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Plan de la présentation

Dissolution des gaz
Quels apports a quel moment de la vinification
Micro-oxygeénation / Solubilité, coefficient de transfert

Parametres influengant la dissolution d'O,

Appareils de mesure des gaz dissous

Inertage

Oxygene et conditionnement



Effets de I'oxygene sur le vin

Des effets positifs

v Multiplication et croissance des levures de
vinification

v’ Stabilisation de la couleur

v' Assouplissement des tanins

v' Dégradation des caractéres végétaux

v Action contre les caracteres de réduction

Des effets negatifs

v' Développement de microorganismes défavorables a
I’évolution du vin

v' Oxydation excessive :
dégradation de la couleur / défauts organoleptiques
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Deux étapes successives a l'origine de
I'oxydation des vins

1. Une étape de transfert d’oxygéne de la
phase gazeuse au travers de l'interface
air/produit et sa dissolution dans le modt ou le
vin

2. Une étape de consommation par les
molécules présentes dans le produit

Etape tres etudiee par les chimistes et
largement documentée

Caractéristique de [laptitude du produit, sous
différentes configurations, a capter I'oxygéne - peu
étudiée en vinification et en élevage

\ 4

Généralités sur I'oxygene et Comprendre quels sont les

. . mécanismes liés aux apports
sa dissolution — » d’oxygene dans le vin ?
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Gestion de I'oxygene a bon escient

Apports d’oxygene ?

Macro-oxygénation Micro-oxygénation

Oxygénhat’ion Désoxygénation /
controlée Carbonatation

Ajuster les concentrations en gaz dissous
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Quels apports d’oxygéne dans le vin ?

Injection Lors de la FA
de 10 a Remontage . o .
20 mg |1 Micro oxygénation - améliore les cinéetiques de fermentation
. ¥ -
Cliquage - diminue les risques d’arrét de fermentation

Vin

\l_ors de I’élevage Besoin en O, : vin blanc < vin rouge

16 a 40 mg.L" N s Barriques soutirage + ouillage + transfert O,/parois

Lant Cliguage ¢élevage sur lies
» Micro-oxygénation bullage d’0,
la4d4mg.L
1. moist

1a5mg.L-
1.an-1

» Lors du vieillissement en
bouteilles

Diffusion d’O, au travers de l'obturateur
* + importante au cours du 1°" mois suivant

embouteillage
* permeéabilité différente suivant le type d’obturateur utilisé...

Oxygene et conditionnement



Apports d’'oxygene lors des pratiques
cenologiques

L’apport d’O, se fait par
contact du vin avec l'air

pompage

' ' soutirage avec aération

ouillage > >
R e 2

0 1 2 3 4 5 6 7 8 mg.Ltd0O,
el
filtration sur kieselgur

< >

— abaissement de température
centrifugation

o
»

A

mise en bouteille
(Castellari et coll.,

2004)
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Gaz dissous dans le modt et le vin

Les gaz en contact avec le mout ou le vin

v' Les principaux gaz contenus dans l'air

v' Les gaz d’inertage : principalement N, et CO,

Les gaz géeneérés : CO, produit lors des fermentations
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Quels apports d’oxygéne dans le vin ?

Injection Lors de la FA
de 10 a Remontage . o .
20 mg |1 - améliore les cinéetiques de fermentation
]~ Micro-oxygénation
Cliquage - diminue les risques d’arrét de fermentation

Vin

\l_ors de I’élevage Besoin en O, : vin blanc < vin rouge

16 a 40 mg.L" N s Barriques soutirage + ouillage + transfert O,/parois

lant Cliquage élevage sur lies
> NICIOORYGEREGH -./00 <o,
la4d4mg.L
1. mois

1a5mg.L-
1.an-1

» Lors du vieillissement en
bouteilles

Diffusion d’O, au travers de l'obturateur

* + importante au cours du 18 mois suivant
embouteillage

* perméabilité différente suivant le type d’obturateur utilisé...



Apport d’oxygene par micro-oxygenation

Objectifs : introduction d’'une quantité d’oxygéne inférieure a
celle consommeée par le vin par un apport défini, préecis
d’oxygene pur

Apport d’'oxygene sous forme de fines bulles produites par un
poreux céramique ou meétallique de petite dimension (quelques
cm?) et dont la taille des pores est d’environ 2 a 3 um

1. Alimentation en oxygene

2. Micro-oxygénateur
(chambre de dosage)

3. Cuve de vin

4. Média poreux
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La Micro-oxygenation

Problématique : Nous savons ce que nous envoyons mais pas ce qui est

réellement transféré !

——

—— 2%,% o

Ciel gazeux !!

——

o9 L]
*% 8
e o
« 0%

Transfert
réel ?

Question : Quelle quantité est transférée au vin ?
-> Notions de solubilité, de capacité de transfert et

de dissolution d’'O,

Oxygene et conditionnement



g3l Parametres influencant la solubilite

La solubilité en oxygéne €*0, dépend :

* delaphase gazeuse

Oxygéne pur a pression atmosphérique —a 20°C 37,6 )

Nature x5
du gaz et Oxygene pur sous 5 atm —a 20°C 188 x0,21
pression Air a pression atmosphérique —a 20°C 7,9
totale x5
Air sous 5 atm—a 20°C 39,5

o .
o + delaphase liquide
= 1 "
> . . Solubilité en oxygene € 0, (mg/lL)
o Parametre
L Air a 20°C Oxygéne pur a 20°C 2 Température :
z .y o
5 Eau 9,2 438 - Solubilité lorsque la T
= NEIUTE ) Elle [2] d’environ 10% quand T°[>] de 5°C
2 du Mot 6,5 30,9
— i
o liquide 1 7,9 37,6
= Cg, (mgr/L) Cas d'un contact avec de l'air
T o :
&) 5 20 -
L o~
s, 15 Exemple lors d’un contact
o i " A i de l'air
AT «  Des conditions opératoires et de la avec
X technologie de contact gaz liquide ]
:> 06 o T T T T T T T T
(e») — 1] 10 20 30 40 50 60 T0 &0
D N Température en T

Oxygene et conditionnement



LA DISSOLUTION D'O,

TRANSFERT D’O, DANS LES LIQUIDES

Pour un volume V de liquide :
Quantité d’O, qui

passe =Q
de I'état gazeux
a I'état solubilisé

v

Transfert d’'O, <

Loi générale
de transfert de matiere

Q=K .A.(C*-C)

l [O,] dans le liquide
Solubilité de O,

v Aire de l'interface gaz/liquide (surface globale des bulles)

Coefficient de transfert de matiere entre phases

FLux = CoerrFicienT DE TRANSFERT x SURFACE D'EcHANGE x DiIFFERENCE DE CONCENTRATION
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gdoO,.st= m.st X m?2 X g.m3
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LA DISSOLUTION D'O,

TR4ANSFERT D’O, DANS LE VIN

g d’O, transféré par L de vin et par sec — @ . ( C* _ C )

Coefficient
volumétrique [O,] dans le liquide
de transfert

Solubilité de O,

Aire spécifique de l'interface gaz/liq
difficile de les mesurer (surface globale des bulles / volume de liquide)

séparément
expérimentalement

. Coefficient de transfert
de matiére entre phases

=
om
&
=
o
L
=z
®
=
2]
(51
=2
=
<
=1
(&)
L
[
n
L
L
=z
o
=
o
»

§ K < .  Capacite de transfert de I'oxygene
jra L'a de la phase gaz vers la phase

N liquide

o

quand K a 7 : le transfert d'O, 7
Oxygene et conditionnement




LA DISSOLUTION D'O,

COMMENT VARIE K a ?

a

|

Peu affecté par le systeme

2104< K. <6104 m.s? Dépend fortement :
:  <B6. .

« du débit de gaz introduit Qg

* de la cuve

 du type de diffuseur utilisé

* de la nature du liguide

* de la composition du liquide
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LA DISSOLUTION D'O,

Influence de la composition du vin sur a

Parametre étudié : le titre alcoomeétrique volumique TAV

La présence d’éthanol favorise le transfert :

H,O H,O + EtOH
§ MOUT
. 0,63mm 0,221 mm
T Transfert de
% Modification des propriétés O, amélioré
S physico-chimiques
55 Tension superficielle : VIN
M 72 mN.m’ » 54 mN.m-L
29 N forces de cohésion entre les
& ~ molécules d’eau

Oxygene et conditionnement



LA DISSOLUTION D'O,

Influence de la composition du vin sur a

Parametre étudié : titre alcoomeétrigue volumique TAV

kea(s™)
0,006 :
Solution hydro-alcoolique i

o 0,005 4 12% d’éthanol :
@ |
= I
> 0,004 - I
o [
= I
5 0,003 - !
- |
(7p)]
— 0,002 1
=
o
=
T 2 0,001 1
O o
L o~
i
00 i 0 ‘ | |
= T 0 0,05 0,1 0,15 0.2
o N Débit de gaz (L/min)
D o
O L
D N
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LA DISSOLUTION D'O,

Influence de la composition du vin sur a

Parameétre étudié : la teneur en CO, dissous

La présence de CO, dissous dans le vin influence le transfert de O, :

% d’'O, transféré
K.,a (.103s?)

100 ]

o
E 1,5 [ — "
Z -
=
o 1 60
Ll
=
(—D— 40 o
= 0,5 v
i
= 20
S .
2 Ol || || L] || || L] || || -
. 2 200 400 600 800 1000 1400 C02 (mg_L-l) 0 O
U O » » ] » » ] ]
L}‘_J N A ; 200 400 600 800 1000
» E (Devatine et coll., 2006) C02 (mgL-l)
A
N -7 -y
& ~ [CO,] capacité de quantités de O,
o 2dissous transfert de O, transférées
>N

7/ AV N




LA DISSOLUTION D'O,

Influence du diameétre de cuve sur a

Pour un méme volume de vin,

le diameétre de la cuve, et donc sa hauteur,
conditionne le temps de contact des bulles
avec le vin.

L’augmentation du temps de contact des phases
gaz / liquide favorise le transfert

o

[a)

=

=

o O

Ll

P

©

>

£ d, =2 d,
=

o Vv = Vv
=z

o hy X 4 h,
E t t
(7)) 1 X 4 2 |
Ll
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b

o

=

o

=

21& 22 FEV. 2019
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LA DISSOLUTION D'O,

CONCLUSIONS

Capacité de transfert > aire spécifique de I'interface gaz-liquide

K.a a
* paramétres hydrodynamiques
débit
Quantités d’oxygéne transférées : hauteur de cuve
diffuseur

» dépendent des conditions opératoires

* ne sont pas toujours = quantités  parametres physico-chimiques
Injectees moQt en début de fermentation / vin

concentration en CO, dissous
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LOXYGENATION D'UN VIN

LA Micro-Ox. : QUELQUES DOSES...

, . doses d’O, durée des Quantité totale d’O,
appellation / cepage phase (mL.Lt.mois™) apports (jours) apportée (mg.L?)
macé. post FA 60 9 24
20 4 3,5
. écoul. > FML
AOC St Emilion 10 1 0,4
Merlot EML ] ] ]
o |
m 5 8 1,8
= élevage
> 3 15 2
o3
% 2 21 1,8
> 1,5 1 0,07
n
L Pomerol, Mazeyres mace. post FA 1 18 h 0,03
= Merlot
z 0,75 1 0,03
T O
§ -~ 0,5 54 h 0,05
>
w .~
Ty
&N
oz
e Micro-oxygénation avec un mélange a 20% d’air -> saturation d’oxygene a 2 mg/L
>N

Oxygene et conditionnement




Dissolution d’'oxygene : quels couts ?

Difficiles a estimer !!

Nécessaire = Une bouteille d’'oxygéne (28 € HT/ 3200 L d’O,) et un détendeur (environ 90 €
HT).

En cours de fermentation alcoolique : possible d’oxygéner le mout a I'aide d'un
compresseur a air comprime, équipé de filtres déshuileurs et a charbon actif.

Investissement nécessaire mais ... les consommables ont un faible colt. L'investissement
est vite amorti si les besoins en air sont importants.

Il faut par contre compter environ 3000 € HT pour s'équiper de micro-oxygénateur avec 2
diffuseurs (Source Codts de Fournitures en Viticulture et Oenologie 2015).
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Mesure de I'oxygene dissous :
deux technologies

’— --------------- -\
I/ ™
\
Mesures : Mesures 1
Electrochimiques i Optiques :
I I
I I
. I I
Gamme de mesure : : \ Gamme de mesure ‘1
A 1 l R
0as0mg.L I 0a20mg.L? |
I I
I I
I I
0 1 I
I I
I I
I I
I I
I I
I I
i Applications tout au long de la I
‘\ vinification ,’
\~- --------------- _’,

Oxygene et conditionnement



Mesure optique de I'oxygene dissous
- La luminescence -

Principe
Excitation de molécules photosensibles situées sur un support inerte par une
lumiére bleue

Le complexe réagit en ré-émettant de la lumiere rouge (phénomeéne appelé
luminescence)

Film capteur en fin

; @
de ﬁb(rFe &;;thue . .

Intensité du
rayonnement

1.0 D e
' la [O,] 4issous €St reliée a la durée du

08 rayonnement rouge

0,6

0.4

0,2

—— Lumiére émise Temps La [O,)] gissous €St iNVersement
= Lumites: ooy proportionnelle & la longévité de la
luminescence rouge
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Mesures optiques de 'oxygéne dissous

S5k€

1,5 k€
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Mesures optiques de 'oxygéne dissous

Plongeante et non intrusive
5k€

emission cladding

\

optical fiber

\ ruthenium complex
‘\.‘j\\‘

excitation
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Mesure optique de I'oxygene dissous
- mesures non intrusives

Selon les équipements, possibilité de quantifier 'oxygene dissous
dans les espaces de téte

Applications multiples : possibilité de déterminer la concentration
d’oxygéne a tous les stades du processus de vinification : foulage,
pressurage, fermentation, micro-oxygénation, transferts, filtration, mise en
bouteilles ...

Suivi de process

[O,] introduite dans le vin
lors du conditionnement

dissolved oxyge..

B mg/L

(Devatine et al., 2015)
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Mesure de I'oxygene dissous :
deux technologies
Comparaison des technologies de mesure

Mesures électrochimiques Mesures optiques

Gamme de mesure 0a50mg.L? 0,01 220 mg.L?

Consommation d'O,

Etalonnage

Sensibilité au CO, et H,S

Changement d’électrolyte

Changement de membrane

Toutes les sondes donnent des réponses de [O,]issous €N :

mg.L? mL.L1 % de saturation
A A

4 25°C et pression atm. : X_Mg.L™* 24,8=y mL.L?
32 A _ __ __ volume d’1 mole =RT/P
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Mesure du CO,

Carbodoseur

CarboQC

8 k€
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Inerter pour protéger

Différentes méthodes d’inertage

Inertage des contenants

En fin de remplissage ou lors de soutirages, le « ciel gazeux » est
remplacé par un balayage a I'aide d’'un gaz neutre sous faible pression
(20 mbar)

Egalement utilisé sur pressoirs inertés ou embouteilleuses

Création d’une différence de pression positive entre la cuve et I'extérieur
afin d’empécher I'oxygéne contenu dans I'air ambiant de rentrer dans la
cuve

Inertage lors de transferts de vin
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par poussee au gaz i Inertage des circuits de transfert 5
2 |nerte e -
= u
= le vin est poussé d’un contenant Eviter les risques de dissolution d’oxygene
iTs a un autre par pression au gaz au démarrage et en fin d’'opération de
3 inerte transfert et/ou de process (filtration, ...)
o ‘\\/
~
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Inerter pour protéger

Objectif : mise du vin sous gaz inerte limitant toute dissolution d’oxygéne

Seule véritable solution préventive pour empécher le vin d’entrer en contact avec I'oxygéne

Trois gaz inertes cenologiques :
= Azote (N,) : se dissout peu dans le vin
= Dioxyde de carbone (CO,) : trés soluble et plus dense que l'air
= Argon (Ar) : plus lourd que l'air et peu soluble dans le vin

Utilisables de facon indépendante ou en mélange

=

m

=z p . "

=4 Le plus courant : 80 % d’azote et 20 % de CO, (CO, compense la décarbonatation générée

o par I'azote)

L

Z |

(@) y N . e e :

= A Impact de 'oxygene sur le vin minimisé

a 21%

-]

= Inertage

zZ O | NG T e

o G Formation de fleur
o ) ez

Ll oy > évitée

- < Sl L NG L e

o7 o< 1% Inertage +

Al — 0,5%

Z N

x N >

2 oJ . . .

o - Ciel gazeux Ciel gazeux Ciel gazeux

>N

cuve non inertée cuve inertée 1 cuve inertée 2
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JOURNEES
TECHNIQUES

Vigne:Vin

W
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Differents gaz d’'inertage

Caractéristiques

Avantages

Inconvénients

Lazote [(N2)

est le gaz inerte le plus
utilisé actuellement en
cenologie

Densité proche
de celle de lair

Inodore, incolore

Economique
Inerte

Se dissout peu
dans le vin

Potentiellement
asphyxiant des
que 02< 17%

Risque d’assécher le vin
et de dégazer du CO:

Le dioxyde de
carbone (CO2)

Sous forme de gaz,
neige carbonique

ou carboglace
(briques et batonnets)

Densite : 1,5 fois
celle de l'air

Incolore

Inodore a faible
concentration

Trés soluble

Inerte

Facile a utiliser :
plus lourd que lair,
il a tendance a rester
a la surface du vin

Gaz mortel

En utilisation pure, risque
de sur-carbonatation car
le CO:z est tres soluble
dans le vin.

Largon (Ar)

est naturellement
présent dans lair

a une concentration
d'environ 1%

Densité : 1,4 fois
celle de l'air

Incolore

Inodore

Inerte

Plus lourd que lair

Peu soluble dans le vin

Encore plus cher
que l'azote et le COz
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% Differents gaz d’'inertage —
aspects pratiques (1)

Azote

En théorie il faut 1,18 kg d’azote pour remplir 1m3 d’air. En pratique, il
faut 4 a 5 fois cette quantité, a cause des turbulences du gaz créées lors
de l'injection de ce gaz dans le ciel gazeux de la cuve.

La meilleure facon de mettre en ceuvre l'inertage a I'azote est d’utiliser
le systéeme de surpression.

La mise en ceuvre de l'inertage par balayage a I'azote ne permet pas de
descendre au dessous de 2 % d’oxygene residuel, du fait de sa densite
proche de I'air et des turbulences.
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Differents gaz d’'inertage —

aspects pratiques (2)

Dioxyde de carbone gazeux

En théorie il faut 1,87 kg de CO, pour remplacer 1 m3 d’air. En
pratique, si I'on utilise du CO2 pur, il faut injecter 2 a 3 fois le
volume correspondant au volume de ciel gazeux a inerter, pour
compenser le CO2 qui se dissous dans le vin.

Dans ce cas, si la cuve n’est pas totalement hermétique, de I'air
entre dans la cuve pour remplacer le CO2 qui se dissout.

=
m
<
=
oJ
Ll
=
9
>
(7p]
L
-
9
Pz
.
(@)
Ll
[
p)
Lul
‘Ll
pd
oz
=)
o
=)

o™
o
~
=5
‘Ll
T
o~
o~
od
~

Oxygene et conditionnement



Differents gaz d’'inertage —

aspects pratiques (3)

Dioxyde de carbone solide

La carboglace peut étre utilisée aussi bien pour refroidir les raisins que pour
inerter. Elle ne doit pas étre mise directement sur le vin : une enveloppe de
glace peut se former autour des batonnets et empécherait le gaz de diffuser.
La carboglace peut étre placée dans un récipient en plastique flottant a
la surface du vin.

Une brique de 2 kg de carboglace met environ 30 minutes a se sublimer.

C’est pourquoi cette solution est souvent envisagée pour de I'inertage a court
terme (par exemple, dans une maie de pressoir ou un transfert de vendange)
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Differents gaz d’'inertage —

aspects pratiques (4)

En pratique pour les vendanges : 1,3 kg de glace carbonique refroidit 100 kg de
vendanges de 1 °C

2 kg de glace carbonique génerent 1 m3 de CO, gazeux.

=
om
&
=
o
L
=z
®
>
n
(51
=2
=
=z
=1
(&)
L
[
72
L
L
=z
o
=
o
»

o™
Ry
o
~
=5
Ll
T
o~
o~
od
~

Oxygene et conditionnement



Differents gaz d’'inertage —

aspects pratiques (5)

Inertage pour le transfert de la vendange

EFFETS : refroidissement & inertage de la vendange
DOSES Carboglace

« Sur vendange saine : 2 kg pour 10 hL
» Sur vendange altérée : 0.7 kg/hL
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Differents gaz d’'inertage —

aspects pratiques (6)

Argon

En théorie il faut 1,68 kg d’argon pour remplacer 1 m3 d’air. En
pratique il faut injecter 2 a 3 fois le volume correspondant au volume
de ciel gazeux a inerter.
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Differents gaz d’'inertage —

aspects pratiques (7)

Mélanges gazeux

Le mélange le plus utilisé est constitué a 80 % d’azote et a 20 % de
CO2 : le CO2 permet de compenser la décarbonatation engendrée par
I’azote.

Ces proportions sont a raisonner en fonction du niveau de CO2 dissous
que I'on souhaite maintenir dans le vin et de la température de la cave :
par exemple a 10°C, ces proportions 80-20% permettent de conserver
une concentration de CO2 de 500 mg/L.
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Differents gaz d’'inertage —

aspects pratiques (8)

Un mélange de 80% d’argon et de 20% de CO2 permet un inertage
efficace, sans risque de décarbonatation ni de sur-carbonatation.

Certains mélanges gazeux s’achétent tels quels, ou peuvent se préparer
a la cave grace a une installation de détendeurs et de cloches de
pressions adéquates.
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Differents gaz d’'inertage —

aspects pratiques (9)

L’inertage en continu par légére surpression

Principe

Cette technique implique une différence de pression positive entre la cuve
et I'extérieur (la cuve est en légeére surpression), empéchant 'oxygene
contenu dans I'air ambiant de rentrer dans la cuve.

Cette surpression compense les fluctuations du niveau du vin dans la cuve
dues aux variations de température.

Le systeme de surpression, en cas de baisse de température, injecte du
gaz inerte pour compenser la perte de volume.

neutre ___}

Vanne (,_J,r— _H_'“\-\l

d'alimentation
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% Differents gaz d’'inertage —
aspects pratigues (10)

Applications

Ecouler les barriques en poussant a 'azote avec une canne spéciale et une
bonde silicone étanche pouvant résister a la surpression. A une pression de
1,4 bar, 6 minutes sont nécessaires pour vider une barrique de 225L. Cela
est inutile si on cherche a soutirer a I'air.

Méme systeme si on utilise des flts a biere pression en inox pour conserver
le vin d’ouillage :

injecter de I'azote pour sortir le volume de vin nécessaire. Le reste du vin
d’ouillage en vidange dans le ft reste protégé.

Préférer ici I’azote, plus économique et moins soluble.
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Differents gaz d’'inertage —

aspects pratiques (11)
Inertage des circuits de transfert

Principe

Lors d’un transfert et/ou d’'une opération de chai (filtration, etc.) les principaux
risques de dissolution d’oxygéne sont au démarrage et en fin d’opération :

* brassage lors de 'amorgage et cavitation de la pompe ou autre matériel
(filtre, etc.)

* mise sous pression du vin au contact de I'air entrainant une dissolution
immeédiate de I'oxygéne dans le vin lors du remplissage d’un filtre.

L'inertage des circuits de transfert et du matériel permet d’éviter cette prise
d’oxygéne initiale.
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Differents gaz d’'inertage —
aspects pratigues (12)

Matériel et mise en ceuvre

Inerter une ligne de transfert en début d’opération : remplir la ligne
d’eau puis pousser I’eau avec le gaz inerte. Le seul matériel
nécessaire est un raccord avec injecteur a gaz que I'on intégre au
préalable au début de la ligne a inerter.

En fin d’'opération, pousser le vin a I’eau : cela nécessite un Y muni
d’'un mireur et d’'une vanne intermeédiaire.

Choix du gaz
Préférer 'azote car sa densité présente un intérét pour la qualité de l'inertage du
circuit de pompage.
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