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ldentification d'un thiol fortement odorant, le 2-methyl-3-furanthiol, dans les vins 
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Res um e: L'extraction de thiols volatils presents dans !es vins a ete realisee avec une technique de distillation SOUS vide ä basse 
temperature couplee ä un piegeage specifique et reversible de ces composes avec un sei organomercurique, le p-hydroxymercuribenzoate. 
Apn!s decombinaison des thiols en presence d'un exces de cysteine, l 'analyse des extraits organiques par Chromatographie en phase 
gazeuse avec divers modes de detection (olfactometrie, photometrie de flamme et spectrometrie de masse) a conduit ä l'identification du 
2-methyl-3-furanthiol, un compose forterneut odorant (seuil de perception: 0,4-1,0 ng·I- 1 dans l'eau), dejä mis en evidence dans le cafe, 
Ia viande cuite et !es extraits de levures. 

ldentification of a very odoriferous thiol, 2 methyl-3-furanthiol, in wines 

S u m m a r y : Volatile thiols present in wines were extracted with a vacuum distillation technique at low temperature coupled with 
a specific, reversible capture by an organomercuric salt (p-hydroxymercuribenzoate). After decombination ofthe thiols with an excess of 
cystein, the analysis ofthe organic extracts by gas chromatography with different detection modes (olfactometry, flame photometry and 
mass spectrometry), led to the identification of 2-methyl-3-furanthiol, a very odoriferous compound (odor threshold: 0.4-1.0 ng·t· 1 

water), already described in coffee, cooked meat and yeast extracts. 

K e y wo r d s: 2-methyl-3-furanthiol, meaty aroma, wine, thiol. 

Introduction 

De nombreux travaux ont mis en evidence Ia participa
tion de composes possedant un groupement fonctionne1 
thiol a l' aröme d' aliments aussi varies que Je cafe torretie, Ia 
viande cuite ou !es fruits (MAGA 1976). Cesthiols sont sou
vent caracterises par un fort pouvoir odorant. C'est Je cas 
notamment du p-menthene-8-thiol dont Je seuil de percep
tion particulierement bas (1.10·4 ppb dans l'eau) laisse sup
poser qu'iljoue un röle preponderant dans l'aröme dujus de 
pamplemousse (DEMOLE et al. 1982), ou encore du 
3-thiophenethiol identifie dans Ia viande de porc par 
WERKHOFFet al. (1993) et dont l'odeur de viande cuite est 
pen;ue a 5-10 ppb dans I' eau. Des etudes menees en 1991 
par ENGEL et al. et portant sur !es constituants volatils du 
fruit de Ia passion ont conduit a l'identification de thiols 
forterneut odorants, en particulier du 3-mercaptohexanol et 
de son acetate. Ces deux composes ont ete egalerneut iden
tifies dans !es vins du cepage Sauvignon (TOMINAGA et al. 
1996 a, b) ainsi que d'autres thiols: Ia 4-mercapto-4-
methylpentan-2-one (DARRIET et a/. 1995), le 4-mercapto-4-
methyJpentan-2-oJ et le 3-mercapto-3-methylbutan-1-01 
(ToMINAGA et al. 1998 a) dont 1'importance organoleptique a 
ete precisee (BoUCHJLLOUX et al. 1996; TüMINAGA et al. 
1998 b ). Le 3-mercaptohexanol et son acetate, ainsi que Je 
3-mercapto-2-methylpropanol, ont ete identifies dans !es 
vins de Cabernet-Sauvignon et de Merlot de Bordeaux 
(BoucHILLOUX et al. 1998). L'analyse parcouptage Chroma
tographie en phase gazeuse/olfactometrie des memes ex
traits de thiols volatils met en evidence d'autres zones odo-

rantes rappelaut des odeurs de viande grillee, de cafe torre
fie. Recemment, la contribution des acetates de mercapto
ethanol et de mercaptopropanol aux nuances de viande rö
tie de certains vins a ete montree par LAVIGNE-CRUEGE et al. 
(1998). 

Cet article rapparte l'identification dans !es vins d'un 
autre thiol volatil tres odorant possectaut aussi le caractere 
de viande rötie. 

Materie! et methodes 

V i n s : Plusieurs vins de Cabemet-Sauvignon, de 
Merlot, et d 'assemblage entre ces deux cepages, de millesi
mes varies (1985, 1986, 1988, 1989, 1996, 1997) et issus de 
differentes appellations du Bordelais (Graves Pessac
Leognan, Pauillac, Pomerol, St-Julien), ont ete analyses. 

R e a c t i f s e t c o m p o s e d e r e f e r e n c e : Le 
chlorure de sodium et le p-hydroxymercuribenzoate de so
dium sont fournis par Sigma Chemieals (St.Louis, MO, USA), 
Ia L-cysteine-HCI par Aldrich-Chimie (Steinheim, Allemagne) 
et le dichloromethane par SDS (Peypin, France). Le com
pose de reference du 2-methyl-3-furanthiol (CAS Number: 
285 88-7 4-1) provient d' Aldrich-Chimie. 

Analysepar Chromatographie en phase 
g a z e u s e I o l f a c t o m e t r i e ( C P G I 0 ), C P G I p h o t o
metrie de flamme (CPG/FPD) et CPG / 
s p e c t r o m e t r i e d e m a s s e ( C P G I S M ) : L' analyse 
par Chromatographie en phase gazeuse Couplee a Ull mode 
de detection par olfactometrie ou par photometrie de flamme 
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est n!alisee sur un chromatographe HP 5890 (Hewlett
Packard, Avondale, PA, USA). L' injection est effectuee en 
mode splitless (temperature de I 'injecteur 230 °C, temps de 
fermeture des vannes 1 min) sur deux types de colonnes 
capillaires BPX35 (phase legerement polaire) et BPX5 (phase 
apolaire) (50 m x 0,22 mm de diametre interieur, 0,25 J..Lm d' epais
seur de film, SGE, Ringwood, Victoria, Australia) . L'hydro
gene U (Air Liquide, France) est utilise comme gaz vecteur 
avec une pression en tete de colonne de 20 psi (= ca. I ,4 bar) 
et un debit de 1 ,5 ml.min-1 a 35 °C. Le programme de tempe
rature est Je suivant: isotherme a 35 °C pendant 1 min, aug
mentation de temperature de 35 °C a 230 oc a raison de 
3 °C/min, isotherme a 230 oc pendant 15 min. Le systeme de 
detection sensorielle est constitue d 'une installation 
olfactometrique OD01 (Scientific Glass Engineering, SGE, 
Australia). Le photometre de flamme est un appareil HP 
19256A (Hewlett-Packard) cale sur Ia longueur d ' onde 
d' emission specifique du soufre A-=393 nm (temperature du 
detecteur 200 °C). Les debits de gaz sont de 90 ml.min-1 pour 
]'hydrogene, 76 ml.min- 1 pourl'airet 38 ml.min-1 pourl'azote. 
Une station d'integration de donnees HP 3365 (Hewlett
Packard) permet d'enregistrer les signaux de detection. Les 
echantillons analyses par CPG/spectrometrie de masse sont 
injectes surun chromatographe STAR 3400 CX (Varian, USA) 
couple a un spectrometre de masse SATURN 2000 (Varian). 
Les caracteristiques du detecteur sont !es suivantes: tempe
rature de Ja ligne de transfert 250 °C, procede d'ionisation 
par impact electronique (70 eV), analyseur par piegeage 
d ' ions (Ion Trap Detector), temperature du detecteur 150 °C. 
Les extraits sont injectes sur deux colonnes capillaires BPX35 
et BPX5 (50 m x 0,22 mm de diametre interieur, 0,25 11m d' epais
seur de film, SGE). Le gaz vecteur est I 'helium N60 (Air Li
quide) avec une pression en tete de colonne de 20 psi 
(= ca. I ,4 bar). 

Extraction directe des vins par Je 
d i c h I o r o m e t h a n e : 200 ml de vin sont extraits 
successivement par 10/5/5 ml de dichloromethane. Les pha
ses organiques sont rassemb1ees et sechees au sulfate de 
sodium anhydre avant d'etre concentrees sous flux d'azote 
a5oo 111. 

p r 0 c e d e d ' e X t r a c t i 0 n d e s t h i 0 I s V 0 I a
t i I s p a r d i s t i II a t i o n so u s v i d e : Un litre de vin 
additionne de 1 00 g de ch1orure de sodium est soumis a une 
distillation SOUS vide (pression = 0,5 a 1,5 Pa) a une tempera
ture de 35-45 °C, pendant 90 min. Les thiols contenus dans 
l'espace de tete sont pieges specifiquement dans 100 ml 
d ' une solution de p-hydroxymercuribenzoate de sodium 
1 mM (36 mg de p-HMB dans 15 ml de soude N/ 1 0, eau 
ultrapure q.s.p. 100 mJ) maintenue a 0 °C (BüUCHILLOUX et a/. 
1998). Apres distillation, Ja solution contenant les thiols 
combines au compose organomercurique est ramenee a pH 
2 par ajout d'une solution d'acide chlorhydrique 1 N, puis 
evaporee a sec. Les residus secs correspondant a l' extrac
tion de 1 a 5 litres du meme vin sont assembles avant d'etre 
laves au dichloromethane puis repris dans 100 m1 d'eau 
ultrapure. La Solution obtenue est a nouveau evaporee a 
sec. L'extrait sec est repris dans 50 ml d ' eau ultrapure. La 
solution est ensuite ramenee a pH 8 avec de Ia soude 10 N. 
Unesolution aqueuse de L-cysteine dont Ja molarite corres
pond a 20 fois celle du p-HMB utilise pour Je piegeage des 

thiols, est ajustee a pH 8 avant d 'etre additionnee a Ia Solu
tion contenant les thiols combines. Le milieu reactionnel est 
agite pendant 20 min a temperature ambiante. A l'issue de Ia 
decombinaison, Ia solution est extraite au dichloromethane 
(5/2,5/2,5 ml). L'extrait organique obtenu est seche au sul
fate de sodium anhydre puis concentre sous flux d'azote 
(100 ml.min- 1) a 20 j.LI avant d ' etre analyse par CPG/0, 
CPG/FPD et CPG/SM. 

Determination des seuils de perception 
o I f a c t i v e : Le seuil de perception olfactive d'une 
substance donnee correspond a Ia concentration minimale 
de compose a partir de Jaquelle 50 % des degustateurs re
connaissent une difference par rapport au temoin. La deter
mination de ce seuil est effectuee pardes tests triangulaires 
portant sur 5 concentrations croissantes du compose etu
die dans de l'eau distillee ou dans unesolutionmodele de 
composition proehe du vin (solution hydroalcoolique 12%, 
5 g·J- 1 d'acide tartrique, pH 3,5). L'olfaction des solutions 
placees dansdes verres AFNOR (Association Fran9aise des 
Normes) est realisee par un jury de 34 degustateurs, dans 
une piece climatisee (BomRoN et al. 1988). 

Resultats et Discussion 

Des vins d'appellations et de millesimes differents (Ta
bleau), sont extraits par Je dichloromethane ou par Je pro
cede de distiJJation SOUS vide decrit precedemment, puis sont 
analysespar CPG/0 . Les aromagrammes des echantillons 
obtenus par extraction directe du vin ou par distillation sous 
vide, apres injection des extraits organiques sur deux colon
nes capillaires de polarites differentes (BPX35 Jegerement 
po1aire, et BPX5 apolaire), presentent invariablement une 
zone odorante intense aux notes de type viande rötie voire 
de noisette grillee dont 1es temps de retention avaient deja 
ete determines dans une publication precedente (temps de 
retention trBPX35 = 12,75 min, trBPX5 = 11,99 min) (BOUCI-ULLOUX 
et al. 1998). Dans des extraits issus de 5 1 de vin, nous avons 
pu mettre en evidence avec un mode de detection par pho-

Tableau 

Detection du 2-methyl-3-furanthiol dans differents vins rouges 
par chromatographie en phase gazeuse/olfactometrie (*), photo

metriedeflamme (**) et/ou spectrometrie de masse (***) 

Detection of 2-methyl-3-furanthiol in different wines by gas 
chromatography/olfactometry (*), flame photometry (**) and/or 

mass spectrometry (***) 

Vins analyses Detection du 2-methyl-3-furanthiol 

Pauillac 1997 (*) (**) 
Pauillac 1996 (*) (**) (***) 
Pomerol1997 (*) 
Pessac-Leognan 1996 (*) (**) (***) 
Pomero11996 (*) (**) (***) 
St-Julien 1989 (*) 
St-Julien 1988 (*) 
St-Julien 1986 (*) 
St-Julien 1985 (*) 
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tometrie de flamme, specifique des composes soufres, un 
pic chromatographique au temps de retention de cette zone 
odorante pour chacune des deux colonnes capillaires, BPX5 
et BPX35 (Figs. 1 et 2). L'analyse des memes extraits par 
CPG/SM a permis d'obtenir, pour Je compose considere, un 
spectre de masse correspondant au 2-methyl-3-furanthiol 
(Fig. 3). L'identification est confirmee par comparaison, aux 
memes temps de retention chromatographiques sur colon
nes BPX5 et BPX35, avec Je spectre de masse de Ia subs
tancepure (MS/EI data(m/z%): 116(3), 115(4), 114(100), 86(34), 
85(45), 71(32), 53(24)). 

Des travaux anterieurs avaient permis de montrer Je röle 
important de ce compose dans les arömes de viande cuite 
(ÜASSER et al. 1988; WERKHOFFet al. 1990), de cafe torrefie 
(HoLSCHER et al. 1990) et d'extrait de levure (AMES et al. 
1985). Differentes voies de formation du 2-methyl-3-furanthiol 
ont ete demontrees, notamment a des temperatures elevees 
par degradation de Ia thiamine (HARTMAN et al. 1984; GüNTERT 
et al. 1990) et pardes reactions de Maillard entre des pento
ses voire certains hexoses et la cysteine (FARMER et al. 1989). 

Dans nos conditions analytiques, on aurait pu craindre 
que ce compose füt forme par reaction thermique entre !es 
divers constituants du vin. La presence de Ia zone odorante 
correspondant a ce compose dans !es aromagrammes des 
extraits organiques obtenus sans chauffage ( extraction di
recte au dichloromethane) atteste Ia presence du 2-methyl-
3-furanthiol dans Je vin. 

Les seuils de perception olfactive du 2-methyl-3-
furanthiol, determines dans !es conditions precedemment 
decrites, sont de 0,4-1,0 ng·l-1 dans l'eau et de 2-8 ng·J- 1 en 
solution modele. 

Ces resultats placent ce compose parmi !es substances 
!es plus odorantes identifiees jusqu'ici dans !es vins et lais
sent presumer de sa participation au caractere empyreu
matique de leur aröme. 
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Figs. 1 et 2: Chromatogramme d'un extrait de vin obtenu avec un 
mode de detection par photometrie de flamme sur colonne capil

laire BPX35 (Fig. !) et BPXS (Fig. 2). 

Gas chromatogram of a wine extract obtained by flame photometry 
detection on a BPX35 (Fig. I, above) and BPXS (Fig. 2, below) 

capillary. 
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Fig. 3: Spectre de masse du 2-methyl-3-furanthiol obtenu a partir d'un extrait de vin par Chromatographie 
en phase gazeuse/spectrometrie de masse. 

Mass spectrum of 2-methyl-3-furanthiol obtained from a wine extract by gas chromatography-mass 
spectrometry. 
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