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Résumé : Des vins rosés et clairets A.O.C. Bordeaux issus des cépages Cabernet Sauvignon, Cabernet franc et
Merlot ont ét€ classés en fonction de l'intensité de leur caractere fruité par I'analyse sensorielle. Le 3-mercapto-
hexan-1-ol, 'acétate de 3-mercaptohexyle et I'acétate de phényl-éthyle sont présents en quantités d'autant plus
élevées que les vins sont jugés fruités par les dégustateurs. Des corrélations tres significatives entre les résultats
de l'analyse sensorielle et les teneurs en ces composés sont obtenues. Un vin additionné de ces trois molécules est
toujours jugé plus fruité que le vin témoin. Ainsi, ces trois composés peuvent étre considérés comme composés
clefs de I'arome fruité des vins rosés de Bordeaux.

Summary: Twenty rose and ten claret A.O.C. Bordeaux wines made from Cabernet Sauvignon, Cabernet franc
and Merlot grapes were separately tasted by the same jury of ten professionals. They were asked to classify the
wines according to the intensity of the fruity character. The fruitiest sample was given first rank. The wines’ b-
damascenone, b-ionone, phenyl-2-ethanol, isoamyl acetate, phenyl-ethyl acetate (APE), 3-mercaptohexan-1-ol
(3MH) and 3-mercaptohexyl acetate (A3MH) contents were also measured. The higher the latter three compounds'
values, the higher the wines’ fruity character. Highly significant correlation were found between the sensorial ana-
lysis results and these compounds contents. In order to confirm the 3MH, A3MH and APE contribution to the fruity
aroma of rose wines, a tasting has been carried out. For this, these three compounds were added to a rose wine up
to the concentrations found in the wine judged the fruitiest by the tasters. 100 % of the tasters identified the sup-
plemented glasses, and 90 % prefered the supplemented wine. This second experiment clearly demonstrate that
3MH, A3MH and APE can be considered key components of Bordeaux rose wines’ fruity aroma.

The production of APE by yeast has been known for a long time. The 3MH is present in must under cysteinyla-
ted precursor form. The transformation of the precursor into aroma is made by the Saccharomyces cerevisiae yeasts
during alcoholic fermentation. Thus the choice of yeast strains has a decisive impact on the fruity aroma of Bordeaux
rose and claret wines.

Mots clefs : vins rosé et clairets, Merlot, Cabernet Sauvignon, Cabernet franc, 3-
mercaptohexan-1-ol, acétate de 3-mercaptohexyle, acétate de phényl-éthyle.

Key words : rose and claret wines, Merlot, Cabernet Sauvignon, Cabernet franc, 3-
mercaptohexan-1-ol, 3-mercaptohexyl acetate, phenyl-ethyl acetate.

INTRODUCTION

Il existe, dans la région de Bordeaux des vins rosés
«classiques » et des vins rosés plus colorés et plus cor-
sés appelés « Clairets », issus des cépages Cabernet
Sauvignon, Merlot et Cabernet franc. La palette aro-
matique de ces vins est étendue. Certains évoquent des
nuances « sauvignonées », buis, genét, bourgeon de
cassis, fruit de la passion et pamplemousse ; d’autres
des notes de petits fruits rouges, cassis, framboise,
fraise ; et d’autres des ardbmes d’origine fermentaire,
banane, rose. A ce jour, la littérature ne rapporte aucun
travaux relatifs a I’arome variétal de ces vins.
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En revanche, plusieurs composés participant a
I’ardme des vins rouges issus des méme cépages ont
été identifiés ; 1a 2-méthoxy-3-isobutylmethoxypyra-
zine est responsable du caractére poivron vert de cer-
tains vins de Cabernet Sauvignon (ALLEN et al., 1989,
1994 ; BAYONOVE et al., 1975 ; BOISON et
TOMLINSON, 1990 ; ROUJOU DE BOUBEE et al.,
2000) ; les dérivés C-13 norisoprénoides sont sou-
vent cités comme capables d'intervenir dans la nuance
fruitée (BAUMES et al., 1986 ; RAZUNGLES et
BAYONOVE, 1996) ; certains monoterpenes sont sus-
ceptibles de contribuer aux nuances florales et fruitées
(BAUMES et al., 1986 ; BERTRAND et al., 1995 ;
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SHIMODA et al., 1993) ; le 3-mercaptohexan-1-ol
(3MH) et I acétate de 3-mercaptohexyle (A3MH), dont
I’impact olfactif dans I’ardbme caractéristique des vins
de Sauvignon blanc est bien connu (TOMINAGA,
1998 ; TOMINAGA et al., 1996, 1998 a, b) peuvent
également participer a la nuance fruitée des vins rouges
(BOUCHILLOUX et al., 1998 ; BLANCHARD et al.,
1999).

En se basant sur les résultats des auteurs précé-
demment cités, nous avons examiné la contribution de
la b-damascénone, la B-ionone, du phényl-2-éthanol,
de I'acétate de phényl-éthyle, de l'acétate d’isoamyle,
du 3-mercaptohexan-1-ol et de I'acétate de 3-mercap-
tohexyle a I'arome fruité des vins rosés et clairets de
Bordeaux.

MATERIELS ET METHODES
I- VINS

Cette étude porte sur vingt vins A.O.C. (Appellation
d’Origine Contrdlée) Bordeaux rosés et dix vins A.O.C.
Bordeaux clairets du millésime 1998. Les vins clairets,
dont la couleur est plus foncée que celle des vins rosés,
sont des « vins rouges, légers et peu colorés répondant
aux autres conditions de production des vins rouges a
A.O.C. Bordeaux ».

Les vins analysés dans ce travail sont issus d'as-
semblages en proportions variables de Merlot, Cabernet
Sauvignon et Cabernet franc.

II - COMPOSES DE REFERENCE

Le 3MH (Référence : OM 984640) et ' A3SMH
(Référence : OM 468972) sont fournis par Interchim
(Montlucon, France), et I'acétate de phényl-éthyle est
fourni par Lancaster (Référence : 8128, N° Cas : 103-
45-7).

III - ANALYSE SENSORIELLE

1) Dégustation : classement des vins rosés clairets,
selon I'intensité de leur ardme fruité

Les vins rosés et clairets sont dégustés par un méme
jury de 10 professionnels. Il est demandé aux dégus-
tateurs de classer les échantillons de chaque type de vin
(Rosé/Clairet) par rang selon I’intensité de leur carac-
tere fruité. Le rang 1 est attribué a I'échantillon pré-
sentant le caractere fruité le plus marqué. Un classement
par rang de chaque type de vin est ainsi réalisé.

2) Traitement statistique des résultats de 1’analyse
sensorielle

Afin de déterminer s’il existe des différences signi-
ficatives d’une part entre les vins rosés, et d’autre part
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entre les vins clairets, un Khi-Deux modifi€ sur la
somme des rangs est calculé (O MAHONY, 1986).

IV - ANALYSE CHIMIQUE
1) Thiols volatils

La teneur en thiols volatils des vins est détermi-
née selon la méthode décrite par TOMINAGA et al.
(1998 b) modifiée par le méme auteur (2000).

2) Esters fermentaires et phényl-2-éthanol

Les teneurs en acétate d’isoamyle (Al), acétate de
phényl-éthyle (APE) et phényl-2-éthanol (PE) sont
déterminées selon la méthode décrite par BERTRAND
etal. (1978).

3) Dérivés C-13 norisoprénoides

Un volume de 250 mL de vin, ajusté a pH = 8 par
addition d'hydroxyde de sodium 10 N, contenant 30 puL.
d’octanone-2 (Aldrich, 04709) a 2g/L. comme étalon
interne est extrait sous agitation magnétique par trois
extractions successives au dichlorométhane : pentane
(1:1,v:v)(SDS, 02922 E/064273021). Le volume
nécessaire de solvant organique et le temps d'extrac-
tion sont de 10 mL pendant 10 min pour la premiere,
et 5 mL pendant 5 min pour les deux dernieres extrac-
tions. Les trois phases organiques sont réunies et séchées
sur sulfate de sodium anhydre, puis concentrées sous
un flux d'azote jusqu'a 500 uL. Un volume de 1 mL
d'extrait est injecté sur un chromatographe 5890 series
I couplé a un spectrometre de masse 5970 programmé
dans les conditions décrites par CHATONNET et al.
(1992) excepté pour la température initiale (45°C).

La détermination des teneurs en 3-damascénone
(B-D) et B-ionone (B-I) est réalisée a 1’aide d’une gamme
d’étalonnage préparée avec des produits purs (3-D,
synthétisée par Firminich ; -1, Aldrich, I-1 260-3). La
corrélation entre les quantités croissantes rajoutées et
les quantités retrouvées lors du dosage est linéaire pour
les deux composés (R% =0,9952 pour la B-D, et 0,9984
pour la B-T) . Dans nos conditions d'analyse le coeffi-
cient de variation est inférieur a 10 p. cent (au seuil ot =
0.01) pour les deux composés dosés.

V - MISE EN EVIDENCE DE LA CONTRIBUTION
DU 3MH, DE L'”ASMH ET DE L'APE A L'AROME
FRUITE DES VINS ROSES DE BORDEAUX

Afin de connaitre la contribution de deux thiols vola-
tils et d'un ester a I'ardme fruité des vins rosés de
Bordeaux, un vin rosé (millésime 2000, A.O.C.
Bordeaux) renfermant des traces de ces composés (les
teneurs en thiols volatils et APE ont préalablement été
déterminées par les méthodes décrites ci-dessus) est
additionné de 3MH, d’A3MH et d’ APE afin d'obtenir
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TABLEAU I
Descripteurs olfactifs et seuils de perception en solution modele hydroalcoolique des composés analysés
dans les vins rosés et clairets de Bordeaux.

Olfactory descriptions and perception thresholds in aqueous alcohol solution
for the odors of compounds analysed in Bordeaux rose and claret wines.

Composés Descripteurs olfactifs Seuils de perception

3-mercaptohexan-1ol (3MH) Pamplemousse 60! ng/L.

Fruit de la passion
Acétate de 3-mercaptohexyle (A3MH) Buis

Fruit de la passion 4,22 ng/L
Acétate d’isoamyle (Al) Banane 0,23 ng/L.
Acétate de phényl éthyle (APE) Rose 0,33 ng/L
Phényl-2-éthanol (PE) Rose 0,53 ng/L
B-damascénone (3-D) Compote de pomme, floral, miel. .. 454 ng/L
B-ionone (B-1) Violette 6 004 ng/L

1) TOMINAGA et al. (1998 a) ; 2) TOMINAGA et al. (1996) ; 3) BOIDRON (non publié) ; 4) CHATONNET (non publi¢)

TABLEAU II
Teneurs en 3MH, A3MH, PE, APE, Al 3-I et B-D et somme des rangs obtenus a la dégustation des vins
rosés (R 1 a R 20)! de Bordeaux (millésime 1998). Signification statistique des écarts des sommes de rang.

3MH, A3MH, PE, APE, Al B-I and -D contents and sum of the tasting rank of Bordeaux rose wines
(R1aR 20)1 (1998 vintage) ; statistical signification of the difference.

Somme 3MH A3MH PE APE Al B-1 B-D
desrangs  (ng/L) (ng/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L) (ng/L) (ng/L)

R7 56 a2 2256 12 16,7 0,45 3,76 62 3589

R 18 58a 1456 13,7 64 043 1,34 30 3412
Ro6 59a 1406 19,8 63,4 0,96 25 511 6211
R3 60 a 996 55 21 0,24 1,78 95 4279

R 10 60 a 812 55 23 0,6 35 81 1861
R38 6la 730 40 17,23 0,57 5,1 79 3226
R13 62a 460 12,3 27,5 0,3 2,24 95 4715

R 17 72ab 388 1,93 23,55 0,33 1,5 48 1737
R1 115bc 220 0,63 315 0,33 2,14 98 3908

R 20 118bc 199 1 315 0,33 2,14 75 2304
R 12 121bc 214 0,8 6,3 0,16 L5 96 5279
R4 126bc 212 1,43 18 0,29 2,73 40 2792
R15 129¢ 196 0 21,8 0,26 3,34 38 3660

R 19 130c 150 1.4 17 0,25 1,2 113 3846
RS 134c¢ 120 1,6 26,7 04 1,2 34 1675

R 16 136 ¢ 118 1,5 17 0,25 1,2 67 2543
R9 143 ¢ 116 1,6 57 0,19 1,02 61 1861

R 14 149 ¢ 110 0,6 5,44 0,16 1,85 85 3824
R11 149 ¢ 98 2,11 27,7 0,29 2,26 83 2392
R2 163 ¢ 80 0 249 0,33 79 56 4715
Moyenne 105 517 6.62 27 0,36 2,51 92 3391
Ecart type 38,6 594 9,31 16,4 0,2 1,6 1014 1261
CvV (A %) 20,9 66,1 80.9 34,38 33,7 36,6 62,8 214

1) Analyses réalisées en février 1999 - Analysis made in february 1999.
2) Les lettres a, b, ¢ indiquent la signification statistique des écarts (p < 0,01). Values followed by different letters (a, b, c) are statistically different (p < 0,01).
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les teneurs respectives suivantes : 2300 ng/L, 12 ng/L.,
et 0,45 mg/L. Une analyse sensorielle de type deux sur
cinq est ensuite réalisée. Pour cela deux verres sont
additionnés de ces composés, puis il demandé a un jury
de 10 dégustateurs entrainés de retrouver, par 1’ana-
lyse olfactive, parmi les cinq verres la paire différente,
et de préciser le groupe de verre présentant le carac-
tere le plus fruité.

RESULTATS ET DISCUSSION

I- ANALYSE SENSORIELLE : CLASSEMENT
DES VINS ROSES ET CLAIRETS DE BORDEAUX
SELON LINTENSITE DE LEUR AROME FRUITE

La dégustation des vins rosés et clairets met en évi-
dence des différences statistiquement significatives (au
seuil oo =0,01), entre les échantillons de ces deux types
de vins. Le Khi-deux calculé est respectivement égal
a 82,76 pour les vins rosés (valeur critique de F=42,31),
et 71,77 pour les vins clairets (valeur critique de
F =27,88). De ce fait, plusieurs groupes de vins peu-
vent étre distingués : trois pour les vins rosés, et cingq
pour les vins clairets (tableaux Il et I1I) ; les vins appar-
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Fig. 1a - Corrélation de la teneur en 3MH des vins
rosés a la somme des rangs obtenus a la dégustation.

Fig. 1a - Correlation between 3MH content of rose wines and

sum of the tasting rank.
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Fig. 1b - Corrélation de la teneur en 3MH des vins
clairets a la somme des rangs obtenus a la dégustation.

Fig. 1b - Correlation between 3MH content
of claret wines and sum of the tasting rank.
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tenant au groupe « a » sont jugés les plus fruités a la
dégustation.

11— ANALYSE CHIMIQUE : DOSAGES DU 3MH,
DE L'A3MH, DU PE, DE L'APE, DE L'Al, DE LA
B-1 ET DE LA B-D DANS LES VINS ROSES ET
CLAIRETS DE BORDEAUX

Les seuils de perception en milieu modele hydro-
alcoolique (BOIDRON et al., 1988), ainsi que les des-
cripteurs des composés analysés sont présentés dans
le tableau 1. L’ensemble des résultats figure dans les
tableaux II et I1I.

Les teneurs moyennes en 3MH, A3MH, Al, PE
et B-D des deux types de vins dépassent largement les
seuils de perception respectifs de ces composés.

L'APE est présent a des concentrations souvent
proches de son seuil de perception ; et la B-I n'atteint
jamais son seuil de perception dans I’ensemble des vins
analysés.

45— A3MH (nglL)
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Fig. 2a - Corrélation de la teneur en A3MH des vins

rosés a la somme des rangs obtenue a la dégustation.

Fig. 2a - Correlation between A3MH content of rose wines

and sum of the tasting rank.
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Fig. 2b - Corrélation de la teneur en A3SMH des vins
clairets a la somme des rangs obtenue a la dégustation.

Fig. 2b - Correlation between A3MH content of claret wines
and sum of the tasting rank.
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TABLEAU III
Teneurs en 3MH, A3MH, PE, APE, Al 3-I et 3-D et somme des rangs obtenus
a la dégustation des vins clairets (C1 a2 C10)!1 de Bordeaux (millésime 1998).
Signification statistique des écarts des sommes de rang.

3MH, A3MH, PE, APE, AL B-I and B-D contents and sum of the tasting rank
of Bordeaux claret wines (C 12 C 10)1 (1998 vintage) ; statistical signification of the difference.

SO MH gLy ()Y PE(mL) APE(mgL) Al(mgll) bl@gl) bDmgl)
C3 27 a2 1362 5 18,42 0,69 43 73 2109
Cc7 29a 1240 5 16 0,19 1,3 89 3536
Cl 34ab 1174 8.4 8,98 0,37 3,25 45 2543
C4 34ab 1080 4.5 29,7 0,36 2,45 51 993
C8 45abc 962 8,6 224 0,31 2 60 3170
Co6 60bc 596 49 23 0,2 2,2 89 2978
Co 6lbcd 464 3 44 0,26 1,47 55 2015
c10 63cd 456 2,1 11,6 0,11 2,18 60 2792
Cc2 88d 204 0 47 0,8 1,36 63 2792
C5 109 ¢ 68 0,56 36,5 0,34 2,95 88 4032
Moyenne 55 761 4,21 25,8 0,36 2,35 67,3 2696
Ecart type 27 460 2,9 13,2 0,2 0,9 16,5 853
CV (1 %) 40 492 80,7 41,9 444 31 19,9 234

1) Analyses réalisées en février 1999 - Analysis made in february 1999.

2) Les lettres a, b, ¢ indiquent la signification statistique des écarts (p < 0,01).2) -Values followed by different letters (a, b, c) are statistically different (p <0,01).

III - RELATION ENTRE LES RESULTATS DES
ANALYSES SENSORIELLE ET CHIMIQUE

Pour chacun des composés odorants étudié, nous
avons établi une droite de régression entre la somme
des rangs obtenus a la dégustation et les résultats des
dosages afin de déterminer leur degré de dépendance.

Seules les teneurs en 3MH (figures 1a et 1b) et
A3MH (figures 2a et 2b) des vins rosés et clairets, et
les teneurs en APE (figure 3) des vins rosés sont signi-
ficativement corrélées a l'intensité de la nuance fruitée
percue par les dégustateurs (tableau I'V).

APE (mg/L)
R? =0,3702

1,2 T

B *
0.8 +
0,6 + P
0.4 1 * * b4 . *
0,2 + * " .,

0 } t } i

0 50 100 150 200

Somme des rangs
Fig. 3 - Corrélation de la teneur en APE des vins rosés
ala somme des rangs obtenus a la dégustation.

Fig. 3 - Correlation between APE content of rose wines and
sum of the tasting rank.
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Ainsi, les vins rosés et clairets apparaissent d'au-
tant plus fruités qu'ils sont pourvus en ces trois com-
posés. Rappelons que les teneurs en ces molécules des
vins du groupe « a » atteignent ou dépassent largement
leurs seuils de perception.

Pour le PE, I'Al et 1a 3-D, dont les teneurs dépas-
sent le seuil de perception, les corrélations entre les
analyses sensorielle et chimique ne sont pas statisti-
quement significatives (tableau I'V).

IV - MISE EN EVIDENCE DE LA CONTRIBU-
TION DU 3MH, DE L'A3MH ET DE L'APE A
L'AROME FRUITE DES VINS ROSES DE BOR-
DEAUX

Afin de confirmer la contribution du 3MH, de
I'A3MH et de 'APE a l'ardbme des vins rosés de
Bordeaux, nous avons réalisé un test sensoriel type
deux sur cinq comme décrit précédemment. Dans un
test de ce type, l'incertitude due au hasard est inférieure
a5 p.cent.

Les teneurs initiales en 3MH, A3MH et APE du
vin témoin sont les suivantes : 100 ng/L, 0 ng/L et
0,2 mg/L. Ces trois compos€s sont ajoutés afin que
leurs teneurs atteignent celles de 1'échantillon le plus
apprécié a la dégustation (R 7, voir tableau II).

100 p. cent des dégustateurs identifient les verres
supplémentés, et 90 p. cent préferent le vin supplé-

J. Int. Sci. Vigne Vin, 2001, 35, n°2, 99-105
©Vigne et Vin Publications Internationales (Bordeaux, France)




Marie-Laure MURAT et al.

TABLEAU IV
Valeurs des coefficients de corrélation (R2) entre la somme des rangs obtenus 2 la dégustation et les
teneurs en 3MH, A3MH, PE, APE, Al -1 et 3-D, des vins rosés (n = 20) et clairets (n = 10).
Signification des corrélations.

Correlation coefficient values (R?) between sum of the tasting rank and 3MH, A3MH, PE, APE, Al 3-I et 3-D rose
(n =20) and claret (n = 10) wines content. Statistical signification of the correlation.

3MH A3MH PE APE Al B-1 B-D
Vins Rosés
R2 0,8364 04476 00677 03702 0,0173 0,0712 0,0334
Signification de la corrélation Sk SH* NS S* NS NS NS
Vins Clairets
R2 09766  0,7506 02748 0,0027 0,0189 0,094  0,1152
Signification de la corrélation S S NS NS NS NS NS

NS : non significatif - NS : non significant.

S : significatif ; *, **, *** indiquent respectivement la signification de la corrélation aux seuils oo = 0,1, oo =0,05, oc =0,01.

S ¢ ¥, kR mean statistical significance at oo = 0,1, o0 =0,05, oc =0,01.

menté. Ce test confirme la contribution du 3MH, de
I'A3MH et de ' APE a la nuance fruitée des vins rosés
de Bordeaux.

CONCLUSION

Du fait de leurs teneurs supérieures a leurs seuils
de perception, 1'Al le PE et la B-D participent vrai-
semblablement a I'ardbme global des vins rosés et clai-
rets de Bordeaux. Cependant, I'absence de corrélation
entre les résultats des analyses sensorielle et chimique
pour ces trois composés indique que leur contribution
a l'arbme de ces vins est mineure comparativement a
celle du 3MH, de I'A3MH et de I'APE. En outre, du
fait de son faible facteur de Stevens (< 0,05) 1a B-D ne
confére pas au vin un ardme beaucoup plus intense
lorsque sa teneur augmente.

Seuls le 3MH, I’A3MH et I’ APE dont les teneurs
atteignent ou dépassent largement leurs seuils de per-
ception, et pour lesquels les résultats des analyses sen-
sorielle et chimique sont significativement corrélées,
contribuent a I'ardbme fruité des vins rosés et clairets de
Bordeaux issus des cépages Merlot, Cabernet
Sauvignon et Cabernet franc.

La production par la levure de ' APE, produit secon-
daire de la fermentation alcoolique, est connue depuis
longtemps.

Le 3MH est présent dans les mofits de Sauvignon
blanc sous forme de précurseur cystéinylé, S-3-(hexan-
1-ol)-L-cystéine (TOMINAGA et al., 1998 c). A ’évi-
dence, ce précurseur existe dans les moits de Merlot,
Cabernet Sauvignon et Cabernet franc destinés a I’éla-
boration de vins rosés et clairets. La transformation de
ce précurseur en ardme se fait sous ’action de la levure
Saccharomyces cerevisiae au cours de la fermentation.
L'A3MH est également formé par la levure au cours
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de la fermentation alcoolique, par acétylation du 3MH.
La teneur des vins rosés et clairets de Bordeaux en ces
deux composés est donc vraisemblablement liée d'une
part a la richesse des raisins en S-3-(hexan-1-ol)-L-cys-
téine, et d'autre part au métabolisme des levures de vini-
fication.
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