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INTRODUCTION

Parmi les vins espagnols les plus exportés on trouve les vins mous-
seux élaborés selon la méthode champenoise ; ce sont des vins de grande
qualité en raison de leur élaboration trés soigné. Leur production en
Espagne, a subi, une augmentation spectaculaire au cours des dernieres
années. La production est passée de 15 millions de bouteilles, pendant la
période 1964-1968 a 75 millions de bouteilles durant la seule année 1977.

La « champagnisation », processus fondamental de I'élaboration des
vins mousseux, présente un intérét a la fois scientifique et technologique ;
en effet, une connaissance plus approfondie des transformations dont le
vin est le siége au cours de son élaboration est susceptible d'apporter des
résultats capables de modifier la technologie utilisée. D'un point de vue
pratique, il serait possible de mécaniser plusieurs phases de I'élaboration
a condition de prouver que cette modification n’altére en rien la qualité
de ces vins, si prestigieux en Espagne comme a |'étranger.

Dans le procédé traditionnel d’élaboration des vins mousseux, la cla-
rification est obtenue en placant les bouteilles sur des pupitres ou elles
subissent une inclinaison et une rotation progressive jusqu'a ce que le
sédiment soit déposé sur le bouchon. Cette opération, traditionnellement
réalisée a la main, peut étre aujourd’hui mécanisée (RAVENTOS, 1975). Les
bouteilles, placées en conteneurs, sont déposées dans une armature métal-
ligue appelée « tournesol ». Cette armature mobiie se meut-selon a la fois
un mouvement de rotation et d'inclinaison qui permettent la clarification
simultanée de I'ensemble des bouteilles.

Cependant, jusqu'a présent, les données publiées, sur I'évolution du
vin au cours de la seconde phase de I'élaboration (c'est-a-dire au cours
de la prise de mousse et du vieillissement en bouteille) restent insuffisants
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La composition des vins mousseux espagnols a été étudiée par VIDAL-
BARRAQUER (1965) et CARBALLO (1965) a la fin de leur élaboration ; nous
n‘avons cependant trouvé aucune étude publiée sur les modifications qui
surviennent au cours de la prise de mousse et du vieillissement en bou-
teilles ; en ce qui concerne les vins mousseux italiens, les travaux réalisés
(DE FRANCESCO et MARGHERI, 1973 ; COLAGRANDE et MAZZOLENI,
1977) ne l'ont été que sur des vins mousseux déja élaborés, soit en bou-
teilles, soit en cuve close.

On attribue une grande importance a la teneur en acides aminés de ce
type de vins; ces substances sont, en effet, utilisées par la levure pour
sa multiplication comme source azotée ; ces acides peuvent constituer des
précurseurs d'alcools supérieurs (BIDAN, 1975 a) et étre excrétés finale-
ment dans le vin par un phénoméne d'autoiyse de la levure. L'élaboration
de vins mousseux par la méthode champenoise serait un des rares cas
en cenologie ou interviendrait ce phénoméne (DUPUY et al., 1967).

BERGNER (1968) dose les acides aminés libres dans des vins mous-
seux élaborés en bouteilles et en cuve close a partir d'un méme vin de
base. Il observe au début de la fermentation une diminution rapide de la
teneur en acide aminés libres.

Toujours dans les vins mousseux, BIDAN (1975 b) observe que la plus
grande consommation d’azote aminé intervient au cours des premiers
stades de la fermentation (en bouteilles comme en cuve close) quand I'acti-
vité de la levure est la plus intense. Ces auteurs trouvent des différences
quantitatives dans les teneurs en acides aminés des vins mousseux élabo-
rés en cuve close et en bouteilles. Ces derniers ont une tenaur plus élevée
en acides aminés, ce que l'on attribue a la durée de contact avec la levure
et non pas au type d'élaboration.

MARGHERI (1971 et 1972) étudie la teneur en acides aminés du vin
mousseux obtenu en bouteilles et en cuve close. Il observe que la teneur
en acides aminés (surtout en acide y-aminobutyrique et en sérine) du vin
obtenu par fermentation en bouteille est plus élevée que celle du vin
élaboré en cuve close, a partir du méme vin de base.

Il faut également signaler les travaux soviétiques au sujet de la teneur
en acides aminés libres. GLONINA et DUBINKCHUK (1968) étudient Ila
transformation de I'alanine marquée dans le but de connaitre les processus
biochimiques qui ont lieu pendant la champagnisation. RODOPOULO et
PISSARNITSKY (1968) trouvent aussi des différences quantitatives entre les
vins mousseux élaborés en bouteilles et en cuve close. La teneur en acides
aminés libres est toujours plus élevée dans les premiers.

Ainsi donc, I'étude de I'évolution de la teneur en acides aminés libres
pendant |'élaboration de vins mousseux permet de préciser le début de
|'autolyse et I'importance de ce phénomeéne.
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MATERIEL ET METHODES

Echantillons.

Au cours de ce travail, nous avons étudié un certain nombre de facteurs
susceptibles d'avoir une influence sur la composition du vin mousseux
élaboré selon la méthode champenoise.

1°) Influence de la durée de contact du vin avec les levures (notre
étude, pour ce facteur, a duré 43 mois).

2°) Influence des remuages additionnels de la bouteille au bout de
quatre, douze, vingt-deux et quarante mois afin d’améliorer le contact de
la levure avec le vin.

3°) Influence du systeme de clarification utilisé : systéme traditionnel
sur pupitre ou systéme mécanisé en tournesol.

Le schéma suivant lequel s'est effectuée la prise d'échantillons pour
étudier la variation des composants du vin mousseux, au cours de la prise
de mousse et du vieillissement en bouteille, est représenté a la figure 1.
L'échantillon n° 1 correspond au vin de base. On analyse ensuite les échan-
tillons 2, 3 et 4 aprés, respectivement 3, 6 et 9 mois de prise de mousse.
Les échantillons n° 5 ont 12 mois de fermentation en bouteille ; le n° 5a
a subi un fort remuage et un changement de position au bout de 4 mois:
le n° 5b n'a pas subi cette opération. Les échantillons « 15 mois » corres-
pondent au numéro 6 et la série n° 7 correspond aux échantillons « 18
mois » déja clarifiés. Le n° 7a a été remué au bout de 4 mois et clarifié
sur pupitre ; les 7b; et 7b, ont été remués au bout de 12 mois et clarifiés
respectivement sur pupitre et tournesol ; les numéros 7c, et 7c, n'ont pas
été remués et ont été clarifiés, respectivement, de la méme facon. Les
échantillons n° 8 (22 mois de fermentation en bouteille) et n° 9 (29 mois)
ont été clarifiés dans les mémes conditions que les numéros 7. Les échan-
tillons 10 et 11 ont 34 et 40 mois de fermentation et de vieillissement.
Enfin, les échantillons n° 12 ont été clarifiés sur pupitre et tournesol.

Méthodes analytiques.

Titre alcoométrique : méthode officielle Ministéere de I'Agriculture
espagnol. Distillation et détermination alcoométrique sur le distillat a 20 °C.

Sucres réducteurs : méthode LEHMANN-SCHOLL (CASARES, 1967).

Acidité totale : titrage avec NaOH 0,1 N jusqu'au virage au rouge
phénol.

Acide tartrique : méthode O.l.V. 215/467 F.V. (REBELEIN, 1974).

Acétaldéhyde : méthode de CASAS (1954) par combinaison du distillat
avec métabisulfite et iodométrie.
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Acidité volatile : méthode RIBEREAU-GAYON et PEYNAUD (1962).

Anhydride sulfureux total : iodométrie en milieu acide apres libéra-
tion de I'anhydride sulfureux combiné avec NaOH.

Extrait sec : par pesée du résidu de 20 ml de vin aprés évaporation
pendant six heures au bain-marie.

Cendres : incinération au four a 550°C du résidu d’'évaporation de
20 ml de vin au bain-marie.

Acides aminés libres : aprés concentration de I'échantillon et élimi-
nation des protéines par précipitation avec l'acide trichloroacétique, on
sépare les acides aminés par chromatographie sur colonne de résines
échangeuses d’ions et on les détermine colorimétriquement par réaction
avec de la ninhydrine selon POLO et LLAGUNO (1974).

Azote total : méthode de KJELDAHL semimicro.
Acide g-cétoglutarique : détermination enzymatique (BLOUIN, 1964).

Acide lactique : détermination enzymatique. Méthode de HOHORST
décrite par BOEHRINGER (1971).

Acide malique : détermination enzymatique. Méthode de HOHORST
décrite par BOEHRINGER (1971).

Acide- pyruvique : détermination enzymatique. Méthode de CZOK et
LAMPERCH décrite par BOEHRINGER (1971).

Glucose, fructose et saccharose : détermination enzymatique (JUNGE,
1973).

Glycérol : détermination enzymatique de KREUTZ décrite par BOEH-
RINGER (1971).

DISCUSSION DES RESULTATS

Parmi tous les échantillons de vin mousseux analysés (figure 1) nous
n'avons pas constaté de différences significatives entre vins ayant eu la
méme durée de fermentation en bouteille, remuées ou non, clarifiées sur
pupitre ou sur tournesol ; aussi, dans les tableaux | et Il ne rassemblons-
nous que les résultats d'un des vins de chaque série d'échantillons ayant
le méme temps de fermentation.

Pour les composants principaux, étudiés selon les méthodes analyti-
ques habituelles, les principales modifications ont lieu pendant les trois
premiers mois de fermentation en bouteille.

Alcool éthyiique.

On note, au cours de cette période, une augmentation du degré alcoo-
lique. En effet, le vin de base avait un titre alcoométrique initial de 10,7,

— 203 —



144 124 o SP Ly 67 144 4] 4] 98 8y

6l 0c 14 8l €¢ [44 8¢ €2 144 [44 6l
20’9 68'G 029 as's ae'9 ‘9 08's 06'S 0l'9 €19 GL'S
0v'0 140] Si'o 91'0 91’0 2o 10 8€'0 10 G0 250
900 Lo L0 110 €10 910 L0'0 09'0 €10 4 N1] 010
9.'0 S8'0 260 €60 S6°0 260 180 8.0 680 ¢80 180

el St 9L} 0L} 9cl 96 16 Lcl SSl 91 191
€c €'e € €'c €e €'c €' €c €c €c v'e
€9 59 €4 99 LL 89 29 09 €9 09 19

680 160 €60 78'0 780 660 €L'0 2L LL0 120 €80
S'Cl el G'cl o'zt L'tt €cl 9'cl 9Cl gel 44} o'l
79 89 Ll 0L 04 79 04 19 79 0. LL

7'0 €0 €0 €0 g0 S'0 €0 €0 7'0 v'o 20

¥'S g's 9's ¥'s L's ¥'s 8's 19 9's 6'S 19

o'l 6'0 0L o't [y €'l o'l 0t 60 7'l gl
Lgl gl Lgl LCl ¢cl (44 loCl (243 gl veCl L0}
1'e L'e 1'e 1'e L'e 1'e 1'e 1'e 1e L'e L'e
ov e 6¢ [44 8l Sl cl 6 9 € 0

(stow]) ININISSITTIAIA 3IA 334NA

crrrcccc (] Jed Bw) enbiiein|fo1go-® apioy
T (| ded Bw) anbiAniAd epioy
B I R R e e e H_ LNQ @H —OL;@O>_G
: Jed mu GSU__ME wﬁ_0<
.......... (] 4ed B) anbnoe| (—) q apIoy

* (] ded B) snbnoe| (+) 7 eploy
....... * (] 4ed Bw) |ero1 |102y
“rrrrt (] 4ed B) enbuiyier apioy
©rrrr (1 ded Bw) spAygpleigoy
D I IR DEEE R H_ LNQ mu mmw_vcmo
cesessesesnessen e : Jed mw 29s p_m\_me_
e . : ._NQ@EH _MMO“— Now
**0 (] ded enbijgoe "oe B) o[11R|OA B1IPIOY
...... (] 41ed anbujie} o) 8jel0} 9HPIOY
...... (] 4ed asoon|b 6) sunajonpad saiong
...... e e nn—@ou QDU_\_“—QEOOO_M a4
fe e e e e e e B I B R ) e e e e e IQ

*$9]|191N0¢ UD JUSWASSSI|[IVIA NP 19 9ssnow 8p asld B| 8p SIN0D Ne XNISSNOW UIA un,p uoisodwiod | ap uoneriep

1 Nv3a1avi

— 204 —



Aprés trois mois de fermentation, ce dernier passe a 12,4 & la suite de la
fermentation du saccharose ajouté pour la prise de mousse. Cette teneur
en éthanol (12,4° — 12,1 °) reste constante tout au long du vieillissement.

Parallelement a I'augmentation du taux d'alcool, on a une augmentation
de glycérol, produit secondaire de la fermentation alcoolique.

Extrait sec et cendres.

Aprés 3 mois de fermentation en bouteille, I'extrait sec et les cendres
diminuent de 1,78 g par | et de G,12 g par |. Pendant les premiers mois
de fermentation l'azote total diminue (de 167 mg par | & 96 mg par | aprés
quinze mois); il augmente ensuite tout au long du vieillissement (aprés
43 mois la teneur est de 120 mg par ).

Les autres éléments ne sont pas modifiés.
Acide lactique.

Le dosage enzymatique de l|'acide lactique permet de connaitre les
teneurs des deux isoméres présents dans le vin et donc de savoir si la
fermentation malolactique a eu lieu (LAFON-LAFOURCADE et PEYNAUD.
1970). C'est ainsi que les vins qui n'ont pas subi la fermentation malolac-
tique contiennent généralement moins de 0,5 g par | d'acide lactique dont
60 & 90 p. 100 correspond a l'isomére D (—). Lorsqu'un vin présente des
teneurs supérieures d'acide (L () lactique, on peut étre certain qu'il a
subi une fermentation malolactique.

Dans nos essais, le vin de base a une teneur de 0,81 g par | d'acide
L (+) lactique et de 0,10 g par | d'acide D (—) lactique ; ce vin a donc
subi une fermentation malolactique incompiéte puisqu’il posséde 0,52 g
par | d'acide malique.

Aprés 29 mois de fermentation en bouteille, la teneur en acide L (+)
lactique augmente faiblement (+ 0,13 g par I).

Les teneurs en acide D (—) lactique sont beaucoup moins élevées
bien qu’elles augmentent également faiblement (+ 0,07 g par | en 29 mois).

Acide malique.

En 40 mois, la teneur en acide malique diminue faiblement (— 0,22 g
par 1).

Acide pyruvique.

La teneur initiale du vin en acide pyruvique est trés faible (19 mg
par 1); elle augmente jusqu'a 28 mg par | aprés 15 mois, puis diminue
pour, aprés 40 mois, revenir a la valeur initiale.
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Acide g-cétaglutarique.

L'acide q-cétoglutarique dans le vin initial, est présent a une dose
élevée (48 mg/l) ; cette teneur augmente jusqu'a 56 mg par | aprés trois
mois de fermentation, puis tend a diminuer.

Glycérol.

Aprés 3 mois de fermentation en bouteilles, la teneur en glycérol
augmente de 0,38 g par |; cet alcool est un produit secondaire de la fer-
mentation alcoolique du saccharose ajouté au tirage; au-dela de trois
mois, la teneur diminue Iégérement.

Sucres.

A partir de quinze mois de fermentation, on dose le glucose, le fruc-
tose et le saccharose. Aprés quinze mois, le saccharose ajouté au moment
du tirage présent, n'est plus présent qu'a trés faible teneur et disparait

TABLEAU 1l

Variation de la teneur en glucose, fructose et saccharose
au cours de la prise de mecusse et du vieillissement en bouteilles
d'un vin mousseux

Echantillon Glucose Fructose Saccharose
6a (15 mois) 49 236 55
6b 15 » 57 217 19
5¢c 15 » 49 177 24
7a 18 » 88 231 11
7b. 18 » 76 195 20
7c, 18 » 70 202 40
7b, 18 » 68 248 40
7c, 18 » 80 201 0
8a 22 » 90 235 7
8b 22 » 33 157 11
9a 29 » 55 123 0
9b, 29 » 91 207 0
9b, 29 » 95 201 0
9¢;, 29 » 90 194 0
9¢c, 29 » 90 205 0
10a 34 » 109 260 0
10b 34 » 103 237 0

au bout de vingt-neuf mois (tableau IlI). Dans la méme durée ou une durée
supérieure, les teneurs en glucose et en fructose ne présentent par de
modifications significatives ; aprés 15 mois, donc, les levures n’ont plus
aucune activité.
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Les divers traitements réalisés dans le but d’augmenter le contact de
la levure avec le vin n'ont pas d'influence sur la composition des vins; il
en est de méme pour les modes de clarification utilisés (systéme manuel
sur « pupitre » ou systéme mécanisé en tournesol).

Aminoacides libres.

Comme le montrent les résultats du tableau Ill, la consommation
d'acides aminés libres par la levure pendant les premiers mois de fermen-
tation en bouteille est importante : au cours de ce délai, la levure consom-
me la plus grande partie des acides aminés libres en vue de se multiplier ;
les acides aspartique et glutamique, I’alanine, le cystine, le méthionine,
I'isoleucine, la phénylalanine, I'acide y-aminobutyrique, la lysine et I'argi-
nine sont ceux qui sont les plus utilisés.

Entre trois et douze mois, a l'exception de la proline, la teneur en
acides aminés libres ne change sensiblement pas. A partir de douze mois,
on observe une augmentation d’acide aspartique, de thréonine, de sérine,
d'acide glutamique, de glycocolle et d'ornithine (ces deux derniers acides
aminés n'avaient pas été consommés antérieurement) d'alanine, de lysine
et d'arginine.

Aprés quarante trois mois de vieillissement en bouteille, les teneurs
en la plupart des acides aminés continuent & augmenter; elles arrivent
a atteindre ou & dépasser les teneurs initiales pour 'acide aspartique, Ia
thréonine, la sérine, la tyrosine, I'ornithine, la lysine et I'histidine (figure 2).

En ce qui concerne la proline, I'importante augmentation de sa teneur
a partir de six mois ne peut exclusivement &tre attribuée & l'autolyse de
la levure ; il est possible que son accumulation dans le milieu provienne
de la protéolyse des protéines cellulaires par les systémes enzymatiques
de la levure (CORDONNIER, 1966) et de la non-utilisation de la proline par
fa levure (POLO, 1973). La non-utilisation de la proline (sauf quand il
n'existe pas dans le milieu d'autres acides aminés libres et quand on est
en aérobiose) a été étudiée par DEUTRETRE (1971).

Une partie des échantillons étudiés a été soumise a un remuage
intense aprés 4, 12, 22 et 40 mois pour vérifier si 'augmentation du contact
de la levure avec le vin ne favorisait pas un processus d'autolyse de
celles-ci. En aucun cas, il n'a pu étre observé une influence de ces remua-
ges sur la teneur en acides aminés libres des vins (figures 3 et 4).

Le systeme de clarification utilisé n’exerce pas d'influence non plus,
sur la teneur en acides aminés libres (figures 5 et 6) ; le systéme de clari-
fication peut donc étre mécanisé puisqu'il n'a pas d'influence sur la compo-
sition du vin mousseux en ce qui concerne les composants étudiés.

CONCLUSIONS

1°) Les résultats analytiques obtenus dans ce travail montrent que
les principales transformations durant I'élaboration des vins mousseux
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par la méthode champenoise ont lieu pendant les trois premiers mois aprés
le tirage et sont en relation avec la fermenation alcoolique du saccharose
ajouté. Au cours de cette période, le degré alcoolique et le glycérol
augmentent, tandis que l'azote total, I'extrait sec et les cendres diminuent.
De méme, tout au long de la prise de mousse, il y a une légére augmen-
tation des acides L (+) et D (—) lactique avec une diminution paralléle
d’acide malique.

2°) Pendant les premiers mois de la prise de mousse, la levure
consomme la majorité des acides aminés libres du vin pour sa multipli-
cation ; les plus utilisés sont les acides aspartique et glutamique, I'alanine,
la leucine, la lysine et d’arginine. Dans les conditions étudiées ici, il n'y
a pas de consommation de proline, de glycocolle, ni d’'ornithine.

3°) Aprés quinze mois de fermentation en bouteille, on observe une
légére augmentation de la teneur en acides aminés libres (en particulier
d’acide aspartique, de thréonine, de sérine, de glycocolle, d'alanine,
d'acide y-aminobutyrique, d'ornithine et de lysine), ce qui correspond au
début de l'autolyse des levures.

Aprés 43 mois de vieillissement les teneurs en la plupart des acides
aminés libres est égale ou supérieure aux teneurs initiales (acide aspar-
tique, thréonine, sérine, acide glutamique, proline, glycocolle, valine, tyro-
sine, ornithine, lysine, histidine).

4°) Les dosages enzymatiques du glucose, du fructose et du saccha-
rose dans les échantillons vieux de 15, 18, 22, 29 et 34 mois, montrent
qu'aprés 15 mois les levures n'ont plus d'activité fermentative.

5°) Les changements de position et le remuage supplémentaires aux-
quels ont été soumis une partie des échantillons étudiés dans le but
d'augmenter le contact des levures avec le vin, n'ont aucune incidence
sur sa composition ; le phénoméne d'autolyse des levures n'est donc pas
accéléré par ces procédés.

6°) La composition des résultats obtenus sur des vins mousseux
clarifiés par méthode traditionnelle et par systéme mécanisé, permet de
conclure qu'il n'y a pas de différences appréciables pour ce qui est des
composants étudiés.

Manuscrit recu le 9 mai 1979.

RESUME

Dans ce travail, on étudie l'influence sur la composition du vin mousseux
élaboré par la méthode champenoise de divers facteurs : durée de contact du

vin avec la levure, intensification de ce contact grdce a des remuages addition-
nels, systeéme de clarification utilisé.
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Au cours des trois premiers mois aprés le tirage, l'alcool, le glycérol, les
acides L (+) et D (—) lactiques augmentent l'acide malique, la plupart des
acides aminés libre diminuent.

Aprés quinze mois de fermentation en bouteilles, la teneur en acides aminés
libres augmente.

Les remuages additionnels, le type de clarification effectués n'ont aucune
influence sur la composition du vin.

SUMMARY

In this work, the influence of several factors on the composition of sparkling
wine is studied : yeast-wine contact time, by additional bottle-shaking obtained
better contact between yeast and two different clarifying systems. The main
variations occurring during the secondary fermentation take place in the first
three — months.

After 15 months of fermentation in the bottle there is a increase in the
content of free aminoacids, reaching or surpassing the level of the initial wine
at 43 months. The additional shakings or different clarification systems do not
have influence on the wine in respect to the studied components.

ZUSAMMENFASSUNG

Wahrend dieser Arbeit untersucht man die Beeinflussung der mittels Flaschen-
garung hergestellten Schaumweine durch diverse Faktoren: Dauer des Hefekon-
taktes des Weines, Intensivierung dieses Kontaktes durch zusétzliches Riitteln,
angewandtes Dekantiersystem.

Im Verlauf der ersten drei Monate nach Abfiillen des Weines auf die Flasche
erhohen Alkohol, Glyzerol, die Milchsduren L (+) und D (—) die Apfelséure und
die meisten Aminosiuren nehmen ab.

Nach fiinfzehn Monaten Flaschengdrung erhéht sich der Gehalt an freien
Aminosauren.

Zusitzliches  Riitteln, der angewandte Dekantierungstyp haben keinerlei
Einfluss auf die Weinzusammensetzung.

RESUMEN

Se estudia la influencia que sobre la composicién del vino espumoso tienen
diversos factores : el tiempo de permanencia del vino con la levadura, el mayor
contacto de la levadura con el vino mediante removidos adicionales a la botella,
y el — sistema de clarificacion utilizado.

Las principales transformaciones tienen lugar durante los tres primeros meses.

A los 15 meses hay un aumento del contenido en aminoacidos libres, alcan-
zando o superando a los 43 meses los niveles del vino inicial.

Los removidos adicionales, asi como el tipo de clarificacion no tienen influen-
cia sobre el vino en cuanto a los componentes estudiados.

RIASSUNTO

In questo lavoro, si studia l'influenza di diversi fattori nella composizione del
vino spumante elaborato con il metodo della sciampagna : durata di conttato
del vino con il lievito, intensificazione di questo conttato con la ‘smuovere
addizionale, sistema di chiarificazione utilizzato.
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Nel corso dei tre primi mesi dopo l'imbottigliamento, l'alcool e il glicerol,
gli acidi L (+) et D (—) lattici, aumentano I'acido malico, la maggior parte degli
acidi aminati liberi diminuiscono.

Dopo quindici mesi di fermentazione in bottiglie, il contenuto in acidi
aminati liberi aumentano.
La smuovere addizionale, il tipo di chiarificazione effettuati non hanno

nessun'importanza sulla composizione del vino.
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