins déterminée par pranfrarouge (NIRS) grace a I'outil
OAKSCAN®. Trois types d’IP ont été retenus (ka86, moyen entre 26 et 38 et haut
38). Depuis le développement dOAKSCAN® I'IP est tacteur de sélection tres
important pour la tonnellerie Radoux.

v' L’age cambial, ou age du bois varie du bois le puse situé sous I'écorce vers le bois
le plus vieux positionné au cceur de I'arbre (Fig2E La Figure 33 illustre les positions
de prélevement et les classes d’age équivalengssclasses d’age de chaque échantillon
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ont été déterminées selon le nombre de cernes, téemm l'aide d’une loupe.

Aujourd’hui, cet indicateur n’est pas utilisé commil de sélection.

Bois jeune

Figure 32 Représentation schématique de I'age u bo
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Classe d’age selon la position du prélévement:
A=0-50 ans
B=50-100 ans
C=100-150 ans

Figure 33 Modalités de prélevement selon le faateusélection « age »

61



2.3.2 SELECTION DES BOIS POUR 1ESSAI

La premiére difficulté a été de s’affranchir defetsf relatifs aux origines géographiques des

bois. Il a fallu pour cela prélever les échantii@aur des lots de grumes différents.

La sélection selon le type de grain s’est opéeréd’'@aservation a I'étape de I'optimisation de

la découpe en quartiers. Les échantillons d'inténmét été marqués a l'aide de peinture
fluorescente sur I'’écorce du demi-billon et récamtiés aprés découpe sous forme de plateaux
(Figure 34).

Figure 34 Marquage des debillons selon le grain d’'intérét et plateau corasgant récupéré ap
découpe

La mesure de I'IlP par OAKSCAN® a été réalisée simcan des plateaux sélectionnés afin de
déterminer la classe d’IP. Les plateaux dont lesiges grain/IP correspondaient aux criteres
de sélection de I'étude ont été conservés et nuggde 1 a 27. Le Tableau 4 regroupe le
nombre de plateaux prélevé par modalité (grain/IP).

Tableau 4. Répartition des échantillons prélevésfagction des facteurs pris en compte dans
I'échantillonnage (nombre de plateaux prélevés)

Type de grain
Blend Fin Moyen
Indice Bas 4 1 1
polyphénolique (IP) Moyen 3 4 6
Haut 1 4 3
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La distribution des plateaux prélevés présentées dartableau 4 est représentative de la
fréquence des diverses modalités rencontrées peridartampagne de prélevements
correspondante. Certaines modalités (ex : grainddlé haut ou grain moyen/IP bas) ont été
plus difficiles a obtenir que d'autres. Il a towt théme été possible d’obtenir au moins un
plateau pour chacune des modalités.

Les plateaux retenus ont ensuite été délignésaém rimerrains d’environ 1 m de long. Au
moment de déligner les merrains, I'information tigkaa 'dge des merrains (selon leur position
dans le plateau) a été relevée tel que décritldarigure 33. Chaque plateau a donc été divisé
en deux ou trois merrains (quelques arbres n'@amntigés de plus de 100 ans, les plateaux ne
contiennent que les classes d’age A et B).

Les échantillons ont été placés au milieu de ldypcton de la merranderie, a mi-hauteur d’'une
palette destinée au séchage sur parc (Figure 35).

Figure 35 Positionnement des merrains du plan afesshimique » sur bois avant la phase de maturati

Au total, 79 merrains ont été identifiés selonttess facteurs de sélection.

2.3.3 PRELEVEMENT DES TRANSECTS

Avant la phase de séchage,

Des le début du séchage des 79 merrains, un premd&vement a été réalisé. Un transect
(découpe de bois allant du cété écorce au coté deelmrbre) (Figure 33) a été prélevé sur
bois frais pour les analyses chimiques. Ce trarestatlivisé en trois parties chacune annotée

d’'une classe d’age différente. Ensuite, quatreepeghents de bois ont été prévus au cours du
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séchage, trois réalisés lors de cette these atiserp réalisé I'année suivant la thése (Tableau
5).

Tableau 5. Temps de séchage correspondants a ghadgeement de bois

Prélevement des transects

TO (bois frais) T1 T2 T3 T4

Temps de séchage  Lors de I'échantillonage 12 mois 18 mois 24 mois ks

La procédure de prélevement des transects a gtértee a chacun des temps de séchage :

- Une purge de 10 cm a été réalisée du coté legplpsse a I'extérieur de la palette (le
séchage est trés hétérogene sur ces zones pluseespo

- Un transect de 8 cm a été prélevé sur la partiest la purge

- La partie restante des merrains a été réinsénéld palette pour poursuivre la phase

de maturation jusqu’au prélévement prochain (Fig@e
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Purge 10 cm

Transect 8 cm

Partie du merrain réinsérée
dans la palette pour les
prochains prélevements

Figure 36 Préléevement des échantillons pour I'as@bhimique des bois

Ensuite, les transects ont été sciés sous formmpleaux de bois trés fins, lesquels ont été
coupés a la main avant d’étre pré-broyés dans ayebr-concasseur. La poudre de bois ainsi
obtenue a été envoyée a la plateforme Génoboabdudtoire INRA (Orléans) pour un broyage

plus fin. La poudre a été tamisée entre 75 um @.80.

2.4 PROCEDURE DECHANTILLONNAGE DU BOIS POUR LE PLAN DESSAI CHIMIQUE ET

SENSORIEL SUR VIN

2.4.1 CHOIX DES FACTEURS DE SELECTION

Le plan d’essai vin a été réalisé dans le but digrdes propriétés chimiques et sensorielles
d’'un méme vin, élevé au contact de morceaux dedsothéne présentant différentes sélections

de grain et d'IP et selon les différents tempséidage du bois.

Trois types de grains, trois niveaux d’IP et quégraps de séchage ont été prévus pour ce plan

d’essai (Figure 37).
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Tableau 6. Temps de séchage correspondants a cpaéjégement de bois pour le plan d'essai
chimique et sensaoriel sur vin

Prélevement des bois
T1 T2 T3 T4

Temps de séchage 12 mois 18 mois 24 mois 36 mois

Le temps de séchage T4 fera I'objet d'un plan diessmblable 'année suivant la these. Le
bois frais n’a pas été inclus dans le plan d’edsatilisation de bois frais n’étant pas d’'usage

traditionnel en tonnellerie.

2.4.2 SELECTION DES BOIS POUR IESSAI

La sélection a été réalisée sur différents lotgrenes afin de s’affranchir des effets relatifs

aux origines géographiques des bois.

Quatre palettes de séchage étaient prévues pocurchies 4 temps de séchage (T1, T2, T3,
T4). Tout I'intérét de cet échantillonnage étadglatenir pour les différentes modalités de grain
et d’IP, deux plateaux jumeaux, de composition ofpira trés proche dans lesquels il était
possible de prélever quatre demi-merrains idensiguetpartir dans les quatre palettes.

La sélection selon le type de grain s’est opéréd’'qiaservation a I'étape de I'optimisation de
la découpe en quartiers. Les échantillons d’inténmét été marqués a l'aide de peinture
fluorescente sur I'écorce du demi-billon et réaamtiés sous forme de plateaux apres découpe.

Deux plateaux marqués provenant du méme demi-kolfarété réceptionnés (Figure 37).
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Figure 37 Sélection des plateaux, découpe des ohemains et répartition sur les palettes |
le séchage

La mesure de I'lP par OAKSCAN® a été réalisée siacan des échantillons sélectionnés afin
de déterminer la classe d’'IP. Les échantillons destgroupes grain/IP correspondaient aux
criteres de sélection de I'étude ont été conseev@simérotés selon 4 demi-merrains (Figure
37) répartis sur les 4 palettes destinées a séehar les 4 temps prévus.

Au total 324 demi-merrains ont été insérés danpaésttes de la production a mi-hauteur, soit
environ 30 a 40 par modalité grain/IP. Les palettagenant les échantillons ont ensuite subi
une étape d’arrosage classique, soit deux semdiaessage avec aspersion par séquence de
quatre ou huit heures, puis elles ont été plaadéde parc de séchage de la merranderie pour la

phase de maturation.

2.4.3 PRELEVEMENTS DES DEM{MERRAINS

4 prélevements de bois ont été prévus pour ce gtart,3 effectués durant la thése (le dernier
sera realisé I'année suivant la these). Chaqueéys#glent s’est déroulé de fagon similaire. A
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chacun des temps les 324 échantillons ont ét@saties palettes. Chaque demi-merrain a été
déligné en 2 demi-staves (dimensions 7*47*480 mirip® demi-staves ont été numérotés,

stabilisés en humidité, puis mis a I'abri des inpénes et de la lumiére dans un local sec et
fermé dans l'optique de limiter au maximum les miréanes de maturation en attendant les

prélevements suivants.

Suite au 8™ prélévement, les échantillons ont été triés esenablés par modalités, ceux
comportant des défauts éventuels ont été écartéiseetélection a été effectuée pour chaque
modalité.

Pour chaque modalité 20 demi-staves différentgtintetenus, toujours dans le souci d’obtenir
un panel d’échantillon d’origines diverses. Cefgeanis d’éviter les effets liés a I'origine ou a

la structure de peuplement d’'une forét.

Les staves ont été torréfiés selon le procédé ilgeemindustriel de Bois pour I'Enologie
Pronektar avec une chauffe de type moyenne avéatredisinés en segments (format 47*47*7

mm), regroupés par modalité dans des filets prétsegintroduits dans les cuves.

Au total, 8 modalités ont été retenues pour le plassai vin, elles sont présentées dans le
Tableau 8. La modalité grain blend/IP bas n’a péséalisable par manque de volume de bois

nécessaire pour la réalisation du plan d’essaiagdiit en effet d'une modalité peu courante.
2.4.4 MISE EN CONTACT AVEC LE VIN

La réalisation du plan d’essais s’est deroulée @talmoration avec le domaine de Cazes,
domaine expérimental situé a Alaigndufle 11). Le vin sélectionné pour I'étude était de
variété Merlot du millésime 2014. Ce vin a été cidmné pour ses qualités sensorielles
adaptées et recherchées pour cet essai (absertifades, fruité leéger, absence de végétal

percu). Les caractéristiques viticoles de ce doemsant présentées dans le Tableau 7.
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Tableau 7. Caractéristiques viticoles du vin ténpaar le plan d’essai sur vin rouge

Caractéristiques viticoles du vin témoin

Millésime 2014
Cépage Merlot 343
Porte-greffe S04 cl 762
Parcelle Classée en Appelation d'Origine Protégée (AOP)
Année de plantation 2003
Densité de plantation 2,5*0,8 m
Pédologie Molasses du Bartonien-Grés et Marnes
Situation topographique Mi-versant
Texture Argilo-sableux
Sol Moyennement profond, réserve hydrique moyenne
Rendement 3,2 kg/pied
Mode de taille Taille en guyot (1 sarment a 8 yeux + 2 coursoayaux)

25 cuves de microvinification de 3 hectolitres ereainoxydable ont été mises a disposition
pour les 8 modalités retenues, chacune déployédomitemps de séchages ainsi qu’une cuve

témoin sans bois (Tableau 8). Les sachets conté&gsmségments ont été mis en contact avec le

vin (Figure 38).

Figure 38 Sachets de segments de bois de chémmticavec le vin
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Tableau 8. Caractéristiques et modalités du plagssai sur vin de Merlot, millésime 2014

Numéro de cuve Grain IP Temps de séchage Dose b(@4.) Volume de vin (L) Masse de bois (g)
01 Témoin non boisé 280
02 Blend Moyen 12 mois 3,0 280 840
03 Blend Moyen 18 mois 3,0 280 840
04 Blend Moyen 24 mois 3,0 280 840
05 Blend Haut 12 mois 3,0 280 840
06 Blend Haut 18 mois 3,0 280 840
07 Blend Haut 24 mois 3,0 280 840
08 Fin Bas 12 mois 3,0 280 840
09 Fin Bas 18 mois 3,0 280 840
10 Fin Bas 24 mois 3,0 280 840
11 Fin Median 12 mois 3,0 280 840
12 Fin Median 18 mois 3,0 280 840
13 Fin Median 24 mois 3,0 280 840
14 Fin Haut 12 mois 3,0 280 840
15 Fin Haut 18 mois 3,0 280 840
16 Fin Haut 24 mois 3,0 280 840
17 Moyen Bas 12 mois 3,0 280 840
18 Moyen Bas 18 mois 3,0 280 840
19 Moyen Bas 24 mois 3,0 280 840
20 Moyen Median 12 mois 3,0 280 840
21 Moyen Median 18 mois 3,0 280 840
22 Moyen Median 24 mois 3,0 280 840
23 Moyen Haut 12 mois 3,0 280 840
24 Moyen Haut 18 mois 3,0 280 840
25 Moyen Haut 24 mois 3,0 280 840
Volumes totaux 7000 20160
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2.5 ANALYSES CHIMIQUES SUR BOIS

2.5.1 PRODUITS CHIMIQUES ET SOLVANTS UTILISES
Ethanol, grade analytique et CLHP, Prolabo-VWR.
Méthanol, grade analytique et CLHP, Prolabo-VWR.
Acétone, grade analytique ; Prolabo-VWR.
Acétonitrile, grade CLHP, Prolabo-VWR.

Acide formique (>98%), Sigma-Aldrich.

Acide acétique glacial (>99%), Fischer Scientific.
Acide sulfurigue (>95%), Fischer Scientific.

Anthrone (97%), Sigma-Aldrich.

Naphtol, Sigma-Aldrich.

Phloroglucinol (>99%), Sigma-Aldrich.

Chlorite de sodium technique (80%), Prolabo-VWR.
Hydroxyde de sodium anhydre (>98%), Sigma-Aldrich.
D(+)-Glucose anhydre, Prolabo VWR.

L’eau déionisée a été purifiée avec un systemea-RilMillipore, Belford, MA, Etats Unis)
2.5.2 BROYAGE

Les différentes analyses chimiques sur bois oneféetuées a partir de poudre de bois. Un
pré-broyage a été réalisé lors des différents peéd&nts (poudre<10 mm) a I'aide d’un broyeur
a couteaux Renson. Un second broyage a été effpatuén laboratoire extérieur (INRA-
plateforme Génobois, Orléans) afin d’obtenir unadre plus fine (poudre<500um) a l'aide
d’un vibro-broyeur MM 400 Retsch.
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2.5.3 PREPARATION DE L EXTRAIT DE RESIDU PARIETAL ET DETERMINATION DE LA TENEUR EN

EXTRACTIBLES

Cette étape a été réalisée par le laboratoire éhdugbroyage des échantillons (INRA-
plateforme Génobois, Orléans). La préparation didvé pariétal permet d’extraire les
composés solubles de la poudre de bois qui inerfeéru moment du dosage des lignines et de

la cellulosé®”.

Cette étape permet ainsi d’évaluer le taux d’exitthes présents dans la poudre de bois ainsi

gue la fraction de résidus pariétaux sur lesquezlsng dosées les lignines.

Un gramme de poudre de bois broyée et tamisé@®mtei dans des sachets de fibre de verre
thermo-soudables (Ankom Technology, Macedo, USApa®sité 25um. Six a huit sachets
sont introduits dans un ballon de 2 L placé suchauffe ballon. Deux bains successifs de 500
mL d'éthanol a 96% vol. portés a ébullition pendadtminutes chacun sont réalisés. Les
polyphénols, de type flavonoides et acides phéétdsit solubles dans l'alcool, ils sont ainsi
eliminés. Apres récupération des sachets, deursabtins successifs de 30 minutes chacun
sont réalisés dans 500 mL d'eau ultra-pure porteullition. Les tanins et autres composés
phénoliques solubles dans I'eau sont alors élimirgs sachets sont ensuite placés pendant 2
heures dans un four a 65 + 2°C, puis durant 1205a&2°C. Ils sont pesés apres refroidissement
dans un dessiccateur pour le calcul de la pertea$se et donc du taux d’extractibles contenus

dans le bois.

2.5.4 DOSAGE DES LIGNINES

Le dosage des lignines a été réalisé au laborasefen la méthode décrite par EI MaiKi
Cette méthode dérive de la méthode dite «Uppsatadde'®®. 300 mg de résidu pariétal sont
pesés dans des bouteilles « Schott » de 500 mls, ldaquelles sont ajoutés 5 mL d'acide
sulfurique a 72% sous hotte. Les bouteilles sostigm agitées sur une table d’agitation de
facon tres douce pendant 2 heures dans une saletée a 20°C. Cette attaque acide permet

de détruire les parois cellulaires du bois.

Apres agitation, 193,5 g d'eau ultra-pure sonttajpour diluer le mélange et le ramener a 3%
d’acide sulfuriquelLes bouteilles sont ensuite placées dans un autoéd 20 + 2°C pendant

1 heure. Cette étape permet de finaliser la degirudes parois cellulaires et de solubiliser la
cellulose et I'hémicellulose. Apres refroidissemdnt mélange est filtré sous vide sur une

rampe de filtration et dans des creusets de péraliant de 16 a 40m (porosité 3). Le filtrat
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est récupéré et dilué au 1/15 pour mesurer I'alasmd par spectrophotométrie UV en cuve
guartz a 205 nm (longueur d'onde d’absorption digiténe). Le coefficient d’absorptivité de
la lignine étant de 110 Mcm! la teneur en lignine soluble est ainsi déterminée.

La partie insoluble est lavée par un passage demb@Ghviron d'eau ultra-pure sur chaque
creuset pour éliminer toute trace de lignine saulbles creusets sont ensuite mis au four
pendant une nuit & 65 + 2°C puis 2 heures a 10%#pdur sécher la poudre de bois. La teneur

en lignine insoluble, appelée « lignine Klason taddenue par pesée du résidu sec.

La teneur en lignines totales correspond a la sodesdeneurs en lignines solubles et Klason.

Elle est exprimée en fonction de la matiere seche.
2.5.5 DOSAGE DES PROPORTIONS EN CELLULOSE ET HEMICELLULOSE

2.5.5.1 PREPARATION DES REACTIFS

- Solution de chlorite de sodium a 27% (poids/vajyim
- Solution tampon acétate

Peser 50g de NaOH, a diluer dans 800 mL d’eadléestajouter 142.56 ml d’acide
aceétique glacial (densité 1.052) et compléter jizs@000 mL. Bien mélanger et

laisser refroidir

- Solutions d’hydroxyde de sodium a 17.5 et 8.3%
- Solution acide acétique a 10%

2.5.5.2 OBTENTION DE LA FRACTION HOLOCELLULOSE

La fraction holocellulosique comprend les deux cosgs cellulose et hémicellulose.

Un gramme de résidu pariétal est pesé dans desiltesik Schott » de 500 mL et 80 mL de
solution tampon acétate ainsi que 2 mL de solud®ehlorite de sodium sont ajoutés. Le tout
est mis au bain marie a 76°C et sous agitationratieadurant 1 h. Toutes les heures pendant 3
h, 2 mL de solution de chlorite de sodium sont @swans 6ter les bouteilles du bain marie
(durée totale 4 h). Une décoloration de la pateespondant a la dégradation de la lignine est
observée. Le résidu pateux est ensuite filtré sales sur une rampe de filtration et dans des
creusets de porosité allant de 16 qui0(porosité 3). La pate est lavée par ajout derB0
d’eau ultra pure et deux fois 15 mL d’'acétone. tesusets sont ensuite mis au four pendant

une nuit a 65 £ 2°C puis 2 h a 105 £ 2°C pour selehpate. Apres séchage au four les creusets
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pesés afin d’obtenir la teneur en holocellulosefraation holocellulosique est conservée pour

le dosage ded-cellulose.

2.5.5.3 OBTENTION DE LA FRACTIONA-CELLULOSE

Le dosage de la fractiancellulose s’effectue a partir de 800 g d’holoclelée, pesés dans des
bouteilles « Schott » de 100 mL contenant une billeerre. Les bouteilles sont placées sur un
agitateur orbital & 20°C et quatre fois 5 mL deusoh d’hydroxyde de sodium a 17.5% sont
ajoutés, a 5 min d’intervalle puis le mélange g#gpendant 30 min. 16.5 mL d’eau ultra pure
sont additionnés au mélange avant I'étape detfdtmasous vide sur une rampe de filtration et
dans des creusets de porosité allant de 16 gm4(porosité 3). L'a-cellulose récupérée dans
les creusets est lavée avec de I'eau déioniéeutriatisée grace a de I'acide acétique glacial a
10%. Le dépdbt da-cellulose doit étre bien blanc. Les creusets snatiite mis au four pendant
une nuit a 65 £ 2°C puis 2 h a 105 + 2°C. Apreshage au four et refroidissement dans un

dessiccateur, les creusets sont pesés afin d’oléet@ineur em-cellulose.

La teneur en hémicellulose est obtenue par sotistnade la teneur en cellulose au résidu

holocellulosique.
2.5.6 DOSAGE DES SUCRES SOLUBLES

2.5.6.1 EXTRACTION SOLIDE/LIQUIDE DES SUCRES SOLUBLES

Le dosage des sucres solubles, monosaccharidemeshéthode adaptée de la méthode de
GomeZ%. 300 mg de poudre fine de bois sont pesés dansbera centrifuger. La poudre est
ensuite solubilisée dans 10 mL de solvant eaulldsstinéthanol (50/50) et 3 mL de
chloroforme. Les tubes sont centrifugés a 5500 gendant 15 min a 4°C. 8 mL de surnageant
sont prélever, évaporés et repris dans 2 mL d’émndsée. L'échantillon est enfin filtré & 0.45

pKm et sur des cartouches de type strata X (Pherex)yguuis injecté en CLHP.

2.5.6.2 DOSAGE PARCHROMATOGRAPHIELIQUIDE HAUTE PERFORMANCE(CLHP) COUPLEE A

UN DETECTEUR AINDICE REFRACTOMETRIQUE(RI)

La quantification des monosaccharides est effectuéeine UPLC Thermo scientific Accela
eéquipée d’'une colonne HiPlex Pb (mode échangegdad) maintenue a 75°C grace a un
chauffe colonne. Le solvant utilisé est de I'eaioni&ée en mode isocratique a un débit de 1
mL/min pour un temps d’analyse de 25 min. La qdigation s’effectue grace a I'équation de

régression linéaire d’'une gamme étalon de glucose lés 6 concentrations varient de 75 a
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1500 mg/L (0, 75, 300, 500, 1000, 1500 m/L). Aprgsction de 20 pL d’extrait, la détection
se fait par un détecteur a Indice Réfractométr{Rlde type IOTA 2 (Précision instrument).
Les facteurs de réponse de 10 monosaccharideséocdléulés a partir de gammes étalons et
sont tres proches. Le facteur de réponse du gluestsappliqué a tous les monosaccharides

identifiés. Les résultats sont exprimés en mg/gdéere seche d’équivalent glucose.

2.5.7 DOSAGE DES ELLAGITANINS MOLECULAIRES

Le dosage moléculaire des ellagitanins consisteiantifier les huit ellagitanins du bois
(castalagine, vescalagine, grandinine, roburineoBurine B, roburine C, roburine D, roburine
E).

2.5.7.1 EXTRACTION SOLIDE/LIQUIDE DES ELLAGITANINS MOLECULAIRES

L’extraction de la poudre de bois est réalisée gr@iaun ASE 350 (Dionex corporation,
08060961). Cet appareil permet de faire des extratbeaucoup plus rapides que celles
obtenues par simple agitation. En effet, les ektras sont réalisées sous une pression de 150
bars ce qui permet au solvant de pénétrer pludeapmnt a I'intérieur des fibres du bois et d’en
extraire la fraction extractible du bois. L'extract de 95% des ellagitanins des bois est
effective grace a 6 extractions en série faitemidd d’acétone/eau distillée (70/30), a une
température de 60°C, sous atmosphére inerte akbdrS de pression et un static time de 8
min sur du bois préalablement bré}é Les six extractions de I'échantillon sont ensuite
assemblées puis évaporées a sec sous pressiote r@@0°C grace a un évaporateur rotatif
pour enfin étre reprises dans de I'eau déionidi@éde d’'un sonicateur. Aprés congélation, ces
extraits aqueux riches en ellagitanins sont places/ophilisateur afin d’obtenir une poudre
anhydre dans laquelle les ellagitanins sont pratéigs réactions d’oxydation. Ces extraits de

bois sont ensuite conservés au sec et a I'aba tatiére.

2.5.7.2 DOSAGE PARCHROMATOGRAPHIELIQUIDE HAUTE PERFORMANCE(CLHP) COUPLEE A

UN DETECTEUR SPECTROSCOPIQUBELTRAVIOLET (UV)

La quantification des ellagitanins s’effectue sne CLHP Thermo scientific Accela équipée

d’'une colonne Lichrospher 100 RP 18 (250 x 4,6 rimm) a travers laquelle les solvants

circulent & un débit de 1 mL/min. Le solvant A is8l est de I'eau déionisée a 0,4% d’acide
formique alors que le solvant B est constitué déham®l a 0,4% d’acide formique. Ces deux
solvants permettent de séparer et quantifier lagienins grace a un gradient d’élution adapté
(Tableau 9).
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Tableau 9. Gradient d’élution utilisé pour le dasdgs 8 ellagitanins d’'un extrait de bois

Temps (min) 0 5 39 44 54 55 59
% de solvant A 100 100 94 0 0 100 100
% de solvantB 0 0 6 100 100 0 0

Le tableau 10 présente les limites de détectiodeetjuantification de la vescalagine, les

ellagitanins étant exprimés en équivalent vescatagi

Tableau 10. Limite de détection et de quantificatite la vescalagine sur CLHP Thermo scientific
Accela

Limite de Limite de N o
i . o Répétabilité Reproductibilité  Masse [M-
Composé détection quantification
(%) (%) HI-
(mg/L) (mg/L)
Vescalagine 3.99 13.31 3.05 4.73 933

2.6 ANALYSES CHIMIQUES SUR VIN

2.6.1 DOSAGE DES POLYPHENOLS TOTAUX

Le dosage des polyphénols totaux est basé supé&itd de ces derniers a étre oxydés par un
melange d'acides phosphotungstiquesRW12040) et phosphomolybdique @RM012040)

appelé couramment réactif de Folin-Ciocalteu. Gaaidrs sont réduits en oxydes de couleur
bleu dont le maximum d’absorption est a 760 nmteO@tduction se fait en deux étapes ; une
phase rapide de 30 min conduisant a la couleur séue d’'une phase plus lente pendant
laquelle la couleur évolue vers le bleu foncé. bacentration en composés phénoliques se

détermine a la fin de la phase rapide et s’expeméquivalent acide galligtfé.

Pour ce dosage, un protocole adapté au spectropgyt®BMG Labtech (FLUO star Omega,
S/N 415-0817) a lecteur de plaque est utilisé. Ddragiue puits, 20 pL d’échantillon de vin
(dilué au 1/20™ pour les vins rouges riche en polyphénols, 740our les vins rouges moins

concentrés en polyphénols) sont placés et addémde 100 pL de réactif de Folin-Ciocalteu
dilué au 1/16™et de 80 pL de solution de carbonate de sodiung{Z6 Pour chaque plaque,

une gamme étalon d’acide gallique en six poingdigraés (200, 100, 50, 25, 12,5 et 6,25 mg/L)
est réalisée. La plaque est laissée 30 min aliba avant sa lecture a 760 nm par I'appareil.
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Le calcul de la concentration est réalisé en tecamipte du coefficient de dilution des vins et

de la droite de régression de la gamme étalorsgsli

2.6.2 DOSAGE DES TANINS TOTAUX

Ce dosage est basé sur la propriété des proanttidnes a se transformer, par clivage de la
liaison interflavane en milieu acide et a 100°C aathocyanidines colorées (jaune-vert) qui

absorbent principalement & 550 nm. Cette réacBboammunément appelée réaction de Bate-
Smith?%,

Pour cela, 2 mL d’échantillon de vin dilué¢ au £%&ont placés dans un tube a hydrolyse avec
1 mL d’eau distillée et 3 mL d’acide chlorhydriq(#N ou 37%). Le tube est fermé a I'aide
d’'un bouchon muni d’'un joint en téflon et placé laain marie a 100°C pendant 30 min.
Parallelement, un tube témoin contenant la mémaisolest laissé a température ambiante.
Apres refroidissement du tube hydrolysé, 0,5 mlthdidol (96% vol.) sont ajoutés a chaque
tube puis la densité optique sous 1 cm est luédandh La concentration est alors calculée en

g/L grace a la formule ;
Concentration en tanins totaux = 19.33 * (DO tube hydrolysé — DO tube témoin)

2.6.3 DOSAGE DES ANTHOCYANES

Les anthocyanes totales, At, se trouvent danslesmis plusieurs formes : les anthocyanes a
I'état libre, Al, et les anthocyanes combinées @mns, Ac, dont une fraction est décolorable

par le SG?®* TA, et l'autre insensible a ce réactif, TAT :
At=Al+Ac=Al+ TA + TAT

Le dosage que nous avons réalisé dans cette éudeprrmet donc d’obtenir la teneur de la

fraction Al + TA soit en majorité les anthocyanesisforme libre.

Pour cela, une solution méere composée de 0,5 mthdréillon de vin, 0,5 mL d’éthanol a
0,1% vol. et 10 mL d’'HCI a 2% vol. est constituBanL de cette solution mere sont déposés
dans deux tubes a essai, additionnés pour 'un k. 2’eau distillée (tube témoin) et pour
'autre de 2 mL d’'une solution de bisulfite de sodia 15% (tube bisulfite) ou la décoloration
des anthocyanes est observée. La lecture au splectomnetre se réalise apres 20 min d’attente

a 520 nm et les concentrations en anthocyanesgén sont établies a I'aide de la formtd&:

Concentration en anthocyanes totales = 875 * (DO tube témoin — DO tube bisulfite)
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2.6.4 DETERMINATION DU DEGRE DE POLYMERISATION MOYEN DES TANIN$DPM)

La détermination du DPm est basée sur la dépolgatén des tanins par rupture des liaisons
interflavanes en milieu acide et a chaud en présdhm agent nucléophile. Elle permet de
récupérer l'unité terminale et de bloquer l'unitéxtension sous la forme d’'un monomeére

substitué par I'agent nucléophile en position C4lawan-3-ol.

La solution est alors analysée par CLHP en phasase. Il est ainsi possible, dans la mesure
ou la dépolymérisation est totale, de déterminamolaposition en monomeres et le degré de

polymérisation moyen (DPm).

Le degré de polymérisation (DPm) a été évalué péorpglucinolysé® 206207 en tilisant
comme agent nucléophile le phloroglucinol. Le mésrae de la phloroglucinolyse est décrit

dans la Figure 39.
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Figure 39 Principe de la réaction de phloroglugisel: exemple pour un dimere

Pour les procyanidines, les unités terminales dibgrsont la (+)-catéchine (C), la (-)-
épicatéchine (EC) et la (-)-épicatéchine galloflEEG). Les unités d’extension sont sous la
forme d’adduit de phloroglucinol : adduits (+)-aaige—phloroglucinol (C-P) 1 et 2, (-)-
épicatéchine phloroglucinol (EC-P) et (-)-épicatéetgalloylée phloroglucinol (ECG-P). Les
prodelphinidines libérent en plus la (-)-epigallgchine (EGC) et son adduit phloroglucinol
(EGC-P).

2.6.4.1 PREPARATION DES ECHANTILLONS

Une préparation est nécessaire afin de purifieviles et de concentrer les échantillons.

5 mL de vin ont été concentrés sous pression @ddih de retirer I'éthanol (1-2 mL). Le
volume a ensuite été ajusté a 20 mL avec de I'éstillée. Une étape de purification sur
cartouche C18 (12 g) (Supelco, Saint Quentin Feaia¥rance) a été ensuite réalisée. Apres

conditionnement de deux cartouches avec du méttianglet avec de I'eau distillée (1 v), 10
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mL d’échantillon ont été déposés en téte de lantmo Apres un lavage a lI'eau (50 mL),
I'élution a été réalisée avec 50 mL de méthanok fractions méthanol sont associées,
évaporées a sec sous pression réduite puis repgasss2 mL de méthanol. L’échantillon est
ainsi concentré 2,5 fois par rapport au vin de dégaette procédure a été effectuée deux fois

pour chaque vin.

Pour la réaction de dépolymérisation, le mélangetr@nnel composé de 1@Q d’échantillon

et 100uL de réactif de phloroglucinolyse a été chauffd&Cpendant 20 min. Ce réactif est
un mélange de phloroglucinol (50 g/L) et d’acideabique (10 g/L) dissout dans du méthanol
acidifie a 0,1 N d’acide chlorhydrique. Cing volusrée la solution aqueuse d’acétate de sodium
(40 mmol/L) sont ajoutés pour arréter la réactiGhaque réaction de phloroglucinolyse est

dupliqguée. Chaque échantillon a été injecté trs f

2.6.4.2 DOSAGE DES PRODUITS DE REACTION PARCHROMATOGRAPHIE LIQUIDE HAUTE

PERFORMANCE(CLHP)ET CcALCUL DU DPwm

Les produits de la réaction ont été analysés ayemdu systeme de chromatographie CLHP
Thermo scientific Accela équipée d’une colonne lease inverse Xterra RP18 (100 x 4,6 mm,
3,5um). Le débit est fixé a 1 mL/min, le volume d'injien est de 2QlL et la longueur d’onde
de détection est de 280 nm. Les analyses ont &li€dés a température ambiante (20°C). Le
solvant A est un mélange eau déionisée/acide aee(2p/1) et le solvant B du méthanol. Le

gradient d’élution est le présenté dans le Tabldau

Tableau 11. Gradient d’élution pour la déterminatio DPm du vin

Temps (min) 0 25 45 70 71 80 85
% de solvant A 95 95 80 60 100 100 5
% de solvant B 5 5 20 40 0 0 95

L’identification des composés a été possible pareleherche de leur masse moléculaire

d’ionisation spécifique (Tableau 12).
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Tableau 12. Composés formés lors de la phloroghlyse et masses moléculaires d'ionisation
spécifique

Composés Masses [M-H]
(-)-épigallocatéchine 305
adduit (-)-épigallocatéchine-phloroglucinol 565
(+)-catéchine 289
adduit (+)-catéchine-phloroglucinol 413
(-)-épicatéchine 289
adduit (-)-épicatéchine-phloroglucinol 413
(-)-épicatéchine gallate 441
adduit (-)-épicatéchine gallate-phloroglucinol 565

Le dosage des produits par CLHP en phase inverisedigyradation permet le calcul du degré

moyen de polymérisation (DPm).

DP > Concentrations en unités termina{flavan-3-ols)+)  Concentrations en unitéedtension
m= n — - 7
Y. Concentrations en unités terminales libérées (flavd — ols )

2.6.5 DOSAGE DES ELLAGITANINS MOLECULAIRES

2.6.5.1 EXTRACTION SUR PHASE SOLIDE

Le vin est un milieu riche en différents compog@siis du raisin, anthocyanes, etc.) et en
général les ellagitanins y sont présents en moimgantité. Pour cette raison, un
fractionnement du vin sur phase solide est préafabht effectué avant 'analyse CLHP-MS
208 En effet, sans celui-ci, le bruit de fond géngaé les molécules non ellagiques est trop
important et masquerait le signal des ellagitdffins

Le gel TSK, qui permet de retenir les tanins de igransélective par rapport aux autres
polyphénols est utilisé pour effectuer ce fractement® 2% Une colonne (130 mm x 25 mm
(h X @)) est remplie de gel TSK HW 50 F sur uneteaude 55 mm puis laissé pendant une
nuit dans du méthanol afin de I'activer. Le lendemka colonne est lavée avec 50 mL d’eau
acidifiée par 0.4% d’acide formique. Le fractionr@rhest ensuite réalisé sur 120 mL de vin
déposés en téte de colonne par volumes successif3 mhL. Le vin chargé en téte de colonne
est d’abord lavé grace a 50 mL d’eau distillée ifiéel (HLO/HCOOH (996/4)) qui permet
l'élimination de l'acide tartrique et des sucressidéels. Puis, 100 mL de solvant
hydrométhanolique acidifié @@/MeOH/HCOOH (298/698/4)) permettent d’éliminer giel
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la majeure partie des polyphénols. Enfin, les @lains sont récupérés sous l'action de 100
mL d’'une solution eau distillée/acétone, acidiffgse de I'acide formique (298/698/4). Cette
derniére fraction, supplémentée par 1 mL d’eaurdgé® a 20 mg/L d’acide chlorogénique
(étalon interne), est évaporée a sec sous presiarie a 30°C puis le résidu est repris dans 1
mL d’eau déionisée acidifiée {B8/HCOOH (996/4)) a I'aide d’un sonicateur, filti&45 um)

et placé dans un vial CLHP muni d’un réductur’acide chlorogénique, détectable en masse

en mode négatif a été utilisé comme étalon interne.

2.6.5.2 ANALYSE PAR CHROMATOGRAPHIE LIQUIDE HAUTE PERFORMANCE COUPLEE A UN

DETECTEUR DE MASSEMS)

Le dosage moléculaire des ellagitanins consisteiantifier les huit ellagitanins du bois
solubilisés dans le vin (castalagine, vescalaginendinine, roburine A roburine B, roburine
C, roburine D et roburine E) a l'aide de chacureles pics apres séparation et détection au
spectrometre de masse. Pour cela, 20 pL de ladinade vin repris dans de I'eau acidifiée
décrite précédemment sont injectés dans une CLHPmIthscientific Accela équipée d’'une
colonne Lichrospher 100 RP 18 (250 x 4,6 mm, 5 pimavers laquelle les solvants circulent
au débit de 1 mL/min. Le solvant A utilisé correspga de I'eau déionisée a 0,4% d’acide
formique alors que le solvant B est du méthanq#t&d’acide formique. Le gradient d’élution
adapté est donné dans le Tableau 13. La quantificates ellagitanins moléculaires est
effectuée avec un détecteur de masse puis expranééquivalent vescalagine grace a
'équation de régression linéaire de la gamme Bték®0, 100, 50, 25, 12,5 et 6,25 mg/L).
L’acide chlorogénique, les roburines A et D, latakgjine et la vescalagine, les roburines B et
C, la grandinine et la roburine E sont quantifiéspectivement & m/z = 353, 924, 933, 990 et
1065 £+ 0.5 m/z. Les seuils de détection et de dfication ainsi que la répétabilité et la
reproductibilité de la méthode sont évalués setometommandation de la résolution OIV
OENO 7/2000 (Tableau 14).

Tableau 13. Gradient d’élution utilisé pour le dyesdes ellagitanins moléculaires d’un vin

Temps (min) 0 5 25 75 77 87 89 94
% de solvant A 100 100 97 80 0 0 100 100
% de solvant B 0 0 3 20 100 100 0 0
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Tableau 14. Limites de détection et de quantificatie la vescalagine, répétabilité et reprodudgbil
de la méthode CLHP-MS

Limite de Limite de - o
) o o Répétabilité Reproductibilité Masse
Composé détection quantification
(%) (%) [M-H]-
(mg/L) (mg/L)
Vescalagine 0,18 0,59 2,59 4,59 933

2.6.6 DOSAGE DES ELLAGITANINS TOTAUX
2.6.6.1 HYDROLYSE ACIDE

Comme pour le bois, le clivage puis la réorgamsatspontanée du groupement 4,6-
hexahydroxydiphenoyle en acide ellagique sont acéglen plagant notre extrait de vin dans
des conditions thermique et acide importafiteBour cela, 50 mL de vin sont préalablement
évapores a sec sous pression réduite a 30°C graceéaporateur rotatif. Le résidu est alors
repris dans 20 mL de méthanol a I'aide d’'un soeigatEn effet, la présence d’eau dans le vin
rend I'analyse de I'acide ellagique impossible,@adernier y est faiblement soluble. 4 mL de
cette solution de méthanol sont ensuite placés gaase tubes a essais avec 1 mL d’acide
chlorydrique a 37%. Ces tubes sont fermés herngtigat par des bouchons a vis munis d’'un
joint en téflon puis placés 2 h a 100°C dans un baarie. Parallelement, afin de déterminer la
guantité d’'acide ellagique présent dans le boishdme (suite a la dégradation des ellagitanins
durant le séchage du bois) et solubilisé dansileMubes témoins ne subissant pas d’hydrolyse
sont constitués d’1 mL de solution de vin reprisgdee méthanol, 0,225 mL de méthanol et 25
puL de solution méthanoligue de naphtanol a 1 gihal@é interne). Aprés hydrolyse, les tubes
sont laissés a I'air libre pour refroidissementsptiiois tubes a hydrolyse dans lesquels 0,1 mL
de solution méthanolique de naphtanol a 1 g/L afmité et deux tubes témoins sont vortexés,

filtrés a 0,45 um puis placés dans des vials sgotis 'analyse UPLC-UV-MS.

2.6.6.2 ANALYSE PAR CHOMATOGRAPHIE LIQUIDE HAUTE PERFORMANCE(CLHP) COUPLEE A
UN DETECTEUR SPECTROSCOPIQUELTRAVIOLET (UV) ET A UN DETECTEUR DE MASSE
(MS)

La quantification de l'acide ellagique est effeewsur une CLHP Thermo scientific Accela
équipée d’'une colonne Hypersil GOLD (50 x 2,1 mp9, 1m) a travers laquelle les solvants
sont délivrés a un débit de 0,3 mL/min. Le solVaatilisé est de I'eau déionisée a 0,4% d’acide

formique alors que le solvant B est du méthanol&o0d’acide formique. Ces deux solvants
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sont associés a un gradient d’élution adapté (@abl®) afin de séparer I'acide ellagique des
autres constituants du vin. L'intégration du picl'deide ellagique est alors réalisée a 370 nm
alors que celle du témoin interne, le naphtol,nashée a 280 nm aprés l'injection de 5 pL
d’échantillon. Ces pics pouvaient étre confirmésrarsse a m/z = 301 pour I'acide ellagique
(mode de ionisation négatif) et m/z = 145 pour d&phtol (mode de ionisation positif). La
guantification est réalisée grace a I'équation égrassion de la courbe étalon de l'acide
ellagique (deux pesées et six concentrations Ei¢200, 100, 50, 25, 12,5 et 6,25 mg/L). La
répétabilité et la reproductibilité sont détermmé&a suivant les recommandations de 'OIV
OENO 7/2000 (Tableau 16).

Tableau 15. Gradient d’élution utilisé pour le dyesde I'acide ellagique d’un vin hydrolysé

Temps (min) 0 8 13 14 18 20 23 24 28
% de solvant A 100 76 70 62 56 0 0 100 100
% de solvant B 0 24 30 38 44 100 100 0 0

Tableau 16. Répétabilité et reproductibilité dedilyse de I'acide ellagique dans les vins hydrayeté
limites de détection et de quantification de lahmée UPLC-UV-MS

Limite de Limite de o .
. . o Répétabilité Reproductibilité  Masse
Composé détection quantification
(%) (%) [M-H]-
(mg/L) (mg/L)
Acide ellagique 4,98 16,6 2,31 4,25 301

2.6.7 DOSAGE DES POLYSACCHARIDES TOTAUX

2.6.7.1 PRECIPITATION DES MACROMOLECULES DU MILIEU A LETHANOL

5 mL de vin sont d’abord centrifugés 15 min a 120@. 0.5 mL de surnageant sont placés
dans un tube eppendorf de 2 mL dans lequel estéajn6 mL d’éthanol acidifié froid. Les
tubes sont laissés 16 a 24 h & 4°C sans aucuri@gipuis centrifugés 5 min a 18000 rpm,
4°C. Le surnageant est retiré le plus délicaterpessible pour ne pas décoller le culot. Apres
ajout d’1 mL d’éthanol 80% froid les échantillorens & nouveau centrifugés 5 min a 18000
rpm, 4°C afin de nettoyer le culot. Le surnageattretiré et les tubes sont séchés 20 min a
65°C.
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Le culot contenant les polysaccharides du vin eptis dans 1 mL d’eau déionisée. Les

échantillons sont préts au dosage.

2.6.7.2 DOSAGE DES SUCRES TOTAUX A'TANTHRONE

Une gamme étalon de glucose dans I'eau allantad&dD mg/L est préparée.

0.5 mL d’échantillon a doser sont placés dans be & hémolyse. Lorsque tous les tubes a
analyser sont préts, 1 mL de réactif a 'anthroréparé extemporanément (200 mg d’anthrone
pour 100 mL d’acide sulfurique a 95% et a utilidans les 15 min qui suivent) sont ajoutés.
Les tubes sont placés 5 min au bain marie (1003 pefroidi 5 min dans la glace.
L’absorbance de la solution est lue a 625 nm. Lantjfication est réalisée grace a I'équation
de régression linéaire de la gamme étalon de giuebses résultats sont exprimés en mg/L

d’équivalent glucose.

2.6.7.3 DOSAGE DES COMPOSES AROMATIQUES ISSUS DU BOIS DE CHENE DANS LE VIN
METHODE DE QUANTIFICATION PAR CHROMATOGRAPHIE GAZEUSE COUPLEE A UN

SPECTROMETRE DEMASSE(GC-MS)

2.6.7.4 EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE

Deux cents microlitres d’'une solution de 1-dodété&@0 mg/L en solution alcoolique 100 %)
ont été ajoutés comme étalon interne a 50 mL di#dlen de vin. Les composés volatils ont
successivement été extraits par 4, 2, et 2 mL delatométhane dans une fiole de 100 mL.
Chaque extraction s’est faite sous agitation maguéta 700 tr/min pendant 5 minutes. Les
phases organiques ont été recueillies, rassemitiééshées avec du sulfate de sodium anhydre
(NaSQy). L'extrait organique obtenu a enfin été concestias flux d’azote inerte jusqu’a un

volume final de 250 pL.

2.6.7.5 ANALYSE GC-MS

Le chromatographe utilisé était un Perkin-Elmero8ytstem XL (Shelton, USA), couplé a un
spectrometre de masse Perkin-Elmer Turbomass Godtidnnant en impact électronique. Les
conditions de séparation et de détection sont ptése dans le Tableau 17. La détection des
composeés s’est faite en mode SIM.

Tableau 17. Conditions d’extraction et d’analysergde dosage sur vin des composés aromatiques issus
du bois de chéne
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Appareil : Perkin-Elmer AutoSystem XL

Extraction Extraction au dichlorométhane (x3) puis

liquide-liquide concentration de I'extrait organique jusqu'a 250 pL

o Volume : 2 pL ; Température injecteur : 250 °C ;
Injection o ]
injecteur en mode splitless (30 s)

Colonne chromatographique BP20, Agilent, 60 m, 025 (d.i), 0,25um (e.f.)
i 60°C pendant 1 minute puis 4°C/min jusqu’a 220°C,
Programme de température _ _ _
isotherme finale 80 min
GC-MS Pression en téte de colonne 9 psi
Spectrométrie de masse (Perkin-Elmer Turbomass
Détection Gold i) ; impact électronique (70 eV) ; températdee

la source: 180°C ; mode d’acquisition : SIM

2.7 DEROULEMENT DES ANALYSES SENSORIELLES

2.7.1 PANEL

Le panel de dégustateurs était constitué de 22 pees en moyenne, autant de femmes que
d’hommes, pour une moyenne d’age de 28.6 = 5.3ranogenne + écart type). Ce panel a été
sollicité pour la réalisation de tests triangulgidans un premier temps et I'établissement de
profils sensoriels dans un second temps. Tous &®listes, membres des différents
laboratoires de recherche de I'ISVV, ont été clsqgisiur leur expérience dans I'évaluation des
caractéristiques boisées des vins rouges. Ce sgntethologues, chercheurs, ou étudiants en
aenologie, recrutés selon leur motivation et legpainibilité pour participer a I'étude. Ce panel

peut donc étre considéré comme expérimenté.

2.7.2 ENVIRONNEMENT

Les séances d’analyse sensorielle se sont déraldéeda salle de dégustation des laboratoires
de recherche de I'ISVV. Les installations y som@ees pour limiter les perturbations (bonne
isolation phonique, température constante et régete.) selon la norme NF EN I1SO 8589 ;
2010 relative a ce type d’équipement. Les postés; Individualisés garantissaient une
dégustation isolée et indépendante, sans conoertates résultats ont été transcris par écrit,

sur des fiches de dégustations qui leur étaiemhfes.
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2.7.3 VERRES

Toutes les dégustations ont été faites dans dessv@paques (noirs), correspondants a la norme
ISO 3591 :1977.

2.8 ANALYSES STATISTIQUES

Des analyses de variance (ANOVA) et des testsipas{HSD de Tukey) ont été réalisées sur
les différents dosages grace au logiciel Statigi@tatSoft (2011). STATISTICA (logiciel

d'analyse des données), versionvi@w.statsoft.fr.).

Les résultats des analyses sensorielles ont étéstigrace au logicel R (Package: Rcmdr ;
Version : 2.1-7).
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CHAPITRE 3 INCIDENCE DU TEMPS DE SECHAGE SUR LA COMPOSITION

CHIMIQUE DU BOIS DE CHENE
La totalité des résultats de ce travail est baséd'&ude d'un plan d’essai dont la mise en
ceuvre, le suivi et les analyses ont été réalisemntines trois années de thése. Les modalités de
mise en place de I'essai et des difféerents prélentsnsont expliquées dans le paragraphe 2.3.
Notre étude a consisté a déterminer dans un preéemggs la composition chimique du bois de
chéne utilisé pour la fabrication des flts et akifs en cenologie et, plus particulierement, la
composition en principales macromolécules et etibias qui constituent I'intégralité de cette
matiere premiere. Cette composition a été caraéer differents temps de maturation du bois
et selon divers facteurs d’intérét cenologique, dansut d’évaluer I'incidence du temps de
séchage sur la composition en macromoléculesetteactibles du bois de séchage, mais aussi
limpact et l'importance des différents facteurs délection sur I'évolution de cette

composition.

3.1 CARACTERISTIQUES CLIMATIQUES DE LA ZONE DE SECHAGE

Les données climatiques ont été relevées par désrst météorologiques situées a proximité
du parc de maturation de la merranderie et dontdesctéristiques sont présentées dans le
Tableau 18.

Tableau 18. Références géographiques des statiétéormlogiques situées a proximité du site de
séchage des merrains

Nom Coordonnées Altitude Producteurs
Latitude 46°49'00"N METEO-
MEZIERES _ 88 metres
Longitude 1°12'24"E FRANCE
Latitude 46°42'06"N METEO-
ROSNAY _ 109 métres
Longitude 1°14'54"E FRANCE

Les données relatives aux hauteurs des précipitatiot été enregistrées par les deux stations
météorologiques présentées dans le Tableau 18nfoemations concernant les températures
et I'hnumidité ont été relevées par la station metidgique météo France de Rosnay, située a

13 km du lieu de maturation des merrains (MéziereBrenne).

Les informations relatives au climat enregistréasies deux stations durant la période qui

couvre I'étude réalisée sont présentées dans perd-i40, Figure 41 et Figure 42. Ces
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informations rendent compte des aléas climatiqubs ar les merrains au cours de la phase
de maturation de notre étude. Les différents pesteants effectués pour cette étude varient
entre 0 et 24 mois de séchage. Les prélevementéoad 2 et 24 mois ont alors essuyé autant
de périodes estivales qu’hivernales, tandis quérdesects prélevés a 18 mois de séchage en
aolt 2014 ont subi pour leur part I'équivalent dmuxd périodes estivales et une période
hivernale. Ces données ne nous permettent pasndumma un effet du climat sur le séchage
des merrains mais de comprendre le contexte clijmatians lequel s’est déroulée notre étude.
902 mm de précipitations annuelle ont été relesaete site de séchage de Méziere-en-Brenne
pour une température moyenne annuelle de 12.5%jglt de conditions de séchage idéales

permettant un lessivage efficace des tanins lesghers
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3.2 RAPPEL SUR LE MATERIEL VEGETAL UTILISE

Afin de comparer les caractéristiques chimiquesrdesains séchés naturellement sur parc,
des plateaux ont été sélectionnés pour les factBues grain puis délignés en trois merrains
d’environ 1 m de long. Au moment de déligner lesraias, I'information relative a 'age des
merrains (selon leur position dans le plateau)éarétevée tel que décrit dans la Figure 33.
Chaque plateau a donc été divisé en deux ou treigams (certains arbres n’étant pas ages de
plus de 100 ans, les plateaux ne contiennent guddsses d’age A et B). Les merrains ont été
positionnés dans une palette de la production powéchage sur parc et des transects ont été
prélevés a différents temps de séchage (Tableau 19)

Tableau 19. Temps de séchages relatifs a I'étudates des différents prélévements

Prélevement des transects

Bois frais T1 T2 T3 T4
lors de _ _ _ _
Temps de séchage i _ 12 mois 18 mois 24 mois 36 mois
I'echantillonage
Dates des . i R _ Prévu en
fevr-2013 févr-2014  aolt-2014  janv-2015
prélévements 2016

Pour chaque prélévement les transects scindés k=od classes d’ages ont été broyés en

poudre fine a partir de laquelle les analyses aies ont été réalisées (Figure 43)

Classe d’age selon la position
duprélevement:
X A=0-50 ans

X I B=50-100 ans

4 = C=100-150 ans

Figure 43. Prélevement des transects eydmge des échantillons par classe d’age avant s
chimiques



3.3 COMPOSITION CHIMIQUE DU BOIS DE CHENE

Les proportions en extractibles, polysaccharidégmines du bois de chéne ont été déterminées
sur les échantillons prélevés a chacun des tempgadege. Les résultats sont listés dans le

Tableau 75 (situé en annexe 1).

3.3.1 COMPOSITION CHIMIQUE DU BOIS FRAIS

Les proportions moyennes en macromolécules (cskuldnémicelluloses, lignines) et en
extractibles des transects prélevées avant séchagarx ont été déterminées et sont exprimeées
dans le Tableau 20 en % de matiére seche (% M8peisentées dans la Figure 44.

Tableau 20. Composition moyenne en macromoléculegtectibles du bois de chéne au stade bois
frais et a différents temps de séchage

. Extractibles Cellulose Hémicelluloses Lignine
Stade de séchage (% MS) (% M%) € (% Mg)os ((z MS)S
Bois Frais 15,84 36,66 27,61 19,80
12 mois 14,37 36,81 27,74 21,09
18 mois 13,98 39,33 28,30 18,39
24 mois 13,96 39,61 27,50 18,91

MS = matiére séche

W Extractibles
(% MS)

0,
2 Cellulose

(% MS)

Hémicelluloses
27% 37% (% MS)

Lignines
(% MS)

Figure 44 Proportions moyennes des composés macromolésikeirextractibles du bois de chéne ¢
séchage sur parc

MS = matiére séche

Les proportions moyennes constatées sont sembkaloielées retrouvées dans la littératte

L’ensemble de ces quatre catégories de composgmifidra eux seuls la matiere bois, le
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mateériel fibreux étant représenté par les macrocatd@é cellulose, hémicellulose et lignine,

tandis que les composés solubles corresponderexdractibles. Les composés qui présentent
un intérét pour l'acquisition des caractéristigygsysiqgues et chimiques nécessaires et
favorables a la fabrication de barriques appargahdonc tous a I'une de ces catégories. De
part leur structure fibreuse, les polyméres dauldke, hémicellulose et lignine présentent un
intérét pour les qualités anatomiques requises lgamavail du bois. Les chaines de cellulose
et hémicelluloses conférent résistance et duret®as de chéne, tandis que les lignines
consolident ce réseau tridimensionnel et sont resgaes de sa perméabilité aux liquides. Par
ailleurs ces macromolécules jouent un roéle imponiams la formation de composés volatils,

principalement révelés lors de la chauffe du boes composés volatils représentent ainsi une
part du potentiel aromatique du bois ; et la cassaice de I'évolution de leurs proportions

respectives au cours du séchage ou selon les faafeusélections couramment employes

présente un intérét particulier pour les tonneliers

Les extractibles jouent également un réle sur tepnEtés organoleptiques des vins élevés au
contact du bois de chéne, aussi bien au niveawatifugtie sur les propriétés olfactives.
Principalement par I'apport d’ellagitanins qui ageat de la structure aux vif¥$ mais aussi
par la présence de certains précurseurs ou compom@atiques ainsi que certains composes
a saveur sucrés comme les quercotriterpéndsfdes la méme fagon que pour les composés
macromoléculaires, les variations de proportionadgartie extractible du bois de chéne sont
une source d’information importante pour mesurgvdeentiel aromatique et gustatif du bois
de chéne.

3.3.2 EVOLUTION DE LA COMPOSITION CHIMIQUE DU BOIS DE CHENE AU COURS DE LAHASE DE

MATURATION DES MERRAINS

Le Tableau 20 regroupe les proportions en macrarutdé et en extractibles du bois de chéne
déterminées pour différents temps de séchage. tal) &2 échantillons ont été analysés en

double pour chacun des temps de séchage.

Les proportions obtenues varient au cours du séchdgffet du temps de séchage sur la
composition du bois de chéne a été évalué gra@s amblyses de variance (ANOVA). Des
tests post hoc ont également été réalisés pounesskes différents groupes homogénes. Ces
tests permettent de connaitre les groupes de megejqui sont significativement différents les
uns des autres. Les résultats sont présentés ddrigure 45. Les lettres représentent les

différents groupes homogénes évalués au aaiel 5%.
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Figure 45. Evolution des proportions des différéppes de composés du bois de chéne au coursathagss
(% MS)

MS : matiére seche

Les résultats de ces analyses montrent des diffésesignificatives sur les proportions en
cellulose, hémicelluloses et lignines selon lesgumps de séchage et mettent en évidence
différents groupes homogeénes.

La proportion en extractibles diminue de fagon iigative pendant la premiere année de
séchage et reste stable entre 12 et 24 mois deatiatu Ces résultats peuvent étre imputés a
'action conjointe de l'arrosage réalisé avant leage de séchage et aux phénomenes de
lessivage liés au séchage naturel. Parallelemeurbfaortion en cellulose augmente de facon
significative a partir de 12 mois de séchage peuwstabiliser a 24 mois. Ce phénomene n’est
pas lié a la formation de nouvelles chaines deogkitais la proportion en cellulose augmente
de part la baisse de la proportion en extractithlagjuestion de la stabilité de la cellulose est
frequemment remise en question dans la littérattegains considérent que son caractere
cristallin lui confére une trés grande stabili@ndis que d’autres auteurs suggérent qu’'une
partie de cette molécule pourrait étre dégradéaymment dans les zones de fibres de cellulose
dites amorphes. Dans le cas de notre étude il appgre le matériel cellulosique n’est pas

dégradé par 'action de I'arrosage ou du séchage.
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La proportion de lignines augmente a 12 mois déage ceci est lié au phénomeéne de
compensation de la perte en extractibles. Entret P22 mois cette proportion baisse de fagon
significative. D’apreés cette constatation, une ipades lignines du bois de chéne serait
dégradée, faisant suite a la dégradation des ¢ktemc Halé®® a étudié la formation des
produits de dégradation de la lignine, notammemalalline et la syringaldéhyde révélées lors
de la chauffe, a partir de bois de chéne apresagéctie 12, 18 et 24 mois a l'air libre. Les
teneurs maximales en ces composés ont été doseeesdois aprés 12 mois de séchage. Cela
pourrait s’expliquer par le fait que la proportien lignine est significativement la plus élevée

a ce stade de séchage (Figure 45).

La proportion en hémicelluloses reste relativemstatble au cours du séchage sur les
échantillons analysés, elle semble cependant@&pies élevée a 18 mois de séchage. De méme
que pour la lignine, Halet al'® ont mis en évidence que les échantillons de hiches en
composeés aromatiques issus de la dégradation déseshd’hémicellulose (5-méthylfurfural,
furfural et 5-hydroxyméthylfurfural) sont corrélégec des temps de séchage plus long (18 ou

24 mois).

Ces résultats démontrent I'importance du temps2dbagye sur I'évolution de la composition
chimigue du bois de chéne, dans un premier tempssmence sur les teneurs en extractibles,
et dans un second temps sur la part de lignindhémicelluloses. En effet il existe bien un
lien entre les proportions de ces différentes catég de composeés, le temps et/ou le mode de
séchage et les propriétés chimiques des bois aheedfe. Les proportions en cellulose ont
tendance a compenser ces pertes, confirmant leteegaristallin et la grande stabilité de cette
macromolécule. Ces résultats ne tiennent pas cendetedifférents facteurs de sélection pris
en compte lors de I'échantillonnage. De ce fa#,f@yennes obtenues englobent la totalité des
echantillons aux différents temps de séchage tactedir confondu. L'étude de I'effet des

différents facteurs sera présentée un peu plus loin

3.3.2.1 CORRELATIONS ENTRE LES VARIABLES ETUDIEES

Les valeurs des coefficients de corrélation emseguatre variables au stade bois frais et aprés
24 mois de séchage sont rassemblées dans les T@dl@aTableau 24. Afin de comparer les
résultats des corrélations de Pearson et danslelcd existerait des relations non linéaires
entre les variables étudi€es, le calcul des deeXficents de Pearson et Spearman ont été
réalisés. Les Tableau 21, Tableau 22, Tableau Z&leeau 24 donnent les coefficients de

Pearson ; les corrélations obtenues sont semblabdedies calculées par les coefficients de
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Spearman. Les valeurs en rouge représentent [&gwds de corrélation significatifs au seulil
a de 5%.
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Tableau 21. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les 4 variables mesurées pour 72
échantillons de bois frais

Extractibles Lignines Cellulose Hémicelluloses
Extractibles 1,000 -0,064 -0,637 -0,004
Lignines -0,064 1,000 -0,559 0,594
Cellulose -0,637 -0,559 1,000 -0,509
Hémicelluloses -0,004 0,594 -0,509 1,000

Tableau 22. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les 4 variables mesurées pour 72
échantillons de bois séchés 12 mois a l'air libre

Extractibles Lignines Cellulose Hémicelluloses
Extractibles 1,000 -0,107 -0,622 -0,116
Lignines -0,107 1,000 -0,316 0,392
Cellulose -0,622 -0,316 1,000 -0,305
Hémicellulose -0,116 0,392 -0,305 1,000

Tableau 23. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les 4 variables mesurées pour 72
échantillons de bois séchés 18 mois a l'air libre

Extractibles Lignines Cellulose Hémicelluloses
Extractibles 1,000 0,181 -0,528 0,091
Lignines 0,181 1,000 -0,390 0,453
Cellulose 0,528 -0,390 1,000 -0,264
Hémicellulose 0,091 0,453 -0,264 1,000

Tableau 24. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les 4 variables mesurées pour 72
échantillons de bois séchés 24 mois a 'air libre

Extractibles Lignines Cellulose Hémicelluloses
Extractibles 1,000 0,231 -0,640 0,186
Lignines 0,231 1,000 -0,568 0,302
Cellulose -0,640 -0,568 1,000 -0,656
Hémicelluloses 0,186 0,302 -0,656 1,000

Le fort coefficient de corrélation négatif obsersdre la cellulose et les extractibles (-0.637)
conforte les résultats obtenus précédemment ojaoption de cellulose augmente des que celle
des extractibles diminue. Ce comportement entrddes variables reste le méme entre 0 et 24

mois de séchage (-0.640). De facon générale, leélations entre les variables, obtenues au

99



stade bois frais ou a 24 mois de séchage présatgsmiendances similaires. Le comportement
des variables entre elles n’est que trés peu néodifire 0 et 24 mois de séchage. La relation
entre la lignine et les extractibles a tendancegirenter de facon positive a 24 mois (+0.231)
de la méme facon que la corrélation entre les hehaioses et les extractibles (+0.186). Le

comportement entre hémicelluloses et lignines apatre tendance a diminuer. Ces résultats
seront a comparer avec ceux obtenus aprés 36 mosechage sur parc. Ces corrélations
linéaires peuvent, en pratique, permettre a longeed’établir des modéles de prédiction sur la
composition d’échantillons de bois de chéne et'éuolution de cette composition au cours du

séchage.

3.3.2.2 ANALYSE EN COMPOSANTES PRINCIPALES

s s

Une analyse en composante principale (ACP) a atiséé a partir des données obtenues aprés
analyses des 288 échantillons (72 échantillonggraps de séchage) issus des merrains non

séchés (frais) et séchés sur parc
DEFINITION DES AXES DE 'ACP

Les pourcentages d'inertie expliqués par les difiés axes, 1, 2 et 3 sont respectivement de
50.98%, 27.98% et 15.11%. La Figure 50 représestACP présentées selon ces 3 axes.

Les cercles de corrélation des données avec ldsgueht été obtenues les matrices de
corrélation ont éte réalisées et sont présentésldarrigure 46, Figure 47, Figure 48 et Figure

49. La position des variables sur ces cercles délations met en évidence :
- une corrélation négative entre la premiére corapiaset la proportion en cellulose

- une corrélation positive entre la premiere corapts et les proportions en hémicellulose et

en lignine
- une corrélation positive entre la deuxieme corapteset la proportion en extractibles

La troisieme composante n'apporte pas d’'informatsupplémentaires pour I'interprétation de
'ACP.

Les positions des variables sur les cercles déledion entre les stades bois frais et 24 mois
de séchage, ne sont que légérement modifieesnaéntee fagon que les valeurs des coefficients

de corrélation de Pearson.
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A Projection des variables sur le plan factoriel ( 1x 2) Projection des variables sur le plan factoriel ( 1x 3)
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Figure 46. Cercle de corrélation dans le plan ((42)t (1,3) (B) des données centrées réduitefesur
variables analysées au stade bois frais

Projection des variables sur le plan factoriel ( 1x 2) Projection des variables sur le plan factoriel ( 1x 3)
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Figure 47. Cercle de corrélation dans le plan (A2t (1,3) (B)des données centrées réduites sur
variables analysées aprés 12 mois de séchage
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Figure 48.Cercle de corrélation dans le plan (1,2) (A) eBX1B) des données centrées réduites s
4 variables analysées aprés 18 mois de séchage



A Projection des variables sur le plan factoriel ( 1x 2) B Projection des variables sur le plan factoriel ( 1x 3)
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Figure 49. Cercle de corrélation dans le plan ((A2et (1,3) (B)des données centrées réduites si
4 variables analysées aprés 24 mois de séchage

PROJECTION DES INDIVIDUS SUR LES PLANS DEACP

La projection des individus réalisée sur les pléhR) et (1,3) permet de visualiser les

différences entre les quatre stades de séchaga€rsQ).
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Sur le premier axe, les bois frais se distinguantume proportion en extractibles supérieure a
celles des bois secs. Le deuxieme axe oppose iefrhis et ceux qui ont séchés 12 mois aux

bois les plus secs (18 et 24 mois de séchage).d@esers se démarquent alors par leur

proportion plus élevée en cellulose. Il est a ngtex les individus subissent une évolution de

leur position dans I'ACP entre le stade bois freti24 mois de séchage avec un décalage
progressif entre des proportions riches en exbiastj puis en hémicelluloses et lignines (12

mois) jusqu’aux stades 18 et 24 mois ou la proportin cellulose est la plus grande.

3.3.3 INCIDENCE DES FACTEURS DE SELECTION SUR LA COMPOSITION DU BOIS DE CHENE

3.3.3.1 EFFET DE L AGE DU BOIS DE CHENE

Le Tableau 26 présente les proportions des comfsodarbois de chéne, quelque soit le temps
de séchage. Les analyses de variance font appadaiér différences significatives<(n05)
entre les différentes catégories d’age de bois.

Tableau 25. Effet de I'dge du bois sur la compaossién extractibles et macromolécules

Catégorie Extractibles Cellulose Hémicelluloses Lignines
n
d'age (% MS) (% MS) (% MS) (% MS)
A 23 15,66 £0,2% 37,89 +0,4& 27,73+ 0,23 19,06 + 0,27
B 29 1482+0,2d 37,79 £ 0,3@ 27,85+ 0,24 19,65+ 0,2Db
C 20 13,05%+0,2% 38,52 +0,3& 27,72+ 0,2 20,02 + 0,2t

ANOVA facteur age; valeur moyenne des n échansligmnombre d’échantillons) + erreur standardo, & pour
chaque colonne indiquent les différences signifiestentre les groupes de moyennesq®5). Catégorie d’age :
A=0-50 ans ; B=50-100 ans ; C= 100-150 ans. MS tiemaséche

Compte tenu de la variabilité de I'age des arbess;lasses d’age crées n’ont pu étre strictement
égale d’'une catégorie a une autre pour nos préévesnnotamment parce que certains
transects provenaient d’arbres dont I'age étadriafir a 100 ans. Nos résultats montrent que
la proportion en extractibles est significativemehis importante dans la partie proche de

I'écorce et diminue dans la direction centripetd’aldre.

A l'inverse la proportion de lignines semble sigrativement plus importante au coeur de

I'arbre.

104



Les proportions moyennes relatives aux effets dgel’combinés aux différents temps de

séchage sont regroupées dans le Tableau 26.

Tableau 26. Effet de I'age du bois sur la composign extractibles et macromolécules, évolution au

cours du séchage

Temps de Catégorie Extractibles Cellulose  Hémicelluloses Lignines
séchage d'age (% MS) (% MS) (% MS) (% MS)
n=72 n=72 n=72 n=72
Frais A 17,50+ 0,8 36,40+0,4& 27,56+0,3&%& 19,33+0,92
B 15,78+ 0,4 36,44+0,41la 27,88+0,3& 19,72+0,5%
C 1421 +0,540 37,35+0,47 27,12+0,3Ca 20,43+0,7d>
12 mois A 1548+ 0,4% 36,54+04% 27,75+0,62 20,62+ 0,83a
B 14,68+ 0,47 36,65+057%4 27,37+0,47% 21,12+0,76
C 1255+0,49 37,39+05@G 28,33+0,4% 21,63+0,52A
18 mois A 1486 +0,3& 39,11+0,5% 28,23+0,5&a 17,79+0,76&
B 14,14+ 0,3% 39,48+0,54 28,47+0,4& 19,05+0,70®
C 12,49+ 0,43 39,40+0,6% 28,13%0,5@ 18’1: 0.9
24 mois A 1481+0,41a 39,45+0,3d 27,31+043%1 18,59+0,7(x
B 14,17 £0,36 39,38+0,4& 27,69+0,3G¢¢ 18,62+0,72
C 12,68 £0,38 40,14+0,4¢ 27,45+0,47a 19,69+0,5D

ANOVA facteur dge pour chacun des temps de séchagdeur moyenne des n échantillons (h=nombre
d’échantillons) + erreur standard ; a, b, ¢ poagte colonne et chaque temps de séchage indigsatifferences
significatives entre les groupes de moyennesQ(p5). Catégorie d’age : A=0-50 ans ; B=50-100;a8s 100-

150 ans. MS = matiére séche

Les résultats des ANOVA effectuées a chacun depdatm séchages confirme l'effet de I'age
sur la proportion en extractibles au stade boiis fainsi qu’aux trois temps de séchages, 12
mois, 18 mois et 24 mois.
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HA (0-50 ans)
B (50-100 ans)
i C (100-150 ans)

Frais 12 mois 18 mois 24 mois
Stade de séchage

Figure 51 Proportions moyennes en extractibles des diffésecatégories d’age de bois aux quatre s
de séchage des merrains

MS = Matiére séche

La Figure 51 représente l'effet de la catégorigd’du bois au cours des différents stades de
séchage et la Figure 52 I'évolution de la pertexdractibles au cours du séchage. Les merrains
les plus jeunes, proche de la périphérie de l'atmmé une proportion en extractibles
significativement supérieure a ceux issus du cégdgufe 51), cependant I'écart entre les deux
catégories d’ages tend a diminuer au cours du gédlfrigure 52). On passe en effet d’'un écart
de 3.2 % au stade bois frais a 2.1 % apreés 24 deoggchage. L'étude du temps de séchage
apres 36 mois nous permettra de vérifier si cett @atinue de diminuer ou si 'age du bois

apres 36 mois de séchage a toujours un effet stemeurs en extractibles.
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Figure 52 Evolution de la différence en composés extraasilolu bois de chéne (en % MS) ent
périphérie et le cceur de I'arbre aux quatre stddesechage des merrains

MS = Matiére séche
3.3.3.2 EFFET DE LA TAILLE DU GRAIN

Le Tableau 27 présente les proportions des comimdarbois de chéne selon le type de grain,
guelque soit le temps de séchage. Les analysesriinee font apparaitre des différences

significatives (g0,05) entre les différents grains.

Tableau 27. Effet du type de grain sur la compmsién extractibles et macromolécules

_ Extractibles Cellulose Hémicelluloses Lignines
Type de grain n
(% MS) (% MS) (% MS) (% MS)
Blend 19 14,38 £0,5& 37,11 £ 0,8 28,47 £ 0,4% 20,07 £ 0,4%
Fin 25 14/47+0,4% 37,53+£0,7D 28,13+ 0,52 19,84 + 0,52
Moyen 28 14,92 £0,5% 39,04 £0,7% 27 £0,46b 18,97 + 0,4

ANOVA facteur grain ; valeur moyenne des n échbomts (n=nombre d’échantillons) + erreur standaagd b, ¢
pour chaque colonne indiquent les différences Bagtives entre les groupes de moyennes({®5). Type de

grain : Blend < 1.5 mm ; Fin < 2 mm ; Moyen < 3 mMS = matiére séche

De facon générale, le type de grain n’influence gagacon significative la proportion en
extractibles du bois de chéne, tous temps de sécltagfondus Les proportions en
polysaccharides (cellulose et hémicelluloses) digeines en revanche sont impactées par le

type de grain. La proportion en cellulose est s$icgtivement plus importante dans les grains
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moyens tandis que les proportions en hémicelluleskgnines sont supérieures dans les grains

de type blend. Le Tableau 28 présente les résyltatischacun des stades de séchage.

Tableau 28. Effet du type de grain sur la compmsign extractibles et macromolécules, évolution au
cours du séchage

Temps de Type de Extractibles Cellulose Hémicelluloses Lignines
séchage grain (% MS) (% MS) (% MS) (% MS)
n=72 n="72 n=72 n=72
Frais Blend 15,25+ 0,7¢  35,65+0,7% 28,40+0,2& 20,70+0,42
Fin 15,64 +0,4x 36,24+ 0,6&b 28,02+0,42 20,06 +0,5(
Moyen 16,40+ 0,54 37,69+0,69 26,72+05b 18,98+0,5D
12 mois Blend 1454 +0,44 35,47+0,6]a 28,23+x056 2183+04%a
Fin 1405+04% 36,15+0,8% 28,49+0,6la 21,32+0,56b
Moyen 1455+0,44 3831+0,6D 26,76+04d 20,39+0,5D
18 mois Blend 13,73+ 0,47 38,150,744 29,68+0,41 18,44 0,33
Fin 13,86 + 0,34 39,36 £+ 0,6&b 28,02+0,4Db 18,77 +0,5(
Moyen 1425+0,4% 40,11+0,6Dd 27,62+0,3%H 18,02+0,3%A
24 mois Blend 13,82+ 0,5% 39,49+0,8®b 27,59+0,43%b 19,20+0,2%
Fin 1395+0,4& 38,80+0,6la 28,01+04d 19,15+0,3@m
Moyen 14,07+ 0,6 40,43+0,7b 26,99+0,44 18,50+0,2%

ANOVA facteur grain pour chacun des temps de sézhagaleur moyenne des n échantillons (n=nombre
d’échantillons) + erreur standard ; a, b, c powatee colonne et chaque temps de séchage indigsadiffiérences
significatives entre les groupes de moyenngd)Xp5). Type de grain : Blend (< 1.5 mm) ; Fin (mh) ; Moyen

(< 3 mm) ; MS = matiére séche

Les résultats des ANOVA pour chaque temps de séchantrent que la composition en
extractibles du bois de chéne n’est pas signifieatient modifiée au cours du séchage. Ainsi,
la proportion en extractibles n’est pas discrimipée le type de grain, au stade bois frais ou
aprées 24 mois de séchage sur parc. Cependantd@ntanpour chacun des temps de séchage
se traduit par des proportions en extractibles iphportantes dans les grains les plus grossiers
(ici représentés par les grains moyens). La difféeesn extractibles au cours du séchage entre
les grains de type moyen et blend est représeatéeld Figure 53. L'écart entre les deux types
de grain tend a diminuer de facon linéaire au coursemps de séchage puisqu’il passe de
1.14% (bois frais) a 0.25% (24 mois de séchagabdence d’écart entre les grains blend et
moyen a 12 mois de séchage peut s’expliquer phrisse trés rapide de la proportion en
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extractibles dans les grains moyens (Figure 53pdrte d’extractibles dans les grains de type

blend se fait moins rapidement que pour les grfamst moyen.

o 140 @ 17,00 === Extractibles
1,20 +—— A

S 100 S 1600 (% MS)

S < 15,00 -

¢ 0,80 - @ 1400 ==i#==Blend

% 0,60 + H Extractibles % '

2 0,40 - — (% MS) 5 13,00

Q Q .

G 0,20 - € 12,00 - A==Fin

o 000 3 Frais 12 18 24

< Frais 12 18 24_ 4 MOIS MOIS MOIS === Moyen

mMois mois Mois )
. Stade de séchage
Stade de séchage

Figure 54 Evolution de la différence Figure 53 Evolution de la proportion moyer
composeés extractibles du bois de chéne (i en extractibles au cours du temps de séch:
MS) entre les grains moyens et blend aux g selon les trois types de grains

stades de séchage des merrains
MS = matiére séche

Concernant les proportions en polysaccharides eligames, les résultats des ANOVA
soulignent une proportion significativement plugportante en cellulose dans les bois de grain
moyen pour les différents stades de séchage étédid@sverse, ce sont dans les bois ayant des
grains de type fin et blend que les proportiondhémicelluloses et en lignines sont les plus
fortes. Ces types de grains, de plus en plus $iost depuis de nombreuses années les plus
plébiscités par les tonneliers, pour I'élevagedes. Une explication pourrait résider dans le
fait que ces types de grains présentent le potemtenatique le plus important au vue de leurs
proportions en hémicelluloses et lignines, veérgalgrécurseurs aromatiques du bois de chéne.
Compte tenu des constatations faites entre la piiopaen lignines, majoritaire apres 12 mois
de séchage, et les résultats des travaux de¥ialer les teneurs majoritaires en composés
aromatiques qui dérivent de la lignine sur des apigs 12 mois de séchage, il apparait probable
gue les bois a grains fins et tres fins ayant stBémois revelent apres chauffe des teneurs en

composeés aromatiques plus élevées que le mémedyipeis en grain moyen.

3.3.3.3 EFFET DE L INDICE POLYPHENOLIQUE(IP)

Les résultats des proportions en extractiblesulosié, hémicelluloses et lignines en fonction
des trois classes d’indices polyphénoligues mequaé$outil Oakscan® sont présentés dans
le Tableau 29.
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Tableau 29. Effet de I'indice polyphénolique (IR) a2 composition en extractibles et macromolécules

Indice Extractibles Cellulose Hémicelluloses Lignines
n
polyphénolique (% MS) (% MS) (% MS) (% MS)
Bas 26) 32 13,59+0,3m 38,86+x0,66 27,99+04% 19,54 +0,4Gb

Moyen (26-38) 33 14,83+1,0b» 38,05+15® 27,58+0,9% 19,38 + 0,97
Haut (>38) 7 16,48 £+ 0,58 35,88+0,6% 27,84+ 0,43 20,13+ 0,350

ANOVA facteur IP; valeur moyenne des n échantillgmsnombre d’échantillons) + erreur standard ;,a pour

chaque colonne indiquent les différences signifiest entre les groupes de moyennes (p05).Indice

polyphénolique déterminé par Oakscan® : k&6), moyen (26-38), haut88) ; MS = matiére séche

Pour rappel, Oakscan®, permet de classer les @sueil fonction de leur teneur en ellagitanins.
La mise en place de cet outil de sélection audeia tonnellerie a fait I'objet d’une validation
dans le cadre des travaux de thése de Mithéles travaux ont permis de valider la
classification des échantillons de bois selon teneur en ellagitanins et les répercussions de
cette classification des bois sur les caractéussgchimiques des vins. Enfin ces travaux ont
montré I'existence d’impacts organoleptiques pauwlassification des bois en fonction de leur
indice polyphénolique. Ainsi, les augmentations sttiagence et d’amertume sont
généralement corrélées significativement avec kssification des bois de chéne par
Oakscan®.

Le choix de ce facteur de sélection dans notreeéslebt averé essentiel dans la mesure ou |l
s’agit d’'un facteur de sélection utilisé en routrae la production de la tonnellerie. Par ailleurs,
nos résultats nous permettent de vérifier s'il exéautres corrélations possibles notamment
avec des composés précurseurs d’'intérét cenologigugveau aromatique (hémicelluloses,

lignines).

Compte tenu de la variabilité des échantillonsrséds lots, la répartition des classes d’'IP n’a
pas éteé strictement égale d’'une catégorie a une. &gpendant, au vu des résultats, tous temps
de séchage confondus (Tableau 28), il apparait’tfi@ un impact sur les proportions en
extractibles, en cellulose et en lignines. Les atithans présentant les IP les plus hauts ont une
proportion significativement supérieure en exttaes et en lignines. L’effet sur la cellulose

est inverse, les bois ayant un IP haut présergsrirbportions en cellulose les plus faibles.

Le Tableau 30 présente les résultats des propsrgarextractibles et macromolécules selon

I'IP et aux différents stades de séchage.

110



Tableau 30. Effet de l'indice polyphénolique (IR} & composition en extractibles et macromolégules
évolution a différents stades de séchage

Temps de Indice Extractibles Cellulose  Hémicelluloses  Lignines
séchage polyphénolique (% MS) (% MS) (% MS) (% MS)
n=72 n=72 n=72 n=72
Frais Bas 15,11 +0,3&a 35,56 +0,47% 27,72+0,4Z2 20,66+ 0,4%
Moyen 16,07 +£0,34 37,69+0,6% 26,65+0,43d 18,89+0,4%
Haut 16,09+0,64 36,10+1,7% 28,05+15& 20,36+1,1&
12 mois Bas 12,69+0,2% 38,26+0,6% 27,89+0,4% 20,960,447
Moyen 1499+0,4b 36,13+0,6 27,87+0,4& 21,24+0,4&
Haut 19,13+ 1,1% 33,40+0,7& 26,47 +0,8%A 21 +0,75a
18 mois Bas 14,30£0,2% 39,39+04%m 28,25+0,3m 18,06 +0,3%
Moyen 13,65+0,24 39,36 +0,4& 28,45+0,34 18,53+0,3A
Haut 14,05+0,7 3893+13a 2782+x04& 19,19+0,774
24 mois Bas 12,69+0,4la 41,30+0,4] 27,30x0,4& 18,77+0,2h
Moyen 14,36 £ 0,64 39,09+0,760 2752+0,4% 18,98+0,37%
Haut 17,88+ 1,1 34,39+1,34 28,37+0,8 19,22+0,54

ANOVA facteur IP pour chacun des temps de séchagaleur moyenne des n échantillons (n=nombre
d’échantillons) + erreur standard ; a, b, ¢ poagte colonne et chaque temps de séchage indigsatifferences
significatives entre les groupes de moyennes(y®5). Indice polyphénolique déterminé par Oak8caibas
(£26), moyen (26-38), haut88) ; MS = matiére séche

Les ANOVA mettent en évidence un effet de I'lP dépend du stade de séchage, pour tous les
composés étudiés.

Concernant les proportions en extractibles, la dand observée dans le Tableau 29 est
confirmée ; il existe un gradient de la proport@mextractibles en fonction de la classe d’IP
pour chacun des temps de séchage a I'exceptioangipstde séchage de 18 mois (Figure 55).
Ces résultats mettent en évidence que malgré devéege des extractibles et des ellagitanins
(qui font partie des composés extractibles) ausdurséchage, les différences observées a 12
mois de séchage se retrouvent apres 24 mois sur@ette observation differe du cas observée
dans I'étude du type de grain ou I'écart de teeeuextractibles entre les trois classes de grains
diminuait considérablement entre les stades bais &t 24 mois de séchage (paragraphe
3.3.3.2).
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Figure 55.Evolution des proportions en extractibles au calusséchage et selon les trois cla
d’Indice Polyphénolique (IP)

MS = Matiére séche

Les proportions en lignines semblent étre discrém@par I'lP a partir de 18 mois de séchage.
Elles apparaissent plus élevées dans les boigsl#Bshaut a partir de 18 mois de séchage. Il

sera intéressant ici aussi de suivre I'évolutioacae temps a 36 mois de séchage.
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Figure 56. Evolution des proportions en ligninesaurs du sdtage et selon les trois classes d'in
polyphénoliques

MS = matiére séche

Les parts de cellulose évoluent inversement aselds extractibles, avec une augmentation
globale de ces proportions au cours du séchageeediminution des IP les plus hauts a ceux

les plus bas.

3.3.4 LES ELLAGITANINS MOLECULAIRES DU BOIS DE CHENE EN TANT QUE PRINCIPAUX

EXTRACTIBLES DU BOIS DE CHENE

Les résultats observés montrent des différencesodgosition chimique du bois de chéne
influencées par le temps de séchage, I'dge du leoigpe de grain et I'lP. Tous ces facteurs
affectent plus particulierement les proportionegtnactibles. Pour cette famille de composés,
les ellagitanins (solubles lors de I'élevage duadrcontact du bois de chéne) sont des composés
majoritaires qui affectent les propriétés chimigeesrganoleptiques du vin. Leur dosage au
cours du séchage a éteé effectué par CLHP-UV. Lsedtats obtenus sont listés dans le Tableau

76 (situé en annexe 2).
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3.3.4.1 INCIDENCE DU TEMPS DE SECHAGE SUR LES TENEURS EN ELLAGITANINS

Les concentrations en ellagitanins moléculaires at@tappréciées a 12, 18 et 24 mois de
séchage. L’évolution de la composition en ellagitammoléculaires au cours du séchage est

représentée dans la Figure 57.
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Figure 57. Evolution des teneues ellagitanins moléculaires au cours du tempsébhage de
merrains

MS = matiére séche

Il apparait que la concentration en ellagitanimsidue fortement avec le séchage. Les teneurs
moyennes ainsi que résultats des analyses de gasigour chaque ellagitanins sont présentées
dans le Tableau 31. Tous les ellagitanins préstrdes teneurs décroissantes et trés
significativement différentes pour les trois temges séchage étudiés, a I'exception de la
grandinine qui présente une forte augmentation md® de séchage et de la roburine C qui
semble ne pas évoluer au cours du séchage. Cdmt®sont en accord avec les premiers
résultats observés par Chatorhequi ont mis en évidence une forte diminution déelaeur

en ellagitanins au cours du séchage a l'air liren@rrains de chéne sessile. Cependant dans
cette étude les prélevements ont été realisésesumérrains a différents temps de séchage et
ne provenaient pas du méme arbre. Un étude plestea confirmé cette observation sur des
merrains d’origine mieux contrdlée (chénes sessilggddonculés espagnols) séchés pendant
un an a lair libré? Les auteurs expliquent la perte en ellagitaninstioas phénomeénes : le
lessivage, les réactions chimiques et I'action mé&go-organismes. En effet les ellagitanins

sont des composes tres solubles dans I'eau quepeétre éliminés par des phénomenes de
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lessivage (arrosage des merrains avant séchagdeguduwie). Les ellagitanins peuvent aussi se
dégrader rapidement par des réactions d’hydrolyse’oxydation. Ces réactions pouvant
conduire a la formation de polymeéres bruns ins@silijui impliquent particulierement les
monomeres, castalagine et vescaladié® Les résultats que nous avons obtenus a partir de

merrains qui provenaient d’'un méme plateau permietfavoir des conditions plus maitrisées.
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Tableau 31. Influence du temps de séchage swenesits en ellagitanins moléculaires (exprimées ggarvescalagine/g MS)

Temps -
de Roburine A Roburine B Roburine C Grandinine Roburine D Vescalagin Roburine E Castalagine Total e’IIaglt_amns
. moléculaires
séchage
12 mois 2,19 +0,27a 1,39+0,1a 1,43+0,166 2,03+0,2& 0,76+0,0%a 123*144 596+04% 222+1,6% 48,3 +3,%

18 mois 1,52+0,160 1,12+0,09 1,78+0,1b 480+05» 0,21+0,0 7,00+£0,8Db 295+026b 11,9%+0,8D 31,3+2,6b
24 mois 1,14+0,11c 0,82+0,0&c 147+0,11a 062+0,1& 0,02+0,0c 499+04& 2,31+0,1& 8,73+0,6% 20,1+1,5%
ANOVA facteur temps de séchage; valeur moyennendishantillons + erreur standard ; a, b, ¢ pougubacolonne indiquent les différences significaieatre les groupes

de moyennes 0,05). MS = matiere seche

Tableau 32. Influence du type de grain sur lesuienen ellagitanins moléculaires (exprimées en gngedcalagine/g MS)

Total ellagitanins

Grain Roburine A Roburine B Roburine C Grandinine Roburine D Vescalagin Roburine E Castalagine ! :
moléculaires

Blend 1,06+0,13a 1,01+0,0.2a 1,79%+0,14a 2,06%+044 0,21+00m 582+068 362+037a 12,1+1,12a 27,8+ 2,57a

Fin 1,71+0,1% 1,18+0,08 1,59+0,1&x 2,18+03m 037+00hb 8,09+098 354+0,3m 13,8+1,2&m 32,5+2,9%

Moyen 1,69+0,1& 096+007a 131+01% 252+04% 0,18+0,04 7,95+09% 297+03b 125+1721a 30,1 + 2,96ab
ANOVA facteur grain; valeur moyenne des n échanisl+ erreur standard ; a, b, ¢ pour chaque colowiguent les différences significatives entredesupes de moyennes

(p< 0,05) ; Grain : blend (< 1.5 mm), fin (< 2 mm), yeo (< 3 mm). MS = matiere seche
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Tableau 33. Influence de I'indice polyphénoliquelss teneurs en ellagitanins moléculaires (expesren mg éq vescalagine/g MS)*

Total ellagitanins

P Roburine A Roburine B Roburine C Grandinine Roburine D Vescalagin Roburine E Castalagine ! :
moléculaires
Bas 0,870,072 0,78+x0,02 1,25+0,0:2 147+0,21a 0,21+0,03a 4,97+047a 2,39+0,2a 10,1+0,71a 22,0+1,4%
Moyen 1,73+0,17 1,14+0,0d 1,68+0,1lb 255+03& 025+0,06a 7,59+0,8D 3,63+0,3 129 +1,0D 31,525
Haut 30302 1,71+0,14 2,28+x0,2¢ 4,12+x106& 041x01d 14,7+x17xx 595+0,65 22,1+25Z% 54,3+5.31c

*ANOVA facteur IP; valeur moyenne des n échantifianerreur standard ; a, b, ¢ pour chaque colamttiguent les différences significatives entre lesuges de moyennes

(p< 0,05).) ; IP : bas®6), moyen (26-38), haut88). MS = matieére seéche

Tableau 34. Influence de la catégorie d’age du @eishéne sur les teneurs en ellagitanins moléealéxprimées en mg €q vescalagine/g MS)*

C%t%gg(;”e Roburine A Roburine B Roburine C Grandinine Roburine D Vescalagine Roburine E Castalagine To?(')g('i?;?g;ns
A 242+02la 1,25+0,0%2 161+0,14 347+052 0,31+0,07a 11,7+1,16a 4,51+03& 16,8+14m 42,2 + 3,46
B 1,34+0,12 1,13+0,0&a 166+0,13a 198+03d 0,22+0,0m 576+x0,6dD 324+03b 11,3+1,08 26,7 +2,3%D
C 0,73+0,0c 0,76+0,080 139+0,12 130+0,2%2 0,23+0,04 451+0,4 2,32+0, 10,4+ 0,8 21,7+ 1,61c

*ANOVA facteur IP; valeur moyenne des n échantilanerreur standard ; a, b, ¢ pour chaque colamdiguent les différences significatives entre lesuges de moyennes

(p< 0,05) ; Catégorie d’age : A = 0-50 ans, B = 50-466, C = 100-150 ans. MS = matiere seche
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3.3.4.2 INCIDENCE DU TYPE DE GRAIN SUR LES TENEURS EN ELLAGITANINS

Le type de grain présente une influence moins itapte que le facteur temps de séchage
(Figure 58). De la méme facon que pour le compaterabserveé sur les extractibles, les bois
dont les grains sont de type blend possedent desentrations totales en ellagitanins plus
faibles que les grains fins.
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Figure 58. Evolution des teneurs en ellagitaninfémdaires selon le type de grain

MS = matiére séche

Les résultats des analyses de variance montreihegiste bien une différence significative de
la composition en ellagitanins, pour les graindyge blend et les grains fins et moyens, en

particulier pour la vescalagine (Tableau 32).

3.3.4.3 INCIDENCE DE L INDICE POLYPHENOLIQUE SUR LES TENEURS EN ELLAGITANINS

L’étude du facteur IP sur la composition en ellagiihs moléculaire nous permet de confirmer
les résultats obtenus lors des travaux de thésdicleel°. La corrélation entre la mesure
effectuée par Oakscan® et les teneurs observémslssltrois classes IP (Tableau 33) est bien
établie pour tous les ellagitanins hormis la robeiD. Les bois classés en IP bas ont une teneur
totale en ellagitanins moléculaires de 22 + 1.4t 54.3 mg éq vescalagine/g MS pour les
IP hauts. L’évolution de ces concentrations setsrclasses étudiées est donnée dans la Figure
59.
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Figure 59. Evolution des teneurs en ellagitaninEmdaires selon I'indice polyphénolique mesuré par
Oakscan®

MS = matiére séche

Le classement des douelles par Oakscan® s’effemuproduction apres séchage lors de
'usinage des douelles, juste avant 'assemblagebderiques. Dans le cadre de notre étude la
mesure a été effectuée avant séchage. Au vu degerhants observés au cours du séchage, il
apparait que les classes d’IP sont modifiées deltamps de séchage subi par les merrains. En
connaissant la cinétique de cette évolution seldpde de grain notamment ou encore I'age du
bois, il semble réalisable d’anticiper I'évolutide la composition en ellagitanins, et de la faire
évoluer selon les besoins de la production en namdlé temps de séchage selon le potentiel
phénolique de base. Le temps de séchage a 36 ousspermettra d’apprécier si la cinétique
de perte des ellagitanins continue d’évoluer daéane facon qu’entre les stades bois frais et

24 mois.

3.3.4.4 INCIDENCE DE LA CATEGORIE DAGE DU BOIS SUR LES TENEURS EN ELLAGITANINS

L’effet de 'age observé sur la proportion en estildes du bois dans le paragraphe 3.3.3.1 est
confirmé sur la composition en ellagitanins molégels. Les valeurs moyennes mesurées sont

données dans le Tableau 34 et leur représentatiomséble dans la Figure 60.
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Figure 60. Evolution des teneurs en ellagitanin®mdaires selon la catégorie d’age du bois deehén

MS = matiére séche

A I'exception des diméres, les roburines D et Ggé& du bois a une incidence significative sur
tous les ellagitanins moléculaire dans notre étGeé&a est en accord avec de nombreuses études
qui ont rapporté un déclin de la concentration lEagiganins au fur et a mesure que I'age du
bois augment® 214 31 218 g5 travaux de Masson sur les ellagitanins ontedgaht mis en
évidence que le bois de cceur peut étre jusqu’disQofus pauvre en ellagitanins que le bois
jeune, de périphérig La baisse de ces teneurs affecte particulieredtesninonomeéres qui

polymérisent facilement pour former des diméresaurs du vieillissement du béts

3.3.5 HIERARCHISATION DE L' IMPORTANCE DES DIFFERENTS FACTEURS ETUDIES

L’étude de la composition chimique du bois de chétravers un vaste plan d’échantillonnage
nous a permis de mettre en avant I'effet de quairegeurs qui présentent chacun un intérét
particulier en tonnellerie principalement dans tiopsation de la sélection des bois. D’apres
les résultats obtenus, tous ces facteurs influent@ncomposition chimique du bois.

L'établissement d’'un modeéle linéaire a permis dassbr I'importance de ces différents

facteurs.

La part totale de a variance expliquée par lesrgifatteurs que nous avons pris en compte
représente respectivement 23.9%, 22.9%, 8.73%1.66% de la variance totale pour les

variables extractibles, cellulose, hémicellulosebgaines. Autrement dit la part de variance
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non expliqguée par les quatre facteurs du modéle tess grande. La Figure 61 représente
'impact relatif des différents facteurs (séchaggégorie d’'age, type de grain, classe d’IP) pour
chacune des variables étudiées. L'importance deuchdes facteurs est représenté par la
somme des carrés des résidus (Sum of square)laste, c'est-a-dire la part de la variance

expliquée par le modele qui prend en compte ldéréifits facteurs pour chaque variable.

80%
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60%
50%
40% M Grain

30% .
20% u Séchage

10% H M P

o% T T T
& M Age

100%
90% . I

Sum of Squares (%)

Variables

Figure 61. Représentation de la proportion de€diffts facteurs d’intérét pour les quatre variables
étudiées lors de I'étude sur la qualité du boisttEne utilisé en tonnellerie

*| P : Indice Polyphénolique

Cette représentation met en avant I'importanceivel@le chaque facteur attribuée aux quatre
variables. Pour la premiére fois nous démontroedaproportion en extractibles est influencée
par I'adge du bois, la classe d’IP ainsi que la duté temps de séchage. Le type de grain en
revanche ne permet pas de discriminer des boislpouteneur en extractibles. En effet, bien
gue les grains les plus grossiers contiennentthéxdractibles, I'influence du temps de séchage
ou de la classe d’'IP est bien supérieure. Noussaddailleurs remarqué dans le paragraphe
3.3.3.2 (Figure 53) que l'écart de proportion ertraotibles selon le grain diminuait

considérablement entre les stades bois frais sidid de séchage.

Concernant les composeés qui constituent le potesmtignatique du bois on observe que la
classe d'IP n’est pas corrélée aux teneurs en leflnises et en lignines. Bien que la teneur
en hémicelluloses soit peu influencée par les tastétudies, il apparait que le type de grain
discrimine davantage les bois avec des proportdfésentes en hémicelluloses, avant la durée
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de séchage. Les proportions de lignines en revesafitdargement influencées par le temps de

séchage, plus que par le type de grain, I'lP agel’du bois de chéne.
3.4 CONCLUSION

Notre travail dans cette premiéere partie s’estéaur la composition en extractibles et en
macromolécules du bois de chéne utilisé en tommlit I'influence du temps de séchage
naturel du bois de chéne sur leurs proportionsnisz en place d’un large plan d’essai nous a
permis d’apprécier I'évolution des proportions @s composés dans le bois de chéne pour
guatre stades de séchages difféerents : bois ftaisnois, 18 mois et 24 mois de séchage.
L’échantillonnage a été réalisé selon trois facteldr sélection qui présentent un intérét pour la
tonnellerie : 'dge du bois, le type de grain amse la classe d’Indice Polyphénolique mesurée
par Oakscan®. Les résultats montrent tout d’abordefiet du temps de séchage sur les
proportions moyennes en ces COmposes.

La proportion en extractibles diminue de fagon sigative au cours de la premiere année de
maturation et apparait stable pour les temps deagécl8 et 24 mois. Les extractibles sont
donc en majorité lessivés aprés un an de séchalgeisilde chéne. Ce lessivage plus important
entre les stades bois frais et 12 mois de séchagfeéire le résultat de I'action conjointe du
lessivage naturel et de I'arrosage des bois réaliaét I'étape de maturation (les analyses sur
bois frais ayant été réalisées avant arrosage).

Une forte corrélation négative entre les variabbdsactibles et cellulose a été mise en évidence
pour chacun des stades de séchage (-0.61 en m@ykan@oportion en cellulose a tendance
a augmenter significativement entre les stades fomis et 24 mois de séchage. Le matériel
cellulosique, de part sa structure cristallinesaeit donc pas dégradé par I'action du séchage
naturel du bois de chéne.

Les proportions en lignines et en hémicelluloseddis de chéne sont maximales pour les
stades de séchages respectifs : 12 et 18 moistéSekats sont en accord avec les travaux
réalisés par Halet al'®3 qui avaient montrés que les teneurs en composésasifues du bois

de chéne qui proviennent de la dégradation desiebale lignines (vanilline, syringaldéhyde)
étaient corrélées également a un temps de séckagerois. Dans cette étude également, les
aldéhydes furaniques qui proviennent de la dégiadalkes chaines d’hémicelluloses étaient
corrélés a des temps de séchage plus long (18rab3}.

Le temps de séchage du bois de chéne influenceagera significative le potentiel en
composeés aromatiques qui pourront étre révelésita chauffe du bois ainsi que le potentiel

en composes extractibles lors de I'élevage du &un.vu des résultats, le stade bois frais
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présente les proportions maximales en extractibles, proportions en lignines et en
hémicelluloses apparaissent maximales pour lesg@l@séchages respectifs de 12 et 18 mois
tandis qu’'un temps de séchage de 24 mois révélprdpsrtions importantes en cellulose.

Nous avons évalué dans un second temps lI'impacatliffésents facteurs de sélection. L’age
du bois de chéne impacte les proportions en exitastqui sont plus importantes dans le bois
jeune, prés de I'écorce que pour le bois vieuxgsitu ceeur de I'arbre. Cependant I'écart de
proportions en extractibles entre ces deux catégalage diminue avec le temps de séchage.
Il est plus faible apres 24 mois de séchage. Letdd temps de séchage a 36 mois nous
permettra de définir si cet écart est toujoursatiffpour un temps de maturation tres long. Les
proportions en lignines sont aussi différentesattion de I'dge du bois mais cet écart reste
stable pour tous les temps de séchage. Pour teugrgs de séchage, les proportions en
lignines sont significativement plus importanteseseur de I'arbre, pour les bois les plus vieux.
Le type de grain n’influence pas de facon signifi@ales proportions en extractibles, bien
gu’une tendance s’observe. Les grains les plussgnes(de type moyen dans notre étude)
présentent des proportions en extractibles pluggéte Cet écart diminue avec le temps de
séchage, il est plus faible apres 24 mois de séadtpag sur bois frais. Le type de grain impacte
significativement les proportions en cellulose,spionportantes pour les grains moyens ainsi
que les proportions en hémicelluloses et en lignisapérieures pour les grains les plus fins
(grains de type fin et blend). Les types de grd@ssplus fins sont un gage de qualité en
tonnellerie pour I'élevage des vins, notamment papport de composés aromatiques
intéressants.

Les résultats de cette étude de composition du teishéne ont également montré une
incidence du facteur Indice Polyphénolique (IP)lsarproportions en extractibles en lignines
et en cellulose. Les bois classés en IP haut pefgeles proportions les plus importantes en
extractibles et en lignines. La part de celluloseevanche est la plus faible pour cette classe
dIP.

Il existe un gradient croissant de la proportiore&tractibles entre les bois classés IP bas et
ceux classés en IP haut. Malgré le lessivage adigyraest observé pour tous les stades de
séchage du bois. Concernant les proportions eimégnelles semblent légerement discriminées
par I'lP a partir de 18 mois de séchage avec desirsamoyennes plus importantes pour les
classes d'IP haut. L'analyse des bois pour le tedgpséchage a 36 mois nous permettra de

confirmer ou non I'observation de cette tendance.
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L’analyse des ellagitanins moléculaires, principaamposés extractibles du bois de chéne, a
montré des effets semblables des différents fast@wreux observés sur les extractibles. Le
temps de séchage entraine une baisse progressitengers en ellagitanins moléculaires entre
les stades 12 mois et 24 mois de séchage. Celadéyaieté observé dans plusieurs études mais
dans des conditions moins maitrisées que cellesotte étude. L’influence de I'lP sur les
teneurs en ellagitanins nous a permis de confiftegrtravaux de thése de MicttelLa
corrélation entre la mesure effectuée par Oakse&n&s teneurs observées dans les bois selon
les trois classes IP a bien été établie.

L’age du bois de chéne a également montré uneeancdal significative sur les teneurs en
ellagitanins moléculaires dans notre étude, a savoidéclin de prés de 50% en moyenne de la
concentration en ellagitanins entre les catégati@ge A (0-50 ans) et C (100-150 ans). Cette
baisse affecte particulierement la vescalagine amedaisse de 61% entre ces deux catégories

d’age.

La hiérarchisation de I'impact des différents facseétudiés nous a permis de mettre en avant
limportance relative de chacun d’entre eux attédaux quatre variables. Pour la premiere fois
nous avons demontré que la proportion en extrastigsbt influencée par I'age du bois, la classe
d’'IP ainsi que la durée du temps de séchage. L& dgpgrain en revanche ne permet pas de
discriminer des bois pour leur teneur en extragsibl

Nous avons également observé que la classe d’IBt @pas corrélée aux teneurs en
hémicelluloses et en lignines. Bien que la teneundmicelluloses soit peu influencée par les
facteurs étudiés, il apparait que le type de gdistrimine davantage les bois avec des
proportions différentes en hémicelluloses, avantuaée de séchage. Les proportions de
lignines en revanche sont largement influencéesep@mps de séchage, plus que par le type

de grain, I'lP ou I'age du bois de chéne.
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CHAPITRE 4  DE LA COMPOSITION CHIMIQUE DU BOIS A LA COMPOSITION

DU VIN APRES ELEVAGE
Nos résultats sur la composition chimique du beishiEne, indiquent que celle-ci est affectée
par la durée du temps de séchage, ainsi que papisdacteurs pris en compte lors de notre
échantillonnage : le type de grain, la classe dtlPage du bois. Un plan d’essai sur vin a été
réalisé dans le but d’évaluer si les différencesatapositions chimiques du chéne conduisent

a un impact sur la composition chimique du vinogttperceptibles au niveau sensoriel.

4.1 RAPPEL SUR LE MATERIEL VEGETAL UTILISE

Le matériel végétal mis au contact avec le vintrpes le méme que celui étudié dans I'essai
sur bois de chéne, un échantillonnage différemedid du plan d’essai bois a permis la mise en
place du plan d’essai sur vin (Figure 62). Les raa de bois ainsi que le matériel a disposition
pour I'essai vin ont déterminés le périmetre, eleeles modalités grain et IP ont été retenus

et étudiées lors de cet essai vin.

Quatre temps de séchage ont été prévus pour callgissai dont trois sont étudiés dans nos

travaux et un dernier sera étudié en 2016 (TalB3&xu

Tableau 35. Temps de séchage relatifs a I'étudie cemposition chimique du vin et dates des difiése
prélevements

Prélevement de bois

T1 T2 T3 T4
Temps de séchage 12 mois 18 mois 24 mois 36 mois
Dates de prélévement févr-2014 aodt-2014 janv-2015 Prévu 2016

Le bois frais n'a pas été inclus dans ce plan die$sitilisation de bois frais n'apparait pas

envisageable lors de I'élevage du vin en cenologie.
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Ech.NN°1:
Ech.N°2:

Segments 47*47*7 mm
Chauffe convective a ceeur
d’intensité moyenne
4 4 4
Cuves acier inoxydable 300 L

Figure 62. Mise en place du plan d’essai sur gichema général

4.1.1 CARACTERISTIQUES CHIMIQUES GENERALES DU VIN

Le vin choisi pour I'élevage dans la cadre de nptem d’essai est un vin de Merlot dont les

caractéristiques chimiques générales sont présedssss le Tableau 36.
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Tableau 36. Caractéristiques chimiques généralemdaprés 3 mois d’élevage

Parameétres cenologiques

Titre alcoométrique volumique (TAV) (% vol.) 13,00
Acidité totale (g €q. HSO4/L) 3,30
Acidité volatile (g €éq. HSOW/L) 0,30
pH 3,60
Tanins totaux (g/L) 3,23
Anthocyanes (mg/L) 585,28
Degré de polymérisation moyen 5,23
Composés phénoliques totaux (g/L) 1,75

Notre choix s’est porté sur ce vin principalemeatipses caractéristiques organoleptiques
adaptées et recherchées pour cet essai. Notamatesdrice de défauts olfactifs et gustatifs, la

présence de notes fruitées légéres et 'absennetds végétales.

25 cuves de microvinification de 3 hectolitres ereainoxydable ont été mises a disposition
pour les 8 modalités retenues, en prenant en coimgigetemps de séchage ainsi qu’une cuve

témoin sans bois. Des sacs contenant les segnmrgganis en contact avec le vin.
Le Tableau 8 regroupe les modalités de notre pkssdi vin (paragraphe 2.4.4).

4.1.2 ANALYSES DE LA COMPOSITION GENERALE DES VINS

Le Tableau 37 donne les résultats obtenus surnalyses de tanins totaux, anthocyanes,
composés phénoliques totaux et degré de polymiéngaibyen, réalisées sur les cuves de notre
essai sur vin. Ces analyses ont été réaliséesgaaune des cuves de I'expérimentation a
I'exception du degré de polymérisation moyen, déieé sur les modalités T1 et T3 (12 et 24

mois).
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Tableau 37. Composition chimique générale desajimés trois mois d'élevage au contact de segmenoid de chéne

o . Temps Tanins Delta/témoin | Anthocyanes Delta/témoin Delta/témoin Cgmp_o SEs Delta/témoin
N° de cuve Grain IP ] de totaux (%) (mgiL) (%) DPm (%) phénoliques (%)
séchage  (g/L) totaux

1 Témoin Témoin Témoin 3,230 0 585,28 + 12,64 0 5,23+0,26 0 1,75+0 0
2 blend median 12 mois 3,54 +0,07 +10 508,33 + 15,01 -13 484 +0 -8 1,34 £ 0,08 -24
3 blend median 18 mois 2,55 % 0,06 -21 528,93 + 44,67 -10 - - 1,44 +0,01 -18
4 blend median 24 mois 3,31 +0,16 +2 535,98 + 35,82 -8 491+0,2 -6 1,68 +0,19 -4
5 blend haut 12 mois 3,49 £0,01 +8 459,15 + 19,86 -22 468+0 -11 1,72 +0,01 -2
6 blend haut 18 mois 3,50+0,11 +8 484,66 + 52,71 -17 - - 1,67 £0,02 -5
7 blend haut 24 mois 3,42 +0,04 +6 471,27 £ 22,65 -19 4,71 +£0,02 -10 1,70+ 0,1 -3
8 fin bas 12 moi§ 3,35+0,2 +4 483,83 +£ 19,61 -17 4,64 +0,32 -11 1,74 +0,12 -1
9 fin bas 18 moi§ 3,46 + 0,05 +7 482,69 + 14,29 -18 - - 1,85+ 0,04 +5
10 fin bas 24 moid 3,57 +0,14 +10 478,97 + 6,56 -18 4,67 +0,33 -11 1,76 +0,18 +0
11 fin median 12 moi§ 3,63 + 0,09 +12 494,98 + 5,69 -15 4,52 +0,18 -14 2,09 +0,01 +19
12 fin median 18 mois 3,17 +0,04 -2 496,47 + 12,25 -15 - - 1,97 +0,14 +12
13 fin median 24 mois 2,58 +0,8 -20 442,09 + 2,66 -24 503+0 -4 1,88 + 0,09 +7
14 fin haut 12 mois| 2,68 + 0,08 -17 4459+ 1,11 -24 4,80 + 0,01 -8 1,97 + 0,03 +12
15 fin haut 18 mois| 2,54 + 0,06 -21 451,32 £ 13,12 -23 - - 1,92 +0,2 +10
16 fin haut 24 mois| 2,11 +0,26 -35 415,45 + 27,59 -29 458+0,1 -13 1,87 +0,1 +7
17 moyen bas 12 mois 2,09+0,05 -35 411,77 £ 14,85 -30 4,33+0,19 -17 1,89 +0,21 +8
18 moyen bas 18 mois 1,48 +0,04 -54 399,61 + 3,71 -32 - - 2,20+0,23 +25
19 moyen bas 24 mois 1,89+0,04 -41 391,16 £ 21,1 -33 3,98 + 0,35 -24 1,81+0,12 +3
20 moyen median 12mois 1,88+0,32 -42 404,03 + 14,04 -31 4,84 +0,01 -8 1,95+0,16 +11
21 moyen median 18 mois 5,53+0,04 +71 448,83 + 75,05 -23 - - 1,89+0,17 +8
22 moyen median 24 mois 5,42+0,02 +68 381,89 + 20,11 -35 4,52 +0,26 -14 1,84 + 0,05 +5
23 moyen haut 12mois 5,68+0,03 +76 382,24 + 6,37 -35 5,57 + 0,04 +6 1,82 +0,11 +4
24 moyen haut 18 mois 5,31+0,23 +64 376,55 + 9,22 -36 - - 1,93 +0,15 +10
25 moyen haut 24 mois 5,49+0,03 +70 384,34 £ 5,26 -34 5,45+0,18 +4 1,78 +0,01 +2

IP : Indice Polyphénolique : bas26), moyen (26-38), haut88) ; Grain : blend (< 1.5 mm), fin (< 2 mm), moy@n3 mm) ; Valeurs moyennes par échantillon + &iyge ;
- : valeur non déterminée
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La teneur en anthocyanes du vin témoin est supéri@uoutes celles des vins boisés. Une
explication pourrait résider dans le fait que cémmene est observé lors de I'élevage du vin
en barriques par I'apport d’oxygene induit pardebanges gazeux a travers le bois. Les causes
probables de la diminution des anthocyanes dansitssélevés avec des segments de bois
peuvent aussi s’expliquer par la présence d’oxyg&néntérieur des fibres de bois qui
favoriserait des réactions de combinaison des apdmes entre elles ou avec des tanins
catéchiques, voire des ellagitanins apportés pdmols. Les réactions impliquées dans les
transformations oxydatives des composés phénoliquedan font intervenir prioritairement
I'éthanal avec, d’'une part la formation de pontylghentre les molécules d’anthocyanes et
celles de tanirfs’, d’autre part une cycloaddition sur les anthocgatenduisant a des tanins-
pyranoanthocyané$. Ces résultats ne nous permettent cependant pasridure sur le

devenir de ces anthocyanes.

Par ailleurs, a I'exception des cuves 23 et 25]egré de polymérisation des tanins du vin
témoin est plus élevé que ceux des vins boisédelget de polymérisation des tanins concerne
seulement les tanins condensés de type B ; calesrtiméres résultants de la condensation de
deux unités de flavan-3-ols liées entre elles paermédiaire d’une liaison £Cs (B1a Bi) ou
C4-Cs (Bs a Bs). La présence de segments de bois pourrait indauifermation de nouvelles
formes de tanins, ce qui entrainerait une baissgedué de polymérisation moyen sur les vins

boisés.

Des analyses de variances (ANOVA), ont été réaisdm d'évaluer l'incidence des trois
facteurs d’étude : le temps de séchage, le typgale et la classe d'IP des bois au contact du

vin.
4.1.2.1 INCIDENCE DU TEMPS DE SECHAGE SUR LA COMPOSITION CHIMIQUE GENERALE DUNVI

En ce qui concerne le temps de séchage, les r&snitti'enus sont présentés dans le Tableau 38.
Le temps de séchage ne présente aucune influendessieneurs en composés phénoliques
totaux, tanins, anthocyanes et sur le degré demgigation moyen des tanins. Ces résultats

seront a confirmer avec le temps de séchage pr8gunois.
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Tableau 38. Influence du temps de séchage sunipasition chimique générale du vin

Temps de Tanins Anthocyanes Degré de Composes
mp A/T (%) y A/T (%) polymérisation A/T (%) phénoliques  A/T (%)
séchage | totaux (g/L) (mg/L)
moyen totaux (g/L)
remoin 553404 0 585,28 + 12,64 a 0 5,23+0,26 a 0 1,75+0a 0
non boisé
12 mois | 3,29+0,04a +2 448,78 +4,27 b -23 4,78 +0,03 a -9 1,81+0,03a +3
18 mois | 3,44+0,03 a +7 458,63+9,94 b -22 nd - 1,86 +0,04a +6
24 mois | 3,47+0,07 a +8 437,64 +£6,26 b -25 4,73 +0,06 a -10 1,79+0,04a +2

de moyennes 0,05) ; A/T : différence par rapport au témoin non boisé yaleur non déterminée

*ANOVA facteur temps de séchage; valeur moyennend&shantillons + erreur standard ; a, b, ¢ poagak colonne indiquent les différences signifiegtientre les groupes
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4.1.2.2 INCIDENCE DU TYPE DE GRAIN SUR LA COMPOSITION CHIMIQUE GENERALE DU NI

Les résultats relatifs au type de grain sont ptésedans le Tableau 40. lls montrent des
différences significatives sur les teneurs en anjhnes entre les trois types de grain (Figure

63). Cette observation est valable quel que saildsse d'IP et le temps de séchage.

De récents travaux sur des staves ont été ré@@élons A. et révelent que la sélection des
bois selon la taille du grain n’est pas un critgeemettant leur classification selon la richesse
en oxygen€®, en accord avec les travaux de Mirabel qui soelgiiabsence de corrélation

entre la densité du bois de chéne et la taillerding’. Cependant Bakotira mis en évidence

un lien étroit entre la densité, la porosité efdegeur de cernes du bois, confirmant une
corrélation positive entre la largeur des cernda densité du bois : les grains les plus larges
seraient les plus denses. Une explication pouwtait étre liée a un apport d’'oxygene par les
segments qui differe en fonction de leur porodittedeur densité, caractéristiques directement

lies au type de grain.

Dans le cadre de notre étude sur segments, il @ippae les grains les plus grossiers entrainent
une perte significativement plus importante d’astfames pour le vin élevé au contact de ces
segments. Le Tableau 39 rassemble les informat@atves aux densités de bois insérés dans
les cuves (densité apparente de bois torréfida)legure 64 représente les densités moyennes
de bois par type de grain. Ces résultats metteavigience la relation entre le type de grain et
la densité apparente des bois ; les grains dentygyen sont les plus denses, en accord avec les
résultats de Bakoth: Cela s’explique par la présence majoritaire de 8@té, plus dense dans
les grains les plus grossiers. Au contraire, lesngrles plus fins présentent plus de bois de
printemps, plus poreux et donc moins dense. Itexisnc probablement un lien entre I'apport
d’oxygéne par les segments et la largeur des ceinbsis qui pourrait expliquer les variations
en anthocyanes observées. Théoriguement on postatigndre a un apport d’'oxygene plus
important pour les bois les plus poreux donc les filhs mais il est probable que I'oxygene
contenu dans I'espace interstitiel des bois soi$ fhcilement accessible dans le cas de grains
grossiers. Ces résultats pourront étre complétésiml’élevage qui sera réalisé pour le dernier
temps de séchage. A travers ce phénomeéne, le dhaixain des staves ou segments de bois
de chéne impacterait la stabilisation de la coulensde I'élevage.
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M Anthocyanes (mg/L)

Témoin Blend Fin Moyen
non boisé

Type de grain

Figure 63. Influence du type de grain de bois ssiténeurs en anthocyanes du vin (Merlot)
aprés 3 mois d’élevage
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Tableau 39. Caractéristiques des bois du planal’'ess: densités apparentes avant et apres chpaiffe
modalité

. Temps Densité Densité
Modalité de Grain P Dose VoI_ume de Ma_sse de apparente apparer]t_e,
cuve n° séchage (g/L) vin (L) bois (g) bois brut bois torréfié
(kg/m3) (kg/m3)

1 Témoin non boisé 280 - - -

2 12 mois B m 3,0 280 840 618,91 550,14
3 18 mois m 3,0 280 840 635,41 550,14
4 24 mois B m 3,0 280 840 607,90 519,88
5 12 mois B h 3,0 280 840 574,89 503,38
6 18 mois B h 3,0 280 835 588,65 508,88
7 24 mois B h 3,0 280 830 566,64 481,37
8 12 mois F b 3,0 280 840 673,92 596,90
9 18 mois F b 3,0 280 840 687,67 594,15
10 24 mois F b 3,0 280 840 665,67 566,64
11 12 mois F m 3,0 280 845 693,17 610,65
12 18 mois F m 3,0 280 840 704,18 607,90
13 24 mois F m 3,0 280 840 662,92 563,89
14 12 mois F h 3,0 280 840 679,42 572,14
15 18 mois F h 3,0 280 840 679,42 588,65
16 24 mois F h 3,0 280 840 671,17 596,90
17 12 mois M b 3,0 280 840 706,93 585,90
18 18 mois M b 3,0 280 840 720,68 624,41
19 24 mois M b 3,0 280 840 687,67 629,91
20 12 mois M m 3,0 280 845 720,68 635,41
21 18 mois M m 3,0 280 840 737,19 632,66
22 24 mois M m 3,0 280 840 709,68 599,65
23 12 mois M h 3,0 280 840 712,43 610,65
24 18 mois M h 3,0 280 840 728,93 627,16
25 24 mois M h 3,0 280 840 720,68 624,41

IP : Indice polyphénolique : b = bas?6), m = moyen (26-38), h = haut38) Grain : B = blend (< 1.5 mm), F =
fin (< 2 mm), M = moyen (< 3 mm)
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Figure 64. Incidence du type de grain sur la déregiparente moyenne des lots de segments de bois de
chéne au contact du vin (avant et aprés chauffeod)
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Tableau 40. Influence du type de grain sur la caitipm chimique générale du vin (Merlot) aprés 3snbélevage avec des segments de bois de chéne

Type de Tanins Anthocyanes Degr(_é dg Comp_osés
. A/T (%) A/T (%) polymérisation A/T (%) phénoliques A/T (%)
grain totaux (g/L) totales (mg/L)
moyen totaux (g/L)
Temoin | 353+ 0a 0 585,28 + 12,64 0 5,23 + 0,26 0 1,75 + Gab 0
non boisé
Blend 3,30 £ 0,03 +2 498,05 + 12,98 -15 4,78 £ 0,02 -9 1,59 + 0,0&b -9
Fin 3,01 +0,06a -7 465,74 + 3,8t -20 4,70 £ 0,0& -10 1,89 +0,0& +8
Moyen | 3,86 +0,03& +20 397,82 £ 6,29 -32 4,78 +0,0a -9 1,90 + 0,04 +8

ANOVA facteur grain; valeur moyenne des n échannidl + erreur standard ; a, b, ¢ pour chaque colomhguent les différences significatives entredesupes de moyennes

(p< 0,05) ; Grain : blend (< 1.5 mm), fin (< 2 mm), yea (< 3 mm) ;A/T : différence par rapport au témoin non boisé
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Concernant les teneurs en tanins totaux, aucuf@efitce significative n’est observée dans le
Tableau 40. Cependant si I'on considére ces résydta classe d’IP on observe un impact du
grain (Figure 65) pour les tanins totaux du viredinble que le grain n’affecte pas la teneur en
tanins totaux de la méme facon selon la classe HdPB vins élevés avec des bois classé en IP
bas présentent une teneur en tanins supérieurdetagsains fins, tandis que les vins élevés
avec des bois classés en IP moyen et haut possadentoncentration en tanins totaux

supérieure pour les vins en contact avec des bgrigias moyens.

7
J6 T
2
x S) . .
E 4 IP bas Grain fin
4= IP bas Grain moyen
[%2]
'% 2 — ®|P moyen Grain blend
=1+ m|P moyen Grain fin
0 .
< § i = ‘E o = § P moyen Grain moyen
c | 2|lc|T| 2 c 3 = [P haut Grain blend
S| E|c|B8|E|c|B|E o
O .% T | O .% s | O ,% m |P haut Grain fin
o © 6| ° o m |P haut Grain moyen
IP bas IP moyen IP haut

Type de grain et classe d'IP

Figure 65. Influence du type de grain sur les temen tanins totauctu vin (Merlot) aprés 3 mois de mise
contact avec le bois de chéne, selon les troisetad’Indice Polyphénolique (IP)

4.1.2.3 INCIDENCE DE LA CLASSE DIP SUR LA COMPOSITION CHIMIQUE GENERALE DU VIN

Les teneurs en tanins totaux, anthocyanes totalesraposés phénoliques totaux ainsi que le
degré de polymérisation moyen sont données darasbieau 41.
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Tableau 41. Influence de la classe d’Indice Polypligue (IP) sur la composition chimique généralevith (Merlot) aprés 3 mois d’élevage avec des ssmym
de bois de chéne

Classe Tanins Anthocyanes Degr(_é dg Comp_osés
, A/T (%) A/T (%) polymérisation A/T (%) phénoliques A/T (%)
dIP totaux (g/L) totales (mg/L)
moyen totaux (g/L)
Temoin | 3534 gab 0 585, + 12,64 0 5,23 + 0,26 0 1,75 + Gab 0
non boisé
Bas 2,64 £0,03a -18 441, + 12 9&c -25 4,40 £ 0,0® -16 1,59 £ 0,0ab +7
Moyen 3,51 +0,06ab +9 471, + 3,8k -19 4,78 + 0,0&b -9 1,89 £ 0,0 +2
Haut 3,80 £ 0,0 +18 430, +6,2® -27 4,96 £ 0,0A -5 1,90 £ 0,04 +4
ANOVA facteur IP; valeur moyenne des n échantilleresreur standard ; a, b, ¢ pour chaque colondiguent les différences significatives entre lesuges de moyennes

(p< 0,05) ; IP : bas26), moyen (26-38), haut88) A/T : différence par rapport au témoin non boisé
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Les teneurs en tanins totaux, anthocyanes ainsiejdegré de polymérisation moyen sont

significativement différentes d’une classe d’'IPaatre (Figure 66).

4,5
Q 4
235
céd 3
1S 2,5
® 2
£ 15 ¥ Tanins totaux (g/L)
c 1
|_
0,5
0
Temom Bas Moyen Haut
non boisé
Classe d'IP

Figure 66. Influence de la classe d’Indice Polymhiéue (IP)sur les teneurs
tanins totaux des vins aprés 3 mois d’élevage dessegments de bois de chéne

Les résultats montrent que les teneurs en taniasxsont corrélés positivement avec I'lndice
Polyphénolique. Cela peut s’expliquer par corrélaavec I'indice polyphénolique mesuré par
Oakscan®. En effet, trois types d’analyses de eéfggs ont été utilisés pour construire le
modele de régression ; la densité optique a 280'analyse des phénols totaux par le réactif
de Folin-Ciocalteu et les concentrations en eldagits (castalagine, vescalagine, grandinine et
roburine E) par CLHP. La méthode de la densitégoptia 280 nm quantifie les cycles
benzéniques des groupements phénols mais austied’ @noupements chimiques. L’analyse
colorimétrique utilisant le réactif de Folin-Ciotal dose la quantité de cycles phénoliques
grace a leur oxydation par les acides phosphotigugst et phosphomolybdiques qui sont
réduits en oxydes bleus de tungstene et de molghdBautres composeés que les polyphénols
comme les protéines ou les sucres peuvent cepe@galeiment réagir avec le réactif de Folin-
Ciocalteu. Cependant, ces derniers (protéinescetsusont pratiquement absents du duramen.
L’'analyse CLHP, elle, quantifie spécifiguementdadur de chacun des ellagitanins, principaux
polyphénols extractibles. Les cycles phénoliquesatgdes galliques présents dans le bois de

chéne sont donc pris en compte dans la mesure @@Rspii nous a permis de classer les bois.
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Pour la méme raison que les résultats sur les dawoitaux, les valeurs de DPm obtenues
montrent également des différences significativdsedes trois classes d’'IP, avec un gradient
croissant (IP bas, IP moyen, IP haut) (Tableau@t)otera que le DPm moyen des bois classé
en IP bas est inférieur a celui des bois classé baut. Cela s’explique par le fait que le degré
de polymérisation moyen prend en compte les ligstre les tanins condensés de type B,

donc plus le milieu est riche en tanins, plus lgréele polymérisation augmente.

4.1.3 HIERARCHISATION DE L' IMPORTANCE DES DIFFERENTS FACTEURS ETUDIES

De la méme facon que pour I'étude sur le bois, numns hiérarchisé l'importance des
différents facteurs ; en I'occurrence, le tempséehage, le type de grain et la classe d'IP sur
la composition chimique générale du vin. L’étaldieent d’'un modeéle linéaire a permis de

classer I'importance de ces différents facteurs.

La part totale de la variance expliquée par ledrguacteurs que nous avons pris en compte
représente respectivement 28.9%, 96.6%, 44.54%8.80@2 de la variance totale pour les
variables tanins totaux, anthocyanes, DPm et coégppkénoliques totaux. Autrement dit la
part de variance non expliquée par les trois fasteu modele reste trés grande (pour les
variables tanins totaux, DPm et composés phéndidatux). La Figure 67 représente
limpact relatif des différents facteurs (séchaype de grain, classe d’IP) pour chacune des
variables étudiées. L'importance de chacun destiastest représentée par la somme des carrés
des résidus (Sum of squares) interclasses, cist-da part de la variance expliquée par un

modele linéaire qui prend en compte les différéatseurs pour chaque variable.
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Figure 67. Représentation de la proportion de€diffts facteurs d’intérét pour les quatre variables
étudiées lors de I'étude sur la composition durgirge élevé 3 mois au contact de segments de &ois d
chéne

*IP : Indice Polyphénolique

Au vu des résultats il apparait que le temps deaggen’a pas d’'impact sur les teneurs en tanins
totaux, anthocyanes, composés phénoliques totawsurete degré de polymérisation. En
revanche les teneurs en anthocyanes et en compoddsliques totaux sont influencées par le
type de grain. Cela pourrait s’expliquer par degoggs d’oxygene différents selon la largeur
des cernes ou la densité du bois. Le DPm et leseodrations en tanins totaux sont corrélés de

facon majoritaire a la classe d'IP.

4.1.4 ETUDE DE LA COMPOSITION EN POLYSACCHARIDES TOTAUX DES VINS

Les résultats obtenus sur les analyses des pohesades totaux sont présentés dans le Tableau
42. De facon générale, I'élevage de 3 mois au cod@asegments de bois de chéne induit une
diminution de la concentration en polysaccharidepgsse de 48.96 dans le vin témoin a 45.81
mg/L éq glucose en moyenne sur les vins boiséa. sLgjgere des réactions des polysaccharides
liées a la présence de bois. Cependant I'analgealfés résultats par statistiques ne permet pas
de conclure a une différence significative entre neodalités non boisée et boisées pour la

composition en polysaccharides totaliak{eau 43.
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Tableau 42. Concentrations en polysaccharidesxalasivins aprés trois mois d’élevage au contagt de
segments de bois de chéne

Polysaccharides

N° cuve Grain P T,e mps totaux AT (%)
séchage
(mg/L eq glucose)
1 Témoin Témoin Témoin 48,95+ 0,22 0
2 blend moyen 12 mois 47,75 + 2,52 -2
3 blend moyen 18 mois 48,24 + 0,25 -1
4 blend moyen 24 mois 50,81 + 2,81 +4
5 blend haut 12 mois 42,70 £0,37 -13
6 blend haut 18 mois 45,09 + 0,25 -8
7 blend haut 24 mois 43,77 £1,35 -11
8 fin bas 12 mois 44,98 +0,51 -8
9 fin bas 18 mois 43,70+ 0,84 -11
10 fin bas 24 mois 43,22 +0,67 -12
11 fin moyen 12 mois 39,12 +5,26 -20
12 fin moyen 18 mois 40,97 +0,43 -16
13 fin moyen 24 mois 46,62 + 3,28 -5
14 fin haut 12 mois 47,98 +0,7 -2
15 fin haut 18 mois 49,51 +0,41 +1
16 fin haut 24 mois 47,97 +0,15 -2
17 moyen bas 12 mois 46,75+ 3,1 -4
18 moyen bas 18 mois 45,31 +0,03 -7
19 moyen bas 24 mois 41,89 +1,19 -14
20 moyen moyen 12 mois 46,78 + 1,68 -4
21 moyen moyen 18 mois 49,21 + 1,09 +1
22 moyen moyen 24 mois 46,00 £ 0,27 -6
23 moyen haut 12 mois 46,52 +0,76 -5
24 moyen haut 18 mois 45,84 + 0,14 -6
25 moyen haut 24 mois 48,50 + 0,56 -1

IP : Indice Polyphénolique : bas26), moyen (26-38), haut88); Grain : blend (< 1.5 mm), fin (< 2 mm), moyen
(< 3 mm) ; Valeurs moyennes par échantillon + égeue ; A/T : différence par rapport au témoin non boisé
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Tableau 43. Influence des facteurs de sélectiolesuteneurs en polysaccharides totaux aprésnhais
d’élevage au contact des segments de bois de chéne

Polysaccharides totaux

Facteur Modalité (ML eq glucose) A /T (%)
Témoin 48,96 +0,22 a 0
12 mois 4533+121a -7
Temps de 18 mois 4599+101a -6

séchage _

24 mois 46,10+ 1,11a -6
Blend 46,40+ 1,29a -5
Type de grain Fin 4490+1,23 a -8
Moyen 46,32 +0,75a -5
Bas 44,31 £0,80 a -9
Classe d'IP Moyen 46,17 +1,37 a -6
Haut 46,44 £ 0,75 a -5

ANOVA facteur séchage, grain et IP; valeur moyedas n échantillons + erreur standard ; a, b, ¢ phague
colonne indiquent les différences significativestrenles groupes de moyennes<(f,05) ; IP : Indice
Polyphénolique : basg6), moyen (26-38), haut88) ; Grain : blend (< 1.5 mm), fin (< 2 mm), moyen3 mm) ;
A /T : différence par rapport au témoin non boisé

Pour chaque facteur une analyse de variance &aiéée et le témoin apparait a chaque fois
dans le méme groupe de comparaison des moyenngsh@) que les vins boisés. Aucune
différence significative entre les modalités n‘esservée pour les facteurs étudiés.

Une analyse plus approfondie des données montre I'gwelution des teneurs en
polysaccharides est différente selon la classe tE¥résultats sont listés dans le Tableau 44.
Sur les modalités IP bas, la teneur en polysaabsmtiotaux diminue au cours du temps de
séchage tandis qu’elle augmente sur les modaktdsalt. Les vins au contact de bois d'IP
moyen ne montrent pas d’évolution significativelelgrs teneurs en polysaccharides totaux.
Ces observations seront suivies lors de I'analgsevihs élevés au contact de bois qui auront

séchés 36 mois.
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Tableau 44. Influence du temps de séchage et diasae d'IP des bois sur les concentrations en
polysaccharides totaux des vins (Merlot) élevéo&rau contact de segments de bois de chéne

P séchage gl o glucose) AIT (%)
Témoin 48,96 £ 0,22 a 0

12 mois 45,87 + 1,47 ab -6

Bas 18 mois 44,51 + 0,74 bc -9
24 mois 42,56 £ 0,78 c -13

12 mois 4456 + 2,90 a -9

Moyen 18 mois 46,14+ 2,35a -6
24 mois 47,81 +1,75a -2

12 mois 45,74 + 1,44 ab -7

Haut 18 mois 46,82+ 1,23 ab -4
24 mois 46,75+ 1,39 a -5

ANOVA facteur séchage par classe d’IP; valeur mogetfes n échantillons + erreur standard ; a, buc ghaque
colonne indiquent les différences significativestrenles groupes de moyennes<(f,05) ; IP : Indice
Polyphénolique : bas@6), moyen (26-38), haut88) ; A/T : différence par rapport au témoin non boisé

4.1.5 ETUDE DE LA COMPOSITION EN ELLAGITANINS MOLECULAIRES DES VINS

Les résultats des analyses d’ellagitanins molémgdaiur les bois ont montrés des différences
significatives selon différents facteurs. Partieteiment, la classe d’IP et le temps de séchage.
Les analyses des ellagitanins moléculaires ontégtiisées sur les vins élevés au contact des
segments de bois de chéne pour les temps de séthage24 mois. Les résultats sont listés

dans le Tableau 45.
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Tableau 45. Teneurs en ellagitanins moléculaingxrimées en mg €qg vescalagine/L) obtenues sucheméllons du plan d’essai sur vin (Merlot) apBénois
d’élevage avec des segments de bois de chéne

Cuve TseérZEZ;: Grain IP Roburine A Roburine D Castalagine  Vescalagine Roburine B + C grandinine Roburine E
1 Témoin non boisé 0 0,00£0 0,20 0,11 + 0,05 (OF= 0+0 00
02 12 mois blend median 3,09 + 0,09 411+0 53,1865, 12,82 +1,57 3,91+0,16 1,68+2,38 8,72+2,38
04 24 mois blend median 3,14+0 4,14+0 62,21+ 0 2120 4,230 00 574+0
05 12 mois blend haut 405+0,87 6,95+2,99 1591371 31,35+16,37 5,38+1,99 3,49+0,27 10,5+0,71
07 24 mois blend haut 3,79+0,67 6,06+2,22 142548 27,18+17,73 9,96+6,15 3,53+0,27 8,70+2,57
08 12 mois fin bas 3,12+0 3,870 91,51+ 0 12,28 + 3,640 3,200 6,64 +0
10 24 mois fin bas 2930 3,320 41,89+ 0 8,968 + 328+0 0+0 4,16 +0
11 12 mois fin median 3,14+0 3,60+0 50,77+ 0 1168 3,46 +0 3,17+0 533+0
13 24 mois fin median 3,13+0,08 4,24+0,59 121,3%,11 23,45+20,42 3,86+0,52 3,49+0,93 14,6 +14,79
14 12 mois fin haut 365+0,2 552+1,33 107,4+84,6 19,98+9,1 4,17 £ 0,61 169+24 6,10+1,41
16 24 mois fin haut 346+0,41 4,89+1,18 78,6845586, 13,49 +2,79 3,80 £0,24 1,77+252 5,84+0,63
17 12 mois moyen bas 3,00+0,07 3,20+0,08 35,7825, 6,140+1,24 3,02 +0,02 150+2,12 3,79+1,17
19 24 mois moyen bas 298+0,19 3,60+0,37 26,596312 6,873+1,84 3,35+0,17 298+0,01 464+11
20 12 mois moyen median 3,280 3,730 42,61+ 0 62,0 3,380 292+0 459+0
22 24 mois moyen median 299+0 3,55+0,02 36,1361, 8,646 0,34 3,58 £ 0,02 2,97 £0,03 4,43+0,03
23 12 mois moyen haut 4,12+0 6,35+0 158,5+ 0 33,85 4,66 +0 3,21+0 4,730
25 24 mois moyen haut 3,660 5,600 118,0+£0 28,85 4,100 3,11+0 595+0

IP : Indice Polyphénolique : bas26), moyen (26-38), haut88) ; Grain : blend (< 1.5 mm), fin (< 2 mm), moy@nh3 mm) ; Valeurs moyennes par échantillon +arre
standard ;A /T : différence par rapport au témoin non boisé
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4.1.5.1 INCIDENCE DU TEMPS DESECHAGESUR LES TENEURS EN ELLAGITANINS DES VINS ELEVES

AU CONTACT DE SEGMENTS DE BOIS DE CHENE

Les résultats obtenus sur les bois concernantdaae entre le temps de séchage et les teneurs
en ellagitanins ne sont pas retrouvés dans lefabléau 46). On observe toutefois une Iégere
diminution de ces teneurs dans les vins pour lpastudes ellagitanins (Figure 68). Ainsi les
teneurs en ellagitanins totaux passent de 12514 ®0 mg éq vescalagine/L de vin entre les
modalités 12 et 24 mois de séchage, soit 7.8%dimdiion en ellagitanins. Ces résultats seront
a compléter avec ceux que I'on obtiendra lors éieVage dans lequel sera étudiée l'influence

du temps de séchage a 36 mois.

120
a
= 100 I a
.g H Roburine A
2 80 ® Roburi
< oburine D
(@]
§ 60 M Castalagine
g 40 H Vescalagine
g M Roburine B +C
a
20 i a a a M Grandinine
0 - el S 2,25  uRoburine E
12 mois 24 mois

Temps de séchage

Figure 68. Incidence du temps de séchage sur lgpasition en ellagitanins moléculaires des vins
(Merlot) élevés 3 mois au contact de segments tedsochéne

4.1.5.2 INCIDENCE DU TYPE DE GRAIN SUR LES TENEURS EN ELLAGITANINS DES VINS EYES AU

CONTACT DE SEGMENTS DE BOIS DE CHENE

Peu d'effets significatifs du type de grain ont@béenus par les analyses de variances realisées
(Tableau 47). Seuls les dimeres non glycosyléauines B et C) et la roburine D présentent
des teneurs significativement plus faibles danwiles au contact de bois dont les grains sont
plus grossiers. L'observation des teneurs en édlagis des vins en fonction du type de grain
(Figure 69) est moins contrastée comparativementéaultats obtenus lors de I'étude sur les
bois (Figure 58). Nous avons mis en évidence, temndosages d’ellagitanins du bois, que les
grains de type blend présentaient des teneurgsotal ellagitanins Iégérement inférieures aux
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grains fins. Dans les vins, bien que les résuftaisnt peu significatifs, nous n’observons pas
cette tendance.

160

_, 140 :
% 120 . ® Roburine A
< 100 T a Roburine D
§ 80 I u Castalagine
E.)— 60 ! 1! ® Vescalagine
2 40 # Roburine B+ C

20 a a a M Grandinine

0 adfida_ abigba’ aa bf? M Roburine E

Blend Fin Moyen
Type de grain

Figure 69. Influence du type de grain sur la coritjprsen ellagitanins moléculaires des vins (Mérlot
élevés 3 mois au contact de segments de bois de ché

4.1.5.3 INCIDENCE DE L'l NDICE POLYPHENOLIQUE(IP) SUR LES TENEURS EN ELLAGITANINS DES

VINS ELEVES AU CONTACT DE SEGMENTS DE BOIS DE CHENE

Les résultats obtenus sur les dosages d’ellagganimléculaires des vins sont en accord avec
ceux trouvés dans les dosages sur bois. La clzsiin des bois obtenue grace a l'outil
Oakscan® et établie par les travaux de Mithghvere confirmée par les résultats de notre
étude (Figure 70).
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_, 140
_“g 120 ® Roburine A
% 100 ® Roburine D
g 80 M Castalagine
g 60 H Vescalagine
g’ 40  Roburine B + C

20 i Grandinine

0 - M Roburine E
Bas Moyen Haut
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Figure 70. Influence de la classe d’Indice Polymhiéue (IP) sur la composition en ellagitanins
moléculaires des vins (Merlot) élevés 3 mois auaxirde segments de bois de chéne
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Tableau 46. Influence du temps de séchage suedesitts en ellagitanins moléculaires du vin de Médrprimées en mg éq vescalagine/L)

Temps _ _ _ _ _ . _ Total

de Roburine A Roburine D Castalagine Vescalagine  Robume B+ C  Grandinine Roburine E Ellagitanins A (%)
séchage moléculaires
12 mois 343+0,17a 4,67+057% 87,3+2054 17,3+3,8% 3,95+0,32 2,61+046 6,31+0,8% 125,+258m: ? 8
24 mois 326014 4,42+042 78,4+204k 16,2+3,9X 4,52 +0,9% 2,23+056 6,77+1,82 115, +26,5&

ANOVA facteur temps de séchage; valeur moyennendashantillons * erreur standard ; a, b, ¢ pougobacolonne indiquent les différences significatieatre les groupes

de moyennes §0,05). MS = matiére sechek; : différences observées

Tableau 47. Influence du type de grain sur lesuienen ellagitanins moléculaires du vin de Meflexprimées en mg €q vescalagine/L)

Grain Roburine A Roburine D  Castalagine Vescalagine Robime B +C Grandinine Roburine E E”ag?tg“m A (%)
moléculaires
Blend 3,52+0,3a 5,32+0,96a 104,+37,4% 20,9+6,44 587 +1,7& 2,17+09 8,43+1,14 150, +46,6&%
Fin 324+0,12a 4,24+0,4 81,9+19,7A 149+35b 3,70+£0,16 b 222+0,68 7,12+2,3@m 117,+26,0% (22
Moyen 3,34+0,1& 4,34+051h 69,6+214G 158+4,77a 3,68 +0,23 278+0,36 4,69+0,34 104,+27,3% 11 -31

ANOVA facteur grain; valeur moyenne des n échanisl+ erreur standard ; a, b, ¢ pour chaque colomiguent les différences significatives entredesupes de moyennes

(p< 0,05) ; Grain : blend (< 1.5 mm), fin (< 2 mm), yea (< 3 mm) MS = matiére séchad;: différences observées

Tableau 48. Influence de la classe d'IP sur lesuenen ellagitanins moléculaires du vin de Mgeaprimées en mg €q vescalagine/L)

P Roburine A Roburine D  Castalagine Vescalagine Robime B+ C Grandinine Roburine E Ellagci)t'[:;ins A (%)
moléculaires
Bas 3,01+0,0% 350+0,16a 489+13,7a 8,55+13& 3,32+0,12a 1,92+0,8a 4,81+066 74,0%16,15]
Moyen 3,13+0,04a 3,90+0,14a 61,0+x18,6a 13,2+3,24 3,74 0,14 237+06a 7,25+24a 94,7+ 24,58 28
Haut 3,79+0,1& 5,89+05& 127,+22,8% 257+43h 5,35+1,21a 280+£0,54 6,98+093%1 178, 28,5 88 +140

ANOVA facteur grain; valeur moyenne des n échanisl + erreur standard ; a, b, ¢ pour chaque colowiguent les différences significatives entredesupes de moyennes
(p< 0,05) ; IP : bas<26), moyen (26-38), haut88) ; MS = matiere sechea : différences observées
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4.1.6 ANALYSE DES COMPOSES VOLATILS DU VIN AU COURS ET APRES ELEVAGE AU COACT

DE SEGMENTS DE BOIS DE CHENE

Le dosage des ardmes du bois de chéne a été rgatiseés soins d’'un laboratoire extérieur
(Laboratoire de Chimie Analytique - Faculté d'ceg@e- ISVV) aux temps de contact suivants
: 1 semaine, 2 semaines, 1 mois, 2 mois, 3 moishb& des composés a doser s’est porté sur
13 molécules volatiles dites clées de I'arbme dis.bloe Tableau 49 recense les composés
volatils analysés pour cet essai, leurs structahesiques, origines, formations, caractéres

organoleptiques et seuils de perception trouves talittérature.
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Tableau 49. Composés volatils du bois de chénesdizs®s les vins au cours de I'élevage au contact de
segments de bois de chéne ; seuils de percepéifiinemcés dans la littérature dans le vin ou anisal

modele de vin

I Seuil de
Structure . . . Caractéristiques .
T Molécule Formation Origine : perception
chimique organoleptiques
(Ho/L)
Furfural - Formé lors de la chauffg Heén |<I:Iellluloses Toaste,\amande 20006
Aldéhydes ellulose amere
furaniques A A
5-méthylfurfural| - Formé lors de la chauffe Hemicelluloses Toaste,\amande 45006
Cellulose amére
Gaiacol - Formé lors de la chauff¢ Lignines Fumé 22175
Syringol - Formé lors de la chauffg Lignines Fusdicé 17082
Phénols 4-Allylsyringol | - Formé lors de la chauffe Lignines / /
Eugénol - Présent dans le bois frais Lignines Clou de girofle 568
9 - Formé lors de la chauffe 9 9
Isoeuaénol |~ Présent dans le bois frai$ Lianines Clou de girofle, pr221
9 - Formé lors de la chauffe 9 épicé, boisé
Vanilline ) Prese’nt dans le bois frais Lignines Vanille 328t
- Formé lors de la chauffe
Syringaldéhyde| - Présent dans le bois frais Lighine Planche 50068
Aldéhydes
phénoliques
Acétovanillone | - Présent dans le bois frajis Ligeine Vanille 1000%7: 1
Acétosyringone| - Présent dans le bois frais Lignine / /
Transg-méthyl- | - Présent dans le bois frais Thermolyse deq Noix de coco, 79QK17. 223
y-octalactone | - Formé lors de la chauffe lipides boisé
Lactones
Cis$-méthyly- | - Présent dans le bois frais Thermolyse de§ Noix de coco, 67171
octalactone | - Formé lors de la chauffe lipides boisé

* Seuils déterminés en solution modeéle de vin

Les concentrations obtenues sur les vins élevé&wmiact des segments et le vin témoin sont

listées dans le Tableau 50. Ces analyses ont ali&ées sans repétition, elles sont donc

exploitables a titre d’information mais ne peuvpas faire I'objet de traitement statistique.
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Tableau 50. Résultats des analyses de teneursrgrosés volatils clés de I'ardme boisé sur les &legés au contact des segments de bois de chéne

(O]
T _ 8 8 _ _ s 3 . & = 3§
Cwe qan p TS TS T2 8 % 8 E 3 0§ £ 2 & &
qo  Grain 1P de de 2 CE=} = S> O = § = i) = g A >
séchage contact Z Z o F 9 @ o @ 3 = g B> £ £
) = = L < o = O]
£ = = < < @ <
1 1semaine 23,55 027 2,02 549 000 036 025 657336 4954 21,72 1,64 013
1 2 semaines 20,34 0,31 1,64 5,23 0,00 0,41 0,00 4,711,58 45,75 21,80 2,49 0,00
1 Témoin non boisé 1mois 3513 026 205 552 000 042 000 679 422 4486 1995 239 0,00
1 2 mois 30,26 0,33 1,83 5,29 0,00 0,00 0,00 6,51 42,0 42,78 19,95 2,21 0,00
1 3mois 5403 039 238 666 000 000 000 752 919 51,18 2434 254 0,00
2 B m 12mois 1semaine 185689 137,41 295 757 236100 195 6629 111,57 56,70 30,72 4,84 1,73
2 B m 12mois 2semaines 245562 17590 393 911 630 147 240 91,54 14660 57,96 31,65 7,07 261
2 B m 12 mois 1 mois 3072,63 309,70 5,12 12,68 5,79 ,302 4,37 132,63 226,86 73,06 26,70 9,58 3,72
2 B m 12mois 2mois 366594 38275 390 997 575 352, 465 140,00 227,00 70,00 36,00 10,08 4,46
2 B m 12 mois 3 mois 4003,03 510,27 5,04 12,87 7,93 753 7,44 149,87 238,56 70,00 36,22 13,76 6,44
3 B m 18mois 1semaine 2017,50 131,17 3,03 7,74 255117 1901 7026 11147 5900 2907 524 154
3 B m 18 mois 2semaines 2494,44 161,05 2,51 6,85 0 2,7 1,13 2,31 76,68 118,30 49,12 26,61 5,84 2,05
3 B m 18mois 1mois 315279 257,83 337 845 377 751, 348 9826 13048 5058 2696 841 3,06
3 B m 18 mois 2 mois 4092,99 362,16 3,97 10,41 6,06 ,392 4,92 133,09 173,88 54,93 32,21 10,57 4,12
3 B m 18mois 3mois 437711 477,85 509 1240 7,59 403 691 15588 251,32 59,17 3625 1427 583
4 B m 24 mois 1semaine 1968,44 125,99 2,80 7,01 2,390,99 1,77 55,86 86,02 54,45 25,79 4,77 1,37
4 B m 24mois 2semaines 269840 173,86 252 667 429 114 243 6567 9837 4710 2416 573 1,66
4 B m 24 mois 1 mois 3799,81 296,86 3,85 9,58 3,87 841, 3,82 95,56 152,27 58,75 28,04 8,31 2,86
4 B m 24mois 2mois 429122 37271 405 1023 563 ,362 486 10915 164,83 51,39 2834 1004 355
4 B m 24 mois 3 mois 4793,60 530,44 5,43 13,25 7,96 ,483 7,47 138,47 168,00 62,02 37,07 13,94 5,14
5 B h 12mois 1semaine 159386 8754 2,69 7,05 1,54 0,76 129 67,69 9849 5280 2593 2,08 0,00
5 B h 12 mois 2 semaines 2032,98 118,02 2,27 6,88 519 091 1,79 81,77 114,33 47,84 25,26 2,10 0,00
5 B h 12mois 1mois 316364 20766 356 919 281 301, 254 114,27 14322 5356 27,56 244 0724
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B 2 2 - S 2 3 £
— 5 ° . L L ° ° c 9 (] g < o)
Cuve . femps Temps 2§ g 28 4,8 e o5 5 = g S £
e Grain IP ) de de 2 10 = = S>> 0O > = 2 2 = = S o
séchage contact T £ o L) ] w N 2 = g 3 £ b
N) < < 2 < o = ]
£ = = < < @ <
5 B h 12 mois 2 mois 3784,64 287,63 4,18 11,93 451 761 3,60 159,19 265,38 59,26 35,11 2,37 0,22
5 B h 12 mois 3 mois 3866,29 329,85 4,63 12,66 529 ,342 4,84 165,52 257,69 57,25 34,37 2,55 0,00
6 B h 18 mois 1semaine 1573,47 84,03 2,52 5,96 1,27 0,76 1,24 57,80 68,02 41,34 18,08 2,37 0,00
6 B h 18 mois 2 semaines 2554,75 140,20 2,74 7,71 718 0,98 2,04 99,26 145,82 55,36 29,37 2,27 0,00
6 B h 18 mois 1 mois 3005,17 205,29 3,36 8,85 2,86 371, 2,75 111,47 221,81 52,93 27,22 2,72 0,27
6 B h 18 mois 2 mois 3843,58 295,74 4,28 12,24 501 921 4,04 152,78 216,00 64,43 32,60 2,41 2,62
6 B h 18 mois 3 mois 3890,87 379,84 5,10 13,98 598 ,662 5,43 188,55 218,22 66,34 40,87 2,61 0,00
7 B h 24 mois 1semaine 192508 98,07 3,21 7,30 1,47 0,76 1,40 62,72 70,61 50,01 23,62 2,11 0,00
7 B h 24 mois 2semaines 2220,00 120,17 2,29 656 11,6 0,00 1,71 74,74 107,40 46,10 24,13 1,55 0,00
7 B h 24 mois 1 mois 3006,93 196,74 3,30 8,63 281 271, 248 100,73 140,04 48,61 25,83 2,44 0,00
7 B h 24 mois 2 mois 4029,82 290,98 4,13 11,84 461 ,801 3,72 141,83 177,00 61,70 30,66 2,23 2,53
7 B h 24 mois 3 mois 4083,50 370,26 4,93 13,20 567 ,492 5,20 162,33 179,83 61,54 35,61 2,64 0,00
8 F b 12 mois 1semaine 1396,70 149,02 2,78 6,75 1,961,14 1,94 60,25 85,45 49,01 24,85 5,562 10,81
8 F b 12 mois 2 semaines 1828,29 203,59 2,32 6,47 6 2,6 1,37 2,44 75,55 121,30 49,66 26,46 5,89 12,77
8 F b 12 mois 1 mois 2552,66 327,84 3,26 7,99 3,46 112, 3,57 97,16 131,64 49,79 25,70 8,58 21,61
8 F b 12 mois 2 mois 2900,32 423,30 3,88 10,42 6,07 ,073 521 139,50 160,76 60,33 33,40 11,30 30,45
8 F b 12 mois 3 mois 3048,33 578,18 4,96 12,43 795 664 7,92 155,27 228,73 63,11 38,59 15,45 43,68
9 F b 18 mois 1semaine 142583 127,89 2,99 6,17 0,001,12 1,62 52,56 71,82 46,68 22,48 5,48 9,85
9 F b 18 mois 2semaines 1902,36 189,23 2,26 6,53 328 1,39 2,41 78,08 124,29 51,66 26,81 6,06 12,79
9 F b 18 mois 1 mois 2250,96 274,86 2,97 7,20 346 012, 341 86,23 133,52 45,80 24,45 8,74 20,67
9 F b 18 mois 2 mois 2842,66 398,16 3,75 10,13 6,39 ,173 529 124,45 162,00 59,47 30,54 11,85 31,16
9 F b 18 mois 3 mois 2987,15 517,65 4,61 11,17 7,35 ,424 7,47 146,66 213,49 58,67 35,68 15,86 41,96
10 F b 24 mois 1semaine 1660,18 144,24 0,00 6,52 0,001,20 1,70 54,35 71,44 48,75 23,31 3,98 11,04
10 F b 24 mois 2 semaines 2276,60 210,64 2,48 6,74 6 2,6 1,47 2,59 72,83 105,71 51,46 26,09 4,17 14,15
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B 2 2 - S 2 3 £
— 5 ° . L L ° ° c 9 (] g < o)
Cuve femps  Temps g .5 8§ 28 48 & 2 5 = = s = =
e Grain IP ) de de 2 10 = = S>> 0O > = 2 2 = = S o
séchage contact T £ o L) ] w N 2 = g 3 £ b
N) < < 2 < o = ]
£ = = < < @ 2
10 F b 24 mois 1 mois 2790,24 322,62 3,21 7,99 3,62 152, 3,56 84,07 121,64 49,09 25,05 5,561 22,53
10 F b 24 mois 2 mois 2720,84 371,82 3,42 9,46 573 013, 511 103,92 177,64 49,82 27,20 6,59 30,81
10 F b 24 mois 3 mois 3076,46 531,69 4,54 11,43 7,93 ,56 4 7,82 127,21 176,64 55,88 33,68 8,76 44,76
11 F m 12 mois 1 semaine 1565,23 118,26 2,62 6,15 1,990,99 1,40 53,00 73,09 45,80 21,94 8,35 6,26
11 F m 12 mois 2semaines 236551 188,15 2,41 6,73 7 2,6 1,21 2,13 71,92 110,55 48,35 25,18 10,10 8,32
11 F m 12 mois 1 mois 2771,22 274,66 3,29 8,01 343 791, 2,87 85,41 130,84 46,63 24,64 14,99 13,20
11 F m 12 mois 2 mois 3507,67 389,13 3,85 10,79 6,30 ,76 2 4,56 126,07 169,17 55,36 32,89 21,53 19,95
11 F m 12 mois 3 mois 3842,80 537,28 5,10 12,72 8,40 ,074 6,90 141,25 169,80 62,38 36,01 31,22 29,21
12 F m 18 mois 1semaine 1643,35 100,19 2,93 6,68 1,751,04 1,35 61,30 90,45 49,69 25,38 8,16 6,24
12 F m 18 mois 2 semaines 2253,17 152,47 2,60 7,11 3 2,7 1,32 2,20 84,62 143,61 53,55 29,52 9,75 8,45
12 F m 18 mois 1 mois 2936,75 233,55 3,40 8,20 341 771, 2,79 97,38 147,36 49,33 25,75 14,36 12,94
12 F m 18 mois 2 mois 3348,18 307,71 3,60 9,88 550 442, 3,90 127,98 205,50 51,43 29,62 19,30 18,10
12 F m 18 mois 3 mois 3394,45 398,44 4,35 11,52 756 ,633 6,26 145,48 201,89 56,69 33,53 27,38 26,73
13 F m 24 mois 1 semaine 1686,76 107,63 2,64 6,62 1,76 1,14 1,50 51,98 68,75 49,71 24,18 8,31 4,44
13 F m 24 mois 2semaines 2394,53 159,80 2,30 662 4 25 1,36 2,15 69,88 107,43 48,79 25,27 9,21 5,47
13 F m 24 mois 1 mois 3284,38 260,25 3,50 8,44 3,60 022, 3,10 88,77 117,26 51,83 27,21 14,21 8,74
13 F m 24 mois 2 mois 3780,87 357,20 3,91 10,90 5,78 932 4,56 112,17 145,00 54,42 29,25 19,24 12,38
13 F m 24 mois 3 mois 4196,80 511,95 7,19 17,91 12,265,82 8,86 180,29 218,11 87,29 49,73 27,99 18,95
14 F h 12 mois 1semaine 1758,77 112,42 2,76 7,19 1,971,16 1,52 56,81 79,44 51,26 26,06 2,77 3,04
14 F h 12 mois 2 semaines 2634,24 169,18 2,57 745 7 2,7 1,43 2,14 75,53 120,85 52,81 25,51 2,74 3,68
14 F h 12 mois 1 mois 299491 241,17 3,33 8,54 3,68 142, 2,83 80,66 123,58 49,37 25,45 3,31 5,56
14 F h 12 mois 2 mois 3848,26 349,79 3,81 10,82 558 ,003 4,06 108,35 171,76 50,52 29,66 3,51 7,84
14 F h 12 mois 3 mois 3849,50 475,42 6,82 18,43 11,545,86 7,65 158,14 219,63 80,25 47,55 5,50 11,36
15 F h 18 mois 1semaine 1840,15 118,34 2,61 6,55 1,671,12 1,33 54,50 68,53 46,59 22,35 2,99 2,15
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15 F h 18 mois 2semaines 2560,76 164,45 2,38 700 327 1,36 2,09 77,17 99,45 52,66 29,21 2,53 2,74
15 F h 18 mois 1 mois 3299,32 276,26 3,41 8,89 388 082, 2,98 91,06 97,15 52,03 27,79 2,92 4,02
15 F h 18 mois 2 mois 4083,77 371,90 3,77 10,37 549 792 3,92 116,97 194,30 50,38 29,88 2,91 5,41
15 F h 18 mois 3 mois 4420,86 524,67 6,76 16,91 11,145,29 6,93 162,24 244,24 76,10 46,25 4,35 7,85
16 F h 24 mois 1semaine 1844,24 107,57 2,64 6,54 1,821,13 1,29 48,19 62,49 47,47 23,30 2,76 2,73
16 F h 24 mois 2 semaines 2631,15 174,37 2,45 6,82 8 25 147 2,14 62,98 101,20 49,59 26,02 2,56 3,49
16 F h 24 mois 1 mois 3626,44 279,81 3,59 9,33 39 392, 3,25 85,89 112,79 55,43 29,16 3,21 5,72
16 F h 24 mois 2 mois 4263,75 354,45 3,81 10,46 564 ,023 4,00 104,57 126,00 52,56 28,50 3,22 7,19
16 F h 24 mois 3 mois 4325,95 486,07 6,55 16,85 11,405,72 7,45 151,28 180,18 78,89 48,76 4,92 10,29
17 M b 12 mois 1semaine 1253,71 149,01 2,33 5,84 1,96 0,99 1,44 49,07 70,27 43,95 22,18 3,24 0,41
17 M b 12mois 2semaines 1721,13 227,24 2,07 6,06 228 0,00 2,66 67,05 116,36 47,60 26,20 3,43 0,53
17 M b 12 mois 1 mois 214551 321,53 2,79 7,13 339 791, 3,17 82,42 128,14 46,58 25,07 4,18 0,67
17 M b 12 mois 2 mois 2496,06 449,53 3,19 8,90 569 682, 4,74 113,58 154,04 52,08 28,27 5,20 0,90
17 M b 12 mois 3 mois 2470,26 557,59 5,42 14,34 11,355,15 8,91 161,98 166,21 81,33 46,23 7,66 1,18
18 M b 18 mois 1semaine 1102,92 108,40 2,33 5,98 1,66 0,95 1,30 56,54 80,39 46,08 22,82 3,22 0,00
18 M b 18 mois 2 semaines 1594,47 182,75 2,18 6,32 826 1,21 2,33 79,72 120,99 50,83 27,71 3,25 0,51
18 M b 18 mois 1 mois 1880,70 256,44 2,80 6,99 3,12 661, 2,96 90,79 137,79 47,27 23,59 4,27 0,64
18 M b 18 mois 2 mois 2202,03 340,26 3,23 8,64 499 342, 4,20 133,82 214,17 52,34 29,25 4,96 0,90
18 M b 18 mois 3 mois 2187,95 417,77 5,25 12,85 9,13 ,294 7,53 176,05 281,49 74,94 44,66 7,63 1,19
19 M b 24 mois 1semaine 1265,46 113,39 2,37 5,94 1,70 1,05 1,54 53,02 61,72 45,15 23,13 3,33 0,40
19 M b 24 mois 2semaines 1791,81 185,23 2,22 647 428 1,38 2,67 68,92 75,68 52,28 28,54 3,15 0,42
19 M b 24 mois 1 mois 2268,20 270,40 2,94 7,78 355 981, 351 95,57 128,57 50,75 26,24 4,14 0,57
19 M b 24 mois 2 mois 2328,31 324,30 3,12 8,59 497 572, 4,49 115,36 179,14 49,58 26,57 4,62 0,80
19 M b 24 mois 3 mois 2499,59 455,25 5,83 14,94 10,82 5,18 8,55 187,75 184,57 84,73 47,66 7,40 1,03
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20 M m 12mois 1semaine 133566 82,81 2,44 5,95 1,68 1,06 1,37 51,27 70,10 43,63 22,53 5,99 5,15
20 M m 12 mois 2semaines 2174,73 138,94 2,42 692 829 1,49 2,21 75,09 111,51 53,64 27,55 7,07 7,13
20 M m 12 mois 1 mois 2507,62 197,14 3,17 8,21 3,70 192, 2,97 90,88 131,41 52,46 26,34 9,64 10,76
20 M m 12 mois 2 mois 3289,49 297,84 3,80 10,43 583 ,293 4,66 122,41 170,90 53,49 29,09 13,60 16,68
20 M m 12 mois 3 mois 3299,63 388,32 6,23 16,40 11,92 6,38 8,66 168,27 179,59 83,15 45,16 19,18 23,69
21 M m 18 mois 1semaine 1375,08 88,75 2,46 6,30 1,64 1,10 1,40 54,25 65,76 46,62 23,25 5,67 5,14
21 M m 18 mois 2semaines 2058,49 136,08 2,43 6,71 53,0 1,49 2,16 79,48 129,61 50,31 27,11 6,68 7,19
21 M m 18 mois 1 mois 241420 195,30 3,19 8,24 3,68 092, 285 93,73 144,29 48,29 27,12 9,04 10,76
21 M m 18 mois 2 mois 2903,59 277,63 3,54 9,61 550 902, 4,01 119,83 218,74 48,94 27,69 11,81 15,65
21 M m 18 mois 3 mois 2884,24 370,69 5,96 15,21 10,73 5,63 7,69 163,07 281,65 72,79 43,10 18,19 23,41
22 M m 24 mois 1semaine 1437,66 94,61 2,44 6,22 1,73 1,25 1,48 50,67 69,23 46,42 23,37 8,24 5,51
22 M m 24 mois 2semaines 2439,03 171,10 3,13 795 331 1,79 2,66 70,99 97,04 56,82 28,86 11,68 8,76
22 M m 24 mois 1 mois 2999,56 251,36 3,76 9,69 4,04 732, 351 99,36 137,61 57,21 30,29 15,62 12,38
22 M m 24 mois 2 mois 3035,59 298,06 3,51 9,89 6,03 483, 454 111,61 133,07 52,63 28,17 20,48 17,02
22 M m 24 mois 3 mois 3042,89 407,74 5,74 17,19 11,436,73 8,34 147,83 131,28 74,04 42,38 30,09 24,91
23 M h 12 mois 1semaine 1584,83 110,08 2,52 6,19 1,49 0,90 1,25 55,57 80,98 43,17 22,49 2,67 0,83
23 M h 12 mois 2 semaines 2301,41 178,26 2,88 781 129 1,35 2,10 77,26 129,91 48,87 27,27 3,15 1,20
23 M h 12 mois 1 mois 3126,74 279,44 3,67 9,98 3,79 102, 2,98 112,86 142,73 55,66 30,07 3,17 191
23 M h 12 mois 2 mois 3563,85 373,74 3,91 11,17 559 ,862 4,09 133,12 229,63 50,24 28,63 3,34 2,70
23 M h 12 mois 3 mois 3673,77 474,21 6,05 16,89 10,47 5,15 7,33 185,57 258,43 74,93 44,61 5,25 3,93
24 M h 18 mois 1semaine 1465,01 105,78 2,46 6,34 1,65 0,94 1,24 59,83 85,50 45,68 23,45 2,82 1,87
24 M h 18 mois 2 semaines 2226,05 174,17 2,70 754 430 1,26 1,98 79,07 126,92 52,18 28,46 2,84 2,57
24 M h 18 mois 1 mois 3154,42 294,62 3,76 10,34 3,85 ,082 2,95 119,99 168,90 58,29 33,21 3,60 4,34
24 M h 18 mois 2 mois 3310,64 361,01 3,76 10,64 5,48 542 3,68 135,92 152,00 59,00 35,00 3,90 5,67

155



[} [}

T 2 2 = 5 2 =] S

— 5 S 2 2 5 S c 2 ) 2 £ o

Temps  Temps IS - 8 o © , 9 2 S @ = e = © =

Cuve . 5 = o c s 08 @ c =) > = S ) s

o Grain IP de de 2 0 = = T > 5 > o = > 0 = S © >

n . 5 > fU o< O x 5 s o =, S 3 o @

séchage contact I £ O v w o A o = g o g o]

2 s = 23 g = 8

= = = < < A <
24 M h 18 mois 3 mois 3405,15 432,41 5,90 15,75 10,45 4,61 6,43 135,78 158,70 74,01 43,57 5,80 7,88
25 M h 24 mois 1semaine 1686,57 106,21 2,55 6,56 1,75 1,00 1,34 51,02 46,18 47,89 24,21 2,82 1,00
25 M h 24 mois 2 semaines 2440,13 167,09 2,82 795 531 1,35 2,13 69,15 78,83 54,48 28,99 2,20 1,35
25 M h 24 mois 1 mois 3494,45 283,76 4,12 11,29 4,89 /582 3,45 108,15 176,30 57,05 30,21 3,58 2,33
25 M h 24 mois 2 mois 3909,58 362,04 3,88 10,96 552 752 4,05 117,75 179,00 56,00 30,00 3,49 2,95
25 M h 24 mois 3 mois 3908,70 493,76 5,93 16,57 11,04 5,39 7,54 162,58 249,85 76,59 45,29 5,87 4,29

*Grain : B = Blend (< 1.5 mm), F = fin (< 2 mm), Mmoyen (< 3 mm) ; IP : b = basZ6), m = moyen (26-38), h = haxt3g)
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4.1.6.1 ETUDE DES CINETIQUES DEXTRACTION DES COMPOSES VOLATILS

Classiquement lors d'utilisation de segments de tleichéne, la tonnellerie Radoux préconise
un temps d’élevage de trois a quatre mois. En g@herale le temps de contact bois/vin est
guidé par la dégustation. Par expérience et deepassais réalisés auparavant, I'extraction est
maximale aprés 80 jours d’élevage sur ce type déyi: D’'un point de vue sensoriel c’est la
durée nécessaire pour obtenir un boisage dit égiét». C’est pourquoi nous avons décidé
d’utiliser des segments pour notre essai sur vas. tourbes des cinétiques d’extraction par

structure chimique sont présentées dans les Fitjyreigure 72, Figure 73 et Figure 74.

14000
D
= 3000
5
= 2000 e Furfural
‘ch 1000
§ 0 L=l w=5-méthylfurfural
o 7 14 30 60 90
Jours

Figure 71. Cinétiqgue d’'extraction des aldéhydearfiques lors de I'élevage d'un vin de Merlot au
contact de segments de bois de chéne

E 200 . ep=V/anilline

5 150 ' ’
100 +—— Syringaldehyde
50 +*

Acétovanillone

O T T T T 1
7 14 30 60 90
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Concentratio

Acétosyringone

Figure 72. Cinétique d’extraction des aldéhydesphgues lors de I'élevage d’un vin de Merlot au
contact de segments de bois de chéne
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Figure 73. Cinétique d’extraction des phénols visladrs de I'élevage d’un vin de Merlot au contdet
segments de bois de chéne
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Figure 74. Cinétique d’extraction des lactones lbesl'élevage d'un vin de Merlot au contact de
segments de bois de chéne

On observe qu’a I'exception du furfural, les comgsaromatiques semblent ne pas étre en
totalité extraits aprés trois mois d’élevage. RIuss raisons peuvent expliquer des cinétiques
d’extraction plus lentes, notamment une tempéraamnbiante du chai basse ou un degré
alcoolique du vin faible sont susceptibles de rtadextraction de ces composeés. Le vin de
I'élevage présentait pourtant un degré alcooliqugen (13°). Nous testerons une durée de
contact plus longue pour le prochain essai prévacds.
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4.1.6.2 CORRELATIONS ENTRE LA COMPOSITION DU BOIS DE CHENE ET LA COMPOSDN EN

AROMES DU VIN : CAS DES ALDEHYDES FURANIQUES

La majorité des composeés volatils qui participetingdme boisé typique des vins élevés au
contact du bois de chéne provient de la dégraddisrchaines de polymeres pariétaux.

Cette dégradation a lieu principalement lors dehlauffe du bois et entraine entre autres, la
formation d’aldéhydes furaniques a partir des damide polysaccharidesou de simples
aldéhydes phénoliques et phénols volatils par [@olgénérisation des lignines. Ainsi nous
avons souhaité vérifier s’il existait une corr@atientre les proportions en macromolécules
obtenues lors de I'étude du plan d’essai sur ldeseconcentrations en ardmes retrouvées dans
les vins élevés au contact des segments de boiséte.

Pour cela nous avons regroupé les proportions nm@geBn extractibles et macromolécules
obtenues lors de I'étude sur bois de chéne sefomdmlalités des cuves du plan d’essai sur vin
(Tableau 51) et réalisé des analyses en composantes pringipfitede corréler ces résultats.
La Figure 75 représente les cercles des corrélations des \esiabtenus pour les aldéhydes

furaniques : le furfural et le 5-méthylfurfural.
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Tableau 51. Proportion moyennes en extractiblematromolécules du bois de chéne selon les
modalités des cuves du plan d’essai sur vin

Modalité Tedrgps Grain = Extractibles Cellulose Hémicelluloses Lignines
cuve n° . (% MS) (% MS) (% MS) (% MS)
séchage
2 12 mois B m 16,08 34,07 28,83 22,29
3 18 mois B m 14,60 37,50 31,23 18,51
4 24 mois B m 14,59 38,44 28,50 19,95
5 12 mois B h 21,37 27,77 27,93 22,87
6 18 mois B h 18,96 31,95 29,88 15,93
7 24 mois B h 19,78 32,17 31,18 19,56
8 12 mois F b 12,58 37,44 27,71 19,74
9 18 mois F b 12,65 40,42 26,58 17,07
10 24 mois F b 12,82 40,56 27,54 18,66
11 12 mois F m 15,05 34,88 28,71 21,58
12 18 mois F m 14,57 37,95 29,01 19,54
13 24 mois F m 14,75 37,99 28,86 19,27
14 12 mois F h 17,33 33,11 29,65 24,89
15 18 mois F h 15,46 38,57 30,06 20,10
16 24 mois F h 16,31 33,12 29,04 21,27
17 12 mois M b 12,58 39,54 26,89 20,32
18 18 mois M b 12,46 42,34 27,55 17,20
19 24 mois M b 12,39 41,98 27,09 17,18
20 12 mois M m 14,36 38,36 27,16 20,68
21 18 mois M m 14,49 40,69 27,33 18,01
22 24 mois M m 13,97 40,36 26,52 18,89
23 12 mois M h 19,54 36,14 25,71 20,97
24 18 mois M h 18,22 35,49 27,22 18,56
25 24 mois M h 18,19 36,12 27,86 18,47

*Grain : B = Blend (< 1.5 mm), F = fin (< 2 mm), Mmoyen (< 3 mm) ; IP : b = bas46), m = moyen (26-38),
h = haut £38)

MS = matiére séche

160



A Projection des variables sur le plan factoriel ( 1x 2)
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B Projection des variables sur le plan factoriel ( 1x 3)
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Figure 75. Cercle de corrélation dans le plan (42t (1,3) (B) des données centrées réduitetesur
4 variables analysées sur bois et les arbmes alidti5-méthylfurfural analysés sur vins

Les pourcentages d’inertie expliqués par les difies axes, 1,2 et 3 sont respectivement de
51.19, 19.56 et 15.78%. L'étude des corrélationsdas variables des composés du bois est
décrite dans le paragraphe 3.3.2.2. L'origine a@msposés volatils furfural et 5-méthylfurfural
est souvent associée a la dégradation des polymabes, cellulose et hémicelluldggt 224 17,

225 Au vu des corrélations obtenues entre les consposgcromoléculaires du bois et les
composés volatils du vin, il apparait que le fuafuest particulierement corrélé aux
hémicelluloses tandis que le 5-méthylfurfural I'astc la cellulose. Cependant, bien que la
fraction cellulosique soit la plus importante (40%% de la masse du bois), on observe

généralement une formation de furfural trés supéeia celle des 5-méthylfurfural. La fraction
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hémicellulosique est donc préférentiellement déégadCela est probablement di a la nature

cristalline de la cellulose, qui lui confére unestgrande stabilité.

4.1.6.3 INCIDENCE DU TEMPS DE SECHAGE SUR EXTRACTION DES AROMES LORS DE lELEVAGE

Les concentrations moyennes obtenues pour lesémiss de séchage étudiés sont listées dans
le Tableau 52.

Tableau 52. Concentrations en composeés volatilgird@ug/L) selon différents temps de séchage du
bois de chéne en contact avec le vin (Merlot) apnémis d’'élevage

Temps de séchage des bois

Témoin non

Composeés boisé 12 mois 18 mois 24 mois
Furfural 54,03 3506,70 3443,47 3740,94
5-méthylfurfural 0,39 481,39 439,91 473,39
Gaiacol 2,38 5,53 5,38 577
Trans-B-méthyl-y-octalactone 2,54 12,57 12,01 12,70
Cis-B-méthyl-y-octalactone 0,00 14,94 14,36 13,67
Eugénol 6,66 14,59 13,72 15,17
Syringol 0,00 4,67 4,24 4,92
Isoeugénol 0,00 7,46 6,83 7,65
4-Allylsyringol 0,00 9,36 8,74 9,81
Vanilline 51,18 71,55 67,34 72,62
Acétovanillone 7,52 160,73 159,21 157,22
Syringaldéhyde 1,99 214,83 231,38 186,06
Acétosyringone 24,34 41,09 40,49 42,52

Au vu des résultats il apparait que le temps deaggcn’impacte pas les teneurs en composes
libérés lors de I'élevage du vin. Cependant si bimserve I'évolution des concentrations entre

les 3 temps de séchage en fonction des structbim@sogcies des tendances se dégagent.

s s

Une analyse en composante principale (ACP) a atiséé a partir des données obtenues aprés
analyse des ardbmes. Les pourcentages d'inertieigedsl par les axes 1, 2 et 3 sont
respectivement de 35.96, 32.96 et 16.82%. Lesa=ed@ corrélation des variables selon les

axes 1, 2 et 1, 3 et la projection des individustpmps de séchage sont représentés dans les
Figure 76 et Figure 77.
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A Projection des variables sur le plan factoriel ( 1x 2) B Projection des variables sur le plan factoriel ( 1x 3)
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Figure 76. Cercle de corrélation dans le plan ((A2et (1,3) (B) des données centrées réduitetesur
différentes structures chimiques des ardbmes étudiés

Projection des ind. sur le plan factoriel ( 1x 2) Projection des ind. sur le plan factoriel ( 1x 3)
A Observations avec la somme des cosinus carrés >= 0,00 B Observations avec la somme des cosinus carrés >= 0,00
Var. illustrative : Temps de séchage Var. illustrative : Temps de séchage
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Figure 77. Représentation des individus dans la (la 2) (A) et (1, 3) (B) de 'ACP des données
centrées réduites selon trois temps de séchage

Regroupés par structure chimique, on observe umélation positive des aldéhydes furaniques
(furfural et 5-méthylfurfural) et des phénols vidtatavec des temps de séchage de 18 et 24 mois
et une corrélation positive des aldéhydes phénedéigvec un temps de séchage plus court (12

mois).
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Figure 78. Evolution des teneurs en aldéhydes iguas des vins selon 3 temps de séchage des bois de
chéne pour différents temps d’élevage du vin deldfler
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Figure 79. Evolution des teneurs en aldéhydes iguas des vins selon les temps de séchage des bois
apres 3 mois d'élevage
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Figure 80. Evolution des teneurs en phénols veldgk vins selon 3 temps de séchage des bois e ché
pour différents temps d’élevage du vin de Merlot
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Figure 81. Evolution des teneurs en phénols veldtis vins selon les temps de séchage des boss apré
3 mois d’élevage
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Figure 82. Evolution des teneurs en aldéhydes piggies des vins selon 3 temps de séchage des bois
de chéne pour différents temps d’élevage du vinedot
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Figure 83. Evolution des teneurs en aldéhydes piggies des vins selon les temps de séchage des bois
gprés 3 mois d’élevage
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Figure 84. Evolution des teneurs en lactones desselon 3 temps de séchage des bois de chéne pour
différents temps d’élevage du vin de Merlot
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Figure 85. Evolution des teneurs en lactones dessglon les temps de séchage des bois aprés 3 mois
d’élevage
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Les corrélations observées sont confirmées parej@@sentations graphiques des teneurs en

composés volatils du vin dans les Figure 79 a Ei@r.

Concernant les aldéhydes furaniques, le furfuldBteyde furanique majoritaire) présente une
concentration moyenne qui augmente avec le tempdeage. Il en est de méme pour les
concentrations en phénols volatils qui augmentaries avec le temps de séchage. La tendance

est inversée pour les principaux aldéhydes phémediqinsi que pour les lactones.

En somme ces résultats mettent en évidence uretiga les proportions en macromolécules
du bois de chéne, leurs évolutions au cours duaggeca I'air libre et les teneurs en composeés
volatils retrouvées dans les vins élevés au conattois selon des modalités similaires. Cela
semble vrai pour les aldéhydes furanigues qui prowent de la dégradation des
polysaccharides et sont majoritaires dans desavirtdntact de bois dont le séchage a duré plus
longtemps. Il en est de méme pour les aldehydesqgtingges qui proviennent de la
dépolymérisation des lignines, majoritaires dassvias au contact de bois qui ont séchés 12
mois, bois que nous avons analysés comme plussraidignines a 12 mois de séchage. Ces
résultats sont en accord avec les résultats otsparéHalé®® qui montrent le méme type de
corrélation entre les temps de séchage (similauggemps de séchage que nous avons choisis)

et les teneurs en composés volatils dosés dans&le®s bois aprés séchage Figure 86.

168



Component 2 - 17%

4 T o 14 —— T —
-6 -4 -2 0 2 4 6
Component 1 - 47%
1 EJ Gallicjacic

Figure 86. Analyse en composante principale decB@rillons selon différents temps de sécHdge

169



4.1.6.4 INCIDENCE DU TYPE DE GRAIN SUR LEXTRACTION DES AROMES LORS DE'[ELEVAGE
Les résultats des analyses classés par type aesgrai regroupés dans le Tableau 53.

Tableau 53. Concentrations en composeés volatilsrd(ug/L) selon le type de grain du bois de chéne
en contact avec le vin

Type de grain des bois

Témoin non

Composeés boisé Blend Fin Moyen
oisé
Furfural 32,66 3110,50 2813,63 2436,82
5-méthylfurfural 0,31 253,93 290,52 265,60
Gaiacol 1,98 3,69 3,52 3,54
Trans-p-méthyl-y-octalactone 2,26 5,58 9,29 7,05
Cis-$-méthyl-y-octalactone 0,03 1,87 14,26 5,54
Eugénol 5,64 9,63 9,29 9,50
Syringol 0,00 3,99 4,61 4,95
Isoeugénol 0,24 1,72 2,47 2,53
4-Allylsyringol 0,05 3,49 3,78 3,80
Vanilline 6,42 110,66 97,55 102,98
Acétovanillone 2,24 160,98 137,48 143,00
Syringaldéhyde 46,82 56,44 54,36 56,00
Acétosyringone 21,55 29,73 29,55 30,57

Grain : B = Blend (< 1.5 mm), F = fin (< 2 mm), Mmoyen (< 3 mm)

Le classement des ar6mes par structure chimique ldarFigure 88, Figure 90, Figure 92 et

Figure 94 permet d’apprécier les tendances liéggpmude grain.
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Figure 87. Evolution des teneurs en aldéhydes iguas des vins selon 3 types de grains de chére pou
différents temps d’élevage du vin de Merlot
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Figure 88. Evolution des teneurs en aldéhydes iguas des vins selon le type de grain des boisapre
3 mois d’élevage
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Il est généralement admis que le type de graietesfes caractéristiques de I'espéce du chéne.
Le chéne pédonculé est une espece dont la crossahcapide, son grain est en général de
moyen a grossier. Au contraire, le chéne sessilsgmte une croissance plus lente et un grain
moyen a fin avec des teneurs en arébmes généralgrusnimportantes que celles du chéne
pédonculé. De maniere indirecte, la sélection deis par le type de grain permet de
sélectionner, en partie une espéce de chéne. Da pEgénération naturelle de ces espéces en
forét, il est aujourd’hui impossible de sélectiontes arbres selon leur espece autrement que
par la réalisation de tests ADN. C’est pourquotteseliers ne peuvent garantir une utilisation

exclusive de chéne sessile.

Notre étude repose sur un mélange des deux esp@cbg€nes, en majorité des chénes sessiles
(Quercuspetraea). Ainsi, les résultats obtenus sur legiogls entre grains et arémes du bois

peuvent étre imputées aux différences entre especes

Les résultats montrent que les composés aldéhydmsidues, notamment le furfural, composé
majoritaire, présentent des teneurs supérieuresldanins élevés au contact de bois aux grains
fins (Figure 88). Notre étude ne présente pas ldafité « grain blend, IP bas », il est donc
probable que la concentration importante obtenudesgrain blend (dans le cas du furfural)
soit liée au fait qu'il n’y ait pas d'IP bas danstre modalité blend alors que les grains fin et
moyens présentent les 3 classe d'IP. Ceci difgiems moyens apportent vraisemblablement
des teneurs en furfural inférieures a celles appsrpar les grains de type fin. Cela n’est pas en
accord avec ce que nous avions observeé lors dgsasau plan d’essai sur bois. En effet les
proportions en hémicelluloses étaient majoritgresr les bois aux grains blend. En revanche
cela concorde pour les teneurs en 5-méthylfurfgral sont corrélées aux proportions de
cellulose obtenues dans les bois. Les bois awngmaioyens présentaient des proportions
supérieures en cellulose et la formation de 5-niteitiyral apparait Iégerement plus importante

pour ce type de grain également.

En ce qui concerne les composés qui proviennelat dépolymérisation des lignines, a savoir
les phénols volatils et les aldéhydes phénoliglessrésultats montrent des concentrations
supérieures dans les vins élevés au contact densgmnaioyens, a I'exception de la
syringaldéhyde. L'absence d’'IP bas dans les ma@datitend ici n’'influence pas les tendances
de nos résultats dans la mesure ou I'étude desuB montre dans le paragraphe 4.1.6.5 que
I'IP bas est généralement le moins riche en congasgmatiques. Les résultats observés sur

les analyses du bois montraient une proportionrgeyg@ en lignines dans les bois aux grains
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les plus fins. C’est également ce qui est d’ordenabservé dans le chéne. En effet, lors de la
duraminisation, les cellules du parenchyme se flgmi et forment tanins et composeés
aromatiques en quantité importante. Le parenchyensitsant au niveau de la zone initale
poreuse du bois, les grains les plus poté{gonc les plus fins) présentent plus de parenchyme
et forment ainsi plus de composés aromatiques. rBs&ap'observation des cinétiques,
I'extraction des composés volatils n'apparait patalément terminée, il se peut donc que
I'accessibilité a I'extraction soit facile avec dgains moyens et que I'extraction des composés
aromatiques des grains fins se déroule dans umdemps dans le cas des composeés

provenant de la dégradation des lignines.

Dans le cas des lactones, leurs teneurs pour laalitdodlend sont susceptibles d’étre
influencées par I'absence d’'IP bas (d’apres leglt@s du paragraphe 4.1.6.5). Nous pouvons
donc comparer les grains fins et moyens. Il s’avgre les vins élevés au contact de bois a

grains fins contiennent des concentrations sup@seen lactones.
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4.1.6.5 INCIDENCE DE LA CLASSE DI NDICE POLYPHENOLIQUE SUR LEXTRACTION DES AROMES

LORS DE L ELEVAGE

Les résultats sur les teneurs en composeés vatatilien avec les difféerentes classes d’IP sont

présentés dans le Tableau 54.

Tableau 54. Concentrations en composés volatilgrd(ug/L) selon la classe d’Indice Polyphénolique
du bois de chéne en contact avec le vin (Merlot)

Indice Polyphénolique (IP) des bois

Composés Temo!n hon Bas Moyen Haut
boisé

Furfural 32,66 2162,26 2864,66 3017,95

5-méthylfurfural 0,31 304,33 264,42 258,10
Gaiacol 1,98 3,18 3,68 3,72
Trans-B-méthyl-y-octalactone 2,26 6,45 12,66 3,10
Cis-B-méthyl-y-octalactone 0,03 12,31 9,86 2,97
Eugénol 5,64 8,47 9,51 10,05
Syringol 0,00 4,42 4,82 4,45
Isoeugénol 0,24 2,34 2,41 2,18
4-Allylsyringol 0,05 4,07 3,86 3,34

Vanilline 6,42 99,66 101,68 106,19

Acétovanillone 2,24 139,52 146,14 148,65
Syringaldéhyde 46,82 53,82 56,13 55,98
Acétosyringone 21,55 29,08 29,95 30,60

IP : Bas £26), moyen (26-38), haut88)
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Figure 96.Représentation des individus dans le plan (1, 2)gfA(1, 3) (B) de 'ACP des donn
centrées réduites selon trois classes d’'IndicegPélyolique

La représentation des individus dans les plansAdeM (Figure 95 et Figure 96) montre une
corrélation des aldéhydes furaniques avec les edaddP. Le furfural, corrélé avec les
hémicelluloses du bois de chéne I'est aussi aexites au contact de bois classés IP haut. Le
5-méthylfurfural est corrélé avec la cellulose dislkde chéne et avec les vins au contact de
bois dont les IP sont classé bas. Les aldéhydesifues furfural et 5-méthylfurfual sont
corrélés une fois de plus aux proportions en pobsarides desquels ils proviennent
respectivement, les hémicelluloses et la cellulbael-igure 98 représente les concentrations

obtenues selon les trois classes d’'IP apres 3 dielisvage.
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Figure 97. Evolution des teneurs en aldéhydes iguas des vins selon 3 classes d'Indice
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Les composés qui résultent de la dégradation dpsnés voient leurs concentrations

généralement augmenter avec la classe d’'IP. Tausltehydes phénoliques ainsi que le
gaiacol et le syringol présentent des teneurs mysés dans les vins au contact de bois dont
les IP sont classés haut (Figure 100 et Figure. 1@8)concentrations en eugenol et isoeugénol

au contraire ont tendance a diminuer avec la cldi¢Be

La formation des lactones apparait majoritaire dessins au contact de bois classés IP moyen
pour la formetrans et pour les IP bas dans le cas de la forme aisprgsente un pouvoir
odoriférant plus important grace a un seuil de gqgion beaucoup plus bas que celui de la

formetrans

4.2 CONCLUSION

La deuxieme partie de notre étude a concerné yaaathimique d’un vin de Merlot élevé au
contact de segments de bois de chéne selon difésremodalités. Ce plan d’essai sur vin a
permis I'étude de trois différents temps de séclirgbois de chéne différents : 12 mois, 18
mois et 24 mois. Deux facteurs de sélection onleégent été pris en compte dans cet essai : le

type de grain ainsi que la classe d’Indice Polyptigne mesurée par Oakscan®.

Les résultats mettent en évidence des teneurstbacganes supérieures de 23% en moyenne
dans le vin témoin que dans les vins dits boiskevd€é avec les segments de bois de chéne).
Cela impliquerait la présence d’oxygene a l'intérides fibres du bois de chéne favorisant des
réactions de combinaison des anthocyanes entseallavec des tanins catéchiques voire des
ellagitanins. Le DPm du vin témoin apparait supgréecelui des vins boisés. La présence de
bois de chéne pourrait induire la formation de retleg formes de tanins, ce qui impacterait le
degré de polymérisation moyen.

Il a été montré que le temps de séchage des boihé&lee ne présentait aucune incidence
significative sur les concentrations en anthocyamasins totaux, composés phénoliques,
polysaccharides totaux ainsi que sur le DPm. Liesues en ellagitanins moléculaires (totaux)
du vin présentent cependant une baisse non négléda 7.8% entre les modalités de séchage
12 et 24 mois.

En revanche des différences significatives ont miges en évidence sur les facteurs de
sélection. Un lien semble exister entre le typ@den et les teneurs en anthocyanes des vins
élevés avec les segments de bois de chéne. Lesntmatmons en anthocyanes les plus faibles
(apres 3 mois d’élevage) apparaissent dans leséléwgs au contact de segments de bois de
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chéne qui présentent les grains plus grossiessmblerait que I'oxygene, plus présent dans les
bois les plus poreux et plus fins, soit plus adbésgour les grains les plus gros.

Le type de grain présente également une incidencdes concentrations en ellagitanins
moléculaires du vin et particulierement sur lesét@s non glycosylés (roburine B et C) et sur
la roburine D, dont les teneurs sont significatieatnplus importantes pour les grains de type
blend.

L’IP impacte de facon significative les concentyasi en tanins totaux et le DPm. Il est possible
gue ces résultats soient directement liés avecdthade de dosage des tanins totaux qui
prendrait en compte certains tanins du bois deechiéss résultats des dosages d’ellagitanins
moléculaires du vin sont corrélés avec les cladd4Bsdéterminées par Oakscan®, en accord
avec les résultats obtenus par Mi€hdles concentrations en ellagitanins moléculainésutx
dans les vins élevés avec des bois classés eniRy@araissent 2.5 fois plus élevées que celles

mesurées dans les vins élevés avec des bois cas#édas (+150%).

L’'analyse dans le vin des composés aromatiques distois de chéne a permis de mettre en
evidence des corrélations entre les composés mat&outaires du bois de chéne et certains
composeés aromatiques.

Le furfural apparait corrélé positivement avecrizpprtion en hémicelluloses du bois de chéne,
tandis que le 5-méthylfurfural est corrélé positiant avec la proportion en cellulose. Il était
considéreé jusqu’alors que ces deux composes primrertke la dégradation des polysaccharides
et principalement de la dégradation des hémiceledoNos résultats montrent que le furfural,
aldéhyde furaniqgue majoritaire proviendrait dedgrhdation des hémicelluloses, tandis que le
5-méthylfurfural proviendrait de la dégradationlaeellulose. Ce dernier reste minoritaire de
par la structure cristalline de la cellulose gquidonfere une trés grande stabilite.

Le temps de séchage du bois de chéne présentenflmence sur les concentrations en
composés aromatiques retrouvés dans les vins éfaués bois. Nous avons observé une
corrélation positive des aldéhydes furaniques aesctemps de séchage long (18 et 24 mois)
et une corrélation positive des aldéhydes phénedéigvec un temps de séchage plus court (12
mois). Ces résultats s’accordent avec ceux mivielece par Halet al*®3,

Concernant I'incidence des facteurs de sélectiomesucomposés aromatiques du vin issus du
bois de chéne, il apparait que les teneurs enrélrfont supérieures pour des types de grains
blend. Les phénols volatils sont en revanche ntajogs dans les vins élevés au contact de bois

a grain moyen. LesransetCis-f-méthyly-lactones sont en majorité présentes pour desgyrain
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de type fin. Les résultats obtenus sur le typerdmgeuvent étre imputés aux différences entre
les deux especes de chéne sessile et pédonculé.

L'impact de I'lP sur les concentrations en compaa@snatiques montre des corrélations pour
les aldéhydes furaniques : le furfural est cordéldacon positive avec la classe IP haut et le5-
méthylfurfural avec la classe IP bas. Concernamblaposition chimique du bois de chéne,
aucun effet significatif de I'lP n’'a été observéupdes proportions en hémicelluloses. En
revanche les bois classés en IP bas présentaeprajgortions en cellulose significativement
plus élevées, ce qui explique la corrélation eide concentrations plus élevées en 5-
méthylfurfural du vin lors de I'élevage avec degreents de bois classés en IP bas.

A I'exception de I'eugénol et de I'isoeugénol, teBnposés aromatiques qui proviennent de la
dégradation des lignines présentent des concemtsatians les vins qui augmentent avec la
classe d’'IP des bois de chéne. Cela est en acema las corrélations observées lors de
'analyse de la composition chimique du bois, leepprtions en lignines apparaissaient

supérieures pour les bois a IP hauts.
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CHAPITRES5 ETUDE DE L'IMPACT ORGANOLEPTIQUE DES DIFFERENTS

FACTEURS D'ETUDE : ANALYSES SENSORIELLES DU VIN
L’analyse de la composition chimique du bois deneh&nsi que des vins de I'essai sur Merlot
élevé au contact de segments de bois de chéneamtténgu’il existait des corrélations entre
les macromolécules du bois et certains ardbmesrdDans ce chapitre nous nous intéressons
a l'aspect organoleptique des modifications miseswedence lors de I'étude de la composition
chimique des plans d’essais sur bois et sur lelgiiMerlot. Pour cela plusieurs dégustations
ont été organisées. Elles concernent les perceptifactives et gustatives.

5.1 EPREUVES SENSORIELLES INCIDENCE DU TEMPS DE SECHAGE DU BOIS DE CHENE
UTILISE EN TONNELLERIE SUR LES CARACTERISTIQUES ORGIOLEPTIQUES DUN

VIN DE MERLOT

5.1.1 EPREUVES DISCRIMINATIVES: TESTS TRIANGULAIRES

Pour chaque test triangulaire, trois échantilloeass@mL ont été présentés de maniére codée
aux sujets (NF EN ISO 4120 : 2007). Deux échamtil@taient identiques et le troisieme
différent, le sujet devait repérer I'échantillorifélient. Chaque juge devait noter, pour chaque
test, I'échantillon qu’il percevait comme différegit donner une réponse méme s’il n’en était
pas certain. La composition et I'ordre de présamales échantillons de chaque triade ont été
équilibrés sur le jury. Six présentations étaierggibles suivant la nature du produit répété (A
ou B) et la position de I'échantillon unique : AABBA, BAA (poste 1), BBA, BAB, ABB

(poste 23?7, La fiche de dégustation type présentée aux segt®urnie en annexe 1.

L’influence du temps de séchage du bois a été égalprés 3 mois d’élevage a travers 16 tests
triangulaires au total, dont les modalités et ésuiltats sont présentés dans le Tableau 55. Pour
chacune des modalités grain/IP du plan d'essaiveyrles échantillons suivants ont été

comparés par le panel de dégustateurs :
- Les vins au contact de bois qui ont séchés 22 etois (test 1 a 8 du Tableau 55),

- Les vins au contact de bois qui ont séchés 24 etois (test 9 a 16 du Tableau 55).
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Tableau 55. Impact du temps de séchage du boisétesur les caractéristiques organoleptiques d'un
vin de Merlot élevé avec des segments de bois éleech

Différence observée

Test Grain IP Echantillons comparés (seuil de significativité)
1 Blend Median 12 vs 24 mois de séchage rork
2 Blend Haut 12 vs 24 mois de séchage *x
3 Fin Bas 12 vs 24 mois de séchage *
4 Fin Median 12 vs 24 mois de séchage *
5 Fin Haut 12 vs 24 mois de séchage *x
6 Moyen Bas 12 vs 24 mois de séchage *
7 Moyen Median 12 vs 24 mois de séchage *x
8 Moyen Haut 12 vs 24 mois de séchage *x
9 Blend Median 18 vs 24 mois de séchage -
10 Blend Haut 18 vs 24 mois de séchage -
11 Fin Bas 18 vs 24 mois de séchage -
12 Fin Median 18 vs 24 mois de séchage -
13 Fin Haut 18 vs 24 mois de séchage -
14 Moyen Bas 18 vs 24 mois de séchage -
15 Moyen Median 18 vs 24 mois de séchage -
16 Moyen Haut 18 vs 24 mois de séchage *x

Seuil de significativité : ***p<0.01, **p<0.05, *p&.1, - absence de différence significative ; IPndid¢e
polyphénolique ; Grain : blend (< 1.5 mm), fin («r2n), moyen (< 3 mm) ; IP : Bas46), moyen (26-38), haut
(>38)

Le panel a fait la distinction entre les vins ékaé contact de bois de chéne séchés 12 mois et
les vins élevés au contact de bois de chéne s@ehéwmis pour chacune des modalités. En
revanche la distinction n’est pas observée de magignificative entre les échantillons de vins
élevés au contact de bois de chéne séchés 18 messézhantillons de vins élevés au contact
de bois de chéne séchés 24 mois a I'exception medmlité grain moyen/IP haut. Sur les trois
temps de séchage étudiés, la différence au niveraosel apparait donc beaucoup plus nette
entre des temps de séchage de 12 et 24 mois pluttire des temps de séchage de 18 et 24

mois dans nos conditions d’expérimentation.
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5.1.1.1 EPREUVES DESCRIPTIVES ETABLISSEMENT DE PROFILS SENSORIELS

Des profils sensoriels ont également été établiesap mois d’élevage. Leurs résultats nous
permettent d’attribuer I'origine des différencesques par le panel lors des tests triangulaires

a un ou plusieurs descripteurs.
ENTRAINEMENT DU PANEL

Deux séances d’entrainement aux descripteurs tgpiqu caractere boisé des vins rouges ont
éte organisées au préalable afin d’accorder naimelple dégustateurs aux descripteurs choisis
pour les profils sensoriels. Le panel a été engraur des échelles d’intensité pour certains

descripteurs olfactifs (bois frais, grillé/fumé) gistatifs (astringence, amertume, perception
sucrée, rondeur/volume). Les juges ont été invitégaluer sur des échelles d’intensité de 1 a
7 un vin rouge de Merlot sur les descripteursdisténs le Tableau 56 ainsi que l'intensité de

solutions du méme vin de Merlot additionné de caoségajui accentuent l'intensité de chacun

des descripteurs.

Tableau 56. Composition des solutions utiliséesr pemtrainement du panel de dégustateurs aux
descripteurs boisés d'un vin rouge de Merlot

Echantill  Solution de ) . ) Descripteur
Composé additionné . g
on base intensifié
1 Vin rouge i i
Merlot
2 V:\r;lerﬁg?e Copeaux de bois de chéne frangais non torréfiés s fBais
Vin rouge Copeaux de bois de chéne francais torréfiés - .
3 Merlot (chauffe forte) Grille/fume
Vin rouge , - :
4 Merlot Sulfate d'aluminium (3g/L) Astringence
Vin rouge .
5 Merlot Sulfate de quinine (0,25g/L) Amertume
Vin rouge : .
6 Merlot Sucres solubles (3g/L) Perception sucrée
7 V:\Y)I(ar?lgtge Gomme arabique (600mg/L) Rondeur/volume

Tous les participants ont correctement évaluédigiens qui leur étaient présentées.
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PROFILS SENSORIELS

Une modalité grain/IP a été analysée pour chagaeceéde dégustation, soit un poste de

dégustation comprenant un verre de vin témoin migebdeux verres de vin de méme modalité

grain/IP mais qui different par les temps de séeltbg bois avec lesquels ils étaient en contact :
12 et 24 mois ou 18 et 24 mois selon les séanadddu 57).

Tableau 57. Modalités des séances pour I'établissede profils sensoriels sur les vins de Merletés
au contact de segments de bois de chéne

Séance Modalité grain/IP Echantillons présentés
1 Grain blend/IP moyen
2 Gain blend/IP haut
3 Grain fin/IP bas
4 Grain fin/IP moyen Modalité 12 mois Modalité 24 mois
5 Grain fin/IP haut séchage sechage
6 Grain moyen/IP bas
7 Grain moyen/IP moyen
8 Grain moyen/IP haut
9 Grain blend/IP moyen
10 Gain blend/IP haut
11 Grain fin/IP bas
12 Grain fin/IP moyen Modalité 18 mois Modalité 24 mois
13 Grain fin/IP haut sechage sechage
14 Grain moyen/IP bas
15 Grain moyen/IP moyen
16 Grain moyen/IP haut

Grain : blend (< 1.5 mm), fin (< 2 mm), moyen (&) ; IP : Indice polyphénolique : bas?6), moyen (26-38),
haut £38)
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ANALYSE DE LA COMPOSANTE NON VOLATILE DES VINS

5.1.1.1.1.1 COMPARAISON DES MODALITES12 ET 24 MOIS DE SECHAGE

Les valeurs des coefficients de corrélation de $earentre les variables chimiques et
sensorielles mesurées pour les vins élevés avemaiegaux de bois de chéne qui ont séchés
12 mois et 24 mois sont rassemblées dans les Telifest Tableau 60. Ces tableaux concernent
les résultats obtenus pour les séances de prefiosiel 1 a 8 (Tableau 57) pour les composés

et descripteurs relatifs a la composante non Veldés vins.

Pour la modalité 12 mois de séchage (Tableau &Yjdscripteurs amertume, qualité tannique
et rondeur en bouche présentent des corrélatiossivyes avec le descripteur astringence
(respectivement 0.501, 0.573 et 0.526). Aucunetation n’est observée entre ces descripteurs

et les différentes variables chimiques analysées.

Concernant la perception sucrée, aucune corrélatiest mise en évidence avec les autres
descripteurs, cependant une corrélation négatiee lag analyses des anthocyanes est observée
(-0.528). Il est possible que cette corrélation & a la relation que nous avons observée dans
le paragraphe 4.1.2.2, entre le type de grain efpport d’'oxygene différent qui entrainerait la

diminution des anthocyanes dans le cas d’élevage @&s bois aux grains plus grossiers.

De nombreuses corrélations sont mises en évidemoel@ modalité 24 mois de séchage en
plus de celles observées pour la modalité 12 mmisédhage (Tableau 60). Les corrélations
positives des descripteurs amertume, qualité talengq rondeur en bouche avec I'astringence
sont a nouveau observées, avec une corrélatiorctwgaplus forte dans le cas de la qualité
tanique (0.809). L’évaluation de la qualité tanigséprobablement la plus difficile a apprécier
par le panel puisqu’elle comprend un subtil équalibntre divers descripteurs qui traduit in fine
les réarrangements moléculaires entre tanins dsl dtod’autres composeés. Les valeurs des
coefficients de Pearson montrent que les descripssociés a la qualité tannique par notre
panel sont I'amertume, I'astringence et la percapsiucrée. Le plus fort coefficient est observé
avec le descripteur astringence (0.573 pour la éde2 mois de séchage et 0.809 pour la
modalité 24 mois de séchage). Cela est lié a llexloe notation utilisée par le panel pour
I'évaluation de la qualité tannique qui propose nate élevée pour un exces de tanins pergus
et une note basse pour I'absence de perceptiomtarLe panel semble donc bien évaluer le

descripteur qualité tannique dans sa composaniagesice.
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De la méme facon que pour la modalité 12 mois dbasge, la perception sucrée apparait
corrélée négativement avec les analyses d’anthesydun vin (0.691) mais également avec les
dosages de DPm (-0.551).

Les dosages d’ellagitanins moléculaires totaux neotpour cette modalité 24 mois de séchage
de trés fortes corrélations avec les descriptesirsngence et amertume (respectivement 0.787
et 0.683). La matrice des coefficients de corrétatde Pearson (Tableau 58) entre ces
descripteurs et chacun des ellagitanins molécslaimentre que cette forte corrélation est
observée pour la majorité des ellagitanins. L'aomed est corrélée de fagon trés positive avec
les roburine A, roburine D, castalagine, vescakagdtroburine B + C. La corrélation est moins
forte avec les monomeres gycosylés (grandinineoletirme E). L'astringence est corrélée
positivement avec tous les ellagitanins moléculeirde facon particulierement forte aves les
diméres non glycosylés, avec des coefficients aetledion de 0.958 pour la roburine A et
0.930 pour la roburine D.

Tableau 58. Matrice des coefficients de corrélatd Pearson entre les variables ellagitanins

moléculaires et les descripteurs astringence ettame mesurées sur les vins (Merlot) élevés 3 mois
avec des segments de bois de chéne qui ont suho4de séchage naturel sur parc

o )

() 8 < o GC_" c + 8 L

E g 2 : % g @ = 2

5 = 5 S L g £ 2 2

£ 7 S S 4 g S 8 g

< < o 04 O > g S) o

x

Amertume 1,000 0,464 0,607 0,735 0,696 0,690 0,690 0,244 0,192
Astringence 0,464 1,000 0,958 0,930 0,754 0,731 0,748 0,644 0,751
Roburine A 0,607 0,958 1,000 0,958 0,706 0,712 0,724 0,553 0,594
Roburine D 0,735 0,930 0,958 1,000 0,844 0,846 0,813 0,607 0,610
Castalagine 0,696 0,754 0,706 0,844 1,000 0,976 0,767 0,612 0,788

Vescalagine 0,690 0,731 0,712 0,846 0,976 1,000 0,712 0,644 0,726
Roburine B + C 0,690 0,748 0,724 0,813 0,767 0,712 1,000 0,527 0,512

Grandinine 0,244 0,644 0,553 0,607 0,612 0,644 0,527 1,000 0,608

Roburine E 0,192 0,751 0,594 0,610 0,788 0,726 0,512 0,608 1,000
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Tableau 59. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les variables chimiques et sellsemesurées sur les vins (Merlot) élevés 3 rave
des segments de bois de chéne qui ont subi 12deaéchage naturel sur parc (composante non egbatilr les séances 1 a 8)

Composés  Polysacch

Amertume  Astringence Percep,tlon Q”?"te Rondeur en Tanins Anthocyanes DPm phénoliques arides Ellagitanins
sucrée tannique bouche totaux totaux
totaux totaux
Amertume 1,000 0,501 -0,127 0,337 0,150 0,141 0,101 -0,019 -0,385 0,088 0,123
Astringence 0,501 1,000 -0,106 0,573 0,526 -0,029 -0,155 -0,169 -0,029 -0,366 0,206
Pes’lfgrpg('eon -0,127 -0,106 1,000 0,103 0,124 -0,133 -0,528 -0,383 0,009 0,038 0,057
Qualité
: 0,337 0,573 0,103 1,000 -0,065 -0,054 -0,398 -0,265 -0,003 -0,070 39,0
tannlque
R‘i)r:)dui‘;{ee“ 0,150 0,526 0,124 -0,065 1,000 0,229 0,060 0,258 -0,385 0,114 0,240
Tanins totaux 0,141 -0,029 -0,133 -0,054 0,229 1,000 -0,155 0,570 0,171 0,028 0,339
Anthocyanes 0,101 -0,155 -0,528 -0,398 0,060 -0,155 1,000 0,113 -0,358 -0,036 -0,300
DPm -0,019 -0,169 -0,383 -0,265 0,258 0,570 0,113 1,000 -0,144 0,485 0,396
Composés
phénoliques -0,385 -0,029 0,009 -0,003 -0,385 0,171 -0,358 144, 1,000 -0,329 -0,043
totaux
Po'yfgt‘;c&a“des -0,088 -0,366 0,038 20,070 0.114 0,028 -0,036 0485 -0,329 1,000 20,040
E”f‘c?tgi';'”s 0,123 0,206 0,057 0,034 0,240 0,339 -0,300 0,396 04D -0,040 1,000
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Tableau 60. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les variables chimiques et sellspmesurées sur les vins (Merlot) élevés 3 rave
des segments de bois de chéne qui ont subi 24deaéchage naturel sur parc (composante non eogbatilr les séances 1 a 8)

. L . Composés I
Amertume  Astringence Percep,tlon Qua}llte Rondeur en Tanins Anthocyane DPm phénoliques F_’olysacchar Ellagitanin
sucrée tannique bouche totaux s totales totaux ides totaux s totaux
Amertume 1,000 0,464 -0,232 0,508 -0,164 0,266 -0,246 0,204 -0,201 0,112 0,683
Astringence 0,464 1,000 0,464 0,809 0,500 -0,037 -0,618 -0,273 0,154 -0,332 0,787
Pes’lfgrpg('eon -0,232 0,464 1,000 0,414 0,370 -0,304 -0,691 -0,551 0,599 -0,063 -0,009
Qualité
: 0,508 0,809 0,414 1,000 0,130 0,145 -0,615 -0,507 -0,088 -0,493 0,433
tannlque
Robr:)dui‘;{ee“ -0,164 0,500 0,370 0,130 1,000 0,130 -0,187 0,308 0,203 0,437 0,428
Tanins totaux 0,266 -0,037 -0,304 0,145 0,130 1,000 0,222 0,457 -0,156 0,249 0,116
Anthocyanes -0,246 -0,618 -0,691 -0,615 -0,187 -0,222 1,000 0,381 -0,615 0,286 -0,349
DPm 0,204 0,273 -0,551 -0,507 0,308 0,457 0,381 1,000 -0,191 0,718 0,266
Composés
phénoliques -0,201 0,154 0,599 -0,088 0,203 -0,156 -0,615 -0,191 1,000 0,101 0,031
totaux
Po'yfgt‘;c&a“des 20,112 20,332 -0,063 -0,493 0,437 0,249 0286 0718 0.101 1,000 20,089
E”f‘c?tgi';'”s 0,683 0,787 -0,009 0,433 0,428 0,116 -0,349 0,266 0,031 0,089 1,000
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5.1.1.1.1.1.1 Comparaison des modalités 18 et 24 mois de séchage
Les tests triangulaires n’ont pas mis en évidereditiérences significatives entre les vins
élevés au contact de morceaux de bois qui ont séidhét 24 mois. Les profils sensoriels ont
tout de méme été établis pour ces modalités darsbnces 9 a 16 (Tableau 57). Les matrices
de corrélation des coefficients de Pearson relatavees modalités sont présentées dans les

Tableau 61 et Tableau 62.
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Tableau 61. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les variables chimiques et sellsemesurées sur les vins (Merlot) élevés 3 rave
des segments de bois de chéne qui ont subi 18deaéchage naturel sur parc (composante non egbatilr les séances 9 a 16)

. Perception Qualité Rondeur en Tanins Co[npo_ses Polysacchar
Amertume  Astringence A . Anthocyanes phénoliqu .
sucrée tannique bouche totaux ides totaux
es totaux
Amertume 1,000 0,191 0,752 0,148 -0,050 0,064 -0,792 0,645 -0,066
Astringence 0,191 1,000 0,375 0,808 0,252 0,429 -0,534 -0,023 -0,194
Perception 0,752 0,375 1,000 0,327 0,224 0,178 -0,688 0,238 -0,255
sucree
Qualite 0,148 0,808 0,327 1,000 0,576 -0,046 -0,363 -0,027 -0,490
tannique
Rondeur en -0,050 0,252 0,224 0,576 1,000 -0,039 0,163 -0,339 -0,239
bouche
Tanins totaux 0,064 0,429 0,178 -0,046 -0,039 1,000 0,223 -0,073 0,119
Anthocyanes -0,792 -0,534 -0,688 0,363 0,163 -0,223 1,000 -0,645 0,152
Composés
phénoliques 0,645 -0,023 0,238 -0,027 -0,339 -0,073 -0,645 1,000 -0,283
totaux
Polysacchari -0,066 -0,194 -0,255 -0,490 -0,239 0,119 0,152 -0,283 1,000
des totaux

195



Tableau 62. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les variables chimiques et sellspmesurées sur les vins (Merlot) élevés 3 rave

des segments de bois de chéne qui ont subi 24deaéchage naturel sur parc (composante non egbatilr les séances 9 a 16)

. o . Composés -
Amertume  Astringence Perceppon Qua}llte Rondeur en Tanins Anthocyane DPm phénoliques I?olysacchar Ellagitanins
sucrée tannique bouche totaux s totaux ides totaux totaux
Amertume 1,000 0,887 0,135 0,731 0,107 -0,131 -0,695 -0,401 0,185 -0,297 0,494
Astringence 0,887 1,000 0,292 0,875 0,126 -0,156 -0,706 -0,410 0,390 -0,291 0,390
Pesrgsr"g('eo” 0,135 0,292 1,000 0,561 0,634 -0,016 -0,285 -0,156 0,189 -0,508 0,632
Qualité
. 0,731 0,875 0,561 1,000 0,123 -0,137 -0,600 -0,104 0,461 0,176 0,686
tannique
Robr;dui‘;]ree“ 0,107 0,126 0,634 0,123 1,000 0,280 -0,405 -0,350 0,037 0,371 0,306
Tanins totaux -0,131 -0,156 -0,016 -0,137 0,280 1,000 0,222 0,45 -0,156 0,249 0,116
Anthocyanes -0,695 -0,706 -0,285 -0,600 -0,405 0,222 1,000 0,381 -0,615 0,286 -0,349
DPm -0,401 -0,410 -0,156 -0,104 -0,350 0,457 0,381 1,000 -0,191 0,718 0,266
Composés
phénoliques 0,185 0,390 0,189 0,461 0,037 0,156  -0,615 -0,191 1,000 0,101 0,031
totaux
Polysacchari -0,297 -0,291 -0,508 0,176 0,371 0,249 0,286 ®,71 0,101 1,000 -0,089
des totaux
E”f‘c?tgi';'”s 0,494 0,390 0,632 0,686 0,306 0,116 -0,349 0,266 0,031 -0,089 1,000
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L’analyse statistique des résultats sur la compesaon volatile des vins montre que le panel
de dégustateurs ne percoit pas de différence gigtife entre les vins élevés au contact de
morceaux de bois de chéne séchés 12 mois ou 24 puarsles descripteurs relatifs a la
perception en bouche : amertume, astringence, pt@nesucrée, rondeur en bouche et qualité
tannique (Tableau 63 et Figure 105).

Tableau 63. Incidence du temps de séchage du baik&he sur la perception des parametres gustatifs

non volatils des vins (Merlot) élevés au contacsegments de bois qui ont séchés 12 ou 24 mois sur
parc

2 8 5 g .
Modalité de £ S =3 = 2 L S
4 : e} (@))] — [S] =g
sechage des bois 5 c 9 = @S
4 = —_ (@) = C
de I'élevage S 7 o 5o O s
< < o @ .
Tergg'igé”"” 1,0+025% 2,07+0,1&% 2,05+026 24+024 2,02%0,12
12 mois 2,10+0,24a 2,80+0,31b 2,51+0,3a 259+022 297+0,2Db
24 mois 2,21+02%m 2,87+0,1b 2,49+0,2( 2,70 £ 0,24 2,84 +0,10

ANOVA facteur temps de séchage; valeur moyennendi&shantillons + écart type ; a, b, ¢ pour chadqlerme

indiquent les différences significatives entredesupes de moyennes{(,05)

Bois frais

Qualité tannique 3 Grillé fumé

= Témoin non boisé
Rondeur en bouche Intensité du fruit e ] 2 MOis

24 mois

Perception sucrée

Figure 105. Impact organoleptique du temps de gfctia bois de chéne sur la perception gustative des
composés non volatils des vins élevés au contastgiments de bois qui ont séchés 12 ou 24 mois sur
parc
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Tableau 64. Incidence du temps de séchage du eaib&he sur la perception gustative des composés
non volatils des vins élevés au contact de segnalent®is qui ont séchés 18 ou 24 mois sur parc

) 3 c 5
" o Q
Modalité de € o =1 s 2 23
séchage des bois £ 2 QS 25 =
de I'élevage £ E ol € 3 o3
< 2 & g 8
<

Témoin non 1,9+0,25a 2,07+0,1& 2,05+0,26 2,4 +0,24a 2,02 +0,122

boisé
18 mois 222+0,21a 2,71+0,18& 2,49+0,14a 2,76 £0,23 2,90+0,2b
24 mois 2,48+0,11a 2,85+0,1% 2,27+0,16a 253+0,13 3,00 £0,2%

ANOVA facteur temps de séchage; valeur moyennendashantillons + écart type ; a, b, ¢ pour chagqlerme

indiquent les différences significatives entredesupes de moyennes{(,05)

Bois frais
4

Grille fumé

Qualité tannique
\ ——Témoin non boisé
Rondeur en bouche ) Intensité du fruit = 18 mois
24 mois

Perception sucrée
Astringence

Figure 106. Impact organoleptique du temps de ggcha bois de chéne sur la perception gustative
non volatile des vins élevés au contact de segnaent®is qui ont séchés 18 ou 24 mois sur parc
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ANALYSE DE LA COMPOSANTE VOLATILE DES VINS

5.1.1.1.1.2 COMPARAISON DES MODALITES12 ET 24 MOIS DE SECHAGE

L’analyse de la composante volatile des vins &#i&Etuée par I'établissement des matrices de
corrélation des coefficients de Pearson dans lée@aty 1 pour la modalité 12 mois de séchage
et dans le Tableau 72 pour la modalité 24 moidbage. Ces résultats concernent les séances

1 & 8 (décrites dans le Tableau 57).
Les résultats obtenus pour les modalités 12 et@4 de séchage sont relativement similaires.

Les descripteurs relatifs a I'odeur boisée des,vbws frais et grillé/fumé apparaissent
fortement corrélés avec des coefficients de cdroglale Pearson de 0.917 pour la modalité 12

mois de séchage et 0.733 pour la modalité 3 mosgdeage.

L'intensité du fruit en revanche est corrélée niégatent avec ces deux descripteurs,
particulierement dans la modalité 24 mois de séehlags coefficients obtenus sont de -0.319
et -0.214 avec les descripteurs respectifs bois étagrillé fumé pour la modalité 12 mois de
séchage et -0.466 et -0.601 pour la modalité 24 rdeiséchage. Le panel a donc fait une
distinction entre les ardmes typiques boisés ar@ses fruités du vin rouge. Ces résultats sont
en accord avec les travaux réalisés par Atanasbwd, qui mettent en évidence un effet
masquant des ardbmes boisés sur les notes fruitéeis dougé?®. Cet effet apparait de fagon
plus importante dans la modalité 24 mois de sécliiaggaleur absolue du coefficient de
corrélation est augmentée de 14.7 et 38.7% pomolalité 24 mois entre I'intensité du fruit
et les descripteurs respectifs bois frais et dhilldé par rapport a la modalité 12 mois de

séchage).

Les corrélations entre les analyses chimiques gulzart des composés volatils (aldéhydes
furaniques, phénols volatils, aldéhydes phénolipeedes descripteurs bois frais et grillé/fumé
sont toutes fortement positives, ce qui ne noumpepas d’'associer ces descripteurs a un ou
plusieurs composés chimiques volatils analysés lgangns. La complexité aromatique boisée
des vins présentés au panel n'a pas permis deeatitfi@r pour le boisé, les notes bois frais de

grillé/fume.

Lestrans B-méthyly-octalactone etis-p-méthyly-octalactone en revanche ne présentent pas

de corrélations avec les descripteurs étudiés.
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Tableau 65. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les variables chimiques et sellspmesurées sur les vins (Merlot) élevés 3 rave
des segments de bois de chéne qui ont subi 12deaéchage naturel sur parc (composante volatilelps séances 1 a 8)

) =) T © S =S g g . To
¢ E S s & 3 s £ =z § g § 2 & =215z8
= %55 2 we 8 g > o} =] = Bo g S 228 ©g
5 2 5= 5 2 8 s, = =2 2 S 2 3 2 SEgs ES
@ 5 E w z » < w 2 > S, 3 @ FEZ 38

S < 2] < < O

Bois frais 1,000 0,917 -0,319 0,903 0,866 0,857 0,883 0,940 0,888 0,920 0,916 620,8 0,474 0,929 0,258 0,294
Grillé_fumé 0,917 1,000 -0,214 0,844 0,874 0,813 0,809 0,946 0,869 0,936 0,910 360,8 0,452 0,879 0,440 0,315
Intensité du fruit -0,319 -0,214 1,000 -0,430 0,077 -0,4130,554 -0,231 -0,192 -0,031 -0,304 -0,359 -0,273 -0,359 398, 0,602
Furfural 0,903 0,844 -0,430 1,000 0,768 0,950 0,956 0,850 0,766 0,808 0,944 0,940,565 0,920 0,346 0,222
5-méthylfurfural 0,866 0,874 0,077 0,768 1,000 0,749 0,700 0,897 0,785 0,949 0,827 0,779,433 0,829 0,436 0,404
Gaiacol 0,857 0,813 -0,413 0,950 0,749 1,000 0,978 0,867 0,802 0,827 0,902 0,931 0,763 0,960,312 0,195
Syringol 0,883 0,809 -0,554 0,956 0,700 0,9781,000 0,849 0,795 0,778 0,902 0,925 0,676 0,949,175 0,097
4-Allylsyringol 0,940 0,946 -0,231 0,850 0,897 0,867 0,849 1,000 0,945 0,966 0,851 0,797 0,566 0,9120,433 0,329
Eugénol 0,888 0,869 -0,192 0,766 0,785 0,802 0,795 0,945 1,000 0,894 0,743 0,671 0,476 0,825 0,439 0,491
Isoeugénol 0,920 0,936 -0,031 0,808 0,949 0,827 0,778 0,966 0,8941,000 0,870 0,812 0,576 0,906 0,468 0,431
Vanilline 0,916 0,910 -0,304 0,944 0,827 0,902 0,902 0,851 0,743 0,870L,000 0,981 0,565 0,944 0,288 0,228
Syringaldéhyde 0,862 0,836 -0,359 0,944 0,779 0,931 0,925 0,797 0,671 0,812 0,981,000 0,656 0,948 0,213 0,126
Acétovanillone 0,474 0,452 -0,273 0,565 0,433 0,763 0,676 0,566 0,476 0,576 0,565 0,656 1,000 0,741 0,242 -0,038
Acétosyringone 0,929 0,879 -0,359 0,920 0,829 0,960 0,949 0,912 0,825 0,906 0,944 480,9 0,741 1,000 0,219 0,171

Trans-p-méthyl-y-octalactone 0,258 0,440 0,398 0,346 0436 0,312 0,175 0433 3904 0468 0,288 0,213 0,142 0,219 1,0000,715

Cis-g-méthyl-y-octalactone 0,294 0,315 0,602 0,222 0404 0,195 0,097 0,329 9104 0431 0,228 0,126 -0,038 0,1710,715 1,000
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Tableau 66. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les variables chimiques et sellsemesurées sur les vins (Merlot) élevés 3 rave

des segments de bois de chéne qui ont subi 24deaéchage naturel sur parc (composante volatilelps séances 1 a 8)

w ) T [ S S 2 % v FTo
= § E T 3 o3 Y e 2 s 8 8 TEZ B
= < 2 < < O
Bois frais 1,000 0,733 -0,466 0,789 0,963 0,726 0,828 0946 0,885 0,968 0,903 18,9 0,688 0,885 0,337 0,388
Grillé_fume 0,733 1,000 -0,601 0,743 0,770 0,670 0,608 0,729 0555 0,73470%, 0,698 0533 0,701 0,023 -0,073
Intensité du fruit -0,466 -0,601 1,000 -0529 -0,414 -0,662 -0,627 -0,556 -0,356 -0,419 -0,581 -0,547 -0,625 -0,640 0,118 0,482
Furfural 0,789 0,743 -0,529 1,000 0870 0893 0,902 0,833 0640 0,803 0,866 0,904 360,6 0,796 0,289 0,161
5-méthylfurfural 0,963 0,770 -0,414 0,870 1,000 0,720 0,803 0906 0808 097 0883 0939 0,581 060,8 0,323 0,421
Gaiacol 0,726 0670 -0,662 0893 0,7201,000 0958 0871 068 0,728 0,834 0,800 0,890 0,919,433 -0,072
Syringol 0,828 0608 -0,627 0902 0803 0,9581,000 0922 0,794 0804 0887 0873 0,858 0,9410,428 0,135
4-Allylsyringol 0,946 0,729 -05556 0,833 0906 0,871 0,922,000 0930 0940 0877 0,869 0,853 0,9660,499 0,273
Eugénol 0,885 0,555 -0,356 0,640 0,808 0,686 0,794 09301000 0875 0,709 0,694 0,759 0,868 0,588 0,501
Isoeugénol 0,968 0,734 -0,419 0,803 0,97 0,728 0,804 0940 0,8751,000 0,892 0904 0651 0,838 0,486 0,433
Vanilline 0,903 0,703 -0,581 0866 0883 0834 0887 0877709, 0,892 1,000 0971 0691 0,862 0,307 0,166
Syringaldéhyde 0,918 0,698 -0547 0904 0939 0800 0873 0,869694, 0,904 0971 1,000 0,626 0,824 0,253 0,235
Acétovanillone 0,688 0533 -0625 0636 0581 089 0858 08537590, 0,651 0,691 0,626 1,000 0,937 0,494 -0,111
Acétosyringone 0,885 0,701 -0,640 0,796 0,806 0,915 0,941 0,966 868, 0,838 0,862 0,824 0,937 1,000 0,413 0,082
Trans-p-méthyl-y-octalactone 0,337 0,023 0,118 0,289 0,323 0,433 0428 0,499,588 0486 0,307 0,253 0,494 0,413 1,000 0,451
Cis-p-méthyl-y-octalactone 0,388 -0,073 0,482 0,161 0421 -0,0v2 0,135 0,278501 0433 0,166 0,235 -0,111 0,082 0,451 1,000
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5.1.1.1.1.2.1 Comparaison des modalités 18 et 24 mois de séchage
Les tests triangulaires n’ont pas mis en évidereditiérences significatives entre les vins
élevés au contact de morceaux de bois qui ont séidhét 24 mois. Les profils sensoriels ont
tout de méme été établis pour ces modalités darsbnces 9 a 16 (Tableau 57). Les matrices
de corrélation des coefficients de Pearson relatavees modalités sont présentées dans les

Tableau 67 et Tableau 68.
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Tableau 67. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les variables chimiques et sellsemesurées sur les vins (Merlot) élevés 3 rave
des segments de bois de chéne qui ont subi 18deaéchage naturel sur parc (composante volatileles séances 9 a 16)

) S T © S S g g . o
¢ £ . ¥ <€ 3T 3 2 @ § g % S 2 atfzs
©« 5§ £ - 7 A g 8§ TEtaE
S < n < < O
Bois frais 1,000 0,841 -0,435 0,794 0,873 0,871 0,795 0,918 0,933 0,939 0,886 030,9 0,531 0,800 0,529 0,553
Grillé_fumé 0,841 1,000 -0,513 0,968 0,905 0,935 0,871 0,866 0,785 0,872 9020, 0,867 0,628 0,830 0,388 0,299
Intensité du fruit -0,435 -0,513 1,000 -0,473 -0,524 -0,473 -0,414 -0,579 -0,617 -0,405 -0,248 -0,212 -0,197 -0,471 -0,468 -0,443
Furfural 0,794 0,968 -0,473 1,000 0,852 0,964 0,930 0,846 0,722 0,813 0,883 0,827 29,7 0,870 0,293 0,167
5-méthylfurfural 0,873 0,905 -0,524 0,852 1,000 0,886 0,801 0,918 0,877 0,956 0,888 0,846 0,662 680,8 0,325 0,366
Gaiacol 0,871 0,935 -0,473 0,964 0,886 1,000 0,981 0,926 0,832 0,855 0,920 0,868 0,813 0,950,235 0,187
Syringol 0,795 0,871 -0,414 0,930 0,801 0,981 1,000 0,870 0,755 0,751 0,880 0,812 0,884 0,9530,106 0,059
4-Allylsyringol 0,918 0,866 -0,579 0,846 0,918 0,926 0,87(1,000 0,951 0,923 0,883 0,877 0,690 0,9340,380 0,295
Eugénol 0,933 0,785 -0,617 0,722 0,877 0,832 0,755 0,951,000 0,896 0,774 0,787 0,527 0,812 0,427 0,506
Isoeugénol 0,939 0,872 -0,405 0,813 0,956 0,855 0,751 0,923 0,8961,000 0,911 0,919 0,553 0,813 0,460 0,432
Vanilline 0,886 0,902 -0,248 0,883 0,888 0,920 0,880 0,883 0,774 0,9111,000 0,981 0,738 0,889 0,308 0,192
Syringaldéhyde 0,903 0,867 -0,212 0,827 0,846 0,868 0,812 0,877 0,787 0,919 0,981,000 0,625 0,828 0,404 0,237
Acétovanillone 0,531 0,628 -0,197 0,729 0,662 0,813 0,884 0,690 0,527 0,553 0,738 250,6 1,000 0,897 -0,281 -0,274
Acétosyringone 0,800 0,830 -0,471 0,870 0,868 0,951 0,953 0,934 0,812 0,813 0,889 280,8 0,897 1,000 0,125 0,041

Trans-p-méthyl-y-octalactone 0,529 0,388 -0,468 0,293 0,325 0235 0,106 0,380 0,427 4600, 0,308 0,404 -0,281 0,125 1,000 0,728

Cis-g-méthyl-y-octalactone 0,553 0,299 -0,443 0,167 0366 0,187 0,059 0,299,506 0,432 0,192 0,237 -0,274 0,041 0,728 1,000
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Tableau 68. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les variables chimiques et sellsemesurées sur les vins (Merlot) élevés 3 rave
des segments de bois de chéne qui ont subi 24deaéchage naturel sur parc (composante volatileles séances 9 a 16)

) =) T © S =S g g . To
¢ £ 5. ¥ £ 3§ 3 £ =T § 2 % S B 2:fES
® & = " 3 R S S 8 5 TEE RS

1S < 2 < < O

Bois frais 1,000 0,725 -0,168 0,836 0,904 0,757 0871 0,867 0,741 0,895 0,970 750,9 0,622 0,827 0,251 0,288
Grillé_fumé 0,725 1,000 -0,472 0,934 0,801 0,825 0,810 0,772 0,631 0,785 0,784 0900,7 0,544 0,691 0,501 0,289
Intensité du fruit -0,168 -0,472 1,000 -0,499 -0,495 -0,494 -0,418-0,540 -0,493 -0,444 -0,195 -0,307 -0,503 -0,482 -0,355 -0,108
Furfural 0,836 0,934 -0,499 1,000 0,870 0,893 0,902 0,833 0,640 0,803 0,866 0,904 360,6 0,796 0,289 0,161
5-méthylfurfural 0,904 0,801 -0,495 0,870 1,000 0,720 0,803 0,906 0,808 0,967 0,883 0,939 0,581 060,8 0,323 0,421
Gaiacol 0,757 0,825 -0,494 0,893 0,720 1,000 0,958 0,871 0,686 0,728 0,834 0,800 0,890 0,919,433 -0,072
Syringol 0,871 0,810 -0,418 0,902 0,803 0,958 1,000 0,922 0,794 0,804 0,887 0,873 0,858 0,9410,428 0,135
4-Allylsyringol 0,867 0,772 -0,540 0,833 0,906 0,871 0,921,000 0,930 0,940 0,877 0,869 0,853 0,966 0,499 0,273
Eugénol 0,741 0,631 -0,493 0,640 0,808 0,686 0,794 0,9301,000 0,875 0,709 0,694 0,759 0,868 0,5880,501
Isoeugénol 0,895 0,785 -0,444 0,803 0,967 0,728 0,804 0,940 0,8751,000 0,892 0,904 0,651 0,838 0,486 0,433
Vanilline 0,970 0,784 -0,195 0,866 0,883 0,834 0,887 0,877 0,709 0,891,000 0,971 0,691 0,862 0,307 0,166
Syringaldéhyde 0,975 0,790 -0,307 0,904 0,939 0,800 0,873 0,869 0,694 0,904 0,9711,000 0,626 0,824 0,253 0,235
Acétovanillone 0,622 0,544 -0,503 0,636 0,581 0,890 0,858 0,853759, 0,651 0,691 0,626 1,000 0,937 0,494 -0,111
Acétosyringone 0,827 0,691 -0,482 0,796 0,806 0,915 0,941 0,966 0,868 0,838 0,862 240,8 0,937 1,000 0,413 0,082

Trans-g-méthyl-y-octalactone 0,251 0,501 -0,355 0,289 0,323 0,433 0,428 0,4990,588 0,486 0,307 0,253 0,494 0,413 1,000 0,451

Cis-p-méthyl-y-octalactone 0,288 0,289 -0,108 0,161 0,421 -0,072 0,135 0,278,501 0,433 0,166 0,235 -0,111 0,082 0,4511,000

204



Malgré les différences percues par le panel losstelgts triangulaires entre les modalités 12 et
24 mois, I'analyse statistique des résultats swolaposante volatile des vins montre que le
panel de dégustateurs ne percoit pas de différgigodicative entre les vins élevés au contact
de morceaux de bois de chéne séchés 12 mois owApour les descripteurs bois frais,
grillé/fumé et intensité du fruit (Tableau 69 egtiie 107).

Tableau 69. Incidence du temps de séchage du baik&he sur la perception olfactive des composés
volatils des vins (Merlot) élevés au contact devsags de bois qui ont séchés 12 ou 24 mois sur parc

Modalité de séchage des

. > Intensité du fruit Bois frais grillé/fumé
bois de I'élevage
Témoin non boisé 3,42 +0,11a 0,97+0,12 1,15+0,1=
12 mois 3,22 +£0,27a 3,09+0,1&% 2,68+0,1D
24 mois 3,18 £0,14a 3,09 + 0,26 2,60 £0,4%

ANOVA facteur temps de séchage; valeur moyennendi&shantillons + écart type ; a, b, ¢ pour chadqlerme

indiquent les différences significatives entredesupes de moyennesf,05)

5]

Qualité tannique

e Témoin non boisé
Intensité du fruit e ] 2 1018
24 mois

Perception sucrée Amertume

~

Rondeur en bouche

Astringence

Figure 107. Impact organoleptique du temps de gigcta bois de chéne sur la perception aromatique
volatile des vins de Merlot élevés au contact dgremts de bois qui ont séchés 12 ou 24 mois sar par
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Les résultats des statistiques de la comparaisiwa ks modalités 18 et 24 mois (séances de
dégustation 9 a 16) ne montrent aucune différeigpefisative percue par le panel pour les
descripteurs bois frais, grillé/fumé et intensité fuit (Tableau 70 et Figure 108). Cela
confirme les résultats obtenus lors des testsgulaires effectués pour ces mémes modalités.

Tableau 70. Incidence du temps de séchage du baik&he sur la perception olfactive des composés
volatils des vins (Merlot) élevés au contact derssts de bois qui ont séchés 18 ou 24 mois sur parc

Modall_te de ls,echage des Intensité du fruit Bois frais grillé/fumé
bois de I'élevage
Témoin non boisé 3,42 +0,11a 0,97 £ 0,122 1,15+ 0,1%
12 mois 3,11 £0,25% 3,14+0,2h 2,90 + 0,260
24 mois 3,16 £ 0,2% 3,22+0,2b 2,82 +0,3%0

ANOVA facteur temps de séchage; valeur moyennendi&shantillons + écart type ; a, b, ¢ pour chadqlerme

indiquent les différences significatives entredesupes de moyennesf,05)

Qualité tannique i
2 \
e T émoin non boisé

Rondeur en bouche ) Intensité du fruit e | § MoOis
24 mois

Perception sucrée Amertume

Astringence

Figure 108. Impact organoleptique du temps de gecta bois de chéne sur la perception aromatique
volatile des vins de Merlot élevés au contact dgmssts de bois qui ont séchés 18 ou 24 mois sar par
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Tableau 71. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les variables chimiques et sellsemesurées sur les vins (Merlot) élevés 3 rave
des segments de bois de chéne qui ont subi 12deaéchage naturel sur parc (composante volatile)

_ — ko] <] 8 )
N T [S] = = c v =

2 g 3 = 5 3 B 2 5 = 0o 5 2 & L5 28§

o = Qo s = 5] > = c o £ 5 z = =8 © 9

= | = = o= 8 = > g S = © o © = 22 c £ o

3 e < E 5 > T s = 3 @ g =2 3 o ST T &8

Q = o T £ o = o o Y £ 2 S =02 &g

© & E " 5 ” 7 2 > 5 3 8 FESg¢

= £ < o < £ O =
Bois frais 1,000 0,917 -0,319 0,903 0,866 0,857 0,883 0,940 0,888 0,920 0,916 620,8 0,474 0,929 0,258 0,294
Grillé_fumé 0,917 1,000 -0,214 0,844 0,874 0,813 0,809 0,946 0,869 0,936 0,910 360,8 0,452 0,879 0,440 0,315
Intensité du fruit -0,319 -0,214 1,000 -0,430 0,077 -0,4130,554 -0,231 -0,192 -0,031 -0,304 -0,359 -0,273 -0,359 398, 0,602
Furfural 0,903 0,844 -0,430 1,000 0,768 0,950 0,956 0,850 0,766 0,808 0,944 0,940,565 0,920 0,346 0,222
5-méthylfurfural 0,866 0,874 0,077 0,768 1,000 0,749 0,700 0,897 0,785 0,949 0,827 0,770,433 0,829 0,436 0,404
Gaiacol 0,857 0,813 -0,413 0,950 0,749 1,000 0,978 0,867 0,802 0,827 0,902 0,931 0,763 0,960,312 0,195
Syringol 0,883 0,809 -0,554 0,956 0,700 0,9781,000 0,849 0,795 0,778 0,902 0,925 0,676 0,949,175 0,097
4-Allylsyringol 0,940 0,946 -0,231 0,850 0,897 0,867 0,849 1,000 0,945 0,966 0,851 0,797 0,566 0,9120,433 0,329
Eugénol 0,888 0,869 -0,192 0,766 0,785 0,802 0,795 0,945 1,000 0,894 0,743 0,671 0,476 0,825 0,439 0,491
Isoeugénol 0,920 0,936 -0,031 0,808 0,949 0,827 0,778 0,966 0,8941,000 0,870 0,812 0,576 0,906 0,468 0,431
Vanilline 0,916 0,910 -0,304 0,944 0,827 0,902 0,902 0,851 0,743 0,871,000 0,981 0,565 0,944 0,288 0,228
Syringaldéhyde 0,862 0,836 -0,359 0,944 0,779 0,931 0,925 0,797 0,671 0,812 0,981,000 0,656 0,948 0,213 0,126
Acétovanillone 0,474 0,452 -0,273 0,565 0,433 0,763 0,676 0,566 0,476 0,576 0,565 0,656 1,000 0,741 0,142 -0,038
Acétosyringone 0,929 0,879 -0,359 0,920 0,829 0,960 0,949 0,912 0,825 0,906 0,944 480,9 0,741 1,000 0,219 0,171

Trans-p-méthyl-y-octalactone 0,258 0,440 0,398 0,346 0436 0312 0,175 0,433 39,4 0468 0288 0,213 0,142 0,219 1,0000,715

Cis-p-méthyl-y-octalactone 0,294 0,315 0,602 0,222 0,404 0,195 0,097 0,329 910,4 0,431 0,228 0,126 -0,038 0,1710,715 1,000
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Tableau 72. Matrice des coefficients de corrélatierPearson entre les variables chimiques et sellsemesurées sur les vins (Merlot) élevés 3 rave
des segments de bois de chéne qui ont subi 24deaéchage naturel sur parc (composante volatile)

— B ° @ g [ <]
\ o = > c =
-2 g 3 = S 3 5 g [ = v G 2 S atf 28
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o | %5 2 6 2 8 £ & g S = T o S s, 22g e
3 o c E 5 > T = = =1 @ S o2 3 4 ST =8
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@ 5 E t 3 @ < @ > 5 3 T TEG 8¢
- £ < ) < < O =
Bois frais 1,000 0,733 -0,466 0,789 0,963 0,726 0828 0,946 0,885 0,968 0,903 18,9 0,688 0,885 0,337 0,388
Grillé_fumé 0,733 1,000 -0,601 0,743 0,770 0,670 0,608 0,729 0555 0,734 700, 0,698 0,533 0,701 0,023 -0,073
Intensité du fruit -0,466 -0,601 1,000 -0,529 -0,414 -0,662 -0,627 -0,556 -0,356 -0,419 -0,581 -0,547 -0,625 -0,640 0,118 0,482
Furfural 0,789 0,743 -0,529 1,000 0,870 0,893 0,902 0833 0640 0,803 0,866 0,904 360,6 0,796 0,289 0,161
5-méthylfurfural 0,963 0,770 -0,414 0,870 1,000 0,720 0,803 0,906 0,808 0,967 0,883 0,939 0,581 060,8 0,323 0,421
Gaiacol 0,726 0,670 -0,662 0,893 0,720 1,000 0,958 0,871 0,686 0,728 0,834 0,800 0,890 0,918,433 -0,072
Syringol 0,828 0,608 -0,627 0,902 0,803 0,9581,000 0,922 0,794 0,804 0,887 0,873 0,858 0,9410,428 0,135
4-Allylsyringol 0,946 0,729 -0,556 0,833 0,906 0,871 0,922,000 0930 0940 0,877 0,869 0,853 0,9660,499 0,273
Eugénol 0,885 0555 -0,356 0,640 0,808 0,686 0,794 0,930 1,000 0875 0,709 0,694 0,759 0,868 0,588 0,501
Isoeugénol 0,968 0,734 -0,419 0,803 0,967 0,728 0,804 0,940 0,8751,000 0,892 0904 0,651 0,838 0,486 0,433
Vanilline 0,903 0,703 -0581 0,866 0,883 0,834 0887 0877709, 0,892 1,000 0,971 0,691 0,862 0,307 0,166
Syringaldéhyde 0,918 0698 -0547 0,904 0,939 0,800 0873 0869694, 0904 0971 1,000 0,626 0824 0,253 0,235
Acétovanillone 0,688 0533 -0,625 0,636 0581 0,890 0858 0,85375®, 0,651 0,691 0,626 1,000 0,937 0,494 -0,111
Acétosyringone 0,885 0,701 -0,640 0,796 0,806 0,915 0941 0,966 868, 0,838 0,862 0,824 0,937 1,000 0,413 0,082
Trans--méthyl-y-octalactone 0,337 0,023 0,118 0,289 0,323 0,433 0428 0499588 0486 0,307 0,253 0,494 0413 1,000 0,451
Cis-p-méthyl-y-octalactone 0,388 -0,073 0482 0,161 0421 -0072 01135 0,278501 0433 0,166 0,235 -0,111 0,082 0451 1,000
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5.2 EPREUVES SENSORIELLES: INCIDENCE DU TEMPS DE SECHAGE SELON LES
FACTEURS DE SELECTION DU BOIS DE CHENHYPE DE GRAIN ET CLASSE H NDICE

POLYPHENOLIQUE SUR LES CARACTERISTIQUES ORGANOLEPTWES D UN VIN

L’analyse des profils sensoriels a montré que leepde dégustateur n'a pas discriminé de
facon significative les modalités de séchage éasditans le vin de Merlot élevé au contact de
segments de bois de bois chéne. Des différenceificigives pour certaines modalités grain/IP
sur certains descripteurs ont cependant été olesenrdre les modalités de séchage 12 et 24
mois et 18 et 24 mois. Les Figure 109 a Figure rE8ésentent les résultats obtenus pour

chacune des modalités grain/IP.

En ce qui concerne la comparaison des vins élavésratact de bois de chéne séchés 12 et 24
mois, les résultats des profils sensoriels fontaggire des différences significatives sur des

perceptions gustatives et olfactives :

Le panel met en évidence des différences signiiesitde la perception « sucrée » pour les
modalités grain blend/IP haut (p=0.011) et graimlfi bas (p=0.038) (Figure 110 et Figure
111). Les vins au contact de bois qui ont séchdadi sont percus comme plus sucrés par le
panel que ceux qui ont séchés 24 mois. Pour la lit®@dgain blend/IP haut, une perception
d’amertume est également observée comme étanfisagiviement plus forte pour un élevage

au contact de bois qui ont séchés 24 mois (p=QFigyre 110).

Au nez, le descripteur grillé/fumé discrimine lesdalités 12 et 24 mois de séchage pour les
vins élevés avec des bois de type grain fin/IP ip=®.01) (Figure 113) et grain moyen/IP
moyen (p= 0.01) (Figure 115). L’odeur grillé/fumgparait dominante dans les vins, pour un
temps de séchage du bois de 24 mois dans la n@dadin fin/IP haut et pour un temps de

séchage de 12 mois dans la modalité grain moyéaiii

Ces différences, notamment de la perception sutrdes notes grillé/fumé ne permettent pas
au panel de s’accorder sur I'existence d'une difiée globale et significative entre les
modalités de séchage 12 et 24 mois. Elles contrtbcependant a expliquer les différences

mises en évidence lors des tests triangulaires gesimodalités de séchage.

La comparaison des vins élevés au contact de bathé&he séchés 18 et 24 mois, révele aussi

certaines différences significatives, principaletrair la perception gustative :
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Les vins de modalité grain blend/IP moyen et gfafiP moyen sont percus par le panel
comme plus ronds en bouche pour des temps de sdw®dpois de chéne de 18 mois
(respectivement, p=0.02 et p=0.01) (Figure 109 iguré 112). Enfin, la modalité grain
moyen/IP bas est évaluée comme étant significaevmeiplus astringente dans le cas ou le bois
de chéne a séché 24 mois (p=0.01) (Figure 114).

Le Tableau 73 rassemble les différences observéetempanel lors de I'établissement des

profils sensoriels.

Amertume

Amertume
p 4
Rondeur en 3 Astringence 3 Astringence
bouche )

1 w— | 2 OIS ] 8 Mois
ualité i Qualité .
t:‘:unque 00—t Boisfrais w14 OIS (f;:llll([lle 0 Boisfrais 7 OIS
a 2
Témoinnonboisé Témoinnonboisé
Perception d i Percept \
Grillé_fumeé erception e fi
sucrée N = sucrée R\ Grillé_fumé
Inlc;xsxt:du Intensité du
A fruit

Figure 109. Impact du temps de séchage du boib&leecsur les qualités organoleptiques du vin élevé
avec des morceaux de bois de chéne : comparaisderdes de séchage 12 et 24 mois et 18 et 24 mois
pour la modalité grain blend/IP moyen

* . différence significative au seuil p<0.005 erige modalités de séchage; IP : Indice Polyphéueliq

Amertume
4
Rondeuren Rondeuren

3 Astringence 3 Astringence
bouche = bouche §
o] 2 MO1$ e ] 8 MOIS
Qualité B Qualité s
Q 01 Boisfrais o4 OIS Qu Boisfrais w24 OIS
tannique tannique
Témoinnonboisé Témoinnon boisé
N x Perception - .
\ Grille_fume 1 Grillé_fumé
= sucrée =
Intensité du Intensité du
fruit fruit

Figure 110. Impact du temps de séchage du boiké&leecsur les qualités organoleptiques du vin élevé
avec des morceaux de bois de chéne : comparaisderdps de séchage 12 et 24 mois et 18 et 24 mois
pour la modalité grain blend/IP haut

* . différence significative au seuil p<0.005 erige modalités de séchage; IP : Indice Polyphéueliq
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Figure 111. Impact du temps de séchage du boiké&leecsur les qualités organoleptiques du vin élevé
avec des morceaux de bois de chéne : comparaisderdps de séchage 12 et 24 mois et 18 et 24 mois

pour la modalité grain fin/IP bas

* . différence significative au seuil p<0.005 erige modalités de séchage; IP : Indice Polyphéueliq
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Figure 112. Impact du temps de séchage du boib&w®ecsur les qualités organoleptiques du vin élevé
avec des morceaux de bois de chéne : comparaisderdps de séchage 12 et 24 mois et 18 et 24 mois

pour la modalité grain fin/IP_ moyen

* . différence significative au seuil p<0.005 enlge modalités de séchage; IP : Indice Polyphéuneliq
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Figure 113. Impact du temps de séchage du boib&w®ecsur les qualités organoleptiques du vin élevé
avec des morceaux de bois de chéne : comparaisderdps de séchage 12 et 24 mois et 18 et 24 mois

pour la modalité grain fin/IP_haut

* . différence significative au seuil p<0.005 enlge modalités de séchage; IP : Indice Polyphéuneliq
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Figure 114. Impact du temps de séchage du boib@&w®ecsur les qualités organoleptiques du vin élevé
avec des morceaux de bois de chéne : comparaisderdps de séchage 12 et 24 mois et 18 et 24 mois
pour la modalité grain moyen/IP bas

* . différence significative au seuil p<0.005 erige modalités de séchage; IP : Indice Polyphéueliq
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Figure 115. Impact du temps de séchage du boiké&leecsur les qualités organoleptiques du vin élevé
avec des morceaux de bois de chéne : comparaisderdps de séchage 12 et 24 mois et 18 et 24 mois
pour la modalité grain moyen/IP_moyen

* . différence significative au seuil p<0.005 enlze modalités de séchage; IP : Indice Polyphéuneliq
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Figure 116. Impact du temps de séchage du boib&w®ecsur les qualités organoleptiques du vin élevé
avec des morceaux de bois de chéne : comparaisderdes de séchage 12 et 24 mois et 18 et 24 mois
pour la modalité grain moyen/IP_haut

* . différence significative au seuil p<0.005 erige modalités de séchage; IP : Indice Polyphéueliq
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Tableau 73. Incidence du temps de séchage du &aiséhe sur un vin rouge de Merlot pour différentes
modalités grain/Indice Polyphénolique

Séance Modalité grain/IP

Echantillons présentés au panel*

Différence sensorielle
observée significative

1 Grain blend/IP moyen 12 mois 24 mois - -

2 Gain blend/IP haut 12 mois 24 mois Perf:\;npe')[ir(t;rj\rgicrée 88??3
3 Grain fin/IP bas 12 mois 24 mois Perception sucréed, 0383
4 Grain fin/IP moyen 12 mois 24 mois - -

5 Grain fin/IP haut 12 mois 24 mois Grillé/fumé 0,605
6 Grain moyen/IP bas 12 mois 24 mois - -

7 Grain moyen/IP moyen 12 mois 24 mois Grillé/fumeé 0,0109
8 Grain moyen/IP haut 12 mois 24 mois - -

9 Grain blend/IP moyen 18 mois 24 mois Rondeur ercheu 0,0201
10 Gain blend/IP haut 18 mois 24 mois - -

11 Grain fin/IP bas 18 mois 24 mois - -

12 Grain fin/IP moyen 18 mois 24 mois Rondeur en beuch0,0062
13 Grain fin/IP haut 18 mois 24 mois - -

14 Grain moyen/IP bas 18 mois 24 mois Astringence 00
15 Grain moyen/IP moyen 18 mois 24 mois - -

16 Grain moyen/IP haut 18 mois 24 mois - -

- : aucune différence observée ; IP : Indice Pddymitique ; *temps de séchage des bois en contactlawin

lors de I'élevage
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5.3 EPREUVES SENSORIELLESTESTS HEDONIQUESINCIDENCE DU TEMPS DE SECHAGE

DU BOIS DE CHENE SUR LES CARACTERISTIQUES ORGANOLERUES D UN VIN

Lors de chaque séance de profils sensoriels, urhésonique a été proposé au panel afin

d’évaluer la préférence des dégustateurs pourifes qui leurs étaient présentés. Pour les

séances 1 a 8, entre les modalités de séchage42iis, les préférences sont partagées avec

49% de préférence pour les vins au contact dedeochéne qui ont séchés 24 mois et 51% de

préférence pour la modalité 12 mois de séchagddaaly4). Au cours des séances 9 a 16, 55%

des dégustateurs ont exprimés leur préférencelpaundalité 18 mois de séchage. C'est la

modalité pour laquelle rondeur en bouche a étéupesignificativement plus prononcée par le

panel lors de I'établissement des profils sensofi€ableau 73). La perception de rondeur en

bouche apparait comme un parametre sensoriel eurfales préférences exprimées par le

panel.

Tableau 74. Préférences exprimées par le panetglesthteurs entre deux modalités de séchage, lors
de tests hédoniques sur vin rouge de Merlot él®i® mois au contact de segments de bois de chéne

Séance Modalité grain/IP Modalité de séchage présen Préférence du panel (%)
1 Grain blend/IP moyen 12 mois 24 mois 50-50
2 Gain blend/IP haut 12 mois 24 mois 74-26
3 Grain fin/IP bas 12 mois 24 mois 58-42
4 Grain fin/IP moyen 12 mois 24 mois 26-74
5 Grain fin/IP haut 12 mois 24 mois 45-55
6 Grain moyen/IP bas 12 mois 24 mois 40-60
7 Grain moyen/IP moyen 12 mois 24 mois 58-42
8 Grain moyen/IP haut 12 mois 24 mois 56-44

Moyenne 12 mois 1 49%

24 mois : 51%
9 Grain blend/IP moyen 18 mois 24 mois 77-24
10 Gain blend/IP haut 18 mois 24 mois 42-58
11 Grain fin/IP bas 18 mois 24 mois 64-36
12 Grain fin/IP moyen 18 mois 24 mois 59-41
13 Grain fin/IP haut 18 mois 24 mois 62-38
14 Grain moyen/IP bas 18 mois 24 mois 41-59
15 Grain moyen/IP moyen 18 mois 24 mois 41-59
16 Grain moyen/IP haut 18 mois 24 mois 53-47

Moyenne

18 mois : 45%
24 mois : 55%
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5.4 CONCLUSION

La derniére étape de notre travail a tenté d’apgréér I'impact organoleptique du temps de
séchage du bois de chéne a travers la mise engtatayses sensorielles sur les vins de notre

plan d’essai.

La réalisation de tests triangulaires a montré tpeganel de dégustateurs distinguait
significativement les modalités de séchage 12 eb@4é mais ne faisait pas de différence entre

les modalités 18 et 24 mois.

Des épreuves descriptives ont ensuite été organasited’établir les profils sensoriels des vins
pour tenter d’associer les différences observéekeganel lors des tests triangulaires a un ou
plusieurs descripteurs. Un entrainement de notnelgle dégustateur a été réalisé préalable et
s’est déroulé sur deux séances de dégustationcBobemtrainement les individus ont été invités
a évaluer lintensité de solutions d’'un vin de Mérddditionné de composés qui accentuent
lintensité de différents descripteurs boisés. Pmes entrainements tous les participants ont

correctement évalué les solutions qui leur étgedsentées.

Les modalités de séchage 12 et 24 mois du boisi@esecn’ont pas été discriminées pour les
descripteurs choisis malgré les différences retetars de la réalisation des tests triangulaires.
Les modalités de séchage 18 et 24 mois n'ont égaierpas été discriminées par

I'établissement de profils, en accord avec leslté@sudes tests triangulaires.

L’analyse de la composante non volatile des vinsisaen évidence une corrélation négative
entre la perception sucrée et les teneurs en ayghes des vins. Par ailleurs, de fortes
corrélations positives ont été observées entredssripteurs qualité tannique et astringence,
particulierement pour la modalité 24 mois de séehag panel semble associer la qualité

tannique a I'astringence des vins.

Pour la modalité 24 mois de séchage de forteslatimés positives ont été mises en évidence
entre les teneurs en ellagitanins moléculairesixoth les descripteurs astringence et amertume
(0.787 et 0.683 respectivement). Ces corrélatiamsébé observées avec la majorité des
ellagitanins moléculaires. L’'amertume est fortenwntélée avec les roburine A, roburine D,
castalagine, vescalagine, roburine B et roburink’&stringence est fortement corrélée avec
tous les ellagitanins et de facon particulieremiemte avec les dimeres non glycosylés
(coefficient de Pearson de 0.958 pour la roburiret 8.930 pour la roburine D). Ces résultats

révélent 'implication des ellagitanins dans lasaion d’astringence et le goQt amer des vins.
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En ce qui concerne la composante volatile des &aos, analyse a montré que notre panel
distingue parfaitement les notes fruitées des rodesees des vins (bois frais et grillé/fumé).
Cependant, malgré I'entrainement qui a été propleséjurys distinguent mal les nuances

boisées : bois frais et grillé/fumé.

Ces résultats ne nous permettent pas d’associedifigsences observées lors des tests

triangulaires a un ou plusieurs descripteurs chqisur I'établissement des profils sensoriels.

L’analyse des résultats selon les facteurs dets@hedu bois de chéne a mis en évidence des
différences significatives pour certains descripgesur certaines modalités Les différences
observées entre les modalités de séchage 12 ebig4d’'amt été sur des perceptions olfactives
et gustatives. La perception sucrée apparait piyp®itante par exemple pour les modalités
grain blend/IP haut et grain fin/IP bas dans les élevés au contact de bois qui ont séchés 12
mois. La modalité gain blend/IP haut est jugée plugre pour un élevage avec des bois qui
ont séchés 24 mois. Au nez des différences omet#aues pour deux modalités grain/IP, elles

ont toutes deux concernées I'odeur grillé/fumé.

Entre 18 et 24 mois de séchage, les difféerencegieempour certaines modalités grain/IP par
notre panel ont concernées I'aspect gustatif seenénsur la modalité grain blend/IP moyen la
rondeur en bouche a été notée comme supérieurelggonms élevés avec des bois qui ont
séchés 18 mois. La modalité grain moyen/IP basrafipalus astringente dans le cas d'un
séchage de 24 mois.

Ces différences ne permettent pas au panel deostbacsur I'existence d'une différence
globale et significative entre les modalités dehage 12 et 24 mois. Elles contribuent
cependant a expliquer les differences mises erege@llors des tests triangulaires pour ces

modalités de séchage.

Enfin, I'épreuve des tests hédoniques n'a pasafgparaitre de préférence nette d’'une modalité

de séchage particuliére.
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CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES

Notre travail nous a permis dans un premier temgggpaécier I'’évolution des proportions en
macromolécules du bois de chéne utilisé en tomeelkelon quatre facteurs : le temps de
séchage, I'age, le type de grain ainsi que la elddsdice Polyphénolique (IP) mesurée par
Oakscan®. Pour cela un large plan d’essai a étémjdace et des analyses chimiques du bois

de chéne ont été realisées a quatre stades degsédiais frais, 12 mois, 18 mois et 24 mois.

La proportion en composeés extractibles du boishdne diminue de facon significative au
cours de la premiere année de séchage et reske stal les temps de séchage 18 et 24 mois.
Ces composés sont en majorité lessivés au coussptemiere année de maturation sur parc
du bois de chéne. L'analyse des ellagitanins mtdées (principaux composés extractibles du
bois de chéne) a montré également une baisse detémeurs entre les temps de séchage 12 et

24 mois.

Une corrélation négative a été observée entredeahles extractibles et cellulose (coefficient
de Pearson de -0.61 en moyenne). Le matériel asitile, de par sa structure cristalline qui
lui confére une trés grande stabilité ne seraitgagsadé par I'action du séchage naturel du bois

de chéne.

Les proportions en hémicelluloses et en ligninesnmosés a l'origine de la libération de
composeés aromatiques lors de la chauffe, sont naegpour les temps de séchage respectifs
de 12 et 18 mois. Résultats en accord avec leauxrage Halest al'®® qui avaient montrés que
les teneurs en certains composés aromatiques ouiepnent de la dégradation des lignines
étaient corrélées a un temps de séchage de 12lmesialdéhydes furaniques, qui proviennent
de la dégradation des chaines d’hémicellulosesrdtaorrélés dans leur étude a des temps de
séchage plus long (18 et 24 mois). Nous avons ptirenen évidence qu’il existe
vraisemblablement un lien entre les proportionsreeromolécules du bois de chéne avant
chauffe et les teneurs en certains composés aaumeatapres chauffe. Le dosage de composés
aromatiques du bois de chéne apres chauffe noosegieait, lors de notre étude sur bois séché

36 mois de confirmer ce lien.

Les facteurs de sélection ont également montréndetences sur la composition chimique du

bois de chéne dans notre étude.

L’age du bois impacte les proportions en composdsadibles, qui apparaissent plus

importantes dans le bois jeune, prés de I'écoé#jlque pour le bois vieux, situé au coeur de
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'arbre (13%). Cela a été aussi mis en évidence [gsuteneurs en ellagitanins moléculaires,
qui présentent un déclin de prés de 40% en moyenmine les classes d’age A (0-50 ans) et C
(100-150 ans). Cependant I'écart de proportionc@mposés extractibles entre ces deux
catégories d’age diminue au cours du séchage du baipoursuite de I'étude du temps de
séchage a 36 mois nous permettra de définir @t est toujours maintenu ou différencié
pour un temps de maturation tres long. L'age ds itfluence également les proportions en
lignines, qui sont plus importantes au cceur déi&r

Le type de grain ne présente pas d'influence saatif’e sur les proportions en composés
extractibles. Bien que les bois aux grains les ghaessiers ont tendance a renfermer des parts
d’extractibles supérieures a celles de bois aumgtns, il apparait que cet effet devient de
plus en plus faible au cours du séchage. En reedestparts de cellulose sont significativement
plus importantes pour des grains moyens tandislegiproportions en hémicelluloses et en

lignines le sont pour les grains les plus fins.

L’Indice Polyphénolique a une incidence sur lespprtions en extractibles et en lignine, qui
sont plus élevées dans des bois de chéne claskasitiR_a part de cellulose pour cette classe
est la plus faible (36% pour les bois classé IR bantre 33% pour ceux classés IP bas). La
corrélation entre la mesure effectuée par Oaksar@s teneurs en ellagitanins moléculaires
a bien été établie, confirmant les travaux de Mithe

La deuxieme partie de notre étude s’est attacté@ec@ence des différences observées sur la
composition en macromolécules et en extractibldsoitide chéne sur la composition chimique
d’un vin rouge de Merlot élevé au contact de mangade bois de chéne caractérisés. Un plan
d’essai sur vin a permis I'étude de trois tempséithage de bois (12, 18 et 24 mois) et de deux
facteurs de sélection : le type de grain ainsilgu#asse d’Indice Polyphénolique mesurée par
Oakscan®.

Concernant I'étude des facteurs de sélection dissles résultats ont soulignés un lien entre le
type de grain du bois de chéne et les teneurs thilo@manes retrouvées dans les vins lors de
I'élevage au contact de segments de bois de chéadeneurs en anthocyanes sont supérieures
de 23 % en moyenne dans le vin témoin non boisé déas les vins boisés, elles apparaissent
plus faibles pour les vins élevés au contact densets de bois de chéne qui possedent les
grains les plus grossiers. Cela conduit a penkepassibilité d'un apport d’oxygéne présent a
l'intérieur des fibres du bois et particulieremdigponible pour les segments de bois de chéne

avec les grains les plus gros. Le type de grailuente également les concentrations en
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ellagitanins moléculaires du vin, notamment posrdineres non glycosylés (roburine B et C)
et la roburine D, dont les teneurs sont signifieatient plus élevées dans les grains de type
blend. Une baisse globale de 31% a été observééesuroncentrations en ellagitannins

moléculaires entre les modalités grain blend engreoyen.

L’IP est corrélé avec les teneurs en ellagitaniokoulaires du vin, en accord avec les résultats
obtenus par Miché&l. Les concentrations en ellagitanins moléculaicgauix dans les vins
élevés avec des bois classés en IP haut appata?sSdnis plus élevées que celles obtenues
dans les vins élevés avec des bois classés ersIP ba

L’analyse dans le vin des composés aromatiques disiois de chéne a permis de mettre en
évidence des corrélations entre les composés matéounaires du bois de chéne et certains

composeés aromatiques.

Nos résultats ont mis en évidence que le furf@addehyde furanique majoritaire) proviendrait
de la dégradation des hémicelluloses, tandis qué-necthylfurfural proviendrait de la
dégradation de la cellulose. Jusqu’alors il étaitsidéré que ces deux composés provenaient
principalement de la dégradation des hémicelluloses

Le temps de séchage du bois de chéne présentenflmence sur les concentrations en
composeés aromatiques (appréciées dans les ving s bois de chéne. Une corrélation
positive a été observée entre les aldéhydes furagigt des temps de séchage long (18 et 24
mois) et une corrélation positive des aldéhydespligues avec un temps de séchage plus
court (12 mois). Ces résultats concordent avemhleservations mises en évidence lors de
I'étude sur la composition chimique du bois de &één

Le type de grain influence principalement les teseun furfural, plus élevées dans les grains
blend et les phénols volatils, qui apparaissenbritajres dans les vins élevés au contact de

bois a grain moyen.

L’'impact de I'lP sur les concentrations en compaa@snatiques montre des corrélations pour
les aldéhydes furaniques : le furfural est cordéldacon positive avec la classe IP haut et le 5-
méthylfurfural avec la classe IP bas. Sur la contipmschimique du bois de chéne aucun effet
significatif de I'lP n’a été observé pour les prapms en hémicelluloses, en revanche les bois
classés en IP bas présentent des proportionslaloselsignificativement plus élevées. Il existe
alors un lien entre les proportions en cellulosemees dans le bois de chéne et les teneurs en

5-méthylfurfural du vin élevé avec des bois poutecelasse d’IP.
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A I'exception de I'eugénol et de I'isoeugénol, EBnposés aromatiques qui proviennent de la
dégradation de la lignine présentent des conc@ntgatlans les vins qui augmentent avec la
classe d’'IP des bois de chéne. Cela est en acemal las corrélations observées lors de
'analyse de la composition chimique du bois, osl peoportions en lignines apparaissaient

supérieures pour des IP hauts.

La troisieme partie de notre étude s’est focal@éd'impact, au niveau sensoriel, du temps de

séchage du bois de chéne sur les vins de Merlobtle plan d’essai.

La réalisation de tests triangulaires a montré tpeanel de dégustateurs distinguait
significativement les modalités de séchage 12 eb@é mais ne faisait pas de différence entre

les modalités 18 et 24 mois.

Lors de I'établissement de profils sensorielspheslalités de séchage 12 et 24 mois du bois de
chéne n'ont pas été discriminées pour les desarptboisés (proposés au panel pour
I'établissement des profils) malgré les difféerencetenues lors de la réalisation des tests

triangulaires.

Les modalités de séchage 18 et 24 mois n'ont égaierpas été discriminées par

I'établissement de profils sensoriels, en accoetdes résultats des tests triangulaires.

L’analyse de la composante non volatile des vinsisaen évidence une corrélation négative
entre la perception sucrée et les teneurs en ayghes des vins. Par ailleurs, de fortes
corrélations positives ont été observées entredssripteurs qualité tannique et astringence,
particulierement pour la modalité 24 mois de séehag panel associe la qualité tannique a

I'astringence des vins.

Pour la modalité 24 mois de séchage de forteslatimés positives ont été mises en évidence
entre les teneurs en ellagitanins moléculairesixoth les descripteurs astringence et amertume
(0.787 et 0.683 respectivement). Ces corrélatiamsébé observées avec la majorité des
ellagitanins moléculaires. L’'amertume est fortenwntélée avec les roburine A, roburine D,
castalagine, vescalagine, roburine B et roburink’&tringence est fortement corrélée avec
tous les ellagitanins et de facon particulieremiemte avec les dimeres non glycosylés
(coefficient de Pearson de 0.958 pour la roburiret 8.930 pour la roburine D). Ces résultats
révélent 'implication des ellagitanins dans lasaion d’astringence et le goQt amer des vins.
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En ce qui concerne la composante volatile des &aos, analyse a montré que notre panel
distingue parfaitement les notes fruitées des rodesees des vins (bois frais et grillé/fumé).
Cependant, malgré I'entrainement qui a été propleséjurys distinguent mal les nuances

boisées : bois frais et grillé/fumé.

Ces résultats ne nous permettent pas d’associedifigsences observées lors des tests

triangulaires a un ou plusieurs descripteurs chqisur I'établissement des profils sensoriels.

Les différences observées entre les modalités deagé 12 et 24 mois portent sur des
perceptions olfactives et gustatives. L'analyse r@ssiltats selon les facteurs de sélection du
bois de chéne a met en évidence des différenceficidives pour les descripteurs grillé/fumé,
perception sucrée et amertume sur certaines méslalit

Entre 18 et 24 mois de séchage, les difféerencegieempour certaines modalités grain/IP par
notre panel concernent I'aspect gustatif seulersgnies descripteurs rondeur en bouche et

astringence.

Cependant ces différences ne permettent pas au gargaccorder sur I'existence d’'une
différence globale et significative entre les madal de séchage 12 et 24 mois. Elles
contribuent néanmoins a expliquer les différenciesesnen évidence lors des tests triangulaires

pour ces modalités de séchage.

Enfin, I'épreuve des tests hédoniques n'a pasafgaraitre de préférence nette d’'une modalité

de séchage particuliere.
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Annexe 1

Tableau 75. Proportions en extractibles, cellulpseémicelluloses et lignines obtenues sur les
échantillons du plan d’essai sur bois de chéne*

. Stade . Catégorie Extractibles Cellulose Hémicelluloses Lignines
Echantillons ségr?age Grain IP d'é%e (% MS) (% MS) (% MS) (0/% MS)
Bois 1 Frais F h B 17,22 35,27 24,45 18,34
Bois 2 Frais F m C 19,80 32,15 24,79 21,16
Bois 2 Frais M h A 22,69 30,31 30,38 20,99
Bois 2 Frais M h B 21,25 33,59 27,20 17,62
Bois 3 Frais F m A 19,82 31,68 29,05 21,81
Bois 3 Frais F m B 17,24 33,07 29,10 21,52
Bois 3 Frais F m C 12,66 40,05 28,86 20,26
Bois 4 Frais F h A 14,32 39,32 28,25 20,47
Bois 4 Frais F h B 14,21 38,20 29,63 20,96
Bois 4 Frais F h C 11,85 37,62 26,98 21,99
Bois 5 Frais F m A 19,71 33,95 28,95 18,99
Bois 5 Frais F m B 14,51 35,95 28,75 20,48
Bois 5 Frais F m C 9,91 40,55 27,22 19,93
Bois 6 Frais M m A 14,62 28,18 25,95 16,99
Bois 6 Frais M m B 16,31 36,02 28,82 19,07
Bois 6 Frais M m C 12,47 35,15 31,04 20,84
Bois 7 Frais M m A 17,80 34,71 27,38 19,63
Bois 7 Frais M m B 16,59 40,48 23,70 15,82
Bois 7 Frais M m C 13,33 40,26 27,75 19,87
Bois 8 Frais F b A 18,88 31,87 29,45 18,84
Bois 8 Frais F b B 15,70 35,19 30,19 20,44
Bois 8 Frais F b C 13,25 35,98 31,05 18,86
Bois 9 Frais B m C 19,96 31,11 25,74 20,09
Bois 9 Frais B h A 23,31 27,48 28,41 21,08
Bois 9 Frais B h B 16,34 31,62 29,23 22,66
Bois 10 Frais B m A 18,48 36,17 27,43 19,30
Bois 10 Frais B m C 12,07 40,68 27,47 17,64
Bois 11 Frais B m B 13,66 38,15 27,72 20,84
Bois 11 Frais B m C 17,89 31,81 31,14 22,62
Bois 13 Frais M h A 14,39 41,67 25,71 18,25
Bois 13 Frais M h B 13,01 39,59 27,78 19,96
Bois 14 Frais M h A 17,93 37,36 26,20 18,95
Bois 14 Frais M h B 15,08 40,44 27,85 18,52
Bois 15 Frais M h A 19,19 34,91 28,92 19,58
Bois 15 Frais M h B 14,71 35,46 30,09 21,14
bois 16 Frais B b A 13,07 35,37 32,45 21,48
bois 16 Frais B b B 15,58 34,29 27,41 20,28
bois 16 Frais B b C 14,06 41,00 25,87 20,32
Bois 17 Frais B b A 13,74 34,62 29,68 23,20
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Stade
Echantillons de Grain IP
séchage

Catégorie Extractibles Cellulose Hémicelluloses Lignines
d'age (% MS) (% MS) (% MS) (% MS)

Bois 17 Frais B b B 14,48 33,11 31,66 20,25
Bois 17 Frais B b C 14,49 38,39 24,59 20,17
Bois 18 Frais B b B 13,67 36,13 29,91 20,86
Bois 18 Frais B b C 14,71 39,08 27,02 19,88
Bois 19 Frais B b A 13,74 34,44 29,76 21,77
Bois 19 Frais B b B 14,11 36,48 29,13 20,46
Bois 19 Frais B b C 13,00 42,35 25,96 18,99
Bois 20 Frais F h B 18,13 34,37 27,79 20,95
Bois 20 Frais F h C 15,67 35,20 27,40 21,57
Bois 21 Frais F h B 15,32 34,47 30,95 20,82
Bois 21 Frais F h C 13,02 37,07 25,37 21,12
Bois 23 Frais M m A 15,62 40,46 23,73 17,91
Bois 23 Frais M m B 14,21 41,95 23,66 17,17
Bois 24 Frais M m A 14,49 40,53 26,13 18,65
Bois 24 Frais M m B 13,76 41,56 24,25 18,56
Bois 25 Frais F m A 17,78 37,11 28,87 20,15
Bois 25 Frais F m B 17,81 32,76 28,79 19,94
Bois 25 Frais F m C 13,19 35,76 30,26 20,82
Bois 26 Frais F m A 15,75 44,78 23,84 14,84
Bois 26 Frais F m B 14,35 43,58 23,34 14,88
Bois 27 Frais M m A 15,86 41,14 26,42 16,73
Bois 27 Frais M m B 18,81 39,47 22,84 16,68
Bois 27 Frais M m C 12,01 43,11 23,49 17,37
Bois 28 Frais M b B 20,66 28,98 30,37 21,86
Bois 28 Frais M b C 15,03 35,25 25,98 21,87
Bois 1 12 mois F h B 17,59 33,62 26,92 22,39
Bois 2 12 mois F m C 17,50 33,75 23,66 20,85
Bois 2 12 mois M h A 21,06 31,99 27,94 20,48
Bois 2 12 mois M h B 20,23 33,24 23,14 19,43
Bois 3 12 mois F b C 11,59 37,05 32,52 24,75
Bois 3 12 mois F m B 14,53 33,84 30,19 20,77
Bois 3 12 mois F h A 17,08 30,11 29,89 22,41
Bois4 12 mois F b B 13,04 36,11 27,73 23,91
Bois4 12 mois F b C 10,63 38,02 29,70 22,09
Bois4 12 mois F m A 14,70 44,25 35,53 19,75
Bois 5 12 mois F b C 9,59 39,85 29,49 21,48
Bois 5 12 mois F m A 14,68 34,72 28,98 23,73
Bois 5 12 mois F m B 14,04 35,15 26,10 22,06
Bois 6 12 mois M b C 9,66 37,41 31,33 24,94
Bois 6 12 mois M m A 16,59 34,08 27,71 21,99
Bois 6 12 mois M m B 11,02 39,70 27,36 24,09
Bois 7 12 mois M b C 10,65 40,71 27,47 22,12
Bois 7 12 mois M m A 13,75 39,18 27,94 22,51
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Stade

Echantillons de Grain  IP Catégorie Extractibles Cellulose Hémicelluloses Lignines

d'age % MS) (% MS) (% MS) (% MS)

séchage
Bois 7 12 mois M m B 13,28 38,19 26,12 20,57
Bois 8 12 mois F b C 12,85 35,50 30,58 23,10
Bois 8 12 mois F m A 12,93 36,42 28,84 23,47
Bois 8 12 mois F m B 14,34 33,78 27,01 24,50
Bois 9 12 mois B b C 13,63 36,32 28,54 22,16
Bois 9 12 mois B m B 16,40 33,35 28,84 23,18
Bois 9 12 mois B h A 21,37 27,79 27,94 22,90
Bois 10 12 mois B b C 10,14 39,40 29,17 23,23
Bois 10 12 mois B m A 15,88 35,13 26,92 23,00
Bois 11 12 mois B b C 14,94 32,81 27,15 20,74
Bois 11 12 mois B m B 17,56 31,75 29,05 23,27
Bois 13 12 mois M b B 10,46 41,01 27,58 21,56
Bois 13 12 mois M m A 13,43 40,84 26,06 20,32
Bois 13 12 mois M h A 17,75 40,00 25,71 15,58
Bois 14 12 mois M b B 13,13 40,69 29,86 21,13
Bois 14 12 mois M m B 15,31 39,09 28,36 21,76
Bois 15 12 mois M m A 16,52 34,84 28,89 21,88
Bois 15 12 mois M m B 12,93 37,47 30,19 20,30
bois 16 12 mois B b C 16,10 35,89 26,50 19,94
bois 16 12 mois B m A 13,79 35,62 28,51 24,24
bois 16 12 mois B m B 16,31 35,61 28,16 20,78
Bois 17 12 mois B b A 14,20 34,69 27,22 22,58
Bois 17 12 mois B b B 12,13 39,25 29,36 19,58
Bois 17 12 mois B b C 11,04 40,68 27,06 23,55
Bois 18 12 mois B b B 12,99 38,68 27,62 20,58
Bois 18 12 mois B b C 12,83 37,58 28,26 18,43
Bois 18 12 mois B m B 20,90 28,74 28,83 19,89
Bois 19 12 mois B b A 11,94 36,90 31,09 21,35
Bois 19 12 mois B b C 12,37 37,68 26,79 20,53
Bois 19 12 mois B m B 11,76 36,08 29,26 24,92
Bois 20 12 mois F b C 14,95 36,93 29,92 19,44
Bois 20 12 mois F m B 16,42 33,24 30,43 21,80
Bois 21 12 mois F b B 13,33 35,90 30,38 24,59
Bois 21 12 mois F b C 12,75 37,79 29,88 21,94
Bois 21 12 mois F m B 15,88 32,45 30,59 18,81
Bois 23 12 mois M b A 15,78 39,25 26,16 17,45
Bois 23 12 mois M b B 12,70 42,35 22,65 20,52
Bois 24 12 mois M m A 14,11 39,97 25,24 17,98
Bois 24 12 mois M m B 12,85 44,30 22,57 16,57
Bois 25 12 mois F b C 12,54 36,30 27,82 20,77
Bois 25 12 mois F m A 15,16 32,79 25,94 19,65
Bois 25 12 mois F m B 15,35 32,73 27,99 20,76
Bois 26 12 mois F b A 13,14 39,33 25,07 17,06
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Stade
Echantillons de Grain IP
séchage

Catégorie Extractibles Cellulose Hémicelluloses Lignines
d'age (% MS) (% MS) (% MS) (% MS)

Bois 26 12 mois F b B 13,30 42,03 23,49 16,49
Bois 27 12 mois M b C 12,52 41,44 24,48 20,84
Bois 27 12 mois M m A 15,71 38,48 26,49 18,55
Bois 27 12 mois M m B 12,83 41,42 23,70 15,61
Bois 28 12 mois M b C 12,16 35,36 27,89 20,06
Bois 28 12 mois M m B 17,65 30,57 30,25 23,45
Bois 28 12 mois M h B 18,84 37,02 23,78 23,81
Bois 1 18 mois F h B 15,43 41,39 24,79 18,83
Bois 2 18 mois F m A 20,30 37,05 28,24 18,97
Bois 2 18 mois M h B 18,71 36,16 25,03 15,20
Bois 2 18 mois M h C 16,91 37,82 30,91 19,70
Bois 3 18 mois F b A 15,50 35,72 35,30 21,32
Bois 3 18 mois F m B 14,84 36,84 28,35 23,92
Bois 3 18 mois F h C 11,07 39,18 27,60 21,70
Bois4 18 mois F b A 13,21 39,98 27,33 14,64
Bois4 18 mois F b B 11,66 40,28 27,89 19,04
Bois4 18 mois F m C 11,00 40,94 27,67 17,31
Bois 5 18 mois F b A 15,48 36,53 26,93 17,86
Bois 5 18 mois F m B 11,87 44,74 26,99 17,46
Bois 5 18 mois F m C 9,33 44,36 31,13 15,73
Bois 6 18 mois M b A 14,00 43,09 27,31 18,25
Bois 6 18 mois M m B 12,48 41,50 28,46 23,11
Bois 6 18 mois M m C 9,60 43,84 28,89 12,29
Bois 7 18 mois M b A 15,42 36,35 28,14 17,94
Bois 7 18 mois M m B 13,17 40,22 26,53 17,11
Bois 7 18 mois M m C 12,34 41,32 26,64 17,48
Bois 8 18 mois F b A 13,75 37,49 29,75 24,16
Bois 8 18 mois F m B 14,79 40,02 29,74 20,86
Bois 8 18 mois F m C 12,77 27,37 20,49 16,52
Bois 9 18 mois B b A 18,96 31,87 29,80 15,77
Bois 9 18 mois B m B 16,60 34,18 34,33 20,18
Bois 9 18 mois B h C 14,23 37,65 27,51 20,62
Bois 10 18 mois B b A 14,85 39,04 28,12 13,22
Bois 10 18 mois B m C 11,36 41,95 29,71 20,38
Bois 11 18 mois B b A 16,08 34,63 29,29 19,20
Bois 11 18 mois B m B 11,13 38,14 27,26 21,18
Bois 13 18 mois M b A 15,01 38,15 27,52 17,59
Bois 13 18 mois M m A 14,82 40,52 26,63 15,66
Bois 13 18 mois M h B 9,86 41,94 29,74 19,74
Bois 14 18 mois M b B 15,47 41,64 27,14 18,25
Bois 14 18 mois M m B 12,80 41,82 31,49 20,96
Bois 15 18 mois M m A 15,68 38,27 28,76 18,15
Bois 15 18 mois M m B 12,24 39,97 28,15 20,68
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Stade
Echantillons de Grain IP
séchage

Catégorie Extractibles Cellulose Hémicelluloses Lignines
d'age (% MS) (% MS) (% MS) (% MS)

bois 16 18 mois B b A 12,80 37,64 30,73 20,36
bois 16 18 mois B m B 15,14 39,39 27,54 17,60
bois 16 18 mois B m C 13,16 34,90 29,17 19,40
Bois 17 18 mois B b A 12,90 38,91 27,25 17,93
Bois 17 18 mois B b B 12,87 39,99 26,44 18,95
Bois 17 18 mois B b C 12,13 41,73 31,92 19,29
Bois 18 18 mois B b B 13,60 37,66 33,31 18,24
Bois 18 18 mois B m C 11,71 39,56 27,20 14,37
Bois 19 18 mois B b A 12,37 40,89 29,51 18,18
Bois 19 18 mois B b C 14,23 38,98 28,15 19,38
Bois 19 18 mois B m B 13,11 40,14 33,40 17,81
Bois 20 18 mois F b B 13,94 36,27 29,83 18,06
Bois 20 18 mois F m C 14,94 39,84 29,01 19,90
Bois 21 18 mois F b B 14,55 38,08 28,64 20,19
Bois 21 18 mois F m C 12,41 38,81 29,44 19,45
Bois 23 18 mois M b A 14,47 42,74 26,98 16,50
Bois 23 18 mois M b B 14,60 42,16 24,07 15,10
Bois 24 18 mois M m A 15,36 36,67 27,59 19,60
Bois 24 18 mois M m B 13,53 42,30 24,96 14,29
Bois 25 18 mois F b C 13,70 37,25 28,61 18,55
Bois 25 18 mois F m A 13,98 38,57 32,56 18,89
Bois 25 18 mois F m B 16,72 34,32 29,88 21,71
Bois 26 18 mois F b A 13,64 46,56 24,93 14,34
Bois 26 18 mois F b B 13,39 47,64 21,85 15,17
Bois 27 18 mois M b A 13,79 42,83 24,76 17,58
Bois 27 18 mois M m B 12,78 47,50 28,53 16,41
Bois 27 18 mois M m C 11,81 45,30 23,18 16,15
Bois 28 18 mois M b B 18,84 31,21 28,68 23,70
Bois 28 18 mois M m B 17,65 33,70 30,74 20,37
Bois 28 18 mois M h C 12,16 38,40 29,17 18,52
Bois 1 24 mois F h B 17,42 31,60 29,85 19,04
Bois 2 24 mois F m C 16,17 39,54 25,53 17,70
Bois 2 24 mois M h A 20,58 36,53 26,31 18,33
Bois 2 24 mois M h B 18,77 35,00 27,93 17,51
Bois 3 24 mois F b C 11,80 40,11 28,13 20,38
Bois 3 24 mois F m B 13,61 35,77 30,73 20,03
Bois 3 24 mois F h A 15,20 34,77 28,36 23,76
Bois4 24 mois F b B 12,05 39,76 29,31 17,86
Bois4 24 mois F b C 11,94 39,53 29,83 16,87
Bois4 24 mois F m A 13,57 39,03 27,48 16,95
Bois 5 24 mois F b C 9,79 40,48 30,30 17,05
Bois 5 24 mois F m A 13,81 40,10 28,61 16,75
Bois 5 24 mois F m B 13,19 40,02 27,88 19,10
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Stade

Echantillons de Grain  IP Catégorie Extractibles Cellulose Hémicelluloses Lignines

d'age % MS) (% MS) (% MS) (% MS)

séchage
Bois 6 24 mois M b C 9,92 44,75 29,72 18,96
Bois 6 24 mois M m A 14,61 37,92 26,43 22,67
Bois 6 24 mois M m B 12,10 39,99 28,03 19,31
Bois 7 24 mois M b C 11,78 42,11 25,33 17,40
Bois 7 24 mois M m A 14,95 41,44 24,99 17,46
Bois 7 24 mois M m B 13,04 43,30 23,68 19,21
Bois 8 24 mois F b C 12,58 40,11 28,14 21,66
Bois 8 24 mois F m A 14,43 37,23 30,18 18,86
Bois 8 24 mois F m B 14,89 40,00 27,88 18,77
Bois 9 24 mois B b C 14,09 39,25 25,93 17,99
Bois 9 24 mois B m B 16,67 33,39 29,80 19,26
Bois 9 24 mois B h A 19,78 30,55 29,56 19,16
Bois 10 24 mois B b C 11,24 41,53 26,24 17,43
Bois 10 24 mois B m A 15,68 36,29 27,38 20,55
Bois 11 24 mois B b C 12,55 40,47 28,65 21,21
Bois 11 24 mois B m B 16,64 39,78 28,79 21,22
Bois 13 24 mois M b B 11,19 42,97 28,19 17,39
Bois 13 24 mois M m A 14,19 41,57 26,89 15,46
Bois 13 24 mois M h A 15,69 40,92 27,40 17,52
Bois 14 24 mois M b B 13,06 40,49 30,08 17,43
Bois 14 24 mois M m B 15,24 40,06 29,86 16,68
Bois 15 24 mois M m A 15,12 38,29 28,47 20,13
Bois 15 24 mois M m B 12,24 38,75 27,92 20,06
bois 16 24 mois B b C 12,46 45,02 23,15 19,18
bois 16 24 mois B m A 13,37 37,09 29,73 18,27
bois 16 24 mois B m B 14,28 41,54 25,15 16,93
Bois 17 24 mois B b A 13,32 41,47 29,09 17,19
Bois 17 24 mois B b B 13,32 42,99 25,98 18,74
Bois 17 24 mois B b C 12,73 40,31 29,00 20,03
Bois 18 24 mois B b B 12,91 41,46 26,00 20,28
Bois 18 24 mois B b C 12,26 41,98 28,20 17,89
Bois 18 24 mois B m B 13,08 37,54 27,91 20,83
Bois 19 24 mois B b A 11,70 40,39 28,83 20,01
Bois 19 24 mois B b C 14,03 38,41 26,59 21,16
Bois 19 24 mois B m B 12,40 40,84 28,16 17,46
Bois 20 24 mois F b C 14,35 34,92 28,34 22,91
Bois 20 24 mois F m B 15,23 36,78 27,77 19,51
Bois 21 24 mois F b B 14,12 38,87 27,68 22,05
Bois 21 24 mois F b C 12,40 41,88 25,01 20,78
Bois 21 24 mois F m B 15,66 35,89 29,82 21,80
Bois 23 24 mois M b A 14,40 42,81 25,61 16,96
Bois 23 24 mois M b B 13,58 44,24 27,23 16,94
Bois 24 24 mois M m A 14,20 41,85 25,94 17,62
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Echantillons

Stade
de

Grain

IP

Catégorie Extractibles Cellulose Hémicelluloses Lignines

séchage d'age (% MS) (% MS) (% MS) (% MS)
Bois 24 24 mois M m B 13,15 43,20 23,31 17,64
Bois 25 24 mois F b C 14,07 37,57 27,85 21,85
Bois 25 24 mois F m A 15,54 37,35 27,50 18,06
Bois 25 24 mois F m B 16,13 34,81 30,08 19,40
Bois 26 24 mois F b A 13,65 45,54 23,66 19,73
Bois 26 24 mois F b B 13,53 44,17 25,18 13,89
Bois 27 24 mois M b C 12,05 40,37 28,35 18,92
Bois 27 24 mois M m A 13,15 43,35 25,77 17,43
Bois 27 24 mois M m B 12,04 43,25 24,44 18,63
Bois 28 24 mois M b C 11,13 40,70 27,08 19,77
Bois 28 24 mois M m C 16,22 33,72 27,73 24,71
Bois 28 24 mois M h B 17,73 31,39 29,15 19,22

*Grain : B = Blend (< 1.5 mm), F = fin (< 2 mm), Mmoyen (< 3 mm) ; IP : b = basZ6), m = moyen (26-38),
h = haut £38) ; Catégorie d’age : A = 0-50 ans, B = 50-10§, &= 100-150 ans ; MS = Matiére Séche
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Annexe 2

Tableau 76. Teneurs en ellagitanins moléculaingxri@és en mg €q vescalagine/g MS) obtenus sur les
échantillons du plan d’essai sur bois de chéne*

< m O o a 2 w o o
: . Catégorie . g £ £ £ 2 3 g ? w5
Echantillons Séchage d'age Grain IP E E E 'c% E § E Tﬁs E .*% .
g 2 ¢ 6 & £ & & o
Bois 1 12 mois A F h 577 157 055 325 1,73 3329 8,43€,03 93,68
Bois 1 12 mois B F h 379 205 024 268 191 20,14 7,9883 77,61
Bois 1 12 mois C F b 1,23 108 059 0,74 1,46 915 3,64,72139,67
Bois 1 18 mois A F h 484 169 1,74 1089 0,00 21,53 4,23,85 68,81
Bois 1 24 mois A F h 260 094 104 0,00 0,00 10,35 2,09,14 28,18
Bois 1 24 mois B F h 269 133 214 0,00 0,00 1046 3,29,1a 37,01
Bois 1 24 mois C F b 096 0,72 144 0,00 0,00 585 1,85,411021,23
Bois 2 12 mois A M h 506 197 074 431 1,13 26,24 9,798,538 87,74
Bois 2 12 mois B M h 3,18 187 167 3,22 048 1535 6,9%4,7@ 67,42
Bois 2 18 mois A M h 533 2,74 463 16,77 0,00 2591 5,8%93,65 94,92
Bois 2 18 mois B M h 081 063 148 260 021 391 1,10667, 18,40
Bois 2 18 mois C F m 105 132 288 4,18 0,37 585 2,40,041432,10
Bois 2 24 mois A M h 1,78 0,73 140 0,00 0,00 6,48 1,88 319, 21,57
Bois 2 24 mois B M h 221 168 384 0,00 0,00 825 3,75,438 38,19
Bois 2 24 mois C F m 065 081 168 0,00 0,00 2,78 1,07587,14,58
Bois 3 12 mois B F m 182 1,72 101 1,18 0,46 6,81 4,68,7A7 35,37
Bois 3 12 mois C F b 132 141 107 048 0,51 8,99 4,82,312139,92
Bois 3 18 mois A F h 222 214 325 799 0,81 924 574,097 48,48
Bois 3 18 mois B F m 138 1,47 255 364 0,67 556 235,231 28,86
Bois 3 18 mois C F b 072 095 190 229 057 468 211508,21,72
Bois 3 24 mois A F h 249 210 3,17 0,00 0,00 09,78 5,89 ,535 38,98
Bois 3 24 mois B F m 127 1,18 244 0,00 0,00 4,28 2,08458,19,71
Bois 3 24 mois C F b 033 046 0,72 000 0,00 162 062773, 7,52
Bois 4 12 mois A F m 585 286 1,78 396 1,79 30,00 9,08,08 93,32
Bois 4 12 mois B F b 268 243 101 215 0,88 10,12 8,98,12 51,38
Bois 4 12 mois C F b 128 126 0,71 045 0,99 1349 412,72 4501
Bois 4 18 mois A F m 3,77 188 150 861 0,00 17,99 3,69,63 57,09
Bois 4 18 mois B F b 1,13 089 09 292 0,29 598 1,43008,21,61
Bois 4 18 mois C F b 089 084 105 257 030 8,02 1,97,52127,15
Bois 4 24 mois B F b 109 0,78 1,14 0,00 0,00 535 1,39717,17,46
Bois 4 24 mois C F b 030 0,27 046 000 0,00 260 063793, 8,05
Bois 5 12 mois A F m 568 211 061 494 1,71 20,65 10,3829 80,36
Bois 5 12 mois C F b 073 067 042 0,20 0,32 6,38 3,81,641326,16
Bois 5 18 mois B F m 184 110 199 4,10 042 6,55 297,641 30,60
Bois 5 18 mois C F b 046 041 090 166 0,29 346 1,62016,14,81
Bois 5 24 mois A F m 339 089 246 0,00 0,00 13,37 3,756,068 39,89
Bois 5 24 mois B F m 120 165 3,11 040 0,00 5,00 1,86699,2291
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< o O ® n 2 W o @ |
: ) Catégorie , g 2 2 :E g i = g &
Echantillons Séchage d'age Grain IP g E E 'c% E § E ‘_;,,5 E g
e & & ¢ & & & 8§ @
Bois 5 24 mois C F b 014 013 034 000 0,00 1,16 047841, 4,07
Bois 6 12 mois A M m 485 1,78 0,67 4,04 081 21,08 8,50,22 70,96
Bois 6 12 mois C M b 074 063 033 023 027 6,13 294,441 22,66
Bois 6 18 mois B M m 150 104 180 3,40 0,18 505 1,76,100 24,83
Bois 6 24 mois A M m 353 126 297 0,00 000 11,03 3,8%,52 3917
Bois 6 24 mois B M m 0,64 057 098 0,00 000 221 1,15714, 10,26
Bois 6 24 mois C M b 175 046 087 000 0,00 10,63 283,61 27,21
Bois 7 12 mois A M m 3,16 1,49 041 345 0,65 1455 7,33%,92 57,98
Bois 7 12 mois C M b 109 09 042 091 030 520 3,42,496 28,78
Bois 7 18 mois B M m 091 076 121 3,20 0,15 043 1,95869, 18,49
Bois 7 18 mois C M b 084 082 139 279 0,17 4,10 197619, 21,68
Bois 7 24 mois A M m 1,10 053 0,76 352 0,00 503 2,04 507, 20,47
Bois 7 24 mois B M m 096 082 120 343 045 4,05 1,96 429, 22,28
Bois 7 24 mois Cc M b 035 037 056 137 000 148 082533, 8,48
Bois 8 12 mois A F m 343 222 207 232 095 1812 10,@8,78 67,95
Bois 8 12 mois c F b 104 094 405 053 059 997 5,34,411840,86
Bois 8 18 mois A F m 216 159 341 548 0,39 10,82 4,9%,11 44,90
Bois 8 18 mois B F m 082 126 3,94 324 054 488 4,03,48130,20
Bois 8 24 mois A F m 097 0,79 19 0,00 0,00 4,71 230457,18,12
Bois 8 24 mois B F m 033 055 148 1,77 000 145 1,43573,10,57
Bois 9 12 mois A B h 345 208 281 352 1,71 1351 10,89,13 76,70
Bois 9 12 mois Cc B b 089 079 100 031 042 6,22 3,31,08528,01
Bois 9 18 mois A B h 240 227 289 10,05 0,00 8,17 5,41611 47,30
Bois 9 18 mois B B m 126 162 283 7,16 000 6,30 4,77,815 39,74
Bois 9 24 mois A B h 411 188 466 000 0,00 20,71 837,28 69,98
Bois 9 24 mois B B m 0,70 098 164 000 0,00 317 274467, 16,70
Bois 9 24 mois C B b 053 061 1,81 0,00 0,00 4,15 210569,18,78
Bois 10 12 mois A B m 250 126 222 156 099 20,34 6,76,62 61,31
Bois 10 12 mois C B b 082 102 384 200 041 10,16 5,13,90 43,28
Bois 10 18 mois c B b 101 070 195 393 014 6,40 289979, 26,99
Bois 10 24 mois A B m 047 027 063 0,00 0,00 296 110483, 891
Bois 10 24 mois Cc B b 012 0,22 090 000 000 169 087972, 6,78
Bois 11 12 mois C B b 065 076 1,40 153 0,26 5,04 3,39,942 25,99
Bois 11 18 mois B B m 270 184 240 1083 0,00 13,33 692,63 60,63
Bois 11 18 mois C B b 050 056 1,06 180 0,23 361 215038,17,94
Bois 11 24 mois B B m 109 081 1,22 0,00 0,00 500 3,14678, 19,93
Bois 11 24 mois C B b 045 060 1,46 000 0,00 368 211218,16,50
Bois 12 12 mois B B h 209 218 29 299 0,73 1594 12,300 39,19
Bois 12 12 mois C B b 088 109 263 192 038 496 3,35,64035,84
Bois 12 18 mois B B h 326 3,14 453 1599 0,00 13,96 9,60,77 80,26
Bois 12 18 mois C B b 062 068 218 2,70 0,00 359 1,88,33021,99
Bois 12 18 mois c B m 052 0,74 129 181 0,24 235 1,84436,1522
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Bois 12 24 mois B B h 060 087 1,72 0,00 0,00 258 227876, 14,91
Bois 12 24 mois C B b 046 058 1,63 0,00 0,00 2,61 1,52649,16,45
Bois 12 24 mois C B m 238 199 359 0,00 0,00 10,23 7,01,111 44,32
Bois 13 12 mois A M h 336 1,32 1,18 2,08 0,82 24,96 8,823,3B 75,85
Bois 13 18 mois A M h 314 125 2,14 8,61 0,00 16,18 4,519,04 54,87
Bois 13 18 mois B M b 122 097 1,29 3,60 0,18 4,81 2,39 409, 23,87
Bois 13 24 mois A M h 1,36 068 098 0,00 0,00 6,35 2,12 468, 19,95
Bois 13 24 mois A M m 103 055 1,07 0,00 0,00 4,17 1,76 496, 15,06
Bois 13 24 mois B M b 038 038 043 1,47 0,00 1,38 0,90882, 7,82
Bois 14 12 mois A M m 061 051 060 1,38 0,23 3,52 1,70 418, 16,97
Bois 14 12 mois B M b 051 041 037 042 017 292 1,36 227, 13,37
Bois 14 18 mois A M m 389 138 282 10,46 0,00 21,78 5,423,36 69,10
Bois 14 24 mois A M m 3,73 1,25 3,09 10,18 0,00 19,24 5,081,49 63,95
Bois 14 24 mois B M b 066 061 1,13 0,00 0,00 209 1,14 414, 10,03
Bois 14 24 mois B M m 167 1,02 1,87 0,00 0,00 4,38 2,89 858, 20,68
Bois 15 18 mois A M m 2,14 181 250 6,13 0,78 5,00 3,37 ,013 34,80
Bois 15 24 mois A M m 271 131 221 0,00 0,00 10,23 4,114,01 34,58
Bois 15 24 mois B M m 0,29 049 066 000 0,00 147 1,08203, 7,20
bois 16 12 mois A B m 1,19 124 133 205 0,66 565 5,15,804 32,07
Bois 16 12 mois C B b 054 0,76 2,21 1,08 0,34 3,34 2,27,144 24,70
bois 16 18 mois A B m 0,70 085 1,00 4,31 0,00 3,31 2,64678, 21,49
Bois 16 18 mois C B b 063 0,72 183 2,12 0,00 4,14 2,45,58022,44
bois 16 24 mois A B m 051 060 0,77 0,00 0,00 228 1,90005, 11,06
Bois 16 24 mois B B m 046 063 106 000 0,00 186 1,52794, 10,31
Bois 16 24 mois C B b 0,17 0,23 062 000 000 161 0,77433, 6,83
Bois 17 12 mois A B b 105 097 104 194 052 7,11 5,34,705 33,67
Bois 17 18 mois A B b 1,12 1,02 1,17 5,77 0,00 5,52 3,82 ,231 29,67
Bois 17 18 mois B B b 100 091 147 3,07 0,40 4,87 259,830 25,19
Bois 17 18 mois C B b 059 063 145 180 041 3,32 1,86138,18,20
Bois 17 24 mois A B b 086 084 1,11 0,00 0,00 496 3,12 059, 19,94
Bois 17 24 mois B B b 092 0,77 155 0,00 0,00 5,18 2,44,800 21,65
Bois 17 24 mois C B b 062 062 1,25 186 0,36 3,66 1,94638, 18,95
Bois 18 12 mois B B m 147 156 166 220 094 758 6,44 ,218 40,11
Bois 18 12 mois C B b 052 069 144 1,30 0,27 3,87 2,27,882 23,22
Bois 18 18 mois C B b 050 062 149 179 037 3,36 2,11548,18,78
Bois 18 24 mois B B b 1,16 150 295 0,00 0,00 5,81 3,10,084 28,59
Bois 18 24 mois B B m 139 137 1,98 0,00 0,00 5,34 3,94,281 25,29
Bois 18 24 mois C B b 023 030 0,71 000 000 1,72 0,99863, 7,80
Bois 19 12 mois A B b 208 218 2,17 5,36 050 10,25 7,908,22 53,68
Bois 19 12 mois C B b 1,21 162 3,36 2,22 041 585 4,57,920 40,22
Bois 19 18 mois B B m 0,13 0,18 0,27 056 0,08 0,78 0,55362, 4,91
Bois 19 24 mois A B b 037 044 055 0,00 000 183 1,64 713, 854
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Bois 19 24 mois B B m 046 053 092 0,00 0,00 219 1,22734,10,06
Bois 19 24 mois C B b 019 033 098 000 000 1,13 090493, 7,01
Bois 20 12 mois C F b 149 186 203 207 043 395 3,08,62833,52
Bois 20 18 mois Cc F b 238 168 221 837 000 798 4,92,40643,94
Bois 20 24 mois B F m 137 098 138 0,00 0,00 430 287298,19,18
Bois 20 24 mois C F b 109 131 167 440 019 4,10 3,07,36127,20
Bois 21 12 mois B F m 412 147 156 205 1,61 23,18 10,8833 78,81
Bois 21 12 mois c F b 027 036 045 045 009 1,04 065444, 7,75
Bois 21 18 mois B F b 08 120 1,70 270 0,30 2,34 216039, 20,28
Bois 21 18 mois Cc F b 05 071 116 139 0,19 223 1,15157,14,55
Bois 21 24 mois B F b 106 127 212 0,00 0,00 213 2,26748,1757
Bois 21 24 mois B F m 124 098 122 442 000 274 251157,20,27
Bois 21 24 mois C F b 029 045 071 000 0,00 121 068733, 7,08
Bois 23 12 mois A M b 321 134 148 176 093 26,28 7,791,63 74,43
Bois 23 18 mois A M b 224 101 117 6,57 000 1357 1,02,035 30,63
Bois 23 18 mois B M b 131 1,03 123 299 036 415 2,05,200 23,33
Bois 23 24 mois A M b 065 045 070 0,00 0,00 3,07 1,34315, 11,51
Bois 23 24 mois B M b 058 050 0,75 0,00 000 200 105454, 932
Bois 24 18 mois A M m 164 1,11 112 468 0,00 0,00 187,211 21,68
Bois 24 18 mois B M m 09 085 112 270 0,35 396 1,90 399, 21,23
Bois24 24 mois A M m 091 046 049 192 0,00 4,99 1,80 546, 17,12
Bois 24 24 mois B M m 0,42 047 054 166 000 149 1,02254, 9,86
Bois 25 18 mois A F m 243 149 168 862 0,00 11,52 5,2%,52 46,55
Bois 25 18 mois B F m 158 194 3,02 5,01 0,77 507 4,86,78134,04
Bois 25 24 mois B F m 160 1,79 322 0,00 0,00 4,69 4,74,59026,58
Bois 25 24 mois c F b 033 049 091 000 000 136 124253, 7,58
Bois 26 18 mois A F b 061 031 049 000 0,00 287 1,23394, 9,90
Bois 26 18 mois B F b 056 025 047 000 000 273 089833, 8,72
Bois 26 24 mois A F b 158 079 135 0,00 0,00 768 3,05,281 25,73
Bois 26 24 mois B F b 08 053 081 233 016 4,05 1482171743
Bois 27 18 mois A M m 205 1,10 130 6,41 0,00 10,94 4,225,04 41,06
Bois 27 18 mois B M m 096 0,75 087 296 048 4,73 225559, 22,57
Bois 27 18 mois C M b 021 028 038 09 022 1,16 0,77953, 7,94
Bois 27 24 mois A M m 1,00 0,46 0,71 0,00 000 560 218 777, 17,72
Bois 27 24 mois B M m 128 088 142 0,00 0,00 559 278,980 22,93
Bois 27 24 mois Cc M b 067 086 105 257 051 321 213009, 20,00
Bois 28 18 mois C M b 047 051 071 135 033 263 0,78986, 13,75
Bois 28 24 mois B M h 334 225 273 0,00 0,00 1534 6,011,02 50,68
Bois 28 24 mois B M m 140 1,71 242 0,00 0,00 5,26 299,811 2559
Bois 28 24 mois c M b 03 048 061 106 015 218 0,62166, 11,62

*Grain : B = Blend (< 1.5 mm), F = fin (< 2 mm), Mmoyen (< 3 mm) ; IP : b = bas36), m = moyen (26-38),
h = haut £38) ; Catégorie d'age : A = 0-50 ans, B = 50-106, &= 100-150 ans ; MS = Matiere séche
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Annexe 3 : Tests triangulaires

Nom :
Prénom :
Date :
Tests triangulaires
Parmi les 3 échantillons qui vous sont proposég dent identiques, veuillez
noter le numéro de I'échantillon que vous perceeeame différent.
Olfactif et gustatif
1| |
2| |
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Annexe 4 : Table de significativité du test triatzge

Nombres critiques
Nombre de tests réalisés Seull
5% 1% 0,1%

5 4 5 5

6 5 6 6

7 5 6 7
8 6 7 8

9 6 7 8
10 7 8 9
11 7 8 9
12 8 9 10
13 8 9 10
14 9 10 11
15 9 10 12
16 10 11 12
17 10 11 13
18 10 12 13
19 11 12 14
20 11 13 14
21 12 13 15
22 12 14 15
23 13 14 16
24 13 14 16
25 13 15 17
26 14 15 17
27 14 16 18
28 15 16 18
29 15 17 19
30 16 17 19
31 16 18 19
32 16 18 20
33 17 19 20
34 17 19 21
35 18 19 21
36 18 20 22
37 18 20 22
38 19 21 23
39 19 21 23
40 20 22 24

Nombre de réponses correctes nécessaires en fortttimombre total d’observations pour
conclure a une différence pour différents risques

249



Annexe 5 : Etablissement de profils sensoriels

(sur une échelle de notation structurée)

Dete

Prerom

Profils sernsoriels

correspond a l'intensité qui vous senble appropriée

Infos: Le descripteur "bois frais" conprend les notediigas, noix de coco, sciure de bois.

| N

Parmiles échantilons qui vous sont proposéagaVitensité du descripteur indiqué en cochaaske qui

Le descripteur "rondeur” : se dit d'un vin quicksimu et souple en bouche.

Infensité 0 1 2 3 4 5 6
Neant | Trés faible |  Faible Moyen | Assezfort Fort Trés fort
Reel
Echantillon 205 o 1 2 3 4 5 6
meseciiit - [ [ O O O O O3
Bas frais - I:I I:I I:I I:I I:I I:I I:I
llawee .~ O O O oo OO
&
(0] 1 2 3 4 5 6
Perceginswcre - [] [ O O O O @O
Astiingence - O O 0O 0O O o O
Arerture - O O 0O 0O O o O
g rewench - [ [ O O O O 0O
Qualité tannique 1 2 3 4 6
= _| Amorphe| crewc | Souple | Veloué w"%:: Tamicue | B |+
Qulité tanniqe -J CJ CJ1 CJ CJ 14
Goservations/Remargues
Préférence :
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Résumé

Il est généralement admis que la qualité des imes eaux de vie dépend de leur vieillissementcatact du
bois de chéne. La sélection du bois de chéneratiizration constituent des étapes essentiellesladasrication
de barriques. Compte tenu des nombreux facteuriings dans le choix de la matiere premiéere et tlaphase
de séchage naturel du bois de chéne, il est tréplese de déterminer I'impact de la durée de sézlelg
I'incidence des facteurs de sélection combinés.

Nous avons pu mettre en ceuvre un plan d’essaioys a permis d'étudier I'évolution de la composgitahimique
du bois de chéne pour quatre stades de séchage frdis, 12 mois, 18 mois et 24 mois. Pour ce plassai,
I'échantillonnage a été réalisé en prenant en cel@facteurs de sélection d’'intérét en tonnellefége du bois,
le type de grain et la classe d’Indice Polyphénmigesurée par Oakscan®.

En plus de la partie extractible (~10%), trois madyes constituent la majeure partie (~90%) du theishéne : la
cellulose, les hémicelluloses et les lignines. Cemposés sont susceptibles de subir des hydrotysedes
réactions chimiques au cours des différents prosass tonnellerie et notamment lors de la chalifférant ainsi
des composés aromatiques ou certains précursemgtigues ayant un véritable intérét sensoriel pewin
vieilli en fGt ou en contact avec du bois de ch@eune étude n'a, a ce jour, montré un lien elesgroportions
de ces composés dans le bois de chéne et I'impagivaau chimique et organoletique dans des viegéél au
contact de bois de chéne.

Nous avons pu montrer que leurs proportions évolderfacon significative au cours du séchage ds @d@ichéne
et nos résultats soulignent l'incidence des difies€facteurs de sélection. Respectivement, lesoptiops en
extractibles, lignines, hémicelluloses et cellulapparaissent majoritaires aux stades bois fraimdis, 18 mois
et 24 mois de séchage.

La mise en place d'un plan d’essai sur un vin deldfé@ partir d’'un deuxiéme échantillonnage de li@héne,
selon les mémes modalités que le plan d’essaidsy hous a permis d’évaluer I'impact du tempsétehage du
bois sur la composition chimique d’un vin élevécantact de morceaux de bois de chéne. Les résattataontré
entre autres une baisse de prés de 8% de tenallagitanins moléculaires du vin entre les modslitg et 24
mois de séchage mais aussi des impacts sur legrtoaions en composés volatiles du vin : les aldéb
furaniques sont corrélés positivement a des tempsédhage longs (18 et 24 mois), tandis que l&hydids
phénoliques le sont avec un temps de maturatiaquurt (12 mois). Nos résultats soulignent atisgidence
des facteurs de sélection sur la composition chimidu vin.

Sur le méme vin de Merlot, la réalisation d’anatysensorielles a mis en évidence des différengesisatives
percues par notre panel entre les modalités deagéct? et 24 mois, tandis que les modalités 18 etds n'ont
pas été distinguées lors de tests triangulaires pp#ils sensoriels ont également été établis fnier d’associer
les différences percues a un ou plusieurs desargtBour cette épreuve les résultats soulignedifflaulté pour
notre panel de dégustateurs de s’accorder surstiandée d'une différence globale et significativareres
modalités 12 et 24 mois. Cependant ils contrib@eakpliquer les différences mises en évidencedesstests
triangulaires pour certaines modalités de séchageles descripteurs grillé/fumé, amertume, aséng, rondeur

en bouche et perception sucrée.

Mots clés : polysaccharides, ellagitanins, boishiine, séchage, vin rouge, analyses sensorielles
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