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Recherche d’'une aromatisation des vins blancs
par «Coriandrum sativum L»

par E. Nitschké, Laboratoire de I'Etat, Luxembourg

L’aromatisation des vins, dans le but de renforcer un bouquet naturel trop
faible, ou de faire passer un vin provenant de cépages ordinaires, pour un vin
plus noble, n’est pas de pratique courante. Dans notre pays, nous n’avions qu’une
seule fois (en 1943), a nous occuper d’un cas semblable. Toutefois, notre controle
des vins nous ayant signalé qu’il y avait lieu de prévoir pour I'avenir des aro-
matisation, par la coriandre, de vins Elbling dans le but de les vendre comme
Riesling x Sylvaner, il était devenu nécessaire de mettre au point une méthode
permettant de déceler ce genre de fraude.

En faisant macérer dans du vin blanc des graines de coriandre, on obtient,
a condition de ne pas dépasser une certaine dose, un «bouquet» assez agréable,
que les connaisseurs ne pourront certes confondre avec celui du Riesling x Syl-
vaner, du Muscat ou méme du Traminer, mais qui est cependant de nature
a tromper de nombreux buveurs de vin non avertis.

D’apreés Gildemeister 1), I’huile de coriandre, contenue dans les graines de
coriandre a raisons de 0,2 a 1,0 %, est constituée par des pinénes, du p-cymol,
du dipenténe, des terpinénes, du terpinoléne, du linalol, du géraniol et du l-bor-
néol.

Les substances aromatiques du vin blanc sont composées presque exclusive-
ment par des esters. K. Hennig et F. Uillforth?), qui ont fait une étude tres
détaillée sur le bouquet du Riesling x Sylvaner, en extrayant plusieurs centaines de
litre de vin par du pentane, affirment qu'on n'y trouve — contrairement aux
distillats de vin — pas d’alcools supérieurs libres. Ils seraient tous estérifiés, et on
v trouverait des esters de 'acide acétique, propionique, n-butyrique, n-capronique,
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caprylique, laurique (et probablement les acides i-butyrique, i-valérianique et
heptylique). Comme alcools supérieurs estérifiés ils ont trouvé les alcools i-pro-
pylique, i-butylique, i-amylique et de 1'a-terpinéol (ce dernier toutefois en tres
faible quantité). Comme alcools dont la présence est probable, mais non établie
avec certitude, ils citent encore ’alcool n-propylique, n-heptylique et nonylique.
Les substances aromatiques des vins blancs sont donc totalement différentes des
huiles essentielles du coriandrol, en sorte qu'une différenciation parait possible.
Soulignons cependant que la teneur en huiles essentielles d’un vin normalement
aromatisé ne peut étre que tres faible (de 'ordre de 1 mg par litre).

Nous avions songé d’abord a utiliser la méthode de distillation fractionnée,
que Bonifazi3) a si bien mise au point pour les eaux de vie. A cet effet, nous
avons opéré sur un distillat de vin obtenu par entrainement a la vapeur d’eau, et
nous avons pensé déterminer I'indice d’iode sur les 7 fractions du birectificateur.
Nous avons trouvé que le coriandrol se retrouve dans la fameuse 4™m¢ fraction en
y causant un trouble tres net. Comme 'acide sulfureux se concentre ¢galement
dans cette fraction, la détermination de I'absorption d’iode doit étre effectuée
avec certaines précautions. Finalement, cette méthode fut abondonnée pour une
extraction directe du vin par le chloroforme *).

La déterminations de 'indice d’iode nous paraissant insuffisante, nous avons
cherché une réaction colorée permettant de reconnaitre les vins aromatisés des
vins naturels, réaction qui devrait pouvoir se faire sur un extrait chloroformique
du vin.

Apres des essais infructueux faits avec 1'aldéhyde salicylique, la vanilline,
le thymol, la pyrocatéchine, la résorcine, I’a naphtol et autres, nous avons retenu
finalement le saccharose en solution alcoolique en présence d’acide sulfurique.
Cette réaction est mentionnée dans le «Handbuch der Lebensmittelchemie»
Vol. IV p. 835, ou I'on renvoie aux travaux de L. Ekkard parus dans le «Pharm.
Zentralh.» de 1937 et 1930, exemplaires que nous n'avons pu nous procurer.

‘Ekkard opére avec une solution alcoolique des huiles essentielles, a laquelle
il ajoute une solution alcoolique de saccharose a 1%, et ensuite de 'acide sul-
furique concentré. On observe la coloration qui se forme a la zéne de contact:
acide sulfurique-solution alcoolique. Mais la coloration brune, diie a I'action de
I'acide sulfurique sur le saccharose etc., géne considérablement la netteté de la
réaction. Nous avons trouvé par contre, qu'en utilisant une solution des huiles

*) Malgré cela, cette maniére d’opérer présente & notre avis un certain intérét, mais
dans un autre ordre d’idées. Nos quelques essais ont montré que les vins a bouquet pro-
noncé¢ donnent un trouble trés fort dans la 4me fraction, alors que pour les vins a bouquet
faible, il n'y a qu'un louche & peine perceptile. Ne serait-il pas possible de fournir des
indications chimiques sur la force du bouquet d'un vin, en déterminant par ex. la
teneur en esters — ou mieux, en alcools supérieurs totaux (étant donné qu’il y a décom-
position partielle des esters lors de la distillation), de la 4me fraction, de méme que
des fractions 3 et 5?
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essentielles dans le chloroforme, la réaction devient beaucoup plus nette. En effet
la coloration rouge-violet, die aux huiles essentielles, entre seule dans la couche
chloroformique, alors que les colorations secondaires restent dans la couche
alcool-acide sulfurique.

Nous avons opéré de la maniére suivante: 2,5 cm? de la solution chlorofor-
mique sont méelangés a | cm?® de la solution alcoolique a 1 °%0. Ensuite on laisse
couler le long de la paroi 1 c¢m?® d’acide sulfurique concentré, et on agite avec
précaution. Il se forme trois couches, une couche inférieure, faible, riche en acide
sulfurique, une couche supérieure, riche en alcool, et une couche médiane, riche
en chloroforme. Aprés quelques heures, il s’est développé dans cette couche
médiane une belle couleur (de permanganate), lorsqu’il y a présence d’huiles
essentielles. Dans les cas négatifs, elle reste parfaitement incolore.

Il a été reconnu que la sensibilité dépend beaucoup de la maniére de tra-
vailler; lorsqu'on mélange d'un coup l'acide surlfurique au mélange alcool-
chloroforme, le liquide s’échauffe au point qu’il y a ébullition du chloroforme.
Dans ce cas, la réaction est plus sensible, mais alors, la sensibilité vis-a-vis
des alcools supérieurs est trop grande. Nous avons cherché a diminuer cette der-
niere sensibilité et a avoir une réaction plus réguliére, en plongeant les tubes
a essai dans de 'eau glacée et en prenant certaines précautions.

Sensibilité et spécificité de la réaction

Nous avons travaillé avec des concentrations variables d’huiles essentielles
et d’alcools supérieurs.

Tableau 1

Concentration '/wme 1/ ,me l/wome i/wome !/2500 me 1/ 0000 me
Alcool i-amylique -+ -+ o o o o
Alcool butylique + o o o o o
Alcool allylique ~+ liger't -+ o o o o
Alcool octylique -k i i o 0 0
Bornéol -+ -+ + il + o
Linalol + + 3+ + + léger't -+
Terpinoléne + -+ + + + legbr't -

On voit que la sensibilité est assez. bonne pour le bornéol, le linalol et le
terpinoléne, alors qu’elle est de 200 a 1000 fois moindre pour les alcools supéri-
eurs essayes, et 100 fois moindre pour 1'alcool octylique. La réaction n’est donc
pas spécifique, mais elle est beaucoup plus sensible pour les huiles essentielles
que pour les alcools supérieurs. D’autre part, pour le cas qui nous intéresse. nous
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savons a la suite des travaux de Hennig et Uillforth, déja mentionnés, qu'il
n’existe de toute probabilité pas d’alcools supérieurs libres dans le vin blanc.

Nous avons appliqué notre méthode (en extrayant 1 litre de vin par 20 c¢cm?
de chloroforme) sur 46 vins blancs des différents cépages: Traminer, Riesling,
Riesling Sylvaner, Pinot, Auxerrois, Rulander, Muscat et Elbling, et nous avons
trouve toujours un résultat négatif, alors que des vins additionnés de coriandre
donnaient une coloration dont I'intensité semble étre en rapport avec la quantité
d’huiles essentielles présentes dans le vin.

Sensibilité de la méthode appliquée aux vins

Pour étre utilisable, notre méthode doit étre assez sensible pour donner encore
une réaction a la limite de la perceptibilité de I'arome par nos sens.

Nous avons fait macérer pendant 1 jour des quantités décroissantes de graines
de coriandre écrasées dans un vin Elbling 48 a trés faible bouquet propre. Apres
avoir été retirées du vin, les parcelles de coriandre avaient encore une odeur
assez forte, en sorte que I'extraction n’avait pas été compléte.

Tableau 2
No parcﬁlt-irzng:evin Intensité de lI'arome ! Réaction
|

I 5 beaucoup trop fort, rebutant ++ 4+
H 2 g trop fort, désagréable + + +
ITI I g tres fort, mais moins désagréable sHp
IV 05 g fort, mais presque normal, agréable Rk
vV 02 g plus faible, mais nettement percept. T
VI moins de 0,1 g trés faible, quelques dégustateurs

ne remarquaient plus d'aromatisation -

La coloration du n° VI était encore nette, mais il est probable qu'une dilution
encore plus grande aurait donné un résultat douteux. La sensibilité est donc
suffisante, une sensibilité plus grande n’'étant pas nécessaire, puisque des vins
traités ou I'aromatisation ne remplit plus son but ne nous intéressent pas.

Indice d’iode de U'extrait chloroformique

Nous avons déterminé l'indice d’iode sur 5 cm?® de l'extrait chloroformique
dont il était question plus haut. Pour éliminer l'influence de l'acide sulfureux
libre et combiné, nous avons lavé la solution de chloroforme 3 fois par 20 cm?®
d’eau distillée. Comme on peut se rendre compte des résultats figurant au tab-
leau 3, ce lavage est suffisant, les 2 vins fortement sulfités n’accusant pas une
absorption d’iode plus élevée. Nous avons utilisé la solution de Sauglé-Ferriere
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Tableau 3

No Vin é:ﬁ;ﬂt;)oonurd;g:lg ii?::gln
de chloroforme)
1 Riesling 49 0.86 0
2 Riesling x Sylvaner 49 0,65 0
3 Auxerrois 49 0,44 0
4 Riesling 49 0,78 0
5 Auxerrois 49 057 0
6 Rulander 49 0,68 0
7 Riesling x Sylvaner 49 0,94 0
8 Riesling x Sylvaner 49 0.86 0
9 Sylvaner 49 0,68 0
10 Elbling 49 0,75 0
11 R x S 48 1,10 0
12 Riesling 49 0,91 0
13 R xS 49 0,92 0
14 Riesling 49 0.88 0
15 Riesling 48 0,77 0
16 Riesling 49 0,66 0
17 Riesling 48 1,04 0
18 Traminer 48 0,78 0
19 Pinot 48 1,09 0
20 Auxerrois 0.57 0
21 Muscat 48 1,04 0
22 Vin d’Alsace (Pinot) 0,78 0
23 Vin de Yougoslavie (Riesling) 0,86 0
24 Vin de Hongrie (Riesling) 0,65 0
25 Bordeaux blanc doux 0,96 0
(SO2 libre: 205 mg/l, SO= total: 497 mg/l)
26 R x S fort, sulfité 0.81 0
(SO2 libre: 484 mg/l, SO= total: 706 mgl/)
(en outre 20 autres échantillons divers de vins ont donné un résultat négatif)
27 Elbling + coriandre VT (wir fabl. 2) 1,46 o
28 Elbling + coriandre V 1,68 +
29 Elbling + coriandre IV 1,82 +
30 Elbling + coriandre III 2,52 -+
31 Elbling + coriandre II 2,80 s
32 Elbling + coriandre I 3,14 +




et Cuniasse, diluée 1 :50 %), dont nous avons ajouté 3 cm® a 5 cm? de l'extrait
chloroformique. La titration par I'hyposulfite N/100 fut effectuée apres conser-
vation a 'obscurité pendant 3 heures. :

Nous voyons donc que la détermination de 'absorption d’iode peut également
fournir des indications utiles, lorsqu’on fait des essais paralleles avec des vins de
méme origine et de cépages semblables.

Méthode d’analyse

1 litre de vin (blanc) est agité convenablement (en évitant la formation d'une
¢mulsion), par portions de 200 cm?® avec 20 cm? de chloroforme, dans un décan-
teur de 300 a 500 cm?. Pour les 4 premieres fractions il n’est pas nécessaire
d’attendre une séparation absolument compléte, l'entrainement d’'une petite
quantité de vin étant sans inconvénient. On s’efforce cependant de recueillir la
totalité du chloroforme, qu’on ajoute a une nouvelle fraction de vin etc. Pour la
derniere extraction, il est recommandé d’attendre 12 heures avant la séparation.
On filtre la solution chloroformique sur un filtre pliss¢, et on lave 3 fois avec
20 cm?® d’cau distillée. Apres le dernier lavage, on filtre de nouveau sur filtre
plissé pour avoir un liquide absolument clair, et on recueille dans des tubes
a essai bouchés a 'émeri. Le volume final de cet extrait sera d’un peu plus que
10 cm3,

Réaction colorée: On prépare une solution alcoolique de saccharose a 1 %,
en dissolvant 1 g de saccharose dans 5 cm?® d’eau distillée, et en complétant a 100
par de I'alcool & 96°. On mélange 2,5 cm? de I'extrait chloroformique avec 1 cm?
de la solution de saccharose dans un tube a essai qu'on place dans I'eau glacée.
Apres quelques minutes, on incline le tube & essai (mais sans le sortir de I'eau
glacée), et on laisse couler lentement 1 ¢cm? d’acide sulfurique concentré le long
de la paroi. Aprés 10 minutes, on agite doucement le tube, en ayant soin de ne
pas mélanger la couche inférieure d’ac. sulf. avec le liquide surnageant. On
répete cette opération plusieurs fois. Apreés une demi-heure, on mélange éner-
giquement 'acide sulf. avec la sol. chloroformique et alcoolique. Il s’est formé
3 couches. La réaction est positive, lorsque la couche médiane (chloroformique)
a pris une coloration rouge-violet apres 3 heures environ. On néglige la coloration
de la couche supérieure, ainsi que celle de la couche (faible) inférieure.

Détermination de U'indice d’iode

Solution Sauglé-Ferriére et Cuniasse diluée 1 :504) :2,5 g d'iode et 0,3 g de
chlorure mercurique sont dissous dans 1 litre d’alcool a 96°.

On utilise des flacons bouchés a I’émeri de 100 cm?, dans lesquels on met
5 cm?® de l'extrait chloroformique, dont il était question plus haut, et 3 cm?
de la solution de Hégl. On conserve 3 heures a l'obscurité, ajoute 5 cm® d’une
solution aqu. de KI a 10 % et titre avec de I’hyposulfite N/100. Un essai a blanc
est fait en prenant 5 cm? de chloroforme.
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Il y a suspicion d’une aromatisation par des huiles essentielles, lorsque la
différence entre l'indice d'iode de l'échantillon incriminé et celui de vin de
mémes cépages et de méme origine est nette.

=

Lorsqu’il y a augmentation franche de I'indice d’iode, et qu'en méme temps,
la réaction colorée est positive, I'addition au vin d’huiles essentielles, ou de pro-
duits contenant des huiles essentielles est prouvée. Comme nous ne connaissons
pas d’autres ¢épices donnant le golt typique de la coriandre, la preuve de l'exis-
tence d’huiles essentielles peut étre considérée comme suffisante, pour permettre
de conclure a une aromatisation du vin blanc par des extraits de coriandre.

Résume

On décrit une méthode permettant de déceler dans un vin blanc de faibles quantités
d'huiles essentielles, indiquant une aromatisation par «Coriandrum Sativum L». A cet
effet on emploie la détermination de I'absorption d’iode et une réaction colorée.

Zusammenfassung

Es wird eine Methode beschrieben, welche gestattet, vermittels der Jodabsorption
und einer Farbenreaktion den Nachweis kleiner Mengen an dtherischn Olen in Weiss-
wein zu erbringen, wodurch auf eine Aromatisierung durch «Coriandrum Sativum L.»

oder dessen Extrakt, gefolgert werden kann.
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