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Sur les alcaloides de la liane «Efiri»

par Edgar DELVAUX,

Docteur en pharmacie,
chef de travaux a l'Institut de Pharmacie de 1'Université de Louvain.

Objet de la présente note.

Le matériel qui fait I'objet de la présente étude avait été envoyé
en aolt 1932, a feu M. le professeur Michiels, par le Ministere des
Colonies. Il comprenait un certain nombre de tiges de la plante Efiri,
récoltées, préparées et séchées a2 I'ombre par M. Corbisier-Baland,
directeur du Jardin Botanique d’Eala (Congo belge).

L’intérét qui s’attachait 2 I'étude de la drogue fournie par cette
plante ressortait d’'un rapport du chimiste Ipatieff, dont M. le direc-
teur général Leplae nous avait donné connaissance.

M. Michiels ayant, au cours d’essais préliminaires, acquis la
présomption que cette liane renfermait des alcaloides, nous a chargé
de faire une recherche systématique de ces substances.

Identification des matériaux. — Les fragments de tiges sur les-
quels nous avons opéré ont été identifiés par M. Staner comme appar-
tenant bien au Triclisia Gilletii STANER.

Nous tenons a remercier vivement M. Staner pour toutes les
indications qu’il nous a si obliggamment fournies.

Essais préliminaires. — Un kilo de plantes moulues a servi
a nous orienter pour trouver la méthode d'isolement, de cristallisation
et de séparation des alcaloides.

Extraction d’un alcaloide cristallisé. — Trois autres kilos ont
servi a séparer un alcaloide cristallisé blanc, ainsi qu’un alcaloide
jaune amorphe.

La méthode d’extraction est la suivante : la plante, finement mou-
lue, est extraite, a 1’ébullition au bain-marie, 2 trois reprises, a I'aide
d’alcool acidifié par de I'acide tartrique; la durée d’extraction est de
trois heures. Apres filtration et expression 2 la presse, les alcoolats,
fortement colorés en brun, abandonnent, par refroidissement, une
substance résineuse i éliminer par filtration. L’alcool est alors dis-
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tillé dans le vide. Le résidu d’extraction est traité par de 1’eau, bien
agité et légerement réchauffé. Apres filtration, on obtient une solution
brune et un précipité brun noir résineux. Le liquide aqueux est extrait
dix fois par le CHCL;, qui enléve une matiére brune résineuse. Le
liquide acide est alcalinisé par Na.CO. et il se forme un abondant pré-
cipité que 1'on extrait par le CHCI,. Ce dernier se colore fortement
en jaune.

Pour purifier davantage, on extrait a trois reprises a I’aide d’eau
acidifiée par de I'acide tartrique. Ce liquide aqueux alcalinisé par
Na,CO., est extrait par de grands volumes d’éther qui se colore en

Fig. 34. — Microphotographie montrant les cristaux d’Efirine.
Grossissement: 100.

jaune clair. L’éther (4 litres) est desséché par du Na.SO. sec, filtré
et distillé. Par concentration, il y a formation de masses jaunes non
cristallines représentant un poids de 3.4 gr. On distille le reste de
I’éther et on obtient un résidu brun, i odeur de chloroforme, qui
contient un second alcaloide.

Purification de 1'alcaloide cristallisé. — La purification se fait par
cristallisation dans 1'alcool a 70° chaud. La solution alcoolique brune
donne par cristallisation des cristaux jaunes qui, au quatrieme tour,
donnent un produit encore jaune P. F. 128°-130°; au 5° tour, le P. F.
est de 135°-137°; au 6° tour, 165°; au 7° tour, 175°-176°. A partir de
ce moment, le point de fusion ne monte plus, le produit est cristallisé
en belles aiguilles comme le montre la microphotographie ci-jointe.
Le rendement en produit pur est de 1 gr.
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Le produit donne une réaction de Lassaigne positive, se dissout
dans les acides, précipite par les bases, se dissout dans I’alcool, pos-
sede une réaction alcaline au tournesol et donne des réactions posi-
tives avec les réactifs généraux des alcaloides: Bouchardat, Mayer,
Dragendorf, I’acide picrique et I'eau de brome; il ne donne pas de
réactions avec les réactifs spéciaux suivants: H.SO, conc., HNO,
conc., Frohde, Erdmann, Mandelin, Vitali et la réaction de la thal-
léioquine est négative; cet alcaloide est trés sensible a la lumiére, une
solution alcoolique jaunit rapidement.

Microtitrage acidimétrique. — 1) 2 cc. de solution alcoolique a
0.4 p. c. sont titrés par HCI N 100 avec le rouge méthyle comme
indicateur. Le premier virage se fait a 2.32 cc. En ajoutant 5 cc.
d’eau, la coloration jaune réapparait. En titrant alors jusqu’a 2.58 cc.,
le virage se produit. En ajoutant de l'acide jusqu’a coloration nette-
ment rose, la quantité d’acide employée s’éleve a 2.72 cc. Prenant
comme valeur la plus probable 2.58 cc., le poids moléculaire est 311
ou un multiple.

2) Un cc. de solution alcoolique a 0.4 p. c. additionné de 5 cc.
d’eau est titré par HCl N/100. Le premier virage se fait a 1,22 cc.,
la teinte intermédiaire a 1,27 cc., le virage net a 1.28 cc., la coloration
nettement rosée a 1.3 cc. En prenant 1.28 comme valeur la plus
probable, le poids moléculaire sera de 313 ou un multiple de 313.
Un essai a blanc a montré qu'il faut 0.03 cc. d’acide N/100 pour
rougir la méme quantité d’indicateur dilué dans la méme quantité
d’alcool et d'eau.

Nous devons a la science de Mlle Ruppol la mesure de 1’absorp-
tion ultra-violette de 1'alcaloide en solution dans I'hexane et l’alcool
optiquement vides. Nous en reproduisons ci-aprés les courbes.

Analyse élémentaire, effectuée d’aprés les microméthodes de
Pregl (1). Le produit soumis aux déterminations a été séché dans le
vide sulfurique pendant 8 jours.

Dosage du carbone et de I’hydrogene :

1) subst. 6485 gr. H,O 3.940 mgr. H p.c. 6.9
CO, 17.000 mgr. C p. c. 7148
2) subst. 3.895 gr. H,0 2400 mgr. H p. c. 692
CO, 10200 mgr. C p. c. 7141

Dosage de 'azote (micro-Dumas) :

1) subst, 5.786 mgr. volume lu a 23.6° et 761.4 pression barom. 0.23
correction d'appareil ] 0.228
— 2% 0.223

1 cm3 N a 23.6° et 761.4 pression pese 1.1205 g.
soit donc N p. c. 4.318

(1) Les déterminations microanalytiques ont été effectuées au laboratoire de
chimie analytique de feu le Professeur Michiels, 4 l'aide du matériel mis a sa
disposition par le Fonds National de la Recherche Scientifique.
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2) subst. 7.598 mgr. volume lu & 27° et 761 pression barom. 0.305
correction d’appareil 0.303
—2% 0.297

1 cm3 N a 27° et 761 mm. pression pése 1.1054 g.
soit donc N p. c. 4.32

Formule élémentaire. — En prenant comme valeurs: N 4.32 %,
H 6.85 %, C 71.45 %, O 17.38 % (par différence), on obtient la
formule H,,., Cy5.; Os.s: Ni. La formule double sera H.... Cys.c
O:..« Nz, ce qui donne en arrondissant H,, C,; O: N,. Le poids molé-
culaire calculé de ce composé est de 640.

Log s it
| ,"

4

2 b’/

1

v
780 500 1020 1140 1260 1360
Fig. 35. — Courbes d’absorption dans l'ultra-violet.

1. Alcaloide dans l'alcool.
2 Alcaloide dans l'hexane.
3. Alcaloide dans l'alcool acidifié avec HCI.

La courbe dans l'hexane a été décalée vers le bas pour la clarté de la figure.

Détermination du poids moléculaire par micro-ébullioscopie. —
1) Subst. 7.130 mgr. solvant CHCI, 1.5 cm®, Dt

= 0.032.
K 16.27 x 100 x 0.00713
— - 1627 M = = 527
p 0.032
2) subst. 9.99 mgr., solvant CHC]; 1.5 cm®, Dt = 0.025.
K 16.27 x 100 x 0.00999
— = 1627 M = = 650

p 0.025
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Par ces déterminations nous pouvons conclure a la formule dou-
ble C,s H,, O; N..

Alcaloide amorphe. — Aprés de nombreuses tentatives de cris-
tallisation dans divers dissolvants, nous n’avons pu l’obtenir a 1’état
cristallin. Cet alcaloide jaune se dissout dans les acides, précipite par
les bases et donne d’abondants précipités avec les réactifs généraux
des alcaloides : Bouchardat, Mayer, Dragendorf, eau de brome. Avec
les réactifs de Frohde et de Mandelin il donne une coloration verte
qui devient bleue.

Le rendement était de 3.4 gr. pour 3 kg. de plante, soit 1.13 °/,,.

Conclusion.

La liane Efiri que nous avons analysée contient au moins deux
alcaloides: 1'un cristallis¢é blanc fondant a 176° et de formule
C;: H,; N. O,, 'autre amorphe et jaune.

Nous proposons de donner a !'alcaloide cristallisé le nom d’Efi-
rine.

E3

Nous tenons a remercier trées sincérement M. le professeur Cas-
tille des conseils qu'il a bien voulu nous donner au cours de ce
travail.
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