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qualitatives des produits végétau:

liéthode générale pocur l'extracticn
des zlcalofdes d'une plante incomnnue

Méthnde générale pour iscler plusieurs
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Le poste DF/CM/79/C10/11-04/32.10 consiste & mettire au
point des méthodes d'analyse phytochimique de plantes médicinales,
de la flore du Cameroun, en vue de l'exportation ou pour l'indus-

trie pharmaceutique locale.

La durée de la mission a été prévue pour trois meis. La
mission s'est déroulée au premier trimestre de l'année 1982
(Janvier, Février et Mars). EZn tenant compte du fzit que la re-
cherche phytochimique et la mise en valeur des plantes médicinales
izmpose une conception unitaire pour les secteurs intéressés =-
Délégation Générale & la Recherche Scientifique et Technique,
Ministére de la Santé Publique, Enseignement, liinistére de l'iAgri-
culture, l'Industrie et m€me le Commerce - il faut donner des
recommandations et des directives d'activité & tous ces secteurs .
impliqués. é

Par manque de temps, l'experte n'a pas réussi a approfondir
certains aspects concermant la recherche, la possibilité de travail
sur place et elle n'a pas réussi a prendre contact avec la Faculté
de Chimie, 2 connaltre le potentiecl des Facultés de spécialité
(Botanique et surtout de Chimie) et l'outillage dont elles dispo=-
sent,

Ont été faites, néanmoins, certaines recommandations concer=
nant l'enseignement et mé€me pour la Pharmacie Centrale d'Approvi-
sionnement et en méme temps a présenté au Centre Universitaire des
Sciences et de la Santé quatre conférences, concernant les plantes
médicinales et aromatiques (des aspects techniques pour ramassage,

conservation, extraction).

Pour la programmation de la recherche applicative, chimique
ct pharmaceutique, concernant la flore spontanée et la culture des
plantes médicinales, pour standardisation et le contrdle de qualité
de matieéres végétales, ainsi que pour toutes les phases de recher=-
ches, identilication de principes actifs, détermination guantita=~
tive, isolation de procduits chimiques purs, préparation de teine
tures, extraits totaux purifiés, rendement d'extraction au niveau
de laboratoire, l'as:istance pilote, considérations au point de
vue économique, c'est nécessaire l'assistance et l'intervention
d'un expert consultant de 1'0UDI, de haut nivsau, pendant trois
ans, deux rois par an,
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rial au Guc el Tropical Gans La piuc granue partie

Son reliief esti représexié per unp pladeau creusé de

vell8es prolondec et 4e chaines ¢e montagnes; vers 1'0céan

ocrzl, une rigine
§iroite. La vézéiztion , particulidremernt riciae, est lormée par
ia Tor torizle unu :

Les rlantes ué€icinales, représentent une richesse
importante Cu pzyc ev ¢ sociféiéz : Plantecan, oouacam, Continal,
¥zpodopuliug, Tesanys, vlona esc, enporTent 1o espeéces environ.

Il v a néaznoins gu Cemercun des planfes woinc coanues

ou gui n'ont pac 6té étucdides scientiliquemeni meis utilisées
dans la nmédecine traditionnelle par les guérisseurs, les
tradipraticienc ou certains membres Ge la famille initiés aux
effets bienfaisants de ces plantes.

Le Gouvernement du Cameroun a demand€ & 1'ONUTI
assitance pour élaborer un programme d'exploitation rationnelle
Ges ressources lnaturelles du pays afin Ge créer une industrie
Dlheruaceutigue nationele.

Lz demgade fazit 1'otjet Gu posi WP/ /CLR/T 9% 0lo,/1i-04/32
Ve e Ul de cetie aszistanc t niettre au point dges

. €
w€inodes G'eunalyse pnytochimicue, pour exploiiver la flore

en vue de l'exporiztion ou pour 1'inlusirie piarua-

[
Ii =2 &€ prévu gque cetteaction se déroule au cours de




l. = Cvaluer les moyens existants, notamuuent <n ce qui
concerne les locaux, i1'équipeuent et le perscrnel
de laboratoire nécessaires X I'&iude shyvociiuiqus
et 3 la séleciion Ge nlantes .8dicinales;

2. ~ Stablir une liste des besolns en fonctici des résultats
de cette évaluatiorn,

3+ = Ztablir une Progracme pour’ 1'&itucde phryiochimigue
gés plantes.médicinales de la région;

4e - Lettre au point des wéthodes d'analyse pour l'exauen
phytochimique et la sélection des plantes;

5. = Recomnmander des programmes de formgtior pour le
personnel local de conirepartiz.

Pour que cette activité se déroule d'une manizsre satis-

fzisante, on a discuté initialement un plan de travail avcee
..« 3enbondi, conseiller industriel de 1'QNUDI et les représentanis
scientifiques imrliqués dans les recherches dans le Gomaine des
r_aates médicinales. Les réunions de travail ont eu lieu pério-
iiguement avec la participation du représeniant de 1'CHUDI.

Les principaux collaborateurs de cette activité figurent
Zzn3 l'annexe l. La documentation mise & la disposition nour
.crnaitre certains aspects concernant les plantesm médicinales

3

2u Cameroun est exposée dans l'annexe 2.

COLSTATATICIIO SUR I35 TERRAIIT ZT L'ACTIVITIZ AU CCURS

Z LA LISSION

Lfactivité a eu lieu au Centre d'études dez plantes
fuicinales, appartenant 3 1'Institut de Recherches Médicales
Z:z institutions de recherche reldvent du D€légué du Prenmier
.iristee chargé de la rechercne scientifique et “ecitnigue.

.'z2mnexe 3 représente l'orzanigramme de la Recherche a2u Cameroun.

2
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Le Centre de Zlantes médicinales se trouve 3 Yacundé,

~.°. environ du Centre de nutrition, auquel on euprunte parfois




l'pppareillage et lz vgisselle Ge lasoravoire, 2t preés de
Cerire ce séruns et de vaccinse.
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plgntes wédicinsles occupe , A présent, une salle cec travail
avec deux chambres contigu®s: l'une abrite des balances angly-
tigues et l'autre est destinée & la chromatographie.

Ce laboratoire &tant trop petit pour ltactiviité qui s'y
déroulait,tant au point de vue des chercheurs et surtout des
opérations muliiples et le manipulation de guantités importantes
de solvanis, destinés aux analyses, en Janvrier 1982 on a
affecté semporairement une autre chambre apparienant au Cenire
de séruos et de vaccins.

& 1'intérieur de la méme cour on érige 3 présent une
construction plus grande destinée au laboraioire de phytochimie
gui sera donnfe en exploitation déans quelques mois; cetie
nouvelles construciion disposera de plucieurs pidces de travail
au nombre de 6, et G'une salle desiinée & la documeniation et
3% la titlioth2que ( annexe 4).

4iyant en vue le grand nombre d'opérations, la nécessité

dteffeciuer de multiples extractions et d'augmenter le nombre
de cherchers, il est bon que l'ancien laboratoire et la salle
affectée temporsirement & la nouvelle construction soient
gardées pour le laboratoire de phytochimie. I1 y a encore,
appartenant 2 Centre d'éitudes des planies médicinales un
lgborgtoire botgnigue qui a deux pitces de travail et un
dép8t pour les plantes, satio.aisant pour le moment, mais qui
deviendra probablement trop petit au bout d'un an. Quant au
1eboratoire G€ pharmacologie, il deveit &tre construit cette
année wéme et devmit avoir en plus une animalerie ( pour les
aniznaux destinés aux expérience).

LIe personnel du Centre d'Etudes des plantesm médicinales
est tout 3 fait insuffisant si l*'on a en vue le grand nombre
de plantes utilisées dans la médecine traditionnelle et
scientifiquenent encore ignorées.

Pour sélectionner ces plantes, pour leur classification
botanique et taxonouique, les deux botanistes qui y travazillent
sont insuffisants. Bien qu'on ait commencé rédiger des fiches
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mentionnant le nom scientifique et populaire des plantds

le nombre de plantes trides jusqu'i présent est petit, par
comparaison au nécessaire.

Zn plus,il n'y a pas d'inventaire, de cargograpiie
économique de la flore cauerounaise qui permeitent de connaiire
les bassins naturels et les quantités de plantes médicinales
de la flore spontanée dont dispose ce pays.

Le personnel du LABORATOIRT FIYTCCHILIIUZ comprend
6 chercheurs avec des études supérieures , qui ont pour tacne
imm8diate de contr8ler les plantes destinées 3 l'exporiation
(Pygeum, Cola, Rawoliia Strophantus, rfaytosiigma venunosum,
Voacmnga, Fausynisiolia, Yohimbe, Rauwolfla,etc) et d'effectuer

des analyses chimiques afin d'identification les Sroupes de
principes actifs renle.més var les slantes utilisfes doms la

médecine traditionnelle.

LYAPPARDILLAGS, LS5 RIACTIZS D7 1I8 J0LVASTS sond
T i

insuffisarts pour une activiité satisfaisgnie, tien qu'il y exicie
le préoccupation quotidimnne de les procurer. Wl COUTrS de T

activité qui s'est déroulée au woins de Tévrier, la direciion
du Cenire d'Iiude des Plantes uédicinales s'test préoccu
d'acquérir une série d'appareil indicpensables 3 um laboratoire :

appareil pour la distillation de 1l'eau, vaisselle de laboratoire,
soxhle:, étuve, réirigérateurs,etc.

POSSIBILITES DE CULTURC ST DO TRAITCLCINT DLo FLaw@l

w“oDICLhALSS

Cutre les faréiers, le:s cacaodyers, lies tanauiers, 23 les
paluiers % suilz, il y a 3ussi au Cameroun gueiguss cuilurss o
slantes nédicinales dont erviron looo-1500 toisies sont exportées
tous les anse. Purmi celles—ci rappelons Jyjeum et Voacangoe.
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L'Institut de rechercue agronomlgues occupe la praul
place Cans l'organizraame woniré dans l'amneie aves les
Centrez e% les stationc de cuifure et Jde recierciies euplaces

¢ans diverses régions. Dans certaines le cez siations, avec le
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concours ce ~L'CIULI, on g €5uiif et =
certaines plantes mélicinales de valeur
+

L]
Y ia vace de i'indusirie

"<

lantee dont les pHrincipes actifs
sharamaceutique et Iigurent dans la plupart Ges sharmacopées
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écnantillons de plauntes néceccezires aull znalyses et & 1'étude
bhytochimiqu
c

On a

?
Tolium et Dasura innoxia a Gonné de pons résult
laconna et Hyoscyanus niger, n'oni
sult &is satisfaisanis. 1le personnel de recherche de
de recherches agronomiques s'iniéresse beaucoup & étud
.

i
2 introduire en culture C'sutres espdces importanies et
continuer les étudess pour les plantes acclimatées, &

o

(l)

eur culture et 3 collaborer plus &troitement avec des chercheurs
du Cenire d'Ztude des plantes médicinales.

A 1z m@me occasion, o8 & visité L'Usine DCHAIIG, dont lt'acti-
vité est interrompue depuis 25 anse. la constructiion, les
installations et les annexes sont en bon état. Il y a également
un laboratcire, dépourvu de vaisselle de laboragtoire ou
d'appareillaze, mais qui, grice & de petite investissements

L3

pourrait &€tre outiller 3 nouveau et wmis en Tonction pour

certaines analvses et recherches des plantes intrcduites en
culture et pour l'analyse dec plautes destinées & l'exportaticn
Pyreum, Voacanga,etce

I1 faut mentioner qu'au Cameroun il n'y a aucun laborg-

toire pour le c8ntrole de quelité des substances médicamen-
teuses importées , des plantves exportées ou des produits ;
alimentaires.

2. LES NECESSITECS

Une liste , susceptible d'8tre enrichie, de réactils
et éde solvants nécessaires pour 1982 se trouve cans l'agnnexe
n0+5e

Tious raprelons que pour une activité satisfaisante de
G8but c.ncernant l'.assitance de contr8le de qualité dans le
domaine des plantes médicinales, le Gouverncuent roumain par
l'intgrmédiaire du Centre Commun ONUDI de Roumanie, a mis 3

|
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la disposition du pro‘et certaines substances pures de rélérence
et quelques réactiis spécifiques aussi bien que la documentation
nécessaire.

I1 s'agit , par exemple, Z'une série d'alcaloides au
noyau tropanique comme 1'byoscyamine, la scopolamine, i'airoriae,
le buscopan et les glycosides primaires et secondaires cardio-—
tonigues ( lanatotal A, B, C, lanatozide C, Digitaline, Digoxine
Digitoxine, acétyldigitoxine, et d'autires substances pures
extraites de différentes plantes nédicinales: l'ester dipalmi-
tigque de la lutéine ( héliénienne), giaucine, le stllate dGe

spartéine, rutoside, Parmi les réactifis spécifiques, mentiounnons
le réactif de Liayer, de Lieberma. ', Bertrand, Qragendori etc,
ainsi que certains conservaieurs pour les produits d'exiraction
le benzoate de sodium,le Nipagin, le Nipascl,etc

Tour obienir des substances étalon, on a indiqué dans
l'annexe € l'adresse des institutions autorizées pa> 1'Cud
3 fournir de telles substances.

a) Afrin que 1l'étude phytochinmique aii une dase réelle,
les plantes médicinales de la flore spontanée ont tescin d'8tre
cartographiées et inventariées. Ceci implique des personnes
instruites, dans ce sens, dans presque toutes les régions du
©¥ys, personnes dirigfes par les professeurs de la Jaculté
de Botanique et en collaborations avec les guérisseurs et les
tradipraticiens.

Ie laboratoire de botanique du Centre &'Ttude des plantes
wédicinales a besoin de 2 bhotanistes qui rejsignent les 2 autres

déjd en fonction d'un terrain agricole d'études et d'essgisy
b) Pour débuter, un terrain de 3 ha au miniuoum sera

nécessaire, particulidrement dans une station agronomigue

de recherches, comme par exemple, 3 Ikollison preés Je Yzounde.

Le terrain de la cour de Centre d'Iiude des planies médicinales

est inssffisant et doit &tre, en plus, anénagé 3 ces finsz.

le Centre d'Ziude de plantec médicinales devraii avoir
une ingénieur agronome dont la tache sera d'étudier 1l'intro-
duction en culture de plantes médicinales importantes, gui
existant d€j4 dans 1a Tlore spontanée du Cameroun, avec un
double but : 2) pour standard
et 2) pour enrichir, éveniuel

isec la matidre prenidre vézéiale
lement, l'ccplce en princigpec
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lingénieur ggroncue gul serz en reruanente liaglszon ave:r

LtInctilvt e Zechierches uoronczicues doit aveir pour tashe, aun
c8ités d'Inctitut de Recherches agronouicues, alaccliraver el
d'introduire con culvture Ges esplce:r classiques de rlantes re-
comuansées sz 1'OLD ef iz Tab, plandesc dont les principes actils
rerrésenient 1z base ¢'une indusirie pharmaceubigue Loderne, ies
substances ottenues étant reconnues dant touses les pharuacopées
internationales, & savoir Atropa acuminata, Atropa Belladonna,
Hyoscyanus species; etce

Ep néme temps, l'ingénieur agronome avec les chercheurs
de 1'INstitut de Recherchies agronomiques et les payiochizistes

£
(2]

Centre d'stude aes plantes wédicinzles devront meitire au point
la technique de culiure de ceriaines espéces connues, doat lia
teneur en principes actili'c peut €tre enrichie : Cinchona, batura
innoxia, I'ygeum, Voacanga, etce

La Gotation du Centre d'Tiule des planies méiicinales
é'un terrain agricole pour des recherches, en étroite collabo-
rziion avec l'institut de Recherches agronomiques iupose au
Cenire D'etudes dGes plantes médicinales de disposer d'un équi-
penent agricole pour la culture des plantes médicinales, de
¢isposer de moyens de récolte des plantes cultivées aussi bien
gue c¢ec plantes de la Tlore spontznée, de poscidilités de
conservation toutes ces plantes et de les transperter déans de
bonnes conditions jusqu'3 l'endroit ou les plantes sont iraitées
et analysées.

L'annexe no. 7 renferme une liste avec 1'équipenent
nécessaire pour 1l'étude des plantes médicinales concernant la
récolte, la conservation, les études et les recherches agrd—
techniques dans le but de valoriser lag flore du Cameroun.

¢) Ltétude systématique ces plantes médicinales impligue
des analyses chimiques qualitatives pour identifier des groupes
de substances, la séparation des principes actifs, leur extrac-

tion, & 1'état brut ou purifié, l'isclement des substances pures,
la détermination structurale de nouvelles molécules, des re~

cherches de semisynth¥se, etce ce gqui suppose un personncl de
recherche adéquat au point de vue professionnelle et de leur

nonbre. le schéma du laboragioire phytochimique doit donc &ire
compléter, en agjoutant aux 5 chercheurs encore 3 analystes,




2 chimistes technolgistes, qui devront wettre au point les
technologies dtextiraction, el un ninimum de 3 teckhnieiens pour
aider aux travaux d'extraction.

d) Zn dehors de la dotation en réactils st 1'embaguche-
ment du personnel, il est nécesszaire de procurer l'appareillage
adéquat qui puisse promouvoir la recherche de laboratoire au
nivéau de station piloite et contribuer 3 l'obtention des exiraits.
Ceux~ci peuvent &tre étudids pour 8tre utilisés dans une forme
statle, peu collteuse, inspirée de la médecine traditionnelle,
mais ayant une base scientifique et répmndant 3 la posolozie ca-
merounaise.

Ces exiraits pouront 8tre destinés aux études préclinicues
dans les h8pitaux ou aux §tudes galéniques. L'équipement nécessaire
pour compléter les laboratoires du Centre D'étude des plantes
nédicinales, destiné surtout aux recherches appligquées au niveau

pilote figure dans l1l'annexe 8.
e) La toxicité de certains plantes ou extraits, les effets

secondaires ou désirables, la confirmation ou 1l'infirmation des
effets thérapeutiques atribuée 3 des plantes utilisées dans la
mnédecine traditionnelle doivent &tre étudiées sérieusement dans
un laboratoire pharmacologique. Pour commencer, avant ce metire
au point 1'animaleir nécezsaire , et wéme, 3 l'avenir pour
effectuer des experiences croisées ( vérifiées % nouveau dans
plusieurs laboratoires ) il esi indiqué que chague exirait

ou fraction extractive soit analysés au point de vue pbrysico-
chimnique et pharmaoclogique.

Danc l'annexe sont présenides les adresses de plusieurs
latoratoires de 1'ifrique ol 1l'on peut expéiier des échantillons
d'extraits pour das examens pharmacologiques. Cuire l'aniualefie
et l'appareillage nécesszire prévue dis 1930 ¥ entrer dans la
dotation du Centre d'Etude des plantes médicinales ( Rapport
Sandberg Fin) et outre les 2 rharmacologues embaucinés en Lars
1932, 2 uédecins et 2 pharmaciens seront encorse nécessaires.

£) apr¥és avoir é%abli 1'activité efficace c'une jlante,
gont éventueile toxicité et aprds en agvoir oviexnu un exirait
ou une suvstance jure, om peut pacser au Centre d'Ziudes des
plantes médicinales 3 certaines études. zaléniques pour charcher

la Toruule pharmaceutique la pluz adéguate pour sont aduinistra-

tion. In Jdehors des 2 pharmaciens »lénistes affectés 3 ce
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ies >-& analysies du Lcboraicire dGe yh: ochinie, Tormeroant le
royau éu premier " Ighboraztoire de Conirole " appartenant & 1z
et desservant 1Lz Recherche 5S¢ 1entifique el techuique et 1
Phagraacie Cenirale, le iinicidre ce ia Santé du Cameroun,
respeciivenent.

z) rous les lgboraicires guront besoin non seuleuent de
ceires, avec ces &iudes supérieures, ralis gussi dez technicieas
et des opérc eurz gualiliés dans une €cole ce laboraniins pour
acquérir les notions €lénentaires de chimie.

3e¢ LE PROGRALT DYITUDZ PHYTOCIIIIZUD D30 PLANTES

ayant en vue les plaries qui y existent et peuvent &ire amalyséez
et étudibes comprendra :

a) Les planies wédicinales de la flore spontanée uitilisées
dans la médecine tragitiomnelle, clasifiées déji au point de vue
botanique et dont on comnait les indications dans la médicine
traditionnelle( voir la liste dans l'anneze )

b) Les plantes desiinées 3 1l'exporiation : Prunus africane,
Voacanza africanc et thaurossii Rauwolfia vowitoria, Cola nitide,
Pausinystalia yohimbe, Strophantus graius, Physosiigne venenosur

c) Les plantes en voie d'&ire acclimatéec sur lz reccomman
dation de 1'0L3 ci pour lesquelles on a obtenu des résuliatls
statisfaisants ( Vigitalis lanata,Glaucium flavun, baturs inndcie
Datura, zrrethrunm cinerariafoliun).
¢) Ler plantes connues utilizées couraument danc l'acli-
ation meils ayant égaleuent des actions thérapeutiques et cont
us ilxsées ¢ans la médecine traditionnelle ( Pilipili, Lianguier,
Plantain, etce.

e) Les médicaments traditionnelz dont on ignore la compo-
sition mais dont on connaii seulement les indications.

£) 1tutilisation des déchets végétaux qui peuvent &ire
extraiis pour obtenir des principes actils.

B

Sedse zour &iucier phytochimicuement les plentec (igurant
Gaac i'aunexe J,on a iaitié 1'identification des groupes de

cubstances 3 i'zide Ges rfaciifs plus ou woins cpéeifiques, aprds
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préalatle exiraciion, en utilizany la .a8tlcdologie clascigus,
senzde succinvenent dans l'aamexe in

Zarci les pianies citées dans l'annexe 2 Ges £iudes prée
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alcharnia gordif olia, lec réaciions gqualitatives ; ayant d&ceil
la présence des alcaloides..

Tour Psidium guazava et Suphortia hirivia, les réaciicns
gudlitatives oni wuis en &vidsnce ia présence des tanins, ce cuil

)

epréscnue une des raisons pour lesgueiles ces plantes scab

lis conme antidiarrnéiques grace 3 leur aciion asiringente
les espéces Cinchona leageriana et succinba qui contiennens

le quinine, la cinchonidine, etc, alcaloides connus pour leur
activité antimalaria. Pour cocuerncer il est souhaitablies gue

ces plantes soient utilisées sous Zorme Ge teintures et d'extraiis
jusqu'3 l'approfondissement des étudec et des déterminations
visant 3 sérarer et isoler les nrincipec actifs. L'ideniificaiion
gualitative continuera aussi bien sir sour a 'autres plantes de

la mddecine traditionneile, la liste de l'annexe 9 n'étazt pas

linitative.

3.B. Pour les plantes destinées 3 l'exportation, 3 c8té
des analyses malitatives, on a essayé de passer 3 des analyses
complexes de déterminations quantitatives et 3 1l'obieniion de

teintures et d'exiraits, en cherchant 3 demonter comms  ~es
produits pourraient 8ire valorisés immédiaiement av zinioum
¢'effort., On a efiectué ensuite le controle de qua. Y

extraits obitenus, en faisant des déterminations d'alcool, de
résidus, de densiié,etc, dans le but de caract®riser et, even=-
tuellenent de standardiser les produits obtenus daas le cadre
d'une microproduction.

On a demontré qu'il est possitle d'obtenir des substances
médicanenteuses pures, qui peuvent 8tre icolées sansz avoir 3
racourir 3 un eppareillage sophistiqué, On a utilisé les écorces
de Pausinvstalia Yohimbe dont on a isolé l'alcaloice yohimbine.

Comme danz l'industirie pharmaceutigue de conditionnement
pour elfectuer diverses formes galeniques on uiilisze le sel
ée 1l'alcaloide, on 1'a transformé danc ie chlerhydrate dl'youin-
tine. Aprds une préliable purification et recrisialliszation
du chlorhydrate J'yohinmbins trut obtenue, on a fait le controle
asalytigue ée la sutctance suivant lec :i8ihodes indiquées par
<a 3ittérature de znécialisé( :r couzris la Pharmaconée Rousaiae)

| |
| [ | | [ | | 1] | | I
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ce gul g iuzlicué une repurification. Le pouvoir roiatoire =
€:& de + 1037 et + 105° et e peint de fusion 302-303. Iio
substance ottenue Gans le laboratoire de Centre é'Etude des
plentes medicinales donc répond aux paramdtres de qualité prévus
la pharnecopées ée circulatior internaztionale.

3¢Ce Juant aux plantecs accliimaiées soumises & 1'étuce
agrotechnique et qui sont en voie G'&ire exploitées ern culiurss
coume or 1'a Gé€ji meorni»é, on ex z prélevé desc &chantillons
dans les statlons Ge recherches zppartenans 2 i'Insiiiu:
de Recnerciies agTronouiques. On g encuite rfait ie contrcle znaly
tique Gec ecpéces et les déteriinations quantitatives . On a
coms teté que la Datura innoxia cultivée & Foumboi, Ikolbison
et Uchang avait une tereur de 0,10 - 0,12 pour cent exn scopolamine
lors des dérpiacenents éans l'intérieur du payc er observant
Detura stamoniuz pousse dans la flore spontanée one en a prélevé
des écharitillonc et 1'on a analysé les organes de lz plante.l
Iz teneur en scopolamine de eette ecpice a éi€ cGe 0,3-0,6 pe.cent
au cas ol I'Iastitut de Recherches 4igroncmiques se préoccupera

avec les botanisies de la sélection des graines, il est possibile

et méue recomuandable, d'introduire er culiure cette egplce
de la flore spontanée.

Il est néanmoins certain que la Datura innoxia acclimatée
n'est pas encore arrivée au stade de fructification au moment de
la recolte, Il est possible que la teneur en alcaloldes augmente
si 1'on change la technique de sa culture, la période d'ensemence=~
ment et de la récolte; il est également recommandalie dfutiliser
pour ces plantes des engrais chimiques pour fertiliser le sol.

3.D. La culture de Datura innoxia offrant une quantité
appréciable, on en a effectué une extraction totale des alcaloldes
et la séparation de la scopolamine & 1'état brut, par extraction
liquide=liquide, & 1'aide des récipients ordingires utilisés comme
éxtracteurs et, finalement, d'une ampoule de séparation, Puisque
ia scopolamine sous forme liquide, d'une consistence sirupeuse,
est tris labile, on 1l'a transformée en sel stable de bromhidrate de
scopolamine, utilisé dans l'industrie pharmaceutique. Aprds ime




préalable purification, la substance pure a $té sormise au contr3le
anglytique, conformément au Codex frangais, ia Sritish Pharmacopoeia,
la Pharmacopée Roumaine IXe &dition. La substance analysée se conforme
aux parandtres de qualité (pouvoir rotatoir, point de fusion, etc.)
prévus dans ces pharmacopées de circulation intermationsle.

Les autres plantes ont servi i obtenir des teintures et des
extraits.

3.E. Pour les plantes utilisées dans l'alimentation, on 2 indi=
qué dtappliquer les méthodes générales utilisées pour les teintures
et extraits.,

Au cours des visites chez des gquérisseurs et de la collaboration
avec eux, il est évident qu'ils gardent le secret de leurs prépara-
tions et que, tris souvent, en dehors d'une ou deux plantes a activité
thérapeutique, ils utilisent un nombre important d'auntres produits
destinés & masquer les premidres. D'habitude les plantes sont utilisées
tellies quelles, sous forme de poudre de la plante entidre ou des or-
ganes de plante (feuillep, écorce,racines, fruits) ou sont préparées
sous forme de décoction, infusion, macération, parfois dans 1l'alcool
ou dans des produits alcooliques (vin de palmier, etc) qui ont le rSle
de conserver et de rendre leur administration plus agréable.

Une liste avec gquelques-uns des médicaments traditiomnels (sans
avoir, bien sfir effectué une enguéte proprement-dite dans ce sens) s=e
trouve dans l'annexe % 0.1'identification qualitative des principes
actifs peut s'effectuer suivant le m@me schéma que pour les plantes
de l'annexe 9. La séparation des principes actifs est certainement
trés difficile; c'est pourquoi une collaboration étroite avec les
guérisseurs s'impose, car ils connaissent beaucoup de plantes et
Plusieurs formes dladministration efficaces.

3F. Les déchets obtenus lors du décorticaze du riz, sur les
échantillons prélevés dans la station de 1'IRA au nord-ocuest du pays,
ont servi i extraire 1'hexaphosphate (phytine brute) qui peut 3tre
utilisée comme médicament ou dans les aliments detinés aux enfants.

Nous devons mentionner que nous n'avons pu effectuer toutes les
analyses et tous les travaux que nous nous étions proposé d'effectuer,
4 cause du manque du temps, ou parce qu'il n'y avait pas les condi-
tions techniques requises, l'appareillage, les réactifs, les solvants
et parfois & cause de certaines défections qui survenaient corme, par
exemple, des pannes de lumidre, etc,




On a réussi o effectuér, tout de méme, les points principaux
du programme, les analyvses qualitatives, les déterminations quantita-

tives, la préparation des teintures et extraits, leur analyse chimigue

l1*'isolenent de certaines substances pures destinées & diverses prépa-
rations et leur anaiyse conformément aux Pharmacopées ce circulation
internationale. lLe programme est présenté squematigquement en 1'annexe
41.

5. MISE AU POIXNT DE CERTAINES MECTHODES D'ANALYSE
POUR L'ETUDE PHYTOCHIMIQUE

Pour accomplir le programme on a esseyé c¢'utiliser les techni-

ques de travail les plus adéquates cans les conditions du pays, tenant

compte du degré d'instruction des cadres et des besoins de ce genre
dlactivité & 1l'avenir.

.1, Comme ies produits vézsétaux requiérent un contrSle préa-
lable avant d'Etre soumis au trzitement, méme pour des études ana-
lytiques, on 2o présenté "La méthode de détermination des impurétés
dans les produits végétaux®™, suivie du "ContrGle microscopique” qui
a pour but d'aider & classifier les espéces et a contrbler micro-
chimiquement les produits végétauxj; les techniques de travail sont
exposées dans 1'annex 1i,

k,2, Pour 1'identification par groupes de substances, on a
présenté la méthodologie classique d'extraction suivie de l*identi-
fication chromatographique sur couche mince ou sur papier (voir
1fannexe 12). '

4,3, Pour 1'isolement des alcalofdes, on a présenté un schémz
général cdans l'annexe 13,

Comme d'habitude, il s'agit d'isoler plusieurs constituants
d'une plante, et puisque l'on ignore quel est le constituant qui a
une activité thérepeutique, on a présenté une méthode fractionnée
é'isolement de plusieurs constituants, chaque fraction étant ulté-
rieurement étudiée avec des méthodes physico~chimiques modernes
(UR, UV, spectes RN, etc.) et pharmaco=-dynamiques, pour établir la
structure moléculaire et le rapport avec un éventuel effet thérape-
utique., Ce chéma figure dans 1'annexe 14,

4,4, Etant donné qu'il n'est pas toujours possible d'isoler
certaine constituants, tout en connaissant une certaine vertu cura-
tive de la plante, on a indiqué et démontré comment on prépare les

szxtraits sous le titre de "iéthodes générples de préppration” dans
lfannexe 15, et les teintureg sous le titre "lMéthodes générales de
2répargtion”, dans l'annexe 16,
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Une autre caractéristique des produits végétaux qui peut aider
le chercheur i choisir une certaine technologie d'extraction est repré-
sentée par "Le coefficient de gonflement ces produits végétaux". La
méthode est décrite dans 1l'annexe 11,

Pour caractériser certains extraits et teintures dans lesquels,
excepté la détermination de 1l'alcool, nous ntavons pas d'autre para=
métre quantitatif de contrdle, on indique une méthode de "Détermination
des substances extractives” dans 1l'annexe 11,

Certaines plantes de la médecine traditionmnelle étant utilisées
comme "anti-anéiniques™ ou pour augmenter l'appétit, on a supposé que
la teinture préparée d'une certaine plante peut également Stre carac-

térisée par lg détermination de l'indice d'amertume, exposée dans

ltannexe 17.

Dans une série de plantes comnues comme gnti-djarrhéiques,

l'analyse qualitative a décelé la présence des tanins. La méthode
pour la détermingtion des tanins se trouve dans 1'annexe 18.

4.5. Puisque un contréle de éualit& des plantes est indiqué a
dtre effectué dans les laboratoires du CEPM, mais avec l'avis de
1tinstitution tutélaire de recherche et du Ministdre de la Santé, de
la Pharmacie centrale, respectivement, on a rédigé un moddle de fiche
technique de contréfle de qualité pour Cortex China, dans 1l'annexe 19,
Certaines plantes médicinales ou aromatiques contiennent des huiles
volatiles et peuvent 8tre utilisées dans ce but. On a donc rédigé
également un modéle pour le fiche techmique de qualité qui contient
les paramdtres qui doivent étre analysés pour vérifier les lLuiles
essentielles (annexe 20)., La manidre de doser 1l'huile volatile dans
une plante fraiche se trouve dans 1l'annexe 20, Pour la caractérisation
des huiles volatiles on a également indique une méthode pour détermi-
ner leur solubilité dans 1'annexe 20.

4,6, Pour déterminer quantitativement les alcalofdes tropaniques
de Datura innoxia et Datura stramonium, on a présenté les méthodes
volumétriques et chromatographiques dans l1l'annexe 21. A c8té des mé-~
thodes de contrfle de qualité des plantes, on a indiqué aussi les
méthodes de séparation et d'isolement de la scopolamine et son pomage
4 1'état de sel dans 1l'annexe 21.




Pour suivre ies étapes d'une éventuelle nmicroprouduction, avec

le contrble de qualité & partir de la matiére premitre jusqu'au
produit fini, on & indiqué ia méthode de contrBle du brormhydreste

de scopolanine dans l'annexe 22, Ayant cn vue la meme méthocologie
pour Strophantus gratus, on a exposé dans l'annexe 23 les méthodes
de contrSle Ce qualité de la plante, on a donné la méthode utilisée
pour obtenir la teinture (l'annexe 24) et la méthode d'isoiement des
hétérosides cans les plantes (1'amnexe 25).

Comme le Coia nitida occupe une place Importante cans ltexpor=-
tation, on & indigué dans l'ammexe 26 la méthoce de déterminstion
des alcaloldes et dans l'cnnexe 27 lz méthode pour obtenir et contrb-
ler l'extrait fluide de Cola nitida et l'extrait séc. On 2 également
présenté la nméthode pour obtenir la teintur~ de Cola et le dosage des
alcalofdes dans la teinture (annexe 27) et la méthode de préparation
é¢'une forme phafmaceutique de Cola nitida, du vin de Cola et le con-
tréle analytique ce ce dernier dans 1'annexe 28,

Pour déterminer les alcaloldes de Rauwolfia on a indiqué les
méthodes analytique dans l'ammexe 29.

k.7. Tenant compte du fait que le Pyrethrum a &été acclimaté
dans de bonnes conditions et qu'on a méme réussi a préparer un ex=
trait de la plente récoltée & Dschang, dens l'annexe 30 on a indiqué
un modele de fiche de contrBle de qualité pour Pyrethrum cinerario-
folium., Le situation étant similaire pour Glaucium flavum, les échan=-
tillons de cette plante récoltés & la Station cde Foumbot ont servi 2
préporer des teintures. On a présenté plusieurs méthodes pour déter-
riner la glaucine dans Glaucium flavum, dans l1l'annexe 31.

Une autre plante acclimatée dans de bonnes conditionc a &té
Digitalis lanata pour laquelle a été réuigé un modéle de fiche de
contr8le de qualité ofi 1'on a exposé les méthodes servant & détermi-
ner les glycosides de Digitalis lanata (annexe 32), Cinchona lageri=
ana et Cinchona succirubra occupant une place & part cans la théra=-
peutique populaire, mais aussi dans la tradition de leur culture, on
a présente des méthodes d'extraction et d'isolement des alcaloldes
dans l'annexe 33 et des méthodes pour obtenir la teinture de quine
quine dans l1l'annexe 33,
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ne piante destinée & l1l'exportation est aussi Physostigma
vencnosum; on en 2 indiqué les méthodes de contrfle de qualité dans
l'annexe 34 et, en méme temps, les méthodes d'isolement cde ses alca-
lo¥des et le contrdle de qualité de ces alcaloldes (annexe 34).

4,8, Pour Pausinvstalia yc himbe on a présentée la méthode de
dosage de l'alcalof2de(annexe 35) et la méthode d'isolement de
l1'vyohimbine de la plante et sa transformation en sel - le chlor=
hydrate d'yohimbine (annexe 35) et la méthode cde contrdle de qualité
du produit fini ~ le sel d'yohimbine dans 1'fannexe 36.

Pour le contrSle de 1l'hexaphosphate obtenu des déchets du riz
on a indiqué les méthodes de contr8le de qualité exposées dans
1'annexe 37.

4,9, on a indiqué de méme les méthodes pour obtenir des tein-
tures et extraits des plantes slimentaires. La méthode pour obtenir
la teinture et l'extrait de manguier se trouve cdans l'annexe 39 et
pour la teinture et l'extrait de Pilipili, dans l'annexe 38.

La méthode pour obtenir l'extrait de Plantain se trouve dans
ltannexe 39.

Pour conclure, les méthodes mises au point peuvent couvrir les
téches de recherches phytochimiques, le contrBSle de la matidre pre=~
midre végétale, 1'identification par groupes de substances (alca-
loldes, flavono2des, caroténoldes, etc), leur isolement, les méthodes
spécifiques de détermination quantitatives, les méthodes générales
d'isolement des substances inconnues et les méthodes d'isolement
de certains principes actifs dans le but de préparer des produits
qui pourraient €tre reproduits au niveau pilote ou industriel,

Toutes les méthodes ont un caractdire pratique au point de vue
analytique et technologique.

5. RECOMMANDATIONS POUR LA FORMATION DU PERSONNEL

La formation du personnel affecté i la valorisation des plantes
médicinales revét plusieurs aspects si 1l'on a en vue que ce:te acti=-
vité est pluridisciplinaire,

a) La méthode la plus efficace est la "Formation sur le tas",
par l'intermédiaire des spécialistes intermationaux envoyés par
1'0NUDI, Pour former des cadres dans le domaine de la phytochimie en
Zénéral, nous recommandons lfintervention dfun spécialiste phyto=
chimiste de 1'ONUDI pendant trois s8ns successivement, pour deux mois
chaque année, qui analyse les résultats de la recherche et planifie
l:activité qui doit avoir lieu d'une étape 4 l1l'autre, en collabora=
tion avec les spécialistes camo;ounais; ils doivent indiquer les
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mesures immédiates, selon le cas, é€laborer des plans ce courte ou

longue cdurée, tenant compte des facteurs tecliniques, des aspacts eco=~
nomiques, du carsctére appliqué des recherches chimico-pharoaceutigues.
On contribuersz ainsi repidement 2 le formation des spécialistes au
Cameroun pour le contrSle de qualité des plantes médicinales cultivées
ou appartenant A la flore spontanée pour la standardisztion de cette
matiére premiére, les déterminations quantitatives et l'isolement des
substances chimigquement pures, la préparation des teintures et des
extraits, 1l'isolement des substances pures, afknt pour but d'obtenir
de bons rendements d'extraction dans le laboratoire et dans la stetior
pilote et de mettre en valeur les plantes sous une forme galénigue
queliconque.

b) Une assistance immédiate dans la formation des cadres a été
prétée par l'experte, tant par ltactivité déployée au cours de son
séjour, que par la présentation de quatre conférences, expo:ées en huit
étapes aux étudiants de la 2tme et 3tme années du Centre Universitaire
des Sciences et de le Snrnté, conférences traitant de la récolte des
plantes médicinales,ieur conservation, les aspects techniques 1iés 2
leur préparation, etc., tous ces détails figurant cans les annexes de
ce rapport. (42,45,46,47,48), .

Différents aspects de recherche concernant l'analyse chimique
des plantes de la flore spontanée et des plantes acclimatées introdu-
ites en cuiture, impliquent la connaissance et l'adaptation des tech-
nigues adéquates de travail, l'exécution de déterminations quantitatives
sur chaque organe de plantec, & diverses périodes, la standardisation
du matériel végétal, la rédaction des normes de contrBle de qualité
pour chaque plante séparément qui devra Jdtre valorisée soit en 1l'expor=-
tant, soit en la soumettant au traitement sur place. La conservation
et le stockage des plantes nécessitent des études et un contrSle ana-
litique pour ne pas détériorer ou perdre les principes actifs, Les
travaux de séparation, d'isolement et les technigques dfextraction
impliquent la connaissance de multiples aspects technologiques. Le
contrGle analytique de chaque phase, de chaque fraction isoclée s'impose
par chromatographie ou par détermination spectrale, etc. La reproduc~
tion ces recherches de laboratoire au niveau pilote impose également
des connaissances dans plusieurs domains d'autant plus que le zrapport
de similitude dans la chimie extractive des substances médicamentcuses
est trdls différencié par comparaison & la chimie de synthdse. Les
études-pilote, si elles sont bien cffectuées, peuvent conduire & lea
réalisation d'une microproduction de médicaments.

|
! I
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c) Pour former les cadres nécessaires i une microproduction
basée sur l'extraction végétale, nous recommandons l'intervention
d'un chiniste-technologue, d'un ingénieur- mécanicien et d'un ingé-
nieur-électricien,envoyés par les soins de 1'ONUDI pendant 4 mois,
qui instruisent les premiers cadres qui travailleront dans une unité
d'extraction. Cette unité pourrait etre 3 la rigueur 1'Usine de
Dschang, si clle reldve encore, pour une période, du Centre de plantes
médicinales de 1'Institut de recherches cédicales, respectivement.

d) Pour la formation des spécialistes camerounais qui devront
faire des études pharmacologiques et pour mettre au point le Labora=-
toirs de pharmacologie dans le cadre du (antre dfétudes des plantes
médicinales, nous recommandons l'intervention d'un pharmacologiste
(pharmacien, médecin ou biologiste) dans le cadre de l'assistance de
1TONUDI, pour une période de 4 mois.

e) Pour former les cadres qui devront introduire en culture les
espices importantes de la flore spontanée utilisées dans la médecine
traditionelle et & activité thérapeutique confirmée, pour élargir
certaines cultures de plantes médicinales on acclimater de nouvelles
espéres et pour effectuer des é&tudes agrotechniques visant & enrichir
la teneur en principes actifs, il est recommandable de ccuntinuer
1'intervention des spécialistes ingénieurs agronomes envoyés par la
FAO ou 1'ONUDI,

f) La participation des spécialistes du Cameroun comme boursiers
de 1'ONUDI & des cours brefs dans les pays qui ont une tradition cans
la culture des plantes médicinales ou qui ont déja obtenu de bons
résultats dans la valorisation de ces plantes est sonhaitable, car
cece contribuera a perfectionner les cadres.

g) Pour une documentation et informatiom & jour qui aident la
formation et la spécialisation des cadres du Cameroun, on recommande
la participation des cadres Camerounais aux différentes manifesta-
tions scientifiques de 1'ONUDI, OMS, FAO et CEDOR (i cause de 1l'explo=
sion démographique au Cameroun).

h) L'organisation sur place de manifestations scientifiques
comme, par exemple, un Symposium intitulé "Les journées Camerounaises
consacrés & 1l'étvde des plantes médicinales”, avec ou sans participa=
tion international ou seulement pour 1l'Afrique Centrale permettra de
connaitre les multiples aspects difficiles de 1*'étude des plantes
médicinules, de relever certains aspects économigques purticuliers
pour l'autoformation des cadres, tenant compte des conditions spée
cifiques de chaque pays et surtout de la valorisation de la flore
de 1'Afrique Centrale,

|
|
|
|
|




L'intervention et le codt estimatif de l'assistance technique

gui devra ftre prétée par les spfcialistes de 1'ONUDI {pharmacologue,
chiniste-technolozue, ingénieuremécanicien, ingénieur-électricien

et phytochinmiste) qui auront a diriger, programmer et suivre le
déroulemert de l'activité pendant 3 azns, pendant 2 mois chagque année,

ont &té caiculés et exposées dans l'annexe 43. On a évalué aussi le

devis estimatif de l'appareillaze et de 1l'équipement nécessaire pour .
les recherches appliquées et l'assistance technique dans l'annexe 4%,

RECOMTANDATIONS DIVERSES

1) Pour mettre en valeur sur place,sa un niveau supérieur, la
Plante Theobroms Cacao et pour assurer ur excipient important pour
1'incdustrie pharmaceutique, nous recommandons la création cd'une entre-
prise de beurre de cacao.

2) Tenant compte du nécessaire de sclvants pour l'extraction et
leur pri. élevé il est souhaitable de mettre en fonction des unités
de proiluction de l'alcool méthyli jue et éthylique.

3)} La Pharmacie Centrale cd'approvisionnement du Cameroun de=- :
vrait inventarier toutes les formes galéniques en vente sur le marché
Camerounais et surtout contrBler ces médicaments par un laboratoire
de spécialité,

Un laboratoire de contrGle de qualité peut fonctionner dés 2
présent, dans le cadre m€me du Centre de plantes médicinales cée 1'Inse-
titut de recherches médicales, respectivement, A l'avenir, il est
possible de former des cadres de spécialité pour le contrBle des mé=-
édicarrents ¢t de créer au Cameroun un "Laboratoire de Contrfle de
qualité des liédicaments"™ pour toute l1'Afrique Centrale, qui pourrait
avoir & sa charge le contrdle sanitaire de plusieurs pays de la zone,
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LISTE DES PATHCIPAUX COLLADOTATIUTS

DU CENTRE D'ETUDES DES PLANTES 1TDICINALES
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Dr. BOU Bernard (Chef de Centre d'Ztudes dn~s Piantes
}iédicinales)
A. Section de Phytochimie
Dr. BT Christine (uadjointe au Cenire J'Ltudes des
Plantes Médicinales et Chef de
Labo-Phytochinie) collaboratrice du

prozranme

Dr. MBAFCOR Joseph Tanyi, Rechercheur au CIPH

Mme NYIMEA Anne=liarie, " " "
M. MBONGNLE Martin, " " "
i11le RATIDISON Fatricia, " " "

B. Section Botanique

M. MBENKUM Fonki Tobias (Chef de laboratoire de Botanique)
. AMOUGOU TSOUNGUI Bernard (Docteur 'h:'a.ditionnel)

C. Techniciens

tlle ITVOGO Cécile
¥+ POGTCHAMYOU 35ilé Prochore
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DUCUMENTATION MISE A LA DISPOSITION
DE L'EXPERTE AU CAMEROUN

Keport - Prof. F. SANDBERG journey to AFRICA 1980

Note au Délégué Général & la Recherche Scientifique et lechniquc.
Rédigée par BUUM Bernard, Docteur &s Sciences, Chef de Centre d'Etudes
des Plantes Médicinales

lerminal Report - Expert in medicinal plants - UF/CMR/78/01 Cemeroon
Based on the work of Finn SANDBERG

flude de 1'apprvisionnement pharmaceutique au CAMEROUN
k=uo0rt - Version définitive

Propositionsﬂpour une nouvelle politique

Groupement SEDA-ERES-TAI-1980

Mise en oeuvre de la héclaration et du plan d'action de
Lima. Situation dans les pays et contribution des organisations
internationales. Rapport du Secrétariat de 1'ONUDI, New-York 1979,
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ANNEXE 5

LISTE DE SOLVANTS, REACTIFS ET INDICATEURS NECTSSAIRES
POUR LE CENTRE D'ETUDES DES PLANTES MEDICINALES

eteteteteteletetalel-

Dénominat ion Quantités
Asmoniasc 12 kg
Asmonium ceric sulfate 2 kg
Asmonium thiocynate 2 kg
Cuivre sulfate 0,400 kg
2,6 - Dichlorphenolindophenol 0,400 kg
Disodium édetate 0,400 kg
Fer-(11)-sulfate 0,400 kg
Hydrochloric acide 12 kg
Iode 0,400 kg
Magnesiue chlorure 0,400 kg
Potassium dichromste 2 kg
Potassium hydroxide 2 kg
Potassium permsnganate 0,400 kg
Sodium chlorure 8 kg
Sodium Lsurosulphate 0,400 kg
Sodium thiosulphate 0,800 kg
Sulphuric acide 4 kg
Tetrabutylemmonium hydroxide 8 kg
Carbon sulphide 8 kg
Cerbon tetrachloride 8 kg
Acide acétique 2 kg
Acétone 5 kg
Alcool S0 kg
Aluminium chlorure 0,500 kg
Ammonium molybdate 0,100 kg
Ammonium reineckate 0,100 kg
Barium chlorure

Boraxe 0,500 kg
Butylacétate 3 kg
Calcium carbonate 0,500 kg
Chloral hydrate 0,200 kg
Hydrogéne peroxyde 2 kg
Kaolin 0,500 kg
Kieselguhr 5 kg
Métaphosphoric acide 0,500 kg
Nitric acide 1 kg
Perchloric acide 0,500 kg
Prosphotungstic acide 0,100 kg
Phosphomolybdic acide 0,100 kg
Potassium antimonate 0,200 kg
Potassium bromate 1 kg
Potassium ferrocysnure 0,500 kg
Potassium iodate 1 kg
Silicagel 11/UV 254 5 kg
Sodium nitrite 0,500 kg
Sodium tungstate 0,200 kg
Trinitrophénol 0,100 kg
Zinc poudre 0,500 kg




Zinc chlorure

Bromorésol pourpre
Bromthymol bleu

Crésol rouge

Anystate violet

Diméthyl jaune

Méthyl orange

Méthyl rouge
1-Naphtol-phtaleine

Phénol rouge
Phénol-phtaleine

Thymol bleu

Méthanool technique

Alcool éthylique technique
Chloroforme technique
Dichlor-méthen technique
Essence 3 extraction

Acide acétique technique
Hydroxude de sodium
Ammoniaque solution

Acide chlorhydrigque pur
Noir décolorant

Pepier filtre

Acétone technique

Alcool n-butylique technique
Néthanol pro chroma
Ethanos pro chroma

Benzéne pro chroma

Acide acétique pro chroma
Acétate d'éthyl pro chroma
Acide formique pro chroma
Formiate d'éthyl pro chroma
Acétone pro chroma

Ether éthylique pro chroma
Ether de pétrole pro chroma

Ether Di-isopropylique pro chroma
Alcool isobutylique pro chroma
Alcool n-butyliyue pro chroma
Alcool n-propylique pro chroma
Alcool isvamylique pro chroma
Méthyl-éthyl-cétone pro chroma

Diethyl-amine
Kieselgel G Merck type 60

Oxyde d'aluminium pro chroma en couche mince

"

—
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BQUIPEMENTS PROPOSES POUR iLE CENTRE D'ETUDES DES PLAKTES MEDICIX.a..
CONCERNANT LE RAMASSAGE, LA CONSERVATION ET LA RECHERCHE AGRICOL:
: POUR LA VALORISATION DB LA FLORE CAMEROUNAISE

]
Neo : 1 5 Prix estimeii’ =r §
ordre ' Dénomination de 1l'équipement ' Quantité i .
1 ' ' Par piéce | Toial
1 _} Séchoir par voie naturelle des plantes g 1 : 1500 ; oy
2 : Caissg superposable en fil de fer gal- : 20 : 30 : oul
' vanisé ! y '
! . ! ! !
3 y Cazionnette tout terrain ' 1 ' 5.000 5. 00C
! ! ! !
4 ’ . » . ! 1 ! 6.000 ! (".\}U\)
! ! ! !
5 ! Charrue portable universelle PPU3-30 ! 1 ! 600 ! olU0
! ! ! '
6 ! Tracteur U 650 ! 1 !  4.500 ! 4,500
! ! ! '
7 { Combinateur C.P.G.S.-3 ! 1 ! 900 ! U
! ! ! !
8 { Niveleur N T 3,2 ! 1 E 1.500 LI BN
, ’ * !
9 ! Pulvériseur A desoues G.D. 3,2 ! 1 = 600 ! XV
! ! ! '
10 ! Seroir maraicher S U P 29 ! 1 ! 1,000 LI SRSy
! ! ! !
1 { Machine plantoir pour plants de légu-~ ! 1 ! 1,500 ' oaLoon
! mes MFR-5 ! ! !
! ! H '
12 | Bécnoir rotatif S R-4,5 ! 1 ! 30U 220
! ! ! !
13 | Agrégat de herees & coins réglables ! 1 ! 400 ! 0
' G=G. COB.I‘7 4 4 4
! ! ! '
14 ! Rouleau annele T I 5,5 ! 1 ! 800 ! =0
! ! ! !
15 ! Arroseuse et poudreuse mécanique 1 I 2.100 ! 2.1CC
; NPSP(3x 300) : ! '
! !
16 ! Vanneuse mécanique V.N. 4 ! 1 I 2.500 ' 7.300
! ! ! !
17 ! Combine autopropulsés (Gloria C 12) ! 1 P 12,000 ! . :,uwv
! ! } '
18 ! Sélecteur universel (S U-4) : : 2,500 ' 2 .EC.
! !
19 ! Cultivateur (CPD=6-100) ! : 500 ¢ ~oC
! ! '
20 | Arracheuse de pommes de terre MDC-I ! 1 500 "
) ! H

TOTAL = 45,300 U.S. §




| LOUIPEMERTS PHOPOSES POUR CO-PLeTER LES LaBOIWTOIRES
| OJ S3NTAT D'3ITUDES DES PLANTES sELICIKALES
E? POUR DES KECHERCHES APPLIC:TIVBS

AJ #IVaaU PILOTE AU CaMEROUN

[ ]
i Déavalaativa de 1'dqulpeasac 1Quantité
: 1

'ordre

e ova
4
ud
(]
et
i

L)
' .
g3
i
3

:blrcohtour de 30 1, en acier inoxyda- : 3
e
1
:clrcohtcur de 50 1, en acier inoxyda- ! 3
e

Presse attachatle au percolateur pour
extraire les solvants remansnts

Vase pour la aédimentation des solution. 2
extraites. Yolume 63 1 en acier imoxy-
dable, diamdtre 40 am, hauteur totale
(avec le support)s 800 mm

Récipient collecteur pour les solutions

extraites vol=45 1; sa acier inoxyda-

ble. Viamdtrs = ra am, hauteur totale !
(avec 1le support) = 800 ma '

Rotavapeur en concentrateur & vide

(avec les mimes performances, en cons-
tructions antidéflagrante, en acier ?
inoxydable capeable d'évaporsr 10=20 1 '
sol. hydro-alcoolyque par h. Prévu '
d'une pompe & vide avec chauffage élec~,
trigue 380/220 ¥, 50 Hz "

Cuve vn ucier inoxydable A double paroi! 1

chauffage électrigque 380/220 V 50 Mz,
pour prépacration des solutions aveo
agitateur capacité 500 1

Chul

5C

g

2uvl

o o 2w wo
g
©

t 1600

6000

PIOVN)

15000

15900

Machine semi-automatique pour le rem~

plissage des pluntes droyées en sa-
chets

:

3400

g

Filtre-presse aves 3 ¢8 plaques en PVC
(30 plagues, 30/3V (OX)

Sécholr électrique aveo plateaux
capacite 1 »

1000 .

[
O
C

10

o
g

O

[« 1]
[ b

11
12

Malangeur en inox, capacité 50 kg

o0

ny

Balance semi-automatioue de 100 kg 200

Jusqu'd 20 kg. sensibilité 1 gr

Extracteur ligquide = liquide (G.V.P) 10600

3CC0C

10000
30000

13
14
.15

Centrifuge Jouan

Extructeur s30lid « liquid en continus
(Hov 'P)

5000
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352

! Microscope pour iaentification botani- ! 1 t 1000 B fWiat o
: que des poudres(d contraste de phase) : : ;

| Pu-adtre N R S - B o
; Chromatographe sur oouche minoe (CAMAG) : 1 : 60 : 6Co
| ! 1 '

| Machine semi-automatique pour le rupnd ! ! 2000 | B I0TeTe
| sage de liquide en flacons avec deux ! !

! postes de femplissage. Production hpru-! ! '

] re 2000 flacons. i ! !

! ! ! !

! ! ! '

! hemplisseur seai-automatique de gélules.! 1 1 400C ! 40CC
: Capacité 12000 gélules/heure : ; :

| ! ! '

} Diverses verreriea spéciales ! ! !

! (Microburettes cap. 2 al = 5 ml) ! 6 ! ')

| Gapacite 2 1 ot ! Py g

pacit .

g * 51 t 2 1 y j20000
» 101 ! 2 H ')

1 1 ! ! g

! Appareil de dosage (huiles esasentislles)! 4 1 ! )

: en verre ; ; : )

Coft estimatif = 85,650 U.S. $




LISTE DES PLANTES UTILISEES DAKS L& MEDECINE
TRADITIOKNELIE FROPOSEES POUR UNE ETUDE

K Nom ! Inascation [Partie Utilisée; GQuancits
1 T 1
Alstonia congensis
11 |Infusion contre le palu~! Bcorce (1kg) ! 1 verre e
'(Apocynaceae ldisme ! ! temy, en
} 1 } L —
: :Décoction contre la jau-: :
Casaia slate nisse. Application ex- 1 20C g a la
2 1(Ceasalpiniaceae) iterne contre Eoséma et lg:ﬁin°°' feuil I fois
! :loa maladies de la peau : :
1 ,
; !Décoction contre la : {
1 disenterie et les mala~- t 1
3 ’Spnthodea campanulata !dies vénériennes !Bcorco 1 kg 11 verre 3 x
l(lignoniaceae jPoudre appliquée exté- , * pulvériséejjour 1 gram
1 !ricuru-cnt sur des I 1
i lblcncuran et des nlcbrocl- '
i § ! !
I ! B | i
Pour indigestion
. 1Gareinia pedunculata ! ! ]
il Antispasmodique Fruits secs
:(Clusiaoeae) ;carlinstif : }
i) ! 1 T
5 :Bibiacua Sabdarifera |Décoction anti-anémique ;Pouillo. ;
" Llchornia Cordifolia - ?‘“i’m““"' : !
4 1 (Buphorbi e) jAnti-Douleur dentaire ,Peuilles |
| Fepharblaces jABt1=~ Gonorrhée ' !
7 g?ycnnnthus angolensis :Décoction pour provoquor}xoorc. :1 tases 33
l(ﬂyristicaceac) '1'6couloncnt du sein " 14 x Jour
) L ! ] Tt
iTmorophora excelss  IRSSOSTION come ureAif, e
! (Moraceae lde 1a ! !
! ! peau ! !
9413 idelis ferruginea :Oontrc les écorchures, }
rice., e B les blessures et les Ecorce Pouare
{ (Buphorbiaceae :nlcbreo : ;
{
o) :Kisolia africana ;Décoction anti-rhunatis-;}ruita verts Azpouqre
'(Bignoniaceae) jme. Blessures et ulcéresjEcorce ]
ll:&.trapleura tetraptera =Vcrn1£ugo ;Grainol ;
'(Hinooaceae) jJaunisse jRacines 1
:ciuchona legeriana :Doulourl d'estomac, toni' }
12 et jque, anti-paludisme, jBcorce !
,c. succirubra jRaux de téte, grippe ! !
{ (Rubiaceae) 1 1 !




ro

:-Btnuh.nt o aspirine to-:

[]
]
I aique !
:Afﬂlomlll melegueta :-Coliqno, dysenterie ! g::j'i::: :
1 (3ingiberaceae ; (décoction 1 Pe \
~Gonorrhée | uilles .
I g (décoction) ) '
1 | !
Musanga cecropioides Infusion pour calmer les
'(loncue :pclpitatim :m de :
.Piptadcnintm ;rrimunghdcoction cComme un pur- :-n‘cm' ;
1 (Mimosaceae jeatit fort )
[} ! !
:m:‘:’ arborsus :D‘coction contre les fi-! Rcorce '
[ ! T
1 *Liv* :g{::i“ pour perdre le : Rocorce ! Suu oz
!tippn aduencia ;Infuaion { r
,rlrythrou- senegalensis L. { !
T T 7
- Infusion Pruits '
i fasdavs - Bxtraits | Peuilles ;
' ,(contro diarrhée) y Fleurs "
: lophira Lanceolata lIn..'.tu:lon '( :
{Buphorbia hirta {Décoction ! '
'(lnphorbiacéo) jAnti-dysenterique ; Plante entiére,
' Anti-amibienne .
! !
' ! !
Pilliostigma ,
ircticnlotu- :2:::?11::1'“ : Bcorce :
(Cassalpiniacée) l ° l ;
|P11:lo:tigna thonningi :D‘coction { 'r
(Cassalpiniacée) anti-diarrhée Bcorce "
!
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ANSZEXE 11

COITROIZ LICROSCOPIQUE ET LICROCEILLIQUE DES
FRODUITS VIGETAUX

L'identification d'un produit vépétal comporte, outre
les caractires organoleptiqgues, une série de recherches
microscppiques et microchimiques.

I. C8ntrole microscopique des procuits végétaux

la tecunique de c8ntrole varie suivant la neture du
produit et son état de division.

Poudres. Ezaminez au microscope la poudre incorporée
dans une goutte de glycérine ou de solution de chlorhydrate
Dans ce dernier cas, chauffez légdrement la préparation, en
passant rapidement lag lame par la flsume <'un bec Bunsen. Les
produits qui contiennent trop de cellules devront bouillir,
pendant quelques minutes, avec de l'hydroxyde de sodium 32 5
pecent et lavés ensuite 3 1l'eau. ILes produits riches en amidon
devront bouillir 30-co0 minutes avec une solution d'acide
chlorhydrique 3 2 pour cent et lavés ensuite 3 1l'eau. Dézralssez
els produits riches en nuiles grasses et volatiles en lavant
3 plusieurs reprises avec de 1'éther,de pétrole, de 1'eszence
ou de 1'éther.

Plgntes ou or-gnes ée nlantes counéec en u8mes morcesux
a) 31 la prénaration ezt renrdsernife nar des feuilles,

herbes ou Tleurs, Zaites bouillir les fracements nendagnt

1-2 nizutes avec une soluition dthydrorzyle de sodiuzn 3 5 z.cent
lavez 3 1l'eau et examinez dans une goutte &z zlrcérine. Lorsque
les fragments sont plus grands, ils Jevrern’ Zire “rcyés, de
gorte que les tissus plus profonds et les imclusions adhéreantes
suissent &ire plus facilenent observés.,

t) 31 la préogration est représeanife por des Sruits, zrainss
*nes, racines ou rhizones, les Iraguents zeront counis au

anmA
eC
ra®.
I

se tralitement indiqué au polat a) aines brunes et
-

1rta"é ent pismentées devront toul

. -

dans une zolution Zthwiroiirde d2 3o0diug




maniére , les frageents se G&tachient facilement et peuvent
- a .
'

Bire examinés tour 3 tour dams la glycérine.
Préperation des sections de plantes entidres ou d'organes

de nlgntes. Rendez mou le matériel sec en le bouillant dans
l'eau ou suivant le cas, dans l'hydroxyde de sodium solution

2 5 p.cent, la glycérine ou d'autres substances utilisées

pour clarification, indiquées dans chaque monographie. Si le
produit & étudier renferme des substances mucilagineuses,
laissez-=le 24 heures Gans une aimospbere humide. Le traitement
du matériel trmpé ( sectionnement, clgrification et coloration)
sera effectué suivant las technique microscopique ordinmire.

II. Identification microchimique au microscope de

certains composante des cellules.

Amidon : Traitez 0,02 - 0,03 g de poudre avec une goutte
d'eau ou de Elvcérine et une goutte de solution diluée d'iode
ioduré; les grains d'amidon apparaissent bleu~violet au
microscopes
Insuline: Paites macérer o,1 g de poudre pendant 24 heures
gvec 2 ml d'alcool , filtrez et examinez la poudre au
miscoscope dans une goutte de glycérine; on observe des
sphérocristaux.
Huiles volatiles Traitez 0,1 g de poudre avec une goutte de
Sudan II CR ou avec une goutte de teinture d'alkana, laissez
reposer 30 minute et examinez ensuite au microscope une petite
quantité de poudre dans une goutte de glycérine; éloignez
1'excds de réactif avec du papier filtre; les gouttes d'huile
volatile apparaissent en jaune-rouge(Sudan III) ou en rouge
(teinture d'alkana).

Les huiles grasses auront les m8mes couleurs avec ces
colorants.
Huiles grgsses. Faites bdouillir o,1 g de poudre gans' 3 ml
de solution slcoolique d'hydroxyde de posassium. La poudre
séparée, observée au microscope, présente des cristaux isolés
ou associés des dels des acides gras. Les huiles volatiles
ne donnent pas cette réaction.




Aleurone: Traitez 0,02 -0,03 g de poudre dégraissée 3 1t'éther
de péirole avec une gouite d'iode ioduré; les gsrains d'aleurcne
sont jaunes au microscope.

Substances mucilgggneuses s+ Traitez ¢,02-0,03 g de poudre avec
une goutte d'encre de Chine diluée; au microscope on observe
des masses incolores sur fond noir.

Traitez 0,02-0,03 g de poudre avec gquelgues gouties de
thionine solution & 0,2 p.cent ou de bleu de toluidine solution
4 0,2 pecent; les mucilages deviennent rouge-violet, et les
fibres ligneuses bleues.

Oxalgte de cglcium: Traitez o0,02-0,03 g de poudre avec une
‘goutte d'un mélange préparé de parties égales d'acide sulfurique
et d'eau, chauffez légdrement et observer au microscope, aprés
quelques minutes, de nombreux crisiaux de suliate de calciume
Lignine: Traitez 0,02-0,03 g de poudre avec une goutte de
chlorhydrate et une goutte de fluoroglucine; la ligxnine aspparalt
colorée en rouge au microscope.

Tanin: Traitez 0,02-0,03 de poudre avec 2-3 gouttes s'alun ferri
ammoniacal; la poudre examinée au microscope , dans une goutte
de glycérine, présente une coloration noir-bleu ou noir-verdgtre.

Oxyméthylanthraguinones.Traitez 0,02-0,03 g de poudre avec

b1

2=-3 gouttes d*une solution d'hydroxyde de sodium 3 lo pecent;
au uicroscope on observe une coioration rouge.

III. idcrosutlimation

La microsublimation est une opération utilisée 3 effectuer
1'examen microchimique des produits végétaux, en utilisant
une quantité variant de quelques milligrammes 3 guelgues
décigraumes de produit pulvérisé. La préparation sera répartie
uniformément sur une lame de verre couvert dfline autre lame
de verre s'appruyant 3 un de ses bonts sur une baguette de
verre qui forme un support baut de 3-4 mm. Les lames seront
placées sur une plaque d‘'asbeste et chauffées 3 une flamme
haute de 1 cm se trouvant sous la plaque d'asbeste 3 une
distance d'approximativement 7 cm;la substance sublinée sur
la lame supérieure sera identifiée suivani les indications
spécifiquéess dans 1la monographie.
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Déiserzination des impurétés et dez corps éirangers dans

iles produits végétaux.

Pour déteruiner les impuretés et les corps &trangers dans
les produits végétaux, onu utilise , suivant le produit, les
guantités suivantes des prises & snalyser :

- pour graines et fruits tr¥s petits(moutarde) 2-5¢g
-~ pour graines et fruits petits(anis,vert,
fenonil doux) 20 g
- pour drogues coupées en fragmenis 50 g
- pour écorces, fleurs, feuilles,herbes loo g

Les impuretés dans les plantes ou des parties appartenant
3 d'auires plantes, de m8me que les substances minérales( terre
sable, poussiére, cailloux), mentionnées dans chaque monographie,
seront prélevées avec une puricette du produit & analyser,
pesées séparément et les résultats seront exprimés pour cent
de grammes de pwoduit.

Détermination des substances extractives.

Par substances exiractives on comprend les constituants
des produits végétaux qui peuvent &tre extraits avec les
solvants prévus dans les monographies, dgns certaines conditions

Suivant le cas, l'extraction peut steffectuer & froid ou
& chaud.

Extrgction } froid. Traitez 5,000 g de produit végétal
pulverisé ( au tamis no.VI) oul la prise indiquée dans la
monographie avec 50 g de solvant ( eau, alcool, éther) dans un
flacon ao bouchon rodé, agitez 24 heures et filtrez. Evaporez
3 siccité au bain-marie 10,00 g de filtrat dans une ampoule
3 peser ayant 4 cm de diamétre et 2 cm de hauteur, pesée au
préalable, séchez le filtrat pendant 3 heures 3 loo~-105°,
refroidiseez en dessiccateur et pesez le résidu.

Extragction 3 chgud, Traitez 1,000 g de produit végétal
pulverisé( au tamis no.VI) ou la prise indiquée dans la
wonographie avec 50 g de solvant(eau, alcool, éther) dans un
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ballon ou bouchon rodé€, pesé au prélable, agitez et laissez
reposer 6o minutes. Adaptez un réfrigérant 3 reflux et chauilez
jusqu®d 1'ébullition pendant 2 heures. Aprds relroidissement
complétgz avec le solvant jusqu'au poids initial et filirez.
Svaporez lo,00 g de filtrat 3 siccité au bain-marie dans

une ampoule A peser. ayant 4 cm de Ciamdire et 2 cm de hauteur,

pesée au Frréalatle | géchez pendant 3 heures & 1o0=105°, refroi-
dissez en dessiccateur et pesez le résidu.

La quantité de substances extractives sera rapportée
3 loo g de produit végétal.

Détermination du coefficient de gonflement des

produits végéetaux

Par coefficient de gonilement la Pharmacopée entend
le volume en ml qutoccupe 1 g de produit végétal y compris
le gel qui y adnere, aprds avoir été mis ¥ gonfler dans de l'eau
ou dans un autre-solvant 3 la température du laboratoire.

Opérez dans un cylindre gradué de 25 ml & bouchon
rodé, dont la graduation totale occupe une hauteur de lo-12,5 cm
et dont la subdivision est de o,1 ml.

troduisez dans le cylindre la cuantité prescrite dans

la monographie, humectez gvec 1 ml d'acétone ou d'alcool,
ajottez 25 ml d'eau ou d'un autre liquide prescrit dans la
monographie, bouchez et agitez fréquement pendant 60 minutes
laissez reposer 4 heures 3 la tempfrature du laboratoire et
lisez ensuite le volume occupé par le produit végétal et le
gel qui y edhére.

Si la d&.2rmination s'opdre avec une quantité plus
grande de produit , rapportez le volume mesuré =3 1 g.

Pour déterminer le coefficient de gonflement, deux
mesures, au moins sont nécessaires.
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LETHODLS DLS aKALYSIS ChaliIQUsS QUALITATIVES

DZ5 FROWITS VESGETAU.

Ceste méthode représente un procédé d'identification -

des principes actiis

contenus dans les produits végétaux. la

néthode consiste dans l'exiraction successive aux solvanis
gélectils du matériel végétal qui séparent tout d'abord les
substances lipophyles, ensuite celles aux ceractéres intermé-
diaires et enfin, les substances hydropbyles. Les tois solvants
sont : 1'&tber, l'alcool wéihylique et l'ezu. les trcis groupes
de substances sont ensuite fractionnés en groupe plus petitis
ou ex classes ée composé€s & l'zide des réactions chimiques ou
de la chromatographie.

Schéuaiigueuent, le Iractiionnement se réalise ainsi :

I. XTRACTIOR ETHERIQUE

l.1. Insgponifigble
- alcaloides( R.Meayer)

- huiles volatiles(chroma)
- phytostéroles( réaction Lieberman)
- carotencides(chroma)

l.2. Saponifiable

II. SXTRACTICN
1o
2.
3
oo
5.
6
7o

Se

- anthracénoles (chroma)

- flabonales(chroma)

~ acides gras(chroma)

- acides résiniques(réactif Hirschondon

LETHAROLIYUT

ianthrocénosides( Re.BorntrZger)
Flavonosides ( réaction de Shibata)
Glucydes(chnroma) -~ Réaction de Fehling)

Acides orgaeniques ( chroma)
Phytostéroids , terpdénes(chroma)
Tanins (Réaction de Styassny)
ilcaloides (chroua)

anthoceyanosides (phe~acide~alcaline)




n

III. SiTRaCTION &aQUsUSE

l. Tanins ( R.Styassay)

2. arthocyanosides (ph-acide-alcaline)

3« Glucydes (chroma-Réaction Fehling)

o Protéines ( hydrol -se et caroma)

5« Poliuronides ( hydrolyse et réaciizn
de rillens

3. aponozides ( les propriéids de former
la =mousse)
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METHODE GENERALE POUR L'EXTRACTION DES ALCOLOIDES

Matitres

La plante en poudre

D*URE PLAKTE INCOKNUE

1
Opérations Déchets

'
Un solvaent chloruré —m—y ! : solﬁ:r?cﬁgﬁide e Plante épuisée

(Chloroforme déclor-
métane, déclorétane
etc.)

Sol. extractive

T -

ESS

Sol. extractive
concentrée +

!
Concentrer ,—3 Solvant pour récuperer
'

1
Bxtraction | . gojvent chloruré

>

Ep0 acidifié

Sol. agueuse avec les
alcalolides

4
Sol. Kap CO3
+

—> ! liquide-liquide |

Sol. a{ueuse
avec les alcaloides

' Extraction Sol. agueuse

Chloroforme

Solvant chloruré

(chloroforme, déchlo~-—>!

remétane etc,)

_’! liquide~liquide !! > épuisée

Sol. ex'kractive
avec les alcaloides
en solvant=chloruré

oncentrer !
! a !

Résidu brut

|

Dissoudre en solvanf

Sol, avec les alca~ ’
loides




Alp O3 ;
C He ! Faire une chromatographie !
Ether —> sur colopgpe !
Alcool }

v

Fraction alcaloidique

\ 4

! Concentrer !

=

Résidu i

Résidu purifié ! ! . .
en Bther, acétone =—> ; Cristalisation , (purification)

i AlcaloXde (Pur cristalisé)




atidres Opération Décrets
La plln?e en
poudre (grai, ' ' Bther de pét
! ——— i role
::: ;c:c?t‘: 1 Dégresser | pour récuperer
+ Plante ’kégressée
Bther de pétro-
le
la plante ! !
' Bxtraction {
+ —> Solide : liquide '
Sol. lﬂ‘ OH
Ce Hg
Sol. extractive
Sol. extractive l
avec les alca~- ' Y
loides en 44,i Concentrer i
c 6 HG ; au résidu 1
Résidu
. v
c

{ Résidu & dissoudre l

1/ Ciclohexan
2/ Ciclohezan :

benzen ! Chromatographie sur colonne '
3/ Cg Hg s 03013_;% en utilisant Alumina (Aly Oz désactivé ) x l
(1 5 1)
4/ Cé He
5/ CHels
6/ 03013 : MeOH
(97 : 3)




H

$ !

7/ CH 013 t MeOH
(97 ¢ 5) l

8/ CH 613 ¢ MeOH )
(90 : 10) : Concentrer chaque fraction !, XX

9/ CHCly : MeOH l
(1 1) ! ] ) i i !

10/ MeCH (£rt lfrz\l' £r3 lfrd, ler lfr6 lfr71fr8lfr9)

: Chromatographie sur colonne :
! sur Alp 03 IXX i

! , v !
(I \l'frzl fr3 llr4 ler lfré \Lfr7 lfre ler)

X les fractions éluées sont recueilliss séparées
X » » sont concentrées séparées
IXX Les fractions alcaloiques sont mises séparées sur colonne Al, O3
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»=THODIZS D'OBTEZRIR LIS ZXTRAITS.

Les extraits sont des préparation médicamenteuses obtenues
en concentrant jusqu'a un degré déierminé les solutés résultant
de 1'épuisement d'une subsiance végéiale ou gnimgle par un
solvant approprié, tel que l'eau, l1l'alcool ou l'éther.

Les subsiances destinées & la préparation des extraits
sont préalablement séchées et amenées & un degré de Givision .
adapté & la nature Ge la drogue. au solvant et au mode d'extrac-
tion utilisés. Certaines substances végétales soni “"Stebilisées"
avant la dessication et la pulvérisation qui précddentl'sxtrac-
tion, la stabilisation consistant & détruire les enzymes de la
drogue fraiche par traitement de celle-ci, par exemple en
utilisant les vapeurs d'eau ou i'alcool bouillants pendani un
temps suffisant ou par tout autre proc8ieé respectant les
principes actifs.

La préparation d'un extrait comprend deux opérations
successives: 1'obtention du soluté extractif et la concentration
de celui-ci. Pour l'extraction des principes actifs. 1l'un des
procédés suivants peut 8tre utilisé :

- 1a macération, qui consiste © maintenir en contact la

drogue avec le solvant & froid;

- lg digestion, qui consiste & maintenir en contact la
drogue avec le solvant & une tempémture inférieure 3 1'ébullition
meis supérieure & la température ordinaire;

-~ la décoction, qui consiste 2 maintenir en contact la
drogue avec le solvant 3 1'ébullition;

- 1ltinfusion, qui consiste & verser sur lag drogue le
solvant généralemernt ‘touillant et 3 lgisser ensuite refroidir;
- la lixivigtion ou percolation, qui consiste 3 faire

passer le solvent ordinairement 3 froid, lentement, réfulidre-
ment et de haut en vas, & travers ls drogue convenablement
divisée et disposée en couche suffisamuent épaisse dans un
percolateur. Ce procédé, qui réalise généralement 1'épuisement
le pluc complet avec le ninimuw de golvant, est recommandé

dans la plupart dec cas. Cependsnt, pour éviter les altérations,
or. est quelguefcis conduit & opérer plus rapidement,en utilisant
une plus grande quantité de solvante.

Pour les trois premiers procédéc(uacération, digestion,
décoction) la durée édc l'opfration varie suivant les cas.




wuel que soif le wode d'extraction, la quantité de
solvent 3 employer est telle que la dissolution des princiges
actifs est satisfaisante sans entralner ultérieurement une
durée de concentratiorn trop longue.

la concentraticn du scluté extractif est conduite de
fagon & éviter au maximum les altérations que subissent les
matidres organiques sous l'action de la chaleur, surtout au
contact de l'air. L'évzroration ne doit jamais &tre faite 2
feu nu. Les meilleurs procédés sont ceux qui permettent
d'&vaporer le liquide 3 la température lz rlus basse possible
et dans le temps le plus court. On doit, en princine, opérer
3 uile température intéricure 3 50° et sous pression récduite
mais lorsquéon opeére par nébulisation, clest-8-dire en &liminant
le solvant du soluié extractif, divisé en fines gouttelettes,
par un courant gazeux chaud, l'évaporation est pratiquement
instantanve et la température peut &tre plus &levée.

Au point de vue de la consistance, on distingue quatre
sortes d'extralts :

1- les extraits liquides, apr2lés exiraits fluides, géné-
ralement préparés en épuisant les drogues par deus lixiviations,
successives et en concentrant le deuxi®me soluté extractif ou
colature, qu'on mélange au premier de manidre 3 obtenir un
extrait dont le poids corresponde exactement au poids de la dro-
gue s¥che employée.

2- Les extraits mous 3 consistance de miel épais.

3- Les extraits fermes & consistance de masse pilulaire

4= Les extraits secs, qui ne contiennent presque plus

d'eau wt qui peuvent 8tre, en général, facilement pulvérisés.

Ils sont souvent hygroscopiques. Ils peuvernt &tre obtenus par
nébulisation.

Essai =~ 1. Solubilité - Dissolvez 1 g d'extrait dans 20 ml
du solvant indiqué pour sa préparation et filtrez. I1 ne devra
rester sur le filtre qu'un faible résidu.

2+ Résidu sec. Pesez environ 0,5 g G'extrait au
miligramme prds, dans une capsule, 3 fond plat, de nickel
ou d'acier inoxydable de 60 mm de diamdtre et 25 mm de hauteur,
préalablement tarée avec un petit agitateur de verre. Délayez
3 chaud avec 4 3 5 wl d'eau ou d'alcool, au titre qui a servi
3 obtenir cet extraii. Portez au bain-marie bouillant jusqu'd
consistance trds épaisse, puls terminez la dessiccation i

S —



1t&tuve & 103° ¥ 2° pendant 3 heures. Apris refroidissement, en
dessicateur , sous vide inférieur 3 20 mm de mercure et en
présence de chlorure de calcium anhydre, pesez le résidu.
Raportez & loo g.

Conservation. Les extraits doivent &ire conservés
dans des récipients bien bouchés 3 l'abri de la lumidre et
de l'humidité.

[ | I [ | | | | | |
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ANNEXE 16

METHODES D*0 ™ENIR LES TEINTURES.

Les teintures alcooliques sont des préparations liquides
qui résultent de l‘action dissolvant exercée par l%'alcool sur
diverses drogues végétales ou animales. Elles sont dités simples
ou composées suivant gu'elles sont obtenues & partir d'une ou
plusieurs matidres premidres médicamenteuses.

les teintures sont prépacies & la température ordinaire
par solution, par macération, ou par lixiviation. Les drogues
végétales utilisées sont desséchées par des moyens appropiés
pour peruettre de respecter leurs principes actifs. Elles
sont:convenablement divisées pour faciliter 1l'action dissolvante
de 1'alcool, compte tenu du mode de préparation. De méme, le
degré de 1'alcool étbylique utilisé est approprié 3 la nature
de ces principes 3 dissoudre.

Les teintures simples de drogues trds actives , dites
héroiques, doivent &tre préparées par lixiviation avec de 1l'al-
cool 3 70%. Le poids de la teinture obtenue doit &ire &gal 3
dix fois le poids de la substance employfe. Les avires teintures
correspondent en général au 1/5 de leur poids en drogues.

Essai - Résidu sec. Pesez rapidement environ 5 g de
teinture, au milligramme,prds, dans une capsule en nickel ou
en acier inoxydable,’de 60 mm de diamdtre et 25 mm de hauteur.
Evaporez sur un bain+marie bouillant jusqu'3 siccité et portez
aussitdt & 1'étuve 3 103° ¥ 2° pendant exactement 3 h. Aprds
refroidissement en dissiccateur et capsule couverte, sous vide
inférieur 3§ 20 mm de mercure, en présence de chlorure de calcium
anhydre, pesez le résidu. Rapportez 3 loo g.

Conservation . Les teintures alcooligques sont conservées

3 1t'abri de la lumidre dans des récipients bien bouchés. Tlles
doivent &tre renouvelé fréquemment.
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Déterninatiorn de l'zmeriurc.

L'indice ¢'ameriune représente la cilution meximale
dtune solution ou d'une solution extractive aqueuse, dont on
ne pergoit plus nettement la saveur amtre.

Ls ¢€iermination s'effectue parfois comparativement avec

ur €talon préperé & periir de lgz quinine ou la zrucine.

[ &

i
ilode opératecire., Dissolvez diluez cané looo p d'eau
potable unc prise voicine de 0,01 3, 1 g Ge teinture ou l g
Glextrait. De cette solution faitez des dilutions successives
juscu'd une limite ol l'amertume n%est plus percertible.

Pour les produits végétaux, Taifes bouiliir 1 g de poulre
pendant 30 ou 60 ninutec, dans looo ml d'eau potable,suivant
les indicetions de la monograpiaie; couplétez jusqu'd loco ml
apres refroidissement, et filtrez. Diluez le Iiltrat: 1:1;

1:2; 1:3 eee 1:9, pour obtenir une échelle de concentration

qui correspondent.de 1:2000 & l:loooc ou nméme davantage.
Aprds avoir rincé bine la bouche avec de l'eau, intro-

duisez dans la bouche lo ml de la dilution mexinmale, attendez

1 ninute de nanidre que la solution se mette en contacti avec
tout la mugueuse buccale. Crachez ensuite le liquide et rincez
la bouche avec de l'eau plusieurs fois. ALpres avoir attendu
15~30 minutes, répétez ltessai avec la dilution immédiatement
inférieure, en continuast de la sorte jusqu'd la dilution qui

-

présente encore la sensation d'amertume.
ILIindice d'amertume est exprimé , dans ce cas, par
la dilution gui provoque encore la sensation d'amertume




]
\¥. §
(%13

]

RINTTNET TN o
PIER SRS Oy 13

IBTHODE DI CONTROLE POUR LIS PRODUITS VEGETAUX

Dosage des tanins

Le dosage s'effectue sur une quantité voisine de
0,05 g de tanins dans les préparations pharcgceutiques ou
dans ltextrait alcodlique préparé avec 1 p de produit végétal
finement pulvérisé et 5 p dtalcool & 6o p.cent, en chauffant
pendant 4 heures dans un ballon muni d'un réfrigérent 4
reflux.

Diluez la prise d'essai avec 50 ml d'eau dans un verre
de laboratoire, traitez avec 20 ml d'acétate de cuivre(R)
chauffez pendant 15 minutes, au bain-marie et aprds refroidis-
gsement, filtrez & travers un filtre quantitatif pesé au
préalable.

lavez le précip t€ avec de l'eau jusqu'd ce que les
eaux de lavaze ne donnent plus la réacition pour 1l'ion de
cuivre avec de la ferrocyanure de potassium(R) et lavez ernsuite
3 loo-105° jusqutau poids constante.

Brulez le filtre avec le précirité,.humectez le cendre
avec de l'acide azotique & 25 pour cent (R) chauffez juscu'2
1'&vaporisation et calcinez jusqu'au poids constant.

La quantité de tanins représentera la différence entre
le poids du précipité de tanate de cuivre séché et le poids
de l'oxyde de cuivre obtenu apgris calcination, rapporté pour
cente.
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FICHS TESHKIWS DI QUalITS
POUR .
CORTIX CHINAS
IESTITUT DI BECHERCHES MEDICALES

2T DYZTUDSS D35 PL&NTIS

LINISTCRS DE La SANTE PUBLIQUE
PHARILCIE CENTRALS D'aPPROVI-

LEDICIKALES -
= I; ?‘,—‘?1"” - -y - - - - -~y
R CZKTRE D'STUDSS DSS FLAITIS
LTDICILALSS

LABORATOIRE DE CONTROLE DT
QUALITE L4ABORATOIRE FHZYTO-
CHIKIQUE

I. GERZRALITES

lele La fiche technique ee reapporte au produit Coriex
Chinae formé des écorces des troncs et des rameaux de l'artre
Cinchona ledgeriana. '

le2+ Principes actifs : quinine, quinidine, cinchonine,
cinchonidine et autres alcaloides

II. Conditions de pureté

2.1. Parties des autres plantes tout au plus 1%

2.2. Parte par séchage tout au plus lok

2+3. Cendre : tout au plus 6%

III. Conditions de gualité.

3.1s Caractires microscopiques : morceaux d'écorces, plats
ou tordus par séchage, de lorgueur varigble, épais de 2-6 mm;
la surface externe est de couleur gris@itre-trune et présente
des fissures, parfois des taches blanchatres dues aux lichens;
la surface interne est lisse, de couleur rouge@tre-trune. La
rupture est fibreuse. Odeur caractéristique.

3.2, Caractéres microscppigues : la poudre de couleur
rougedtre~brune présente au microscope des fragments de parem-
chyme, des fibres libériennes fusiformes, de couleur jaunétre,
de fragments de suber, des granulés d'amidon.

3.3 Réactions d'identification: 0,5 g poudre d'écorces
de guinguina réchauffée 3 1la flamme dans une &prouvette stche;
on produit des vapeurs bruns-violets qui se condensent sur les
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parcis supérieurs de l'éprouvette sous formes petites gouttes

de goudron; ce goudron se dissout dans 5 ml d%alcool 7o°;
ensuite, il est traité par trois gfouttes G'acide su urique
concentré. Il paralt ure fluorescence.

Je4. Détermination quantitative : 2,000 g corces de
guinguina Iinement pulvérisée sont agités dans 3 ml d'eau dans
un ballon de loo ml au bouchon rodé. Cn traite par 15 g de-
chloroippme, 25 g G'éther éthyligue, 3 ml d'hydroxyde de sodiwm
305, on agite 3o minutes et on laisse au repos lo winuteg.

De cette solution &thero-ckloroformique, on filtre par
ouate 3o,0 g( cela correspond 3 1,5 g d'écorce).le solvant es:
distillé et le résidu se dissout par un léger chauffage dans
lo ml G'alcool neutralisé ; on dilue avec lo ml d'eau et on
tttre & l'acide chlornidrique o,1 ¥ jusqu'd la coloration
violette-grisdtre(indicateur 5 gouties rouge de méthylie - sol.
alcooligue 0,1 .o ~et 2 gouttes de bleu de m&ihyldne - sol.
aqueuse 0,15 %).

lml HCL correspond & 0,03094 g d'alcaloides totaux
exprinés dans des quartités équimoléculaires de quinine et

quinidine.
Remarque : 4 l'abri de 1l'humidité et des substances
toxigues.
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FICHE DI CONTROLE DIs HUIISS IL3SINTIZLLSS

IIFISTERE DL La SARTE PUBLILUS IKSTITUT DE RECHERCHEZS iLIDICALES

PHARIACIE CENTRALE D'4PPRGVI- ST D'CTUDSS DES FL&RTESS LEZDICI- .
SIONNELERT R4ilas
CEKTRE D'CTUDCS DSS PLANTIS
LEDICINALTS .

LABORATOIRE DE CORTRULE DT
QUALITE LaBORATOIRE rEYTOCHILI-
&z

Proguit :

Origine :

Guantité:

Roids spécifigue:

Pouvoir rotatoire :

Indice de refraction & 20°:

Solubilité 20°: alcool 2 %

alcoal 3 %

IndicesS « « « ¢ ¢ o o d'acides

e o o o o o o d'esters

Indices d'esters apres cecétylatine
formylatine
Indices de carbonyle a4 froid
a chaud

Teneur % en » « o » o esters
alcools libres
alcools totaux
phénols
aldéhydes

cétones
Résidu d'évgporation %
Exauen alfactif :

DOSAGE DE L'HUILE VOLATILE DANS 1ES FEUILLES

40-50 g de feuilles doivent &ire coupées et introduites
dans le ballon de l'appareil ( un simple appareil de distillation
en verre rodé dtun litre capacité) Celui-ci doit &tre rempli
au 3/4 avec de l'eau distillée et soumis 3 la Gistillation ou
par chauffage & l'aide d'un réchaud électrique. la température
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de l'eau de relrcidissement dans le réfrigersteur doit &ire
de 18-20%C. Iz distillation peut durer 4 neures, ern remplayants
de temps en tenps l'eau du balion.

aprés distiilation, lellqguide du btallon de colleciage,
il peut &tre saturé par du iall cristal et apsorié dans une
ampoule 3 décanter. Ici il {aut extraire 3 quaire repri

(0]
o
(6]

)

(zinimum) par 15 a1 d'éther éthyligue. Les extraiis éthériques '
réunis doivent &tre séciés par du Ka,lil, sicc et appor %85 dans
un ballesx de loo nl préalatleuent tarf. L'ether ethylique doit
&ire compliteuwent chassé par disiilliation et on repeése le tallon.
La différence doit &ire rapporté 2 ioo.

wueigue £ois on peut utiliser 3 la place du tolion Cassi
une improvication fait ¢'urn tallon jaugé prolongé d'une wicro-~
pipeite de 2 ui graduée au 1/1o.

SCILUBILITZ DS ZUILSS SECIRTISLICO
TERMINILOGIE

U

1) On dira qu'une essence esi soluble dans :"a volumes
et plus” lorsque sa solution limpide dans 4 volumes le demeure
apres dilution dans 20 volumes d'alcool.

2) On dira qutune esseance est solutle dans a4 volumes et
se "trouble per dilution " lorsgue sa soiuvion liw

et

alls a

d
on gracuslle

[ 2]

volumes devieni trouble et le demeurs aprés dilus
dans 20 voluues d'aicool.

3) On dira qu'une essence est soluble dans a Voliuz:e ¢t se
trouble de 4 & 13 volumes ( B 20) lorsgue Sa solution limpide
dans & volumes Gevient trouble et le cemeure gprds dilution dans
= voluaes c'zlcool.

QTS GuU

{{1]
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4) Une essence "avec opalescence " e3t zoiutie
la soiution zicooligue prend une 3 3

e 0

ct ©
v

iua

[T

einte btlieuiés a la ¢ on;

ansv

-

teinte que 1l'on peut coniparer avec ia teinte ottenus e ajoun
2 poustes de nitrgte d'argent H/lc dans loo ml d'une solution
contenant 20 g Se culorure de sodium dans un litre dlezu.

5) Cn ¢it "1ézdre opaiescence " lorsque la teinte de

(33

ia soiution alcociigue est comparasle 3 la teinte oticnue 22

zjoutant 2 gouttes de nistrate d'argent i/lo dans loo wl d'une

solution contenant o,20 de chlorure de sodium dans un iltre d'eau,
€) On ditv "irds 1légdre opalescence " lovague la teinte

Jde 1la sol®tion alcoolique e:zt comparable % celle obsenue 2=n
ajoutant 2 gouttes de nitrate d'argent I/lo danc loo wl d'une
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scluticn contenant 0,020 Ge ckhlorure Ge sodium ceanB un ilitre
S'eal.
iiode onéraioire

Janc un tube & essal parfaitenent propre et sec, meiire

un volume d'essence exaciexment mesuré ( pa> exemple o ml S)
ajouter goutie 3 goutte au moyen d'une burette graduée de 1'elcocl
trts exactement tiir€ ( au 1/lo de degré) jusqu'd ottenir une
solution limpide.ajouter souvent pendant l'addition de l'zlcool

t opérer & ls tempérzture ce 20°. Pour remplir cetie dernidre
condition terir dans un récipiert de l'eau & 20° dans laquells
on plongera le tube 2 essal cortenant le méiange alcool +essence
iorsque ce mélange est devenu pariaitemeni limpide, on note sur
la burette le volume d'alcool titré utilisé, puis on continue
32 ajouter de 1'slcool car pour les essences distillées peu & peu
ou les essences vieilles, il se forme parfais unm trouble & la
dilutione Si apres avoir ajouté 20 volume d'alcool ( c'esti-a~dire
lo ml pour o5 ml d'essence) la solution est toujours limpide,

il est inutile d'aller plus loin.

I1 est nécessaire .de posstder une gaumme étendue d'alcool
&thylique & différents fiires ( en générel de 5 en 5 dégrés &
partir de 30° jusqu'a 95°).0n détermine la solutilité dans
1'a2lcool étbylique dilué ou builé essentielle sera le moins
soluble.

En général si une huile essentielle est soluble dans
environ 20 volumes d'alcool éthylique de titre il faudra
déterminer sa soludiilité dans un alcool &thylique de titre

+5.Inversement si 1l'huile essentielle est trds soluble (dans
moins de 1 vol p.ex) dans un alcool éthyligue de titre t' il .
faudra déterminer la solubilité dans un alcool de titre t'-5. .
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LZPHUDES DE CONTROLE D QUALITE PCUR
DATURA STRAIDNIUL ST DaTURA LTN0XIa

Dosage : ajouter 150 ml de H "20 3 S g de plantes s¥ches. acidu!
ler avec 45 gouttes de HZSO4 & 10%( approximativement 3 nl)
secouer lentement pendant 1 heure.

Filtrer et laver le résidu avec une vetite gquantité
d'eau acidulée. Liettre la solution filtrée dans un ertonnoir
séperateur.

Basifier avec NH403 a loj% au pE 9. Extraire le filtrat
avec (3x60)nml CBCl3. L'extrait cst £iliré sous Ha S0, mettre
sur papier filtre. la solution est évaporée 2 5 ml . Ranexner
& 25 ml avec CHC1, Ceci est la solution A.

Titrage direct : Prendre 5 ml de la solution d. Sécher daus un
&vaporateur rotatif. llettre le résidu dans 1'&tuve 3 106-150°C.
Digsoudre dans 1 ml d'alcool. Ajouter 20 ml d'eau distillée
qui a 6té bouillie et refroidie. Titrer avec 0,0l NaCl dans
une burette. ilettre le llethyl rouge jusqu'au rose.

1 ml HC1l 0,01 eeses 0,00303 g de scopolamine.
Pitrage indirect : 15 ml de la solution A est &voporée 3 fond.
ilettre dans une etuve pendant 1 heure. Ajouter 2 =l CHCl3 et
5 ml EC1 o,01 I« Supprimer CrICl3 dans un bain d'eau. Dissoucre
le résidu dans une eau bouillir et refroidie. Zn utilisant
rne micro burette ( 5 ©l1) mettre dans:6j0l I %aOH. Utiliser
le liethyl Rouge comme indicateur jusqu' 3 uze couleur rouge.
1 =1 HCl 0,01 I «see 0,00303 g de scorolanine.

IZTHODZS D'ZXTRACTION 1SS ALCALOIDIS 4 P.ITIRZ
DI DATURA IITIOZIA.

Pour extraire le total alcaloidique des espdces de Daltura,

sco%0lia, hroscranus, eitc. le produit vézfial woulu sct sounis
i ? v’ 1 -

% 1tzction de divers solvants, ielz gue ~méihansl, £itancl,
155n970oman0l. henzdne, £ther ethvlicue on 1'eau zcidulfe, Lfsu-
trait obtenu s3% concenirf, al:alinicd eu tammonné et on
yvrtvad s apard il YTaa 4%7asT84da7 nar 1z nhlnrofonie ol 13

[ R A Coars A mm Ve _,.-4..-0 3-« " - -OJ.0-0 OC -
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rer l'eau acife rrg t€ 3z leurs celz Zagnz 1l'ezu

e
ou sous fornme de bzses dans >
découlent lec cdeux procddbs clascicues S'exiraction des zlca-
loides dérivant 2u tropane, 3 savoir l'extract : 1
acide, suivie de l'isclement et de la purificetion des alcaloides
dans 1a solution obtenue ,ou biexn l'exiracticn de 1 €
nar un solvant orzanique em milieu alczline I'isolenent s
purification des zlcaloides 3 partir des solutions acides ou des
solvants organiques s'effectuent par une variété de procédés
dont les plus utilisés sont 1'adsorption sur supporis solides
ou l'extraction liquide~iiguide combinée avec des passages
successifs base-sel. Suivant le degré de purété désiré pour
le produit fini, les technologies sont plus ou moins sophistiquées.
Pour la scopolamine, par exemple, les methodes citées
dans la littérazture de réfirent d'abord 3 l'extraction totale
des alcaloides et, ensuite, & 1'isolement de la scopolamine,
en séparant les autres alszloides et surtout l'hyoscyarcine.
Par conséquent, certaines méthodes isolent la scopolamine des

eaux~mdres obtenues lors de l'extraction de l'hyoscyamine.
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ISTHCDES DE CONTROIE DE QUALITE POUR
BROLHYDRATE DE SCOPOLLIITE

Dosage : Dissolvez en chauffant 1légdrement une prise c'zsssail
p, exactement pesée, voisine de 0,4 g de bromhydrate de
scopolamine, dans 50 ml d'acide acétique cristallisable. ajou-
tez 5 ml de solution d'acétate mercurique et continuez le
dosaze, en utilisant le violet cristallisé comme indicateur.
Titrez 3 1'aide de la solution dtacide perchlorique de norma-
1ité N dans 1'acide acétique anhydre; soit n le nombre de
mililitres de solution d'acide perchlorique versés et nt' le
nombre de mililitres utilisés dans l'essai témoin elfectué
dars les mémes conditions.

La nombre de mililitres de solution 0,1 I d'acide
perchlorique 3 retenir pour le calcul est égal % :

(n-n') xH x lo
1 ml de solution o,1 il d'acide percilorique correspond
% 0,0334 g de bromhydrate de scopolamine anhydre.
Teneur pour cent du produit essayé en bromhydrate de

scopolamine anhydre.

(n - n') x 3,343

P
Le produit officinal doit contenir au Rinimum oz 5
de bromhydérate de scopolamine anhydre, rapporté au produit
désséché.

o

*100




ANNEXE 23
{ZTHODSS DS CONTROLY DE QUALITE POUR STROPHANTUS GRATUS.

Essal - liontez des coupes transversales de graines e Stiroppay.
tus dans une goutte dtacice sulfurigue & 8o p.looe. Dans le cas
du Strophantus hispidus et du S.kombe, on a une iteinte vert
émeraude instantanée de l'albumen et de l1l'embryon, pascant peu
3 peu au vert brunitre. Avec les graines du Strophantus gratus,
il apparait plus lentement, une teinte rouge orangé devenant
rouge violacé.

Dosage biologique.- Le titrage doit &tre fait par rapport
3 un soluté aqueux d'ouabalne crisallisée.

Prenez lo g de graines de Strophantus pulvérisées, séchées
3 1'6tuve & 45° et Gégraissées 3 1'6ther de pétrole. Préparez
par lixivigtion, avec l'alcool & 70°, une teinture au 1/1o.
Utilisez 1'étalon international d'ouabalne : le résultat est
expriné en milligrammes de cet étalon. Uhaque mililitre de
teinture doit posséder une toxicité cardiaque équivalente & la
toxicité de 3 mg d'ougbaTne étalon, déterminée de préférence sur
le cobaye par la méthode de perfusion lente..

Opérez comme pour la Digitale en déterminaent la quantité
de teinture de Strophanthus convenablement diluée dans 1le
soluté isotonique de chlorure de sodium qui produit 1ltarr@t
cardiaque en un temps cqui est d'environ 2o mnpour le cobaye.

Essai - Titrage biologique. Il consiste % déterminer 1l'activité
cardio-toxique, comparativement & 1'étalon international ou 3
tout autre étalon titré par rapport & ce dernier.

Opérez sur le Cobaye endorti, par injection intraveineuse
lente, jusqu'® 1l'arrét cardiaque, d'une soluté préparé de la
fegon suivante:

Préparation du soluté injectable. Introduisez dans une
fiole conigue de 250 ml. 1 g de poudre de Digitale & essayer
et ajoutez peu & peu loo ml d'eau en agitant de fagon 3 imbiber
uniformément la poudre. Plongez la fiole dans le récipient
d'un bain-marie contenant un litre dteau froide, chauffez
nrozressivement jusgqu'd ce que le contenu de la fiole atteigne
1a température de 90° et retirez la fiole du beain~-narie.

sjoutez, gprés lo mn , 0,90 g de chlorure de sodium,
laiszez reposer pendant 5 mn, puis £iltrez le liguide danes une

!
[




fiole jauzée et complétez le volume de loo nl avec l'ezu.

Le soluté injectable ainsi obiexnu devra &ire iamédiate-~
ment utilisé.

Préparation des animgux. Dix cotayes-au moins, miles
de préférence, d'un poids de 300 z environ, doivent &tre
utilisés pour un soluté. L'animal est endormi par injection intre-
péritondale de 2 ml par Kg de poids d'une solution tiédie
d'éthriurédibhans & 50 p.loo dans le soluté isotonique d'une
ge_citlorure ’de.sodium. Il est attaché en décudbitus dorsal sur
une table 2 contention convenable. la région précordiale est &pi-
iée et une veine jugulaire externe est mise 3 nu pour y intro-
duire et fixer une fine canule en direction cardiaque. La mise
en respiration artificielle ntest pas nécessaire.

Technique de liinjection. -~ L'injection peut se faire
34 1l'aide d'un appareil mécanigUe 3 perfusion continue, ou plus
simplememt 2 l'aide d'une burette de 50 ml, graduée en 1/lo. fon
fonctionnant en vase de limriotte. Pour cela, la burette estgporves
remplissage avec le soluté, bouchée 3 sa partie supérieure par
un bgochon traversé par un tube de verre étiré. L'extremitd
effilée du tube doit parvenir 3 1 cm environ du robinet de la
burette et se drouver ainsi placée 3 30 cm au-~dessue de la
table de contention de 1'animal. Avant de mettre 1l'appareil
ou la burette en relation avec la canule par un tube souple
transparent muni d'un embout et rempli de soluté, stassurer
que l'ensemble est dépourvu de bulles d'air. Placez une pince
3 vis sur le tube et reliez l'embout 3 la canule aprds avoir
injecté dans cette dernidre un peu de soluté isotonique de
chlorure de sodium. Ouvrez le robinet dans le cas de la burette
ou mettez l'appareil 2 perfusion en marche et réglez le débit
de fafon que le volume injecté, pour atteindre 1l'arr&t cardiaque
en 15 mn environ, soit voisin de 15 ml de soluté)(a peu pres
1 ml/mn).

les mouvements du coeur sont suivis au début de 1l'injec~
tion par observation et palpation ée la région précordiale.
D¥s qu'ils paraissent présemter quelques irrégularités, plantez
une épingle entre deux c8tres pour attehndre le ventrisule
gauche. Shivez les mouvements de l'épingle et considérez
comme arrét cardiaque toute immobilisation de celle-ci de plus
de 1lo s. Notez le volume écoulé dds que c'est produit 1'arrd+
cardiaque ainsi défini et uxprimez le résultat en miligrammes
de poudre par kilogramme d'animal.Faites le mayenne arithmétique




des doses minimales mortelles individuelles pour la poudre de
oubaine de référence( 1.) ou pour la poudre % essayer (i)

et calculez l'er.eur = & craindre sur chacune de ces moyennes
en appliquant laz formule :

g2 '
E = .
n(n-1)
d2 etant la somne des carrés des écarts(d) enire le résultat

de chague essai et la moyenne arithmé";ique(mr ou Kl).

n représentant le nombre G'animaux utilisés dans chaque série
d'essaise.

Soit E, pour LB et By pow iy

Si le limites calculées qui ne doivent pas dépasser I 15 p.
loo, en ajoutart ou en soustrayant E, de I, et E; de Ei,pré-
sentent des vagleurs communes pour la poudre de Digitale de
référence et pour la pcudre & escayer, considérez celle-ci comme
d'activité &gale.

Si le limites nre concordent pas, vous obliendrez, en fonction
de la poudre de référence, la valeur approchée de la Strophanthus
essayfe en calculant :

Selon les cas, mélanger la poudre de Strophanthus 3
essayer avec une poudre d'activité plus forte ou plus faible
que la poudre de oubaine, afin d'amener sont titre & lo unités
internationales par gramme.
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Désraissez compldtement la poudre de sironkarius
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préalable & 45°, avec de l'essence
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5
ce que un échantillon d'essence plzcé sur ux papier £ilire ne
laisse pluc de tache graisceuse. Pressez la poudre désraiszsée
séchez-]a dans des couchec minces, d'aboré “a l'air, ensuite & 40°
au maximum pour évaporer l'esscence.

Anenez la poudre 3 nouveau dans le percolateur e* nercelez
evec de 1l'alcool 3 7o p,cent, suivant les normes prévues dans
le chapitre "PTincturae" jusqu'a ce qu'on obtienne 900 ml.;
aprés le dosage, amenez au titre indiqué ci ~-dessous.
Propriétés : Liquide limpide, jaunitre, 2 saveur fortement
amére.

Liélangé avec un volume égal d'eau, le liquide produit une
1égdre opalescence.
Réactions d'identité :

- &vaporez au bain-marie 1 nl de teinture. Humectez le
résidu avec 5 gouttes d'acide sulfurique dilué (R) et ajoutez
lo gouttes d'acide sulfurigue; immédiatement ou dans guelgues
minutes 11 se produira ure coloration verte.

- 1 ml de teinture sera dilué a~ec de l'eau au volume
de loo ml, dans "n cy2indre gradué de 150 ml, ayant le diamdtre
de 3 cm et agitez énergiquement. Il se forme une mousse blanche
qui devra disparaitre dans 3o minutes au plus tard.
Conditions de pureté. Suivez la normes prévues au chapit e
"Pincturae .
Détermination quantitative : Teneur en alcool : 65-63 p.cent
en volumes.
Dosage des principes actifs : Suivez lesz normes prévues au
chapitre " Détermination biologique de la teinture ée strophan-
tus", L'activité de 1 ml doit correspondre 3 0,002 g de G
strophantine.




Conservation: en »écipient tien Termé, 3 1'atri de la lumidre.

Separandun.

Observation: Renouveler tous les ans.

Doses maximales : Dose simple o o o o o 0,5
Dose journalidre. « . 1,5 =l.

li4thode de controle de qualité.
Déternination tiologique de la teinture ce Sitrophantus.
Principe de la méthode :

Déterminer la dose minimale qui, par pexrfusion lente,

arr8te chez le cabaye le coeur en systole.

Etalon : Utiliser , comme étalon la strophantire G pure,

avant une activi+té biologique connue.

Unité internationale : Activité spécifique déterminée par

0,02 mg de substance &talon.

Appareillage : Le m8ue que celui utilisé pour les préparations
de digitale( détermination chez les cobaye).

Préparation des solutés.

Préparez & partir des graines de Strophantus une teinture
suivant les normes prévues au chapitre "Tinctura Strophanthi"
et diluez, au moment de l'emploi, 250 fois avec une solution
de chlorure de sodium de 0,90 g % Dissolvez la préparation
&talon de Strophantine G dans 1ltalcool & 25 pe.cent et diluez
avec une solution de chlorure de sodium de v,90¢ g % pour
obtenir une teneur de 1,75 mg de Btropbantine B au volume de
lco ml.

Technique de la méithode. La méme que pour les préparations de di-
gitale( détermination sur cobaye).

Interprétation des résuliatis :

Calculez le rapport entre 1'étalon et la prise d'essai
auzsi bimn que l'erreur, conformément au calcul indiqué au
chapitre " Cdcul du rapport étalon"prise d'essal et son erreur
pour déterminer les cardiotonigues". L'erreur ne devra pas
dépasser + 20 pour cent et devra accompagner le résultate




METHODES D*OBTENIR LES HETEROSIDES CARDIOTONIGULS
A PARTIR D STROFHANTUS GRATUS

Strophanthine. Préparation.

Les graines pulvérisées sont traitées 3 1'éther de péirole
pour les priver des matidres grasses, puis épuisées par 1ltalcool
4 70° 3 1'6bullition, dans un appareil 3 reflux. L'alcool est
distilé ; le licquide aqueux restant est déféqué au yais ~marie
par le sous-acétate de plomb en présence d'oxyde de plomb. On
filtre aprés refroidissement, on élimine le plomb par l1l'acide
sulfhydrique, et apres séparaticn du précipité de sulfure de
- plomb, on concentre la liqueur vers 56° jusqu'} consistance siru-
peuse. La strophanthine cristallise dans les vingt-quatirehtures
On essore les cristaux et on les purifie par plusieurs crisga-
llisations dans l'eau bouillante.

Propriétés. Poudre blanche om jaundtre, mi-cristalline,
mi-amorphe, renfermant entre € et 8 p.loo d'eau s'€liminant
seulemernt 3 110°dans le vide. Trds amdre. Dextrogyre.

Elle est soluble dans 1l'eau ( 1 partie dans Lo 3 50 parties
d'eau) et lfalcool dilué, peu soluble dans 1l'alcoocl gbsolu,
presque insoluble dans 1'éther, le benzdne, 1l'éther de pétrole.
Les solutions aqueuses moussent abondamment; elles sont 1632~
rement louches.,

I1'2dddition de quelques gouties d'acide sulfurique concentré -
& une trace d'hétéroside détermine une coloration verte, passant
au brun rougeftre.

Dosazes On dose la strephantiiine, coit par tritrinétrie
des sucres réducteurs formés aprés hvdrolyse, soit par colori-
né4rie en utilisant 1z réacticn de Liebermann.

On peut encore faire un titrage physiologique en opérant
sur le coeur isolé de la grencuille.

Usage3. la strophanthiine est un tonicardiaque cdont
l'emploi en thérapeutigue, par voie intraveineuse.

G - Strophanthine - oubaine. Préparation.
Lec graines pulvérisées et degraizsées sont éruisées vers

o .
©, en présence d'une netite quantitd de

o par 1l'alcool 3 7o

N

carhonate de calcdum nour assurer 1a neutralité du liguile.




L'21200) esi 3ictillé dans le vide ¥ tasse tenmzéraiure, cans
aller jucou'® siccité. Le résidu sirupeux est renrris pz> llest
e - . . .

3 S50, Jil4x€ et &vaporé & cec cans le vide. Lo nasse crise

talline ottenue est peu colorée; on la purifie dar plusieurs
cristellisations dans 1'eau.

Propriéiés. L'ouaba¥ne cricidallise en lamelles rectangu-
laires, minces, incolores, & peine amdres. Par cristallisstion
au sein de l'eau, puic 3échée % itair elle ~etient ¢ molécules
d'eau, culelle perd vers 130°, iz perie d'eau &iant G&ji de
20 pel00 & 100° séchée en présence d'acide suifurigue, elle
ne renferme plus que 7 molécules d'eau. Elle se réhydrate
3 1'air pumide.

Les cristaux & différents deg~€s d'hrarstetion présentent
un dimorphisme lamelles ou primmes.

Anhyire, elle prend 1'&tat piteux vers 185°, en se
décomposant dé€j: et devenant complttement liquide vers 200°.,
Le point de fusion est donc un assez mauvais criidre de
purété, cependent celui-ci a liéu, en fusion instantanée 3
206° environ.

Elle est 1évogyre. = - 30,6°( en solution aqueuse
3 1/loo ,s0it - 24° pour 1thydrate % 90H..

L'ouabalne e$t peu soluble dans l'eau froide.

0,93 dans loo g d'eau 3 14,5°
1,57 " " 'Y 300

elle est trds soluble dans l'eau bouillante. Sa solution
aqueuse est neutre aux réactifs colorés. Elle est stable A
1'évullition pour un pH compris entre 5 et 8 et conserve ainsi
toute sont activité.

I'alcool & 85° en dissout 3,75 g pour loo g et dans 1l'al-
cool absolu 1 partie se diseout dans 30 parties. Elles est
insoluble dans le chloroforme, l'éther, et 1'alcool absolu.

Usagese L'ouabalne agit comme la strophanthine, mais
présente sur cette dernidre l'avantage d'8tre un produit
parfaitement d¥fini et d'activité plus constante. Elle est
prescrite, en injection intraveineuse, comme médication
permettant d'agir rapidement et de soutenir le coeur dans les
cas graves d'asystolie, d'arythmie d'origine auriculaire, dans
1'0ed¥me du poumon, dans l'angine de poitrine.
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mnnex 2

XETHODSS DE CCHNTROLE DI QUALITE
POUR COLa HITIDa

Dosage - Caféine - Pulvérisez, sans résidu, uan &chaniillon
moyen de 25 g de graines de Cola et passez la poudre au tamis
Determinez la teneur en eau, en dessécnantpendant 1 heure 1 g.
de cette poudre a 1'étuve a loo®. Triturez dans un wortier
une quantité de poudre de Cola correspondant a 15 g Ge poudre
séchée 1 heure & loo®, avec lo g.d'oxyde de magnésium et 15 mie
d'sau. Introduisez le wélange bumide et homog®ne dans un ballon
de 500 ml de capacité. Bouchez le ballon et laissez en contact
pendant 2 hwures. ajoutez 150 ml Ir chloroformes Fessez le
ballon et son contenu. Reliez-le 3 un réirigérant 3 reflux et
chauffez au bainemaiie en maintenant 1'ébtullition du chlorolorze
pendant 1 jeure. Laissez. refroidir. Rétablissez le poids primitif
par une adéition convenable de chloroforme. biélangez le tout
et jetez le produit sur un filtre plissé, contenu dans un
entonnoir que vous recouvrirez d*une plaque de verre et gqui
sera disposé au-dessus d'une eprouvetie graduée. guang 1'écou=~
lement aura cessé, frappez légdrement sur l'entonnoir maintenu
couvert, afin de tasser la poudre et dt'amener 1'écoulement
d'une nouvelle quantité de liqueur chloroformique. Recueillez
as total loo ml de liquide, correspondant 3 lo g de poudre de
Cola. Distillez le chloroforme en deux fois en opérant dans un
ballon de 125 ml. Séchez le résidu & loo°. Reprenez-le par
12 ml d'un mélange de 2 ml d'acide chlorhydrique officinal
et de lo ml d'eau. Filtrez la liqueur acide sur un petit
filtre plissé, de bhuit centimdtres de diamdtre, et recueillez-en
lo ml dans une ampoule & décantation portant un trait de jauge &
lo ml au~dessus du robinet;ajoutez 20 ml de chloroforme et de
1l'ammoniaque officinale peu 3 peu jusqu'd ce qu'il y en ait un
excdés sensible 3 l'odorat. aAgitez fortement, laissez déposer
etboutirez la solution chloroformique dans une nouvelle ampoule.
Spuisez la solution ammoniacale par deux gutres traitements
semblables pour chacun desquels vous emploierez 20 ml de
chloroforme.




Les solutions chloroformiques ayant été réunies dans c
cette seconde eaxpoule et agitées avec 2 cl d'eau, laissez reposer
et soutirez la solution chloroformique incolore dans une fiole
conique, tarée , de 90 ml de capacité. Chassez le chloroforme
par distillation et faites sécher le résidu blanc cristallin
de caféine dans une &tuve & 100°-105° pendant 1 heure, en ayant
soin de tenir la fiole inclinfe. D&terwminez par différence le
poids de ce résidu, soit a.

Teneur pour cent en ca®éine du produit essayé :

a x 12

Le produit officinal doit contenir au minimum 1,50 p
loo de caféine , repporté au produit desséché & loo®.




IIETHODES D'OBTENIR LES BIZTRAITS DT COLA NITIDA
ET TEINTURE DE COLa

EXTRAIT DE COLA(Fluide)

Graines de Cola poulvérisées ecees mille grammes looo
Alcool é 600 svese QeSe

Préparez un extraii fluide comme il est indiqué dans
les methodes générales, en prenant soin dtutiliser de 1'alcool
2 60°. Dosez la caféine comme il est indiqué ci-dessous et
ajustez au titre de 1,25 p.loo de caféine anhydre.

Caract ‘eres. ~-.Liguide de couleur rouge foncé, & odeur
de Cola, de saveur amdre et astringente. Etendu de dix volumes
dteau,il donne un précipité brun jaun8tre; en filtrant le
mélange obtenu, ono obitient un liquide rougeatire; en filtrant
le mélange obtenu, on obtient un liquide rougedtre qui precipite
abondamment par addition de solution de tanin.

Egsai.

Dosage - Caféine ~ Pesez dans une petite capsule taréde
15 g d'extrait fluide., Evaporez au bain-marie jusqu‘'l perte
de 8 g environ. Versez dans unm mortier l'extrait ainsi réduit.
Lavez la capsule avec 2 ml d'eau utilisée en gquatre fois et
joignez les eaux de lavage 3 l'extrait. Ajoutez 15 g d'oxyde
de magnésium et triturez la masse de fagon 3 obtenir un mélange
gomogtne et bien pulvérulent que vous abandonnerez 3 lui-méme
pendant une heure. Placez ensuite le mélange dans un ballon
bien sec de 250 ml de capacité,ajoutez 150 g de chloroforme,

tarez le ballon auquel vous adapterez un réfrigérant 3
rflux. Faites bouillir doucement au bain marie pendant 45 mn.

laissez refroidir, pesez de nouveau le hallon et rétablissez

au besoin le poids primitif par addition de chloroforme. Agitez
et filtrez loo g de solution chnloroforuique dans une fiole
conique préalablement tarée en prenant toutes précautions
utiles pour éviter 1'évaporation du cloroforme. Evaporez avec
précaucion au bain-marie, pouis desséchez compldtement le

résidu par séjour dans une &tuve 3 loo-105° pendant une heure
Pesez apres refroidissement. Soit pe. le poids obtenu.

! ! [ o




Teneur pour ceni en caféine anhydre du produit essayé:
lo xp

Délayez le résidu dans une petite quantité d'acide
nitrique et évaporez; vous obtiendrez une wmasse de souleur brun=-
rouge gui se cissoudra dans 1'ammoniaque concentrée en donnant
une ligueur rouge violacée.

L'extrait fluide de Cola Goit corntenir 1,25 ¥ 0,10 pe
loo de caféine exprimée en caféin: anhydre.

Extrait de Cola ( Sec)

Graines de Cola pulvérisées « « « » « + mille grammes l.000
Alcool ¥ 60° c s s o o o Qe Se
Préparez cet extrait par lixiviation des graines convena-
blement pulvérisées avec 1'alcool & 60° jusqu'd Spuisement
complet. Concentrez les ligueurs obienues sous pression réduite
et 3 basse température jusqu'd consistance appropriée. Effectuez
le séchage & 1'étuve sous pression réduite sans dépasser 50°
ou par nébulisation de fagon & obienir un extrait sec.
Le cas &chéant, pulvérisez avec du lactose et tamisez.
Dosez la caféine comme £1 est indiqué ci-dessous et ajustez
au titre de lo p.ioo Ge caféine anhydre.
Caractdres. Poudre de couleur brun rougeftire & odeur
de Cola Ge saveur amdre et astringente, donnant avec dix fois
son poids d'eau un soluté tres trouble.
Essai. Dosage - Caféine - Délayez 1,5 g d'extrait de
Cola dans lo ml d'eau. Continuez comme il est indiqué pour
1terirait fluide de Cola en commengant & : "4joutez 15 ge.d'oxyde
Ge magnésiumes.”
Teneur pour cent en caféine anhydre du produit essayé
loo X p
T'extrait sec de Cola doit contenir lo I 1 pe.loo de

caféine, exprimée en caféine anbydre.




T einture de Cola
‘Tincture colage

Graines de Cola pulvérisfes « « « « « deux cents grammes 2oc
alcool 3 608 e o o s o QeSe

Préparez looo g de teinture par lixiviation

Dosez la caféine comme il est indiqué ci_dessous et
ajustez au titee de 0,25 p. loo de caféine anhydre.

Caractdres. Liquide brun.rouge. ne précipitent Pas par
addition d2 son volume d‘eau.

Zssai. - Dosage - Evaporez 3 basse température 50 g de tein-
ture, ajoutez 15 g d'oxyde de magnésium au résidu et continuez
le dosage de la caféine comme il est indiqué pour 1'Sxtrait de
Colae.

La teinture de Cola officinale doit contenir de 0,23 2
0,27 paloo de caféine anhydre.




LETHODES D*CBTEFIR LES VIRS DE COLA KITIDa

Les vins de liqueur , répondant 3 la définition iégale
et quil sont des produits issus exclusivement de la vigne,
additionnés d'alcool, soit avant, soit aprds, soit pendant
le fermenisiion alcooligue et coniterant de 15% 2 25% a'aicooil.

ies vins médicinaux soni, en général, préparés par
nacération en vase clos. apTréS B coulact pius ou moins proliongé
csuivant la nature des substances, on pasSse avec expression €3
1'on Tilire le produit recueilli. Quelques Vins mééicinaux
sont préparés per sclution & froid ou par simple mélange , puis
filtrés.

Les vins médicinaux doivent €tre comservés en lieu
frgis et dans des bouteilles entidrement remplies et bien
bouchées.

Vin de Cola
LETHODZ DE PREPARATION ET DZ CONTROLE DZ QUALITE.

Hoix de Cola séchées en pouGre deui-fine )
(temis mocdule 2€) e s o 0o bOg

Vin de ligueur aille grammes looo

Faites macérer pendant dix jours en vase clos, en
akitant de temps en temps. Passez avec expression, filire:z
et conservez en lieu frais.

issaie -~ Limpidité et saveur. - Le vin de Cola devra
8tre limpide et franc de goflt. -

Degré alcoolique. Aprds distillation du vin

et aprds avoir tamené le volume du mélange eau-alcool au volume
initail, détermihez le drgré alcooligue comme il est indiqué

I1 ne drvra pas &tre inférieur 3 15°.

Acidité volatile. Déterminée par la méthode
officielle du Service de la Répression des Fraudes, l'acidité
volatile du vin de Cola devra &tre inférieure =a },5 g en
H2304 pelo0O

Dosage. Caféine - Pesez 50 ml de vin dans une capsule
de 250 ml tarée. Soit p le poids de cette prise d'essal.
Chassez l'alcool en plagant la capsule sur une btain-marie




bouillant en dirigeant un jet d'air chaud 3 la surface du
liquide. Lorsque le liquide est réduit & 4o ml environ, transvasez
le dans une ampoule 3 décantation de 250 ml, rincez la capsule
avec de lhmmoniaque en en utilisant une quantité suffisante
pour alcaliniser le vin. Extrayez & trois reprises avec 20 ml de
chloroforme. Soumettez 3 la centrifugation le chloroforme décanté
et séparez exactement l'eau dans une deuxidme ampoule 3 décanta-
tion. le chloroforme limpide est alors regu dans une ampoule
antigrimpante tarée. Evaporez le chloroforme et séchez & 1'étuve
3 100°. Le poids du résidu correspond 3 celui de la caféine
augmenté de 3 3 6ép.loo d'impurétés. Pour obtenir la caféine poure,
redissolvez ce résidu dans 5 wl d'acide chlorhydrique dilué,
filtrez sur papier, rincez la capsule et le filtre 3 deux reprises
avec lo ml d'eau. Recevez 22 filtrat et les waux de lavage dans
une petite ampoule & décantation, alcalinisez par 1l‘ammoniague
et extrayez trois fois, avec 15 ml de chloroforme. Ce chlorofrome
soigneusement décanté et limpide est &vaporé dans une capsule
antigrimpante tarée. Séchez & 100° le résidu et pesez, soit p
le poids du résidu.

Teneur en caféine par kilogramme de vin :

looo p!

b

Le vin de Cola doit renflermer au minium 0,8 g de caféine par
kilogramme. Le résidu de caféine doit présenter les caractires
d'identité indiqués 3 la monographie Caféine.

]




FETHODIS DE CONTROLE DE QUALITE
POUR "Rauwolfia vomitoria™
QOO O

DOSAGE.= Alcaloides totauxe= Prilever un échantillon moyen de 20 g de racines
de Rsuwolfiae Pulvériser et passer la poudre au tamis module 26, Pesez avec pré= .
cision environ 5 g de le poudre obtenue, iniroduisez dans wn flacon et triturez
avec 5 ml d'ammoniague diluée (R)s Ajoutez 100 ml dtéther, 30 ml de cklorofore
me et 10 ml d'alcool & 95°. Bouchez herméticuement et agiter mécaniquement pen-
dant 1 heure, puis transféres quantitativement dans une petite allonge mmie
d'un robinet & sa partie inférieure ; épuisez avec le mélange : éiher trois vom
lumes, chloroforme un volume jusqu'id extraction totale des alcalo¥des (vérifiée
3 1%aide de mercuri-iodure de potassium en solution neutre (R) sur le résidm
d'évaporation de quelques millilitres du liquide extractif, repris par l'acide
chlorhydrique dilué (R))e

Concentrez, par distillation au bain-marie, les liqueurs organiques
4 50 mi environ. Transférez dans une ampoule & décantation, rincez le ballon
avec de 1l'éther, et ajouter assez de ce solvant pour avoir une liqueur de denw
8ité nettement inférieure & celle de lfean, Epuisez alors par des quantités
successives de solution envirom 0,5 ¥ d%acide sulfurique, jusqu'a extraction
totale des alcalcYdes, Filirez les solutions acides dans une seconde ampoule
4 décantation, neutralisez, puis alcalinisez nettement par 1'ammcniague (R) et
épuisez par des quantités successives de chloroforme jusqu'a exiraction totale
des alcalolfdes, Lavez chaque liqueur chloroformique par 10 ml dtesu et épuisez
1%ean par deux fois 5 ml de chloroforme qui sers ajouté & 1l'extrait chloroforw
mique principal. Filtrez celuiwci dans un petit ballon et conerétez & guelgues mi-
lilitres par distillatia bainemarie, Transvasez le résidu dans un cristallie
soir taré, en ringant le ballon avec quelques millilitres de chloroforme. Eve=
porez au bain=marie. Ajoutez su résidu 5 ml d*alcool & 95° et évaporez a mou=
vean au bainemarie, Séchez le résidu 2 poids constant dans un dessicateur et

pesez,




2)~ Bares faibles du groupe réserpine-rescinnamine - a) Préparation
d'une solution étalon de réserpine, — Peses avec précision 25 mg de réserpine
base pure. Humecter avec 2 ml d'alcool & 95°, puis ajoutez 2 ml de solution
environ 0,5 ¥ d%acide sulfurique et 10 ml d’alcool & 95°, Chauffez an baine
marie pour parfaire la dissolution. Ajoutez & 100 ml aprés refroidissement.
Gette solution peut se conserver quelques semaines en flacom bouché et i
1'abri de la lumiére., Dans trois ficles jaugées de 5 ml, introduisez respecti=
vement 2, 4 et 6 ml de la solution étalom de réserpine, mesurés avec préci—
sion & 1'aide d'une pipette, Compléter & SO ml avec de 1l'alcool & 95°%. On ob=
tient ainsi trois solutions titrant respectivement 1, 2 et 3 mg de réserpine
pour 100 ml. Ces solutions servironta l*établissement de la courbe de référen=
ce.

b) DOSAGE.~ Pesez avec précision 2,50 g de poudre fine (tamis mom
dule 22) de racine de Rauwolfia, et triturez~la avec 10 ml d'wne solution
d'acide acétique cristallisable (R) & 5 p. 100 (v/v) dans 1'alcool & 95%
Laissez macérer 2 heures en remmant de tempr en temps. Transférer alors quan=
titativement dans l'allonge d'un petit appareil & exiraction continue & l'aide
" de nouvelles quantités d'alcool et épuisez pendant 4 beures (une ébullition
satisfaisante sera facilitée par addition de quelques fragments de pierre pon=-
ce dans le ballon de 1'appareil). Pendant toute la durée de 1'opération, 1'ap~
pareil devra 8tre protégé d'une lumiére trop vive., Ajustez le liquide extrao=
tif refroidi a 100 ml. Prélevez 20 ml. de ce liguide (correspondant & 0,50 g
de poudre de racine). Versez-les dans une ampoule & décantation contenant 200
ml de solution envirom 0,5 N dfacide sulfurique. Epuisez & trois reprises par
25 ml de trichloréthane (R). Lavez chague phase organique dans une deuxiéme
ampoule & décantation renfermant 25 ml de solution emviron 0,5 N d’acide sul~
furique. Rejetez la phase organique, Extrayez les bases faibles de la solutiom
acide en agitant celle=ci avec 20 ml, puis 15 ml de chloroforme pur. Lave:z
chaque extrait chloroformique avec lfacide de la seconde ampoule, puis deux
fois par 10 ml de solution de carbonate monosodique (R) & 2 p. 100 (p/v) pré=
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perée extemporanémer: et conienue dans deux autres ampoules, Filirez les
soclutions chloroformiques sur coton de verre dans une fiole jaugée de 100

ml et ajustez & 100 ml avec du chloroforme. Ltextraction avec du chioro=
forme et le iraitement ultérieur des solutions chloroformiques devront &tre
menés rapidement et en protégeant les solutions dPalcaloides de la lumiére.
Prélevez deux prises d'esszi de 2C ml de la solution chloroformique (corres=
pondant donc & 0,10 ¢ de poudre de racine) et évaporez-—les & sec au baine
marie dans des tubes & essais. djoutez & chaque résidv 1C ml d'alcool abso=
lu et 2 ml de solution 0,5 N d'acide sulfurigues S*il y & lieu, chauffez lé=
gérement pour dissoudre complétement. Dans un des tubes, ajoutez 2 ml de som
lution de nitrite de sodium (B) & 0,3 p. 100 (p/v) préparée extemporanémente
Dans le tube témoin, ajoutez 2 ml d’eaus Chauffez les tubes 30 mn an bein=
merie & 50°~60° et & 1'abri de la lumiére, Chauffez en mlme temps les tubes
étalons de réserpine renfermant respectivement 10 ml des solutions alcooli=-
qes & 1,2 et 3 mg de réserpine pour 100 ml et chacux 2 ml de solution en=
viron 0,5 N d'acide sulfurique et 2 ml de solution de nitrite de sodium (R)

& 0,3 pe 100 (p/v)e Chauffez en mfme temps ur tube témoin renfermant, an lieu
de la solution de réserpine, 10 ml d’alccol absolu. dprés refroidissement, a~
joutez dans chaque tube 1 ml de solution aqueuse de sulfamate d'ammonium (R)
& 5 pe 100 préparée extemporanémeni. Tranférez le contenu de chaque tube dans
une fiole jaugée de 20 ml, rincez avec de 1'alcool et ajustez & 20 ml, 4 1l'ai~
de d'un spectrophotoméire déterminez la densité optique, & 390 mu et en cuve
de 1 cm, des trois solutions étalons de réserpine, la solution sans réserpine
servant de témoine

Etablissez une courbe de référence en portant en abcisse les quan=—
tités de réserpine dans 20 ml des solutioms étaloms (soit 100, 200 et 300 ug)
et en ordonnée les densités optiques correspondantes, Déterminez de m8me le
densité optique de la solution des bases faibles de la racine de Rauwolfia,
la solution correspondante sans nitrite servant de témoine. A 1'aide de la courw
be, déterminez la teneur en réserpine de la prise d'essai,
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LETHODE DE CONTROLE DT QUaLITEZ POUR
PYRSTIRUL! CIHERARIAZFCLITL

aritules floraux de la nlante Pyrethrum Cirerarizefoliun

-
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Treviranus syn. hrysanthemum cinerarigefolium Visiani (C=mposeae)
Srincipes actifs : pyréthrine I, prrétirine II.
Propriétés et caractdres nacroscopiques. Les czti
avant 6~12 am de diamttre, 3 récepiacle plat 1
concave, involucre formé€ de nontreuses folides jaune-truznes
lonzues de 5-6 mm, membraneuses, lancéolées, couvertes dans la
partie moyenne de poils denses. Les fleures Iemelles, au
nombre de 20 & 30, sont marzinales, blanches, ligulées, longues
jusgqu'd 20 mm. tridentées, et 3 3 nervures. Les fleurs
hermaphrodites sont nombreuses, centrales, jaune paille,
tubuleuses longues jusqu'd 7 mzT,avec une corolle ganapétale
4 5 dents, 5 &tamines, synanthd¥res, 3 ovaire inférieur et
stignate bifurque.

Odeur caracteristique, irritante, saveur amdre.

Caractd®res microscopiques : Les folioles de 1'involucre
présente des laticifires dans la partie moyenne des sclérites
dans la marginale et de poils tecteurs, longs, aigus ou
spiralés, plus rarement en T. Les ligules présentent 1'épi-
derme avec papilles et cellules, ayant les parois latérales
sinueuses et des poils glandulairea caractéristiques de
composées., Sur la surface de l'ovaire on trouve également
de nombreux poils glandulaires du type des composées. Le
parenchyme ovarien présente des poches sécréirices dont le
contenu est brun, avec des cellules prismatiques ou nexagonales
d'oxalate de calcium et de petites cellules scéleuses., Les
stignates sont papilleux. La enticule de la cellule de
1'épiderme externe des fleurs tubuleuses est ridée longitudina-
lenent. Les grains de pollen, avec le diamdtre de 3o0-40,
a 1'exine 3 yerrues.

La poudre vert jaun8ire présente de mombreux grains de
pollen 3 verrues, des fragments ée ligule avec des cellules
auz parois sinueuses, papilles et poils sécréteurs du type
des composées, sclérites des folioles de l'involucre et de
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l'ovaire et des cristaux d'oxalete de calciume. Zlile est
dépourvue d'amidon ou de celliules scléreuses.

Réaction d'identité.

liélangez 1 ml de la solution titrée lors du doesage
avec 1 ml de r&actif de Demigls et ajoutez 0,3-0,5 mli d'acide
sulfuricue(R); il apparaitra une coloration violette virant
raridement au violet bleu et ensuite au vert.

Concitions de pureté.

Perte & la dessiccation : ne devra pas &tre supérieure &
12 pour cent

Cendres iotales : ne devront pas &tre supé rieures 3 2
pecente.

Cendres insolutles dans l'acide chlorhydrique(R) : ne
devront pas €tre supérieures & 1 p.cent.

Dosage : Pesez exactement lo g de poudre fine(tamis nr.7)
Extrayez dans un appareil & extraction continu, avec de 1'éther
de pétrole jusqu'ld épuisement complet. Concentrez l'extrait
jusqu'd 50 ml. ajoutez 4~5 ml d'bydroxyde de sodium danas
1'glcool méthylique(R) et saponifiez pendant 2 heures au
bain-marie, en utilisant un réfrigérent 3 reflux, en agitant
fréquement. Ajoutez 8 ml d'acide sulfurique 1 n, aprds saponi-
fication et entratnez &UX vapeurs d'eau jusgu'd ce que l'éther
de pétrole soit complitement épuisé. Prélevez environ 150 ml
de distillat, ajoutez lo g de chlorure de sodium et extrayez par
2 fractions successives de 50 ml d'éther de pétrole neutralisé
chacune. lavez les solutions extractives & 1'éther de pétrole
par 2 fractions successives de lo ml d'eau chacune et ajoutez
ensuite 20 nml d'eau 3 la solution alcaline. Eloignez partiellement
1'éther de pétrole et tirez le liquide chaud en agitant avec
de 1'hydroxyde de sodium 0,02 n( indicateur phénolphtaléine).

1 ml d'hydrodyde de sodium 0,02 n correspond @& 0,0066 g
de pyréthrines.

les fleurs de pyréthre doivent contenir agu minimum o,50
pour cent de pyréthrines.
Conservation: A 1'abri de la lumidre et de 1'humidité.
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ANNENE 31

LETH0LES D3 COUTROLE Do QUaLITE POUR
GLAUCIUL FLaVUL

iéthodes d'anglyse.
Zssai : 1 g de plante btien écrasée devrait &tire mis dans un

flacon de lo ml bien fermé pcur une tiiration 3 l'iode. Ajouter
4=5 gouttes d'une solution de NHB a4 lo.oe Remuer avec 20 ml
d'éther lo~15 minutes. L'éther est bien filtré et transférer
lo ml dans un erlenmeyer et évaporer dans un bain-marie. Le
résidv bien séché, dissoudre dans 5-6 ml d'une solution d'acide
sulfurique & 55 chauffée dans un bain-marie. Piltrer et metire
0,5 ml dans 3 tubes différents et faire une analyse quantitative
l-er tube : Ajouter 2 ml d'une solution de HCI } 3,45 et

0,2 ml d'une solution alcoclique , 1,5 % de chloramine T. On |
peut obtenir une couleur orange. i
2-3me tube : Ajouter 3 ml d'une solution & 1,5 % de P,
diméthyl,Benzaldehyde et H,80, concentrée, réchauffer au
bain=-marie, obienir la couleur tleue.
3-%me tube : Ajouter 3 ml de solution vanillin 3 5%
dans H,30, concentrée. Chauffer au bain-marie lo-15 wminutes,
obtenir la couleur rouge.

HETHODES D'ANALYSE.
EXTRACTION DE TOUS LES ALCALOIDES.

Poids de 3 g de plante bien écrasée. L'espdce pout une
titration 3 1l'ioue. iettre lo wl de iH4 3 lo %e Secouer 1o0-15
secondes. Laisser reposer 15-20 minutes. Ajouter 75 ml dfétber.
Secouer pendant une heure.

Ima solution étherique serait filtrée 3 travers un coton
hyérophile dans un cylindre de 25 ml gradué, l'extrait d'éther

gui correspond 3 1 g de plante.

Insuite ajouter dans un entonnoir séparateur st extraire
la Glaucine avec une solution de HC1l 3 1Y Dans deux extraiis
de 20-15 ml de 5=20 minutes jusqu'd épuisemeate. Tecter avec
Liayers. Les solutions chlorobydrates totalas doivent 8tre
basifiées avec l'ammoniaque. En utilisant 1 ml de NH3 3 255,

|

|
| | [ [l o I nl I o n ! ! i i
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20, 13, lo mle Les extraits éihériques peuveni &ire filirés
dans un flacon conigue sur ur. papier filfre de ua.zSO4 anhycre.
la solution étnérique peut &ire enlevée par distillatione. Dé-
terciner lg Glaucine par :

-

. Dosagge alcglimétricue de Glgucine

Le résidu bien séché est dissout dans lo ml de o,1 K
HCl et 1l'excédent d'acide est titré o,1 K KaOH) L¥thyl rouge)
1 ml o,1 K HC1 = 0,03544 g de Glaucine base.

2. Titration dans un milieu non-aqueuse de Glaucine |

Le résidu est dissout dans 20 ml gl.dtacide acétigue.
Ajouter 2 ml d'anhydride acétigue. 3-4 goutiés, 0,1 % violet
cristal dans gle.scide acétique. Titrer avec o,l1 N acide
perchlorigue. La couleur est violetie-verie. 1 ml 0,1 K acide
percklorique est équivalent & 0,03544 g glaucine base.

3. Posage de Glaucine par :

Mercurim€irie. la wéme méthode que nous avons décrite
dans les mémes conditions, qui concerne tous les alceloides

jusqu'3 lt'obtention de Glaucine hydrochloride. Ia Glaucine
est extraite avec CHC13 sans basifier avec 25 ml tout en
secuant 2-3 g dans un flacon conigue avant et apreés filiration
Recueillie 1le CHCl3 pur. Le résidu est dissout dans 15 ml
d'un nélange alcool/eau 1:1 ; ajouter 2 gouttes d'une solution
qui a 16,38 ¢ HNO3 , ajouter 2-3 gouttes de diphényl carbazone
(0,1 % solusvion alcoolique).Titrer avec 0,05 K Hg(N03)2 jusqu'a
la couleur violette.

1l ml de 0,05 N HgCN03)2 = 0,017772 g Glaucine base.

Colorimétrie. La Glaucine alcaloide est extraite comme

dans la méthode de mercurimétrie, la différence est que
l1tune prend 2 fois plus de volume et de solvantse. Poids 1,5 g
Basifier 5 ml de NHB 3% lo%e Extraire avec 37,5 ml dtéther, les
extraits éthérés sont pris de fagon & avoir 1 g de plante.
I'extrait de glaucine est existrait 2 fois avec HU1l 0,1 %.
aprés 15 ml x 3 CHCl, extrait réuni est £iltré aprds séchage
de Na2304. Concentrer au résidu. Le résidu bien séché, dissoudre
exactement 20 ml H20 chaude dans un bain-marie 5=6 minutes.
laiser 3 une température normeie d'intérieur.Pipette 1 ml,




ajouter 3 0,1 7+ 0,3 ml de solution chloramine T dans une
solution alcoolique, 30 minutes aprds avoir ajouté les réactifs
orange-rouge puis avec un photoméire, avec un filtre 347 dans
un tube de 0,5 cme la couleur composée serait &€tablie aprés
avoir mis 3o0-40 minutes réactives comme son usage d'eau normale.
L'extinction cde la densité optique est obtenue avec
la glaucine. La couche (normaele) standard de glaucine dissoute
contient 0,1 ;5 de glaucine et dans quelques tubes mis cdans une
pipette , mettre des fubes de 0,2, 0,4, ees 1.,4 ml corresnon=-
dant 3 200-400 glaucine base. On dissout jusqu'a 2 =l d'eau a
apres la coloration et [a réaction de couleur pour la Géiermina
tion de zglaucine dans le produit pharuaceutique.
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PICHS TICHIIQUI TFOUR IZTHODE Vlakalioz
DIGITALIS LudiaTa

LINISTERE DU la SAUTE PUBLIQUC WSTITUT DE RZCHZIRCHD LLDICALLS
PLaRiiaCIZ CENTRALE D'APPRCVI-  ET D'ETUDES D3S PLANTZS LKEDICI-
SIOILSLENT RALES

CENTRE D'ETUDES DES PiallTEs
LEDICINALES

LABORATOIR:T DE CONTROLE DT
QUALITE LABORATOIRD FEYTOCHIIIJULD

1. Généraliiés
Des feuilles séchées de Digitalis lanata cultivé, on peut

utiliser une premidre méthode pour obternir la Glycoside ca®dio-
tonic. Utiliser la produit pharmacmsutigue, le produii pharmaceu-
tique obtenu & lz premidre récolte, mais la seconde récolie peut
tre utilisée durent la florgisone.
lel. Conditions technigues : on devrait avoir ¥ cm de
longueur des feuilles, la couleur devrait &tre verte, les feuilles
brunes ou trous ne devraient pas €tre plus de 5% ou G'autres
0,5 % .
le2. Conditions de puré&ié
Substance minérale : 1%
Hupidité : pas plus de 8o
Le pourcentage des cendres insolubles HCC ne devrait pas
dépasser 5.
Les volumes de glycoside lanatozide 4 x C 0,30 g% minimum
lanatozide C : 0,17 %
1.3, 1e dosage : peut &tre fait sur papier chrom.
Alcool éthyl : 70°
Solution Fb acétat 15 g/ loo H 0

li€lange de CHCl3 LPOH 3 : 1
" 1 " l : 1

CH013

Sulfate de sodium

Jhatman

ii6lange acétone : formanide
Développenent CHCl3 Tétrabydrcfuran Formanide
50 50 6,5
li€lange C%Lla plus $étrahydrofuran réfrigérer et ajoutef

i) I} [ ! ! ! ro ! ! ! ! !




le formanide, laisser reposer.

Réactif pour identilication

Solution trichloracétic 25 g/ loo ml LTCH

Ch loramine solution 3 g/loo ml Hy0

Liéianger 15 parties de trichloracéiic avec la solution
B qui est la chloramine, Préparer fraichement.

Solution de lanatozide 4 x C standards

0,5 g/loo gu mélange de ZTOH CH013

et 0,0l ml de solution 5¢ g de substance. Une soluti-n de

Xanthidrol o,1 g/loo mwl dans 1'acide acétique cristallisé 1 ml
de solution est mélangée avec 9 ml cd'acide acéiique cristallisde

0,1 ml conc HCl est fraichement préparé.

Dosage. 4 g de plante bien écrasée est placé dars un
flacon bien fermé d'une cevacité  de 200 ml et ajouter 40 ml de
2THH qui serai ckhaud juste au point d*ébullition. Bouillir au

reflux 15 minutes dans un bain-marie. iietire dans un réfrigérateur
en mélangean une £fois auparavant, filtrer et mettre dans un flacor
d'un volume de loo ml, ajouter 3o-40 ml de d20 lo ml de réactif
est compldte 3 loo ml filtré. Garder 3o ml qui correspondent 3
1,6 g de plante qui est mis dans un enionoir séparateur qui a
une capacité de 250 ml. Ajouter 40 ul de CHCl3 % 2 puils ure
fois 20 wl de mélange au winimum CHCl3 : STO0H 3 1. Les extraits
sont réunis et séchés avec H32304 filtrer céans un Ilacon de

500 cc et concentré au vide 3 lo ml. L'extrait caceniré est
iransiorné en gu.tre au fond d'un flacon de 25 mwl. Zvzporer
=t dissout CHCIB: £70is Lg solutiocn est appli-

3 sec. Le récidu
guée sur un papier de chromatograpuis
f -

lD

2

Couper 3 lt'aide ces ciseaux 2 pacierz de carcuatograzibie
. . 13 -
avec i85 dimenczions :% cu et chague papier doitv 8urs $z21 116
-~
d, wetire la iigue d'origine. L@ papier est wmic

¢ cize 1 €3 du voxd
Gang 1'dcétone : Tormanie

Ar3c 5 ¢ de jajier est enlevd et placé entre 3 _apier
filtrés. Laisser 15 minutes pour enlever l'acétone, la premidre

portion de chaque papier mettre 0,02 ml de solution standard
de lanatozide 4., mettre aussi ie w2me volume d'échansilloz. Le

d 3

acier est wiz dans un réservoir gaturé 24 neures avec CH013 s
Sranydrcluran, laisser o minutes pour Squilidbrer 1 : 1

4
ve
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dans le tube 3 530 en comarant avec le flacon standard. Paire

G'autre extinctions standards par comparaison. Le poids est loo ge.
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ANNEIZE 335
:BETEODZS POUR OBTEINIR IS5 allallInls DU UINWNIna

Sxiraction des alcaloides et plus apécialement de la quinine.

Les &corces sont pulvérisées et arrosées avec un lait de
chaux additionné d‘une petite quantité de soude. La masse est
soucise 3 un brassage mécanigue vers Soo avec un dissolvant
approprié, non miscible 2 l'eau. Oz 3 rroposé l'emploi de
tétrachlorure de carbone, de benzdne, d'essence de térébenthine,
d'huile de }jouille et surtout d'builes lourdes de schistes.

La solution d'hydrocarbures corntenant ies alcaloides est
décantée, puis agitée pvec de l'acide sulfurique dilué. les
alcaloides passent en solution aqueuse 3 1'&tat de sulfates etl?
le dissolvant est récupéré par simple séparation.

S

La ligueur sulfurique, neutralisée § 1'évullition par
le carbonate de sodium ( en présence de tournesol) laisse
cristalliser , par refroidissement, du sulfate de quiniae
basigue impur.

Le sulfate de quirnine ect dissous dans 1l'eau; la solution
est décolorée au noir animal, filtrée, et le sel est purifié
par cristallisations répétées.

Les eaux‘méres provenant de ce traitement contiennent
encore de la qdinine, ainsi que tous les alcaloides voisins.

Traitement des eaux~néres.-Les eaux-neéres de 1l'op¥ration
précédente sont additionnées de tartrate alcaliin, qui précipite
la quinine restante &t la cinchonidine 3 1'état de tartrates
insoluhles.

Le précipité des tarirates de quinin: et de zinchonidine
est traité par la soude en présence d'$ther, ocui d
deux alcaloides ainsi 1ibérés. .prds vingt-quair

scout les

(8

eures de

oy

contact, la majeure partie d2 la cinchonidine crictallise au
3

seine de 1'éiher et la quinine reste zan colution. 2z solution
Sthérbe de guinine est dézantée et agitée gvec de 1'acide
sulluriqus ¢é ien
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culluricus 2 727k, & raizon ¢ 1 litrs pour I iz fe tzzes

le sulfagte neutre Ge muinine heaucoup woins solutle zue Zes
relzativenent pur, sz

auiree restant en sol:

ez pzesant rzr le s :
Le sel ce précente le plus souvent en Tires giguiliex
1€ kres, gotonnesuses, ce qul lul z valu le nom <2 sulfote 1é-dn.
et aspest nparticulier est ¢f % Itexictencs {'une nefic cuantiid
de culfetes Je cinchonidine, 1z séperction de cinchonidire et ce
iz guinire par cristcllisgtion dans 1'8ther n'étant pas ioiale.
Ie sullate de quizmine pur a l'asrect de cristaux aziguillés
rlus brillants, plus volumineux, plus dences. Il est désizné

cristalliser lentenent en présence d'une pdite guantiié de
sulfate d'ammonium , que l'cxn ¥ inine ensuite par essorege des
cristgux avec un peu d‘eau.

Purification du sulfuate de quinine. = la purification du
sulfate commercial nécesgite 1'€limination totale de la
cinchonidine qui peut &tre réslisfe de différen tes fegons :

- On dissout le sel dans 30 parties d'eau & 83-90°1 1Ia
solution ginsi saturée est agitée avec une quantité de charbon
égale 3 1 p.loo du poids du sel, puis abandonnée au refroidis-
sement jusqu'a 50-60". On soumet alors la masse & la filtration
et on essore les cristaux qui se sont déposé& s. On recueille
ainsi les deux tiers du sulfate de quinine dissous initialement;
lf'autre tiers reste dans leg liqueur avec les agutres alcaloidés.

En répétant la méme opération sur le sulfate déjd purifié,
on arr~ive 3 un produit presque pur.

QUINIDINE,

Préparation. ~ On l'extrait des résidus de fabrication
du suifate de quinine, aprds précipitation par le sel de
Seigneive, de la mejeure pertie de lg quinine et de la cincho=-
nidine & 1'état de ter trates.

Ce résidu, désigné dans le commerce sous le nom de
quinoidine, est décoloré au noir enimal et additionnée d'iodure
' de potasium, qui précipite la quinidine § 1'état d'iodhydmate,

- | | | oo

|
§ § | | | [ | | | | | | 1 |
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3 peine soluble dans 1l'eau.

L'iodhydrate de quinidine est isolé, 1av€ 2 1'agcool pour
€liminer l'iodhydrate de cinchonine ensrainé au cours de la
pré&paration, puis traité par l'ammoniacue, qui libdre la
quinidine. La base est encore impure; on la transforme en
acétate, on décolore la solution au noir animal et on déplace
la quinidine par l'ammoniaque. Le précipité est dissous dansz
1'alcool, on évepore ensuite la solution alcooligue pour
cristallisgtion.

On peut passer de la quinine % la quininone avesc un
excellent rendement et par réduction de la cétone obtenue par
1'isopropylate de sodium en milieu toludne, on obWlient unm
wélange de quinine et de quinidine, dont on sépare la quinidine
Ce procédé valorise la gquinine.

CINCIOITIDINE.

Préparation. - On part des tmrtrates insolubles prove-
nant du traitement des eaux-udres du sulfate de quinine par le
sel de Seignette. Ces tartrate: , constitutés par un mélange
de sels de quinine e% de cinchonidine, sont lavés 3 l'eau froide,
puis décomposés par l'ammoniaque qui déplace les alcaloides.

On les dissout dans 1l'alcool fort. La cinchonidine, moins so-
lutle, cristallis; la quinine rest en solution. La purificatvion
est poursuivie en passant par l'intermédiaire du svlfate acide

( 1 molede base + 2 mole. 50452), gue 1'on feit cristalliser dans
1'2lcool 2 90°.

1a sulfate acide de cinchonidine est traité par l'ammo=-

iaque qui déplace l'alcaloide. Ce dernier est dissous dens
italccol fort et soumis & 1la cristallisation. On peut aussi
éde la quinoidine, zpréc éiimination de la quinidine
3 1'8tat d'iodure. La solution d'iodure de cinchonidine restante
est traitée par l'ammoniaque , qui précipite 1'alcaloide.

-

.
itextrairs
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METHODES DE CONTROLZ DE QUALITE POUR PHYSOSTIGLA
VENENOSUN

Ltésérine s'extrait des feves de Calabar, dont la teneur
en ésérine préformée est en moyenne de 0,3 p.loo. Ltaspect
extérieur de la drogue a peu d'importance pour son évaluation;
souvent des semences vermoulues ont uneteneur en alcaloides
tregs &levée. L'estimation de la matidre premidre en ésérine
doit 8tre faite sur analyse par une méthode nui peut €tre en
principe identique 3 celle suivie pour l'extraction industrielle
pu bien effectuée par un procédé spécialement &tabli( extraction
par 1'éther en présence de bicarbonate de sodium et dosage
alcalimétrique du résidu &théré avec le rouge de méthyle comme
indicateur : 1 cm” ClH K/lo = 0,0275 g &ésérine.

Une précaution importante & premdre pour la préparation
de cet alcaloide, réside dans ce fait qu'on doit opérer en
1f'gbsence de toute trace d'ammoniaque dans les solvants, les
patidres intermédiaires et l'atmosphdre des locaux, afin
dtéviter la formation de rubrésérine qui colore le produit
final en rouge.

*

FETHODES DE PRZPARATION. POUR L'ZSZRIIT

On fait digérer au bain-marie la f@ve de Calabar, pulvé-
risée avec de 1'alcool 3 90°, additionné de 1 p.looo d'acide
tartrique, & raison de 3 litres dfalcool pour 1 kg de poudre.
Aprés décantation, on répedte deux fois le traitement sur le
résidu, avec les m8mes quantités d'alcool tartrique.

Les ligueurs alcooliques acides sont réunies, filirées
puis distillées pour séparer la majeure partie de 1l'alcool.
Le résidu est évaporé aa bain-marie 2 l'air libre jusqu'd ce
qu'il ne renferme plus d'alcool. Aprds refroidissement, 1'extrait
acide est d€layé dans une petite quantité dfeau distillée,
puis f£il4ré pour &liminer les résines insolubles.

. Pour priver la liqueur tartrique des matidres colorantes
on 1'agite & deux ou trois rerrises avec de 1'éther, Jusqu's ce
que celui-ci cesse de se colorer.

Lo
(I
e | | | | [ | | | [ |




La solution aqueuse ainsi purifife contient 1'ésérine
en milieu acide 3 1fé€tat de tartate; elle est alors edditionnée
de carbonate monosodique en 1lézger jusgu'd réaction alcaline au
tournesol. L'é8érine litérée est dissoute par agitation avec
de 1'éiher & plusieurs reprises.

Par &vzporation spontanée, 1':Zther abandonne 1'ésérine
que l'on purifie par de mouvelles cristallisations dans 1'&ther
ou le benzdne.

Ce procédé fournit environ 1 g d'ésérine par kg. de
five de Calabar.

Propriétés ~ 1L'ésérine est un solide cristallisé er lamelles
ou tables rhomboideles incolores, se solorant en rose ou en
jaune brun au contact de l'air. F: 106-107°.

Elle est & peine soluble dans l'eau, mais facilement
soluble dans 1l'alcool, le chloroforme, l'é&ther, le benzine, f
lesg huiles. !

Zlle est 1lévogyre: son pouvvoir rotatoire spécifique, |
déterminé dans 1'alcool, est («2) = = 89°% @) = - 94°,1

C'est une base nettément alcaline, monovalente, se
combingnt aux acides en donnant des sels incolores gui,
presque tous, & ltexception du salicylate, se teintent rgpi-
dement en rouge 3 i'air. Ils sont déliquescents et d'une
conservation difficile.
Useges - L'ésérine est, comme la pilocarpine, mais

3 un dégré moindre, un excitant du systdme vague et un peraly-
sant du eympathique. Zlle exerce sur l%oeil une action
antaconicte de l'atropine. Zlle agit en effet comme myotigle,
clest-2-dire qu'elle provoque la contraction de l1a pupille.
Elle diminue la pression intraoculaire. 4 1l'intérieur,l'atropine
et 1'ésérine présentent égal ment un antagonisme marqué.
L' sdminisiration de doses &1évées d'atropine permet & 1'animal
de suporter une dose d'ésérine quinze fois mortelle. Chez

rapeutiques. L'ésérine guzmente ltamplitude des battements du

coeur, gqu'elle Géprine ensuite, et él¥ve la pression sanguine.

ApTds administration de physostigmine, 1'acétylcholine, &

doses modérées ei fIevées, provoque une forte augmentation

de la pression sanguine chez l'animal atropinisé. Zlle excite

la zécretion glandulaire et exalte le' p ristaltisme gastro-

intenstional, qui est encore accru par a@ministration cinultanée Lo
d'acétyicholine. e | o | Ny
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SALICYLATE D'ISERIGE

On dissout séparément lo g d'ésérine et 5,25 z d'acide
salicylique dans 1'&ther officinal, puis on méiange les deux
solutions. Le saiicylate d'ésérine insoluble dans 1'éther, se
précipite 4 1'état cristallin; on le lave & 1'éther pour
éliminer lt'excds d'acide.

On peut encore opérer de la fagon suivante: on dissout
dans le minimum d'alcoocl méthylique foid des proportions
équimoléculaires d'8s¢rine et d'acide salicylique, o mélange
ces solutions et on ajoute en agitant d'abord un volume égal
d'éther qui détermine une premidre précipitation du ealicylate.
On la compldte par addition d'une m&me quantité d'éther et on
abandonne & la cristallisation pendant douze heures. Le
salicylate est av€ 2 1'éther @t desséché 3 50-60° & 1'abri de
lunilre.

Propriétés : Le salicylate d'ésérine a 1l'aspect de petite
cristaux anhydres, prismatiques, incolores, inodores, fusibles
3 182%; 184-187° aprds dessiccation & 100°. Parfaitement sec,
il est inaltérable 3 la lumidre; mais s'il est humide ou
exposé & 1'humidité, il ne tarde pas & se colorer en rouge.

4 la température de 15° 11 est soluble dans loo parties
d'eau, dans 24 parties d'alcool & 95° et dans 12 parties
d'alcool 3 90°%; il est peu soluble dans 1l'éther( 1 partie
dans environ 250 cm3).

I1 msst 1évogyre; son pouvoir rotatoire, détérminé sug une
solution 3 2 p.loo dans 1'alcool & 95° est (X 0) = - 78,8
(%3) = -84,9° (x9) =-99,2°

La Pharmacopée internationale indique pour une solution
aqueuse 3 1 p.loo p/v: (X) = - 39,4° 3% - 94°,

Usages : En oculistique, on l'utilise en collyres 3
0,05 g pour lo g d'eau distillée saturée d'acide benzoique,

& la dose de 1 goutte dens l'oeil, trois ou quatre fois par
Jour, dans le traitement de glaucome, des perforations et des
ulcérations de la coraée.
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IZTHODZC DI CONTROLE DZ CQUALITE POUR PAUSIIYST ‘

YOHILBE
LETHODT DYZXTRACTICE PCUR YCEILBINC

Dosage : la poudre Yuméctée avec une sclution de carborate
de sodium est §puisée au soxlet par le benzine. La solution
benzénique d'alcaloides est agitée evec une solution agueuse
d'adide formigue & 2/loo. Celle-ci est décantée, additionnée
de bicarbonates de sodium qui libdre 1'aclcloide, Puis ggitée
avec du chloroforme. La liqueur chloroformique évaporée &
sec laisse un résidu aicaloidique, qui est dissous danms un
minimum d*alcool absolu et d'acétone. L'addtion d'acide
chlorhyérique concentré, jusqu'd réection acide au rouge congo,
détermine la cristallisation quantitative de la yokimtine 2
1'&tat de chlorhydrate pur. On essore celui-ci, on le lave
2 1%atool et & 1'4cétone, on le sdche et on le pese.

Préparation : or bumecte loodparties d'écorce pulvérisée avec
une.qgiantité ‘juste suffisante dtune solution de carbone de
sodium & 7/loc. la poudre humide est épuisée, soit au benzine,
Boit de préférence & 1'éther, avec 1500 parties de solvaut. la
liqueur &thérée d'aladoides est additionnée de 400 perties
d'une solution aqueuse d'acide oxalique ‘a 1/lo, puis éistillé
dens un récipient en verre, tout contact métallique en solution
acide intervenant pour altérer la yohimbire.

la solution jaune d'oxalate de yohimbine esi filirée,
purifiée par agitation avec de la poudre de zinc, filtrée
% nouveau puis additionnée de 200 parties d*éther et alcalinisée
1ég’erement par le carbonate de sodium, Ltalccloide passe en
milieu éthéré. On décante cette liqueur, qui est traitée peu
3 peu par une solution alcoolique de gaz chlorhydrigue, en
évitant tout exc®s. Le chlorbydrate de yohimbine précipite

et forme un dép8t réeineux qui s'agglomdre., L'éther est décanté
et le résidu repris par 200 parties d'un mélange d'acédtone

et de méthyléthylcétone. les impuretés et les alcaloides

voisins se dissolvent dans ce milieu et le chlorhydrate de yobim
bine apparait comme une poudre fine insoluble. On répite

ce lavage & deux reprises, et on essore. On fait alors

sécner 3 30-40°, ' |
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ANNEXZ 35

LEZTHODES DE CONTROLE DE QUALITY POUR
YOHIXBINUL HYDROCHLORICUL
Chlorhydrate de yohimbine.

021H2603I2.HC3 Pds,mo0l.390,90

Examen organoleptique : cristaux aciculaires, incolores ou
poudre crisfalline blanche, de saveur faiblemen:i amére, pro-
duisant sur la langue une légdre anesthésie.
Point de fusion: 302-303°
Pouvoir rotateire spécifique = + 103° *+ 106°, déterniné
dans une solution aqueuse de 2@ ml contenant 0,20 g de
substance
Solubilité : Bau 3 20% . 4+ « o « 140 P

Eau 8 100° ¢ ¢ ¢ o « 30D

A1CO00l ¢ o o o o o « légirement soluble

Alcool absolu.e o o insoluble
la solution aqueuse a une réaction netsre ou fziblement acice.
Réaction d'identité.

élangez 0,01 g avec 3 gouttes d'acide niftrique(R); il

apparait une coloration jaune, virant au rouge-brun apris
1'addition de 2 ml dthydroxyde de sodiul 3 lo nour cent(R)
Traitez 0,02 g avec 1 ml d'acide sulfurique(R), o,0l d'alun
ferri~ammoniacal(R) et agitez; i1 apnar:itra une coloration
violette virant au bleu foncé.

Dissolvez 0,10 g dans lo nl d*eau et ajoutez 5 ml
d'anmoniague diluée(R) ouo 0,20 g de carbonate de sodium(R)

il se formera un précipiié de yohizbine base. Jiordés &tre séparé
1avé 3 1'eau et séché, le précipité a un point de fusion 3
230-235°,

Dissolvez 0,05 z dans 5 =l d'eau, ajoutez 0,5 ml d'acide
nitrique dilué(k) et 1 ml de nitrate dtargent o,ln; il se
former. un précipité bdlanc, caséeux.

Condition de pureté.

Diszolvez 0,10 3 dz2ns lo ml d'eau fraichement bouillie

8% rafroilis, en crau’iant au baln-marie et, 2nTds refroidisz-

Qam™
secent, comslestez juscu'd 15 ml. Ia soluticn ohtezue devoa

8+re limniliaz, incolionrz et rneuire gu tourrnssol.




Sulfates: 1o =i prfievé:s de 2a solution précéiente ne Soivent
~as réncndre zu: exinences ée l'essal pour les sullatles.

eris
Perte } la cdessiccation:. Tne rrise voisizne de ¢,%o g exastenment
pesfe et =dchée & loo-2¢5° juzqu'au poids constant, ne doit
subir une perie supéricurc & £ pour cent du pcids.
Résidu é'incinération: Une prise voisine 0,50 g exactiementi
res€fe et calcinée jusqu'au poids coisiant, ne doit »

un résidu pondératle.
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jusgu'a l'apparition d'une zcloratiio se( indicateur phénclnita-
1éine).

1 wl é_hydroxvde de sodium 0,1 n cerrespond 2 0,03909 ¢
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c 1h2603M2.hC1.
e chlerhydrzte de vohimvine doit conterir 99,4 p.cent
CpqHpg05H,e HOLs calculé par rapport 3 la substance sdche,
Incompaitilités : ilcalis, substances 3 réactior alcaline,
bronures, iodures, iode, tanin.
Conservation: En récipient btien fermé, 3 1'abri de lz lumidre.
SeparaniTuie
Doses maximales :
Dose siaple ¢« ¢ ¢ ¢« ¢ 0,02 g
Dose journalidre . . 0,04 g
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e sels de zalciuu et de nmasnésiunm des acides inosio-
oriques et , particulidrement. e 1l'acide inosiiohexa-
origue.

aract®res : Foudre amorphe, btlanche, inodore.

i=ijtz : Peu soludle dans l'eau, solnble dans l'acide

cblorhydrloue éilué.
Réacticn d'igenzité . :

- dissolvaz 0,10 g dans 1 ml d'eau, ajoutez 1 ml d'acide
nitrique(R) 1 g de nitrete d'aumonium(R) et 3 ml de molibdate
dv'amnonivm(R); il se forme un précipité tlance.

- dissolvez 0,20 g dans 5 ml d'acide chlorhydrique 1 n
et ajoutez 4-5 gouttesz de chlorure ferrique(R); il se forme
un précipité blanc-jaunitre.

- agitez 0,50 g avec 30 ml d'acide acédtique & 30 pe.cent(R)
et filtrez.A 5 ml de filtrat ajoutez 1 ml d'oxalate d'ammoniun
I1 se forme un précipité blenc, insolutle, dans l'acide ac&tigue
et insoluble dans l'acide chlorhydrique.

Conditions de pureté.

Limite de couleur et de transparence. Dizsolvez 1 g dans lo ml
d'acide chlorhydrique éilué (R) et ajoutez lo ml d'sau; la
sclution doit avoir la m@me couleur et la m@me transparsnce
qu'un essai 3 blanc contenant lo ml d'étalon de couleur No.2 et
lo mi d'étalon de transparence recpectivement.

Chtorurea :. Dissolvez 0,20 g dans 5 ml d'acide nitrique 3

25 pe.cent(R) et coupletez z2vec de l%tgu jusqu'd 20 mle

1 ml de cette solution , additdonné d'eau jusqu'l lo ml
dewrra avoir une teneur en ions de chlore égale & 3 nml de
solution &talon(o,03 mg d'ions de chlore). additionnée d'eau
jusqu'sa 1o ml, & savoir 0,3 pour cent en plus.
anidon : Dissolvez 0,25 g dans un mélange de 3,5 ml dtacide

chlorhydrique 1 2 et 46,5 ml d'eau;lz solution obtenue doit
34re limpide ou %ransparente. Un &ventuel résidu, aprds sé-
caration, n2 devra pas blenir Jorsquton ajoute une goutte d'iode
]




Sucres: agitez 2 g avec lo nl dleau et filtrez; le filtirat
ne éevra pas réduire le réactif de TFehlinz directementi ov azrds
gue le filitra a ét€ inverti.
Sels d'ammonium: Faites touillir 0,20 g 2ans 5 ml d'bydroxyde de
sodium & lo pour cent{R); il ne devra pas se dégager e r>speurs
gui bleuissent le papier rouge de tournesol.

1:’&taux lourds: Chauffez dans une capsule de perceiaine un

-

nf€lange de 0,50 2, 2 mii ¢lacide sulfurigue(R) et 5 nl de percxrie

(87

‘hydrogeéne(E) jusqu'® i séparatior complite des vapews

[#X

'acide sulfurique; calcinez ensuite. 4u résicdu zjoutez 4nl
dtacéiate d'ammonium&R) neutrelisé azu prézlable av-c de l'hy-
éroxyde de sidium 1 n( incicatveur phénolphialéine) trituresz
zvec une baguette de verre, chauffez & 1l'ebullition, ajoutez

2 ml d'eau , chRuffez de nouveau & 1'ébullition et filtrez, en
lavent avec 5 ml d'eaue. Aux filtrats rz, _s ajoutez 0,5 ml
d*acide acétique 2 30 pecent(R) et 5 ml d'eau hydrosulfurée(R).
La teneur en métaux lourds ne doit pas dépasser laz teneur des

5 nl é'étalon( 0,005 mg d'ions de plomb) additionnés d'eau

3 lo wl, ean ajoutent également 0,5 ml d'acide ac’tique & 3¢
pecentes (R) et 5 ml d'eau hydrosulfurée(R), c'es;;é-dire
0,001 pecent au plus,.

Phosphore minéral: Dissolvez 0,50 g dans 20 ml d'eau et 1 ml
d'acide chlorhydrique(R); ajoutez lo ml de solution agqueus 32
lo pecent de chlorure ferrigue(R); il se forme un précipité
abondant. Filtrez le mélange jusqu'd l'obtention d'un filtrat
limpide. 1Li€langez lo ml de filtrat avec lo ml de molibdate
dtammonium(R); il ne devra pas se former immédiatement un
précipit€ jaune.

Arsenie ;: 0,0005 g au maximume. Procédez suivant les nrrmes
prévues au chapitre "Détermination de l'arsenic dans les
combinaison organiques" en prenant 1 g de substance.

Perte & la dessiccation : Pesez exactement une prise voisiae
de 0,50 g et séchez~1la & 1o0-105° jusgqu'dun poids constant;
la perte ne doit dépasser plus de lo pe.cent du poids.

Résidu d'incinération: Pesez exactement une prise voisine

de 0,5 g et calcinez jusqu'3u poids constant; le récidu ne
devra dépasser 68 p.cent, calculé par rapport 3 la substance
séche.
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Dosage :

a~e < 33i rrTan emente I e2 eXalvenelny
Dosage <u phosphore 1ié organiquenen Pes Xactement
une prise voisine de 0,20 g eu aiscolvez -lg dans 20 ml d'zzide

-3

chlorhydrigue 0,2 n dans un ballon jaugé de loo ul; diluez

avec S0 nl 3'eau, ajoutvez 25 ml Je sulfate d= cuivre 0,1 n et
0,50 g d'acétate de sddium(R) agitez énergiguement jusgu's la

dissolution de 1'ac®tate de scdium; completez avec de 1l'eau

au trzit de jauge, agitez et laisse:z reposer pencant 3 ain.
travers un fildTs Zez “dzns

v + - . 2 IS SN b3
Aprds cet iniewvalle, Jilirez I

un hallorn séc-€; rejcies les rreniers
c o)

Ze tifre Au sulfate e cuivre z'letablit ern utilicent 28 1
de la solivicn de sulfate de cuivre o,1 ne.

1l de Tate de cuivre correspond & 0,003:41: o Jdc
.phosthore >ié organi quement .

L'hexapnosphate doit contenir 16 pour cent 21 uinioun
de prozprore 1i& organiguenent, calculé par rapport 3 la
surgtance séchfe,
Jonzervation: 4 l'atri de L'huniditl.
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Pour 1g Srépavation de cetie teinture, on uiilise
procédé d'exiraction par macération, matidres gtilisée

- pilizili : loo gramnes

- I'alcool & To° jusqu'¥ 500 grammes

Le produit végétal constitué par la poudre de Iru
Ge Caprcieurne Iruitesceus ect macéré pendant lc jours av
Zz guantité dvalcocl. Laprd: ce temps, on décunie, onp
on {ilire, oxn obiient presque 450 ml de teinture avec
couleur rouge-orange d'odeur caractéristique, ce gollt

et brfilant.
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FSLTURE D'ZCCRCE DI ILAGUICR

A cause de l'absence d'un percolateur de lagboratcire, on peut
obtenir d'abord la teinture par macération.

On utilisé les materiels suivants :

-~ IZcorce de manguizr : loo gr.
- alcool 7o° Jusqu'd Soc ml.

L'&corce séchée de mangifera finement pulvérisée est
hunectée avec loo ml dtalcool 700, on la triture tien dans un
mertier pour 1l'homogénéité,de 1l'imbidition avec le solvans,
ensuite on le introduit dans un récipient de capacité arpropriée
et on ajoute le reste de solvanti. On Jerme le récipiert, on
ltagite fortement et on le maintient ainsi pendant lo jours,
en le faisant agiter 3-4 fois par jour. Ce délai expiré, on
d8cante le liguide surnageant, on exprime vigoureusement
le résidu,végéial et de liquide recueilli es3s raintenu au
repos encore 6 jours.Oa filtre et on le conserve dans des
flacons de couleur brune, & une température basse &IS-ZOOC)
@1 en résulte la teinture d'un goflt astringent amer.

TITRAIT DI LANGUIZER.
loo gr de teinture sont concentrés sur Bain-marie sous
pression réduite jusqu'a lo gr( concentration 1 % lo)

TXTRAIT DD PLANTAIL

A cause de ltabsence dtun nerczolateur de lakoratoire,
on obtient dtabord la teinture ver macéravion ( lesindicaiions
senerales pour les extraits).

loo gr. de teinture de plantain sont distillés sous
oression réduite sur bain-marie jusqu'd une quantit€ de 20 zr
pour avoir un rapport drogue/solvant 1 3 1.

STTRAIT DT PILIPILI

loo grammes de teinture zont soumis 2 1a éiztillation sur
bgin-marie scus prescion réduite jusqu'd l'obteniion d=2 lo gre
0: ottient un extrzit de couleur rouze dans le rasnort drosue?
colvant de 1 % 1. |

|
{
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Dénomingtion varnaculaire Indications théraneutigues

ie ST0LACIIGUC

cmTrSTTTIYR IADM
2 STILULDLT PORT

3+ DDSORDRISL LENTAUXL
4o QUadaliGadal:

5. LYiAXADal. aJTOLATIC soigne: les trompes bouchées,maux
de dos, maux de tas venire,sié-
rilité ~ Impuissance(homnes et
fenmes ), maux des testicules,
blénorragie

dosage: pumpe par l'anus

6. BILIG 1ISSONG 1IX contre : toutes sorites de vers
intests anux(ascaris, aniylostome
oxyures,et. Prendre avec la banane
douce le matin sans mangere.
soigne : Gales, l'exéuwac, filaires
gonflage du cou.
mode dfemploi: frotiter au bien

, enbaumer chaque soir

8. JOTIADALDAL LIXTURD soigne : les reins, fatigue,l'ic~-

puisaance, donne la force, active

les testicules.
dosage : 1/2 verre maiin et soir

9. VACCINZ
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enpiriquenent :
l. analycec pbycicocniuigue qualitatvives
2e Préparation du umatériel d'expérimentaiion :
- extraita votaux
- exXiraits puriliés

—pe

- eXIraiv

(l)

fractionnés

3« Déterminztions quantitatives

4. Isolement et identification des mollecules
actives definis chimiquement

II. LES PLANTES MEDICINALES EXPORTZLZS.
- Plante ou partie de la dante qui est exporiée
l. iiettre au point des méthodes d'analyse
pour faire des Tichec techuniques de cdntrole
de gualité.
o Déteruinations gquantitatives des principes

{8}

actilse.
3Je Préparation du natériel c'experimentation -
exiraivs et teinturese ou de substance pure.
4o meTtre au point cdes uéthodes dianalyse pour
les exiraits, teintures et eventuelleuentd
pour le. fories zalénigues.

IIT. 125 Pluidl?se LZ0ICIuallo 020ICI0NLLD, OIS IITRCOUITIS
=11 CULTURS,
- L'&tude pour cuaque partie de la nlaute
1. Déterminations quantistatives des princi,es
aciils d'arrds les Fharmacopéec internationales
2¢ L'sxiraction de principes aciirs d'apris

e cas échaaut, préparation ces exvinlic,
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teinturecyevce L'izolenent ces suistancec
ciainlques - Lurilicavior.
Sedicue Le chunsrolie de qualiité rour chague TTodulite.
IV. 125 FLaiTSS I3DICINaLSS (U1 OCIT UTILISZSS IU ALIICIIATICH
~ L'&tude cde 1a planie ou partie de la ctlante uiilisée
en aiinentaiion.
l. Anglyses phiysicochimigues qualitatives
2. Préparation du ratériel d'experinentatior -
extraiis et teintures
3o D€terminaticns cuantitatives des principes
actifs.
Vo &IDICLINTS TRADITIONIIZIO
le analyses physicochimiques qualitatives
2 L'extiraction des principes actiis

3. Détérminations quantitatives des principes
actifs.
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FICHE D'ACCOLEPAGNELENT DBS ECHAITILLONS

ETUDIANT

NOmBe o« o o » ¢ o o o o o o +PTENOMSes o o o o o o sdnnéee oo
AdTESSE ¢ o o o ¢ 6 ¢ 6 0 0 0 3 & s o
Fournisseur
( de 1téchantillon ou de l'indication)

NOMS o o © o o« o o » o o o o » «PTENOMS o ¢ o o o o ¢ o o o o
AGTECSSE o ¢ ¢ ¢ 06 5 ¢ o v ¢ ¢ ¢ & o o o
ECHANTILLOM
NOMeos o o o ¢ o o o ¢ » 6 ¢ ¢ o 6 o o ¢ o o o ¢ ¢ o o o o o o
Provenance : préciser
- 1'origire( région)
- la plante fournissant la drogue

- son habital habituel ( plaines, montagnes, for8ts, oueds,eic)

- sont port général ( herbe, arbuste, arbre)

- le lieu exacte de cueillette

- lec conditions de la récolte ( 3 itelle saison, avant ou 2prds
floraison, lors de la fructification)

-1torgane utilisé ( plante entidre, feuille, {leur, écorces

racines)

- autres indications

UTILISATIONS

- lt'usage thérapeutique traditionnel(e)

- la forme d'aduministration (s)

- lg posologie hgbivuelle nendant Sours

- précautions particulidres

- contre indications : toxicité éventuelle

- autres indications
Zconomiie :

- lg Grogue estv :

peu peu pau
assez utilisée asgez répandue assez chére
trds trds trds

- commercialisation
- au poids ; mesures utilisées; prise de vente au cétail

- au volume ; la drogue est~elle obienue <ireciement rar
cueillette ou achsté cnez lens herboristes,les suérigseurs
Il | | (I Il [ | 1 |




ANEX

PERSONNEL INTERKATIOKAL PROPOSE POUR LE CAMEROUN
CONCERKANT LA RECHERCHE SCIERTIFIQUE, CHIEIQUE
ET PHARMACEUTIQUE APPLICATIVE ET POUR LA VA-

LORISATION DES PLANTES MEDICINALES

~ Un Expert en pharmacologie 4 mois x 4500 § = 18000 §

-Un ° Technologue (Chimiste) 4 mois x 4500 § = 18000 §
- 0n *® en mécanique 4 mois x 4500 § = 18000 §
-Tn ° Ingénieur (Electricien) 4 mois x 4500 § = 18000 §
-Un " ONUDI consultant de

haute niveau l'assistance et

1tintervention pendant 3 ans, 2 mois

par année 6 mois x 4500 § = 27000 &

Total ecevevsececsececscses 99000 $




1)

2)

3)

4)

BVALUATION ESTIMATIP DE L®*ASSISTANCE INTEGREE
POUR LA VALORISATION DkES PLANTRS MEDICINALES
AU CAMEROUN

-0-0-0=0=—0~-

Colt estimatif d'équipements prornsés pour compléter

les laboratoires du Centre d'Etudes des Plantes Médi-

cinales et pour des recherches applicatives sau

niveau pilote Au CARMOrOUND sessccccscsscscsssssccsnsosse £9.00U U

Colit estimatif d'équipements proposés pour le Centre

d'Btudes des Plantes Médicinales concernant le

ramassage, la conservation et la recherche agrico-~ [
le pour la valorisation de la flore camerounaise ...... 45.300 U$ !

Personnel international propos‘ eecsseeseessssssassscse 39,000 US

CoQt estimatif pour des réactifs et 80lvants seceeceeoslOCOL0 U §

!Ot‘l (IR AN RER N RN A RN NN R X R NN NN NN N RN NS 39-‘9’950 Us$




Les vlantes médicinelies et arometicues

A) laz flore spontende

E} 1le culture

LA PEVTOTHERAPIF

Traitemernt des maladies par les plantes ou simples connaii degpuis
gquelques annfes un regain en faveur . La nature est @ la mode:
Shorupooinggs, produiis de beauté, eliments cclorants et parfumés, gerantis
naturels, tisanes, etc.sont de pius en plus rencorirée dans les pays
industrialisés.

Cette vogue peut s'expliquer par le fait gque d'une part , les produits
synthétiques sont certes puissants mais souvent agressifs &'autre par:t, les
pombreu traveux ont apporté des précisions sur les constituants des végétaux
expliquant scientifiguement les propriétés connues de maniére empirigue
depuis des sigcles.

L) Le remmassage des plantes de la flore spontanée, demend une €guipe
de ramasseurs qui est instruite par un chef &'équipe, avent le ramassage prend
les mesures suivantes:

- vérification de 1'intégrité et du manque d'impureités des voitures e* des

ceisses superposables gqui servent pour le transport des plantes ramassées.

- 1le chef de 1l'équipe donnere des + tions pour les espéces et les

parties des plantes qu'il faut ramasse

- pour éviter .a destruction rapide des bassins des plantes médicinales, omn
ne fait pas le ramassage de toutes les plantes qui se trouvent sur le méme

endroit spécialement quand on récolte la plante entiére (herba) .

Les principales modes de dessicg+ion

Dans tous les cas, les plantes, entiéres ou coupées, doivent &tre disposées

en couches minces, entre lesquelles l'air doit circuler librement.

Séchage & 1'ombre et sous abri

I1 se fait & le température ambiante, dans les hangars, des granges, des

greniers. C'est le procéié le plus simple, le plus employé & 1'échelle artisanale.




On étale les plantes sur des papiers, des toiles, ou mieux sur des clajes qui
permettent une meilleure aération, on peut aisement construire des séchoires
portatifs comprenant, par exemple, un cadre en bois de 1,50 sur 2,80 m sur lequel
est tendu un grillage ou une toile grossiére. Plusieurs cadres munis de pieds
peuvent &tre superposées de fagon & ce que les couches de plantes solent espacées
de 30 & 4C cm.lorsqu'on dispose d'une piéce ou d'un b&timent spécial, or peut ¥
instelier des séchoirs fixes. Les plantes entiéres ou les sommités fleuries
peuvent aussi &tre disposées & oleval sur fils de fer (séchage en guirlande)

ou suspendues en bouguets. La ventilation doit étre trés bonne, on peut
1l'accélérer par un systéme de courant d'air meis on doit éviter au moyen de volets
ou de rideaux l'ection directe du soleil qui décolore les plantes. Les jours

de pluies ou de brouillard, il est préférable de fermer les ouvertures. Il faut
surveiller constamment le séchage, retourner les plantes, rejeter les parties

présentant un début de développement de moisisures.

Cette méthode, excellente pour de petites quantités de plantes, on peut
utiliser er climat humide. Si non la dé€ssication est trop lente et des micro-

organismes se développent . Cette altération est trds rapide en tropical.

. Séchage au soleil et & l'air libre:
C'est un moyen trés économique dans les climats chauds et secs, on étale

ainsi sur des toiles ou des plateaux des drogues peu fragiles: écorces, racines,
supportant bien l'acticn des rayoms solaires. Meis ce procédé est contre-
indiqué pour les fleurs qu'il décolore pour les plantes & huiles essentielles

qui perdraient une partie de leurs principes actifs. Pourtantdan: les pays

3 climat chaud et humide ce procédé rapide est préférable & une aessication
lente & l'omtre. On céche a2insi les écorces de cannelle, de quinquina, lesracines
de curcurne, de ginpermbre etc. Le nuit, il faut couvrir les plantes pour

les protéger contre la condensation de rosés au matin.
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d'eau, variatle , noiamment evee L

secs ont la teneur lz plus feitls [ T 2 107 =meis & 1'ézet falis, le:
écorces renferment 3C & 27 § d'eau, les feullles de 57 & 00% .

Or utilise varfols, er mddicine et rhizomes de TC & B85% , les fleur: et les
fruiss de 8C & 327 . Ir utilisze parfcis, ern m&dicine porulaire, les tlantes

médicineles & 1'8tat frazis ( secs, ostorlasmes’'; dars 1
pour la préparsticn &'alcoolatures et de la distillation &'hulles essentielles.
Mais la plupart du temps , se vose lie protlsme de leur conservation.

La plante coupée se fane plus ou moins rapidement suivant la texture &g
l'organe , la temperature et l'humidité de l'air . Elles conscmment &'abord
ses réserves, mais la déshydratetion entraine er guelgues heures, en que.cgues
Jours la mort progrescive des cellules végétales. ['est alors cue se manifestent
des dégratations.Certaines se fon% sous 1'influence des enzymes (on disait
autrefois ferments ou diatases )} de la plante : & la mori, les cellules
deviennent perméables et les enzymes localisées dans certaines cellules
ou dans des points différents d'une méme cellule viewn.>nt en contact avec les
constituants contenus dans la suc cacuclaire. Ces composées subissent alors
des hydrolyses ou des exydations souvent préjudiciables & 1l'action théra-
peutique des drogues. Ces phénoménent enzymatiques nécessitent la présence

en eau inférieure & 10%.

D'autres altérations se produisent sous l'action de l'oxygéne de l'air
et de la lumiére. De plus, tant gue la teneur en eau est importante peuvent
proliférer sur les végétaux coupés des bactéries et des moississures.C'est .
pourgoi il y a interét & éliminer rapidement la majsure partie de l'eau des .
organes récoltds. On ne doit Jjamais les entasser ou les mettre en sacs &
1'état frais sous peine de provoquer des fermentaticns. ,
La dessication est le procédé de congervation des drogues végétales le plus
anciennement employé , il reste le plus important.la déshydratetion entraine
en méme une diminution considérable de volume des plantes, fait intéressant

pour leur stockage et leur expédition.




Séchage & I'air chaud

Clest le

rocédé le ©1plus utilisé en climat température humide et dans

Le
U]

les extlioitations impertantes, car il permet de traiter repidement de grandes
guantités de drogues. La durée de séchege de dix & vingt jours & la température

ambiante ramenée & guelques heures.

L'air chaud et sec pesse & travers les plantes i sécher se charge
d'humidité et se renouvelle par iirage naturel et mieux par ventilaticn forcée
aspirante ou socufflante. Pour 10C kilogremmes de plantes frafches, on doit
dvacuer sous forme de vapeuwr , 6C 2 8C kg d'eau contenue dans les tissus Gu

végétal. On renconire de nomctreux types de séchoirs.

- Dans les plus simrles, la source de chaleur est au rez-de-chaussée ¢'une
construction en brigue. 4 la rartie supdrieure de cell-ci se trouvent sur un
ou rlusieurs étages, des claies dispcsées en chicane, portant les rlantes &
sécher. {
- On emrloie beaucoup les séchoirs-tunnel, galeies horizontales Jue les ,
drogues parcurent sur des wagonnets roriant des cardes-séchoirs superposés. l
A une extrémité du tunnel, se trouve la source de chaleur: foyer & bois, &
charbor aprareil Slectrique, & l'autre exirémité,un ventilateur-aspirateur.
Les cheriols sont introduits successivement & 1'extramité apposée & laz scurce
de chaleur lorsqu'il arrivent prés de celle-ci,le dessication des plantes qu'ils
portent doit 8tre terminée.
- Il existe des séchoirs & bande iransporteur dans lesuels les plantes
sont distos€es sur un ruvan transporieur sans fin. Le courant 4'air chaud et sec
envoyé en sens inverse par une ventilation forcée. Le chargement et le dé-
chargement se font de manidre continue d chague extrémité . Dans certeins +types

d¢ d8chargement se font de maniére continue i chague extrsmité . Dans ceriains
4a

tyres de séchoirs, les plantes subissent une ascension hélicoidale dans une tour
o2 circule 1'air chaud.

- 13

Le température de l'air chaud e été discutée. On 2 longtemps préconisé une
¢ )

température moyenne de 3C°C & 6C°C pour sécher les plantes médicinales, les

, sommités, feuilles ) étant traités & plus basse
¢ 00 s aO ,
¢ (60°C & 707°C) mais

C™ C) aque les racines et les écorces

-~

racines fragiles (fleurs
. )
température (2¢¥2 & L

cn s'est rendu compie que ces températures 8taient souvent favorable 4 des

dégradations encymatigues.Pocur la conserration des rrincives actifs, il est
P L. N p -0 o .
o»éfératle de sécher £ une temrérature 4de 25°C & 207C avec une forte venti-

latiocn ou de morter 2 100 - 1207C quelgues minutes{ dens ce dernier cas., les

thénoménes enzymatizues 4taut stoppés, on a ce qu'on appelle vne stabilisation)
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guelgues secondes avec un air & 500 - 8500 TC. Zien entendu le vigétal est torid

& une -—empérature irds inférieure £ celle de l'air cheud {zue 1'oz ne peut
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Autres procédés de dessication

Ils sont encore pour la pluspar:, au stade expérimentel, ou & petiie

échelle

.e

- séchage par les razyons Infrarouges emplovés pour les légumes, et les
fruits déshydratés, il n'est pas 4 conseiller pour les rlantes médicinales ,
car il peut altérer les principes actifs.

- cryedessication ou lyophilisation: c'est une dessica:ion par sublimation
directe de l'eau du végétal préeleclement congélé au vide profomé Ce, 2 &
0, 02 mm de mercure.la sublimation de la glace nécessite un apport de cealories
fourni par le chauffage d'un solvent (pentanol) & température aussi basse gue
possitle (300C), la vapeur d'eau produite se dispose & 1'éta. sur un condenseur.
Ce procédé a ét€ essayé pour diverses plantes médicinales (Camomille, Digitale,
Verériane, Rose rouge) et & fourniles drosues d'un tel aspect. Mais outre qu'il
est trés colteux, il n'e pas jusqu'ici permis d'obterir & 1'échelle industirielle
des plantes d'activité supérieure & celle des drogues séchées & la temperature
ordinaire et souvent il y & plutét une diminution d'activité {porte de substances

volatiles en particulier).

Perte de poids au séchage

Le récolteur doit savoir que les plantes frafiches perdent un poids
considérable au cours de la dessication et que le rendement de leurs récoltes
est variable avec les espéces , les orgsnes et l'épogue de la récolte.

- pour 1 kg de racines, on obtient 300 & Loo grammes de drogues séches;

- pour 1 kg de feuilles, on obtient en général 150 & 200 gragmes de
drogues séches

- pour 1 kg de fleurs, on obtient en général 100 & 200 grammes de drogues
séches.




les drogues ainsi séchées retiennent enccore une guantité d'eau de l'orére

de S 3 10%qui n'est éliminSe cue par séjour 3 1'étuve 3 10c°c I 200%

vendant tiusieurs heures ou dans le vide en présence d'un déshydratant

{ chlorure de calcium , acide sulfurigue).Cette petite quantité dJ'eau n'est ,
généralement pes vossitle les drogues ne sont pas stockées tror longtemps.

Cerendant dans le cas de la poudre Digitale, les pharmacopées exigent une

teneur en eau inférieure 4 3% pour une bcnne dessicatiorn.

tabilisatinn des vlantes médicinales

Par des procédés Ce dessication décrites précédemment et sauf si la
température dépasse 100 ¢ les enzymes des plantes ne sont qu'imbibées et
peuvent exercer & nouvesu leur action si la drogue est replacée dans des
conditions favorable d'hydratation et de température . Les enzymes étant
de nature protéique ne sont dénaturées au'id une temnérature supérieure 2

c < oot . o e
8C°C (plus élevée en milieu anhydre). Les divers procédés préconisées sont:

“raitgent par 1'alcool bouiliant

Les rlentes sont projetées per petites quantités dans urn récipient (ballon
de grande taille ou cuve, reliés & un réfrigérant) refermant de 1l'alcool
éthylique bouillant. Les enzymes sont détruites et leur action est storpée ,
mais il y a extraction concommitante des nombreux constituants de laz plante
qui sont solubles dans 1'alcool. Aussi ce procédé permet-il seulement d'obtenir
des alcoolatures et des extraits stabilisés, plus actifs gue les teintures
de drogue sécnée dans le cas de diverses plantes : Méruone, marron d'ynde,

valdriane.

Traitement var 1la vapeur d'eau sous pression et surtout par la vapeur d'alcocl

sous pression :

Les vapeurs rroduites dans un générateurs sont enveoyées dans un autoclave
3 doutle parcis , chauffé par envci de vapeur d'eau dans sa double envelcrppe.
Les plantes scnt introduites en couche mince dend des paniers grillagés, lorsque
la température voulue est atteinte, une pression de lkg est maintenue guelgues
minutes & l'intérieur de 1'autoclave. L'alcool est récupéré dans un condenseur.
Ce procédé a été opréconisé pour digitale, kela, scille etc. mais , outre qu'il
esT couteux et d8licat (danger d'incendie) et gqu'il ne se rréte pas au traitement
de grandes quantités de rlantes, il peut provoguer des zltérations (plantes &

rrincives ac%ifs volatiles en particulier ;.




Traitement par l'air chaud

T.e séchage per l'eir chaud et une stetilisation lorszue L& température
atteirs 80 °¢ & 10c°¢ s, ¢'est un excellent procédd mais le chauffage ne
doit pas &tre chargé sous peine d'aliérer ou de d&iruire d'auires constituents
que les enzymes. Celles veuvent éire ggzlement dé+ruites par des courants 4e
lizuide tension.

Toutes ces méthodes ne vpeuven:t &tre errliiguées sane discernement ot Leur
emrlol est réservé z guelques piantes cher lesguelles elles dconanent de bon
résultats.

Le séchage a une *cupérziure inférieure & 3COC avec une ventilaticr roussée
reste le procédé de choix pour conserver aux drogues les propriétés de la

plante fraiche.

Cas pour lesguels la fermentation des drogues est nécessaire

Ils sont peu nombreux. Cependent, il existe dés drogues dont l'arcme
recherché n'apparait qu'aprés fermentation: gousse de vanilie( dont l'odeur
due & la vanilline) et substances voisines se forme aprés hydrolyse de
glucoside, graines de cacaoyers, feuilles de théier dans la préparation du thé
voir ( pour celle du thé vert elles sont au couhaire stabilisées ;
de méme les racines de lentane destinées & la
liquoristerie aprés un séchage partiel sont mises & fermenter en tas pour en
développer l'odeur ét le couleur, les feuilles de tabac <on* pendues en
guirlandes rlus‘eu~s semaines dans les hangars pour ramener leur teneur
en eau) 25% puis réunies en paguets ou macroques et comprimées en belle ou
elles subissent la fermentetion , étape essentielle dans la préparation des tabacs
& fumer.

Le conditionnement et le stockage

Ils doivent &tre précédés d'un tri soigneux qui éliminet les matiéres
étrangéres, les organes abimés et classe les Jrogues par catégorie et par
gualité. Lors les plantes doivent &tre transportées, on recherche l'emballage
qui assure le maximum d'espace c'est pourquoi les feuilles, les herbes sont
parfois comprimées. L'herboristerie demand actuellement beaucoup de drogues
coupées plus ou moins grossiérement (fragments de 1 4 15 cm de long dans le
coupé normal de 6 & 10 mm de long la coupe méme directement utiliseble pour
les tisanes simples ou composés ) .

Les sachets~dose ou infusettes renferment des fragments de 1 & 30 mm

|

seulement. |
Les plantes qui fixent facilement les odeurs (thé) doivent étre parfaitement




emballées (feuillies métalliques)pour l2s autres,cn utilise des sacs cu des

caisses.l'étiguetage 3oit &ire lisitle.Le stockage est trés bien ventilé par de
l'air sec. Il faut prendre des précautions contre riscues d'incendie, e
d'autre part prévenir et enrayer les atlagues des rongeurs, des insectes
et acariens de chempignons.

La plupart des drogues deivent &tre renouvelées chague année les
droguists . Les fleurs et les sommités de , lantes arometigues surtout sont

de conservation limitée.




COXFERENCE I7

TTROMLTIAT AR TR
SUZESTLLCES RATURELLES

ASFECTS TECHNIQUES DE L'EXTRACTION D=

LES PLANTES MEDICIRALES

m

Le tut de cette conférence es: de doaner un arergu général de techricgues
et de l'arpareillage utilisés actuellement dans l'indusirie pharmaceutigus, dans

l'indusirie extractive, r 'tammen: des planies médicinzles.

Les protlémes qui se posent sont assez complexes d&u fait gue les srpereils
epioyés représentent souvent une transposition des apparails utilisés dens
1l'industrie extractive et, plus spfcialement dans 1'industrie des nuiles

elimentaires et des sucres.

Mais , dans cette industrie, les quantiiés de matiére premiére employée
sont trés grandes ®t les fabrications sont classiques,ce gui permet &'amortir
les installstions cofiteuzes . Dans ce ces des produits rharmaceutigues, gui ont
une vie relativement courte, le situation est différente. La psychologie des
malades entre ern jeu et les médecins sont ocligés de préscrire constamment
des spécialistes nouvelles. Par conséquent, l'apparaillage prévu doit é&tre

polyvalent et la méme machine doit pouvoir servir & différentes fabrications.

Aprés ces gquelques mots d'introductiorn, je voudrais énumérer les étapes
principales de l'extraction pour nous occuper, ensuite, plus particuliérement des
apperails utilisés pour chaque opération. De fagon générale, les extractions com-
mencent par une division des matiéres premiéres suivie d'une extraction par les
solvants des principes actifs contenus dans les poudres. Les collatures riches
obtenues sont extraites par des solvants non miscibles. Une concentration et une

purification sont par 1s suite nécessaires.

Division des solides

Les metiéres premiéres ( les plantes médicinales) le pius souvent employées
dans 1'industrie pharmaceutiques se présentent sous forme solide. Pour augmenter
les surfaces de contact, pour rendre les corps aptes & régir , il est nécessaire

de provoguer une rupture sur le plan mécanique, et nécessaire de diviser
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des cellules et les tissus. L'opération préalable & 1l'extraction est de

fagon presque générale , le broyage .

On emplecie actucllement dans 1l'indusirte trois rrocédés
de broyage:

1. = le procédé par section

2. = le procédé par percussion

3. = le procédé mixte

Dans le premier cas, le divisicn des solides se falt par coupure et
les broyeurs utilis€s sont équipfs de couteaux animés d'un mouvement de

va-et-vient horizontal ou vertical ou bien encore d'un mouvement circulaire.

Dans ie cas de percussion, l'effet brisant est réalisé par des coups
brusques portés par des marteaux exactement comme dans le cas de pilon
et én wortier. La pluveri des appareils industriels sont équipés de
martesux oui tournent & grande vitesse entre des couronnes dentées fixes.
Dans cet  appareil , est eifectué en méme temps le broyage et le
temisage , & 1'aide de tamis calibrés ou de grilles qui ne laissent passer

gue les poudres d'une certaine granulométrie.('est le procédé mixte.

L'industrie utilise des appareils assez divers comme par exemple les
broyeurs & cylindres parallélez, broyeur & cylindres sont concasseurs &

méchoires broyeurs & galets.

Tout en étant une opération physique simple, pour laguelle existent
des appareils appropriés, la fagon dont la matidre premiére est divisée peut
avoir une importance considérable pour la suite des opérations. Il est
évident que, dans le cas de 1l'extraction solide-liquide, il est intéressant
d'augmenter la surface 4'échanges.Pourtant, parfois, les difficultés de
broyage sont si grande (par exemple dans le cas de graines huileuses)que
l'on préfére un traitment sous broyage, méme si les rendements sont moins
élevés. C'est & dire qu'il existe des cas oll il faut choisir eprés avoir
fait un caleul économigue, ou il faut mettre en balance les augmentations

de rendement d'un coté et les difficultés techniques de 1'autre.

Actuellement, pcur certains extracteurs, la préparation primeaire de
matiére rremiére est encore plas grande. Une fois les matiéres premiéres
broyées, on les agglomére en plaguettes ou lamelles, traitement qui ouvre

la voie des




perculations pousséese C¢ procedé est itrés récent c¢t, dans certains cas dcorrn.
des résultats excellentse

J¢ ne veux pas insister sur los traitements spéciaux, commc, pur &onie,
la division par ultramsous, la fermentatian etc qui ont comme tut de faciliter (-
gelement l'extractiocn,

Une fois la matiére prumiérc préparéc, l'ovpération qui suit cst 1t .x-
traction solide=licuide

L ce stade, il fautl d'unc part, fairc le choix qu solvant, &'antre per
cvlui dc l*apparcil le plus adaptée Cepandent, il cot encore nécessairc, &8Vait 3€
passcr a l'extraction proprement dite de purifier les matiéres premiércs @ 1'zide
d'un dégraissage, comme, par cxemple, dans lc cas d2 llextraction des alcaloids
On peui partager les appareils utilisés actucllement en dcux grands gromps selon
lcur fonctinnnement 8

1 . Extracteurs en discontinu
I1 . Extracteurs en contimu

Les méthodes d'extraction omployées sont
a)= 1'épuiscment par simple contact

b)= 1'épuisement par contact maltivle

c)= l'épuiscment par oontro-courant.

&)= 1'épuisomcnt par simple comtact !

Les apparcils, qui travaillent en discontinu, par charges, sont encore
les plus utilisés du fait quo lus quantités dc matiércs premidéres traitéus par 1'in-
dustric pharmaceutique sont relativemont faibles, Parmi lcs extractours diccontin-
nus par simple contact, on renoontre encore partout des pocrcolatours.

Percolateurs 3

Les percolatar  sont des cuves tronconiques dc capacité variable que
1f'on remplit avec des plantes broyées, an ajoute ensuite lc solvant d'extraction
choici qui passc, on ajouts du solvant fraie ot ainei dc suitec jusqu'a gpuisement
total d. le plantc, Le systdme a 1l'avantage a'8tre peu coituux et trés simple. Par
contrc, l® tomps d'unc opération sant longs ot lcs bilans failbles.




Lc probléme dc irouver un appareil polyvalent, capable d¢ traitcr .-
quantités moyennes de plantes reste donc posée

Une solution possible e¢st dc conbiner différents procédés d'cextraction,
voire la macération, la percclation accélérée et la filtration. Dans c¢ tuiy nous !
avons essayé dutiliser un filtre a bar”

Dans ce procédé, la poudre & extreire est mise en contact avec 1. sclvars,
scus agitation, Adprés lc temps nécesszire, lc mélange poudre + solvant ozt =veyd a
i'aidc d'une pompe de circulation sur wne bendc filtrante en mouvement centiru,

Sous cette bende sont placées des cellules sous vidc, La plantc est zinci
¢ssoréce On peut réaliser un contre=courant par pompage du solvent frais et cbiunir
des collatures de plus cn plus chargées au fur ot & mcsurc que passont dos motiér.s

premiéres de moins en moins épuisées

Selon cette coneeptiony sont réunis la macération et la percolatisn par
lzvages successifs, Théoriquement, l'extraction c'effectue dc fagon méthodi-uc, moic
or. pratique des difficultés surgissent. On nc peut pas pousser 1l'essoragc & “:nd wu

feit que la couchc de plantc sc fissure ct donme licu & dcs pessages préfércnticls,

De iBmey dans le cas de l'exiraciicn aqueuse, un colmatage dc lz tcilc di=
minuc la vitessc de filtration, Un sutre inconvénient est que, doms le cas dcs sole

v-nts non miscidbles & 1l'cou, la récupéretion des solvants qui restent dans lz plantc
cst impossiblc,

Lc prix de ce genre de filtre est important et 1l'encombrement grand.

Le filtrec peut 8frc remplacé par une décantcuse en continu,

Congue spécialement pour la sépar-tion des quantités importantcs de sée
cimont lourds Le mélange cst introduit dans lc distrituteur ot il .st mis cn roctas
ticn et poussé entrc vis et bol par effet contrefuge. les particules solides décone
tcnte dans la p rdic cylindrique du bole Le liquidc progresse dans lc méme scns quc
1c sédiment, Si la mise cn agitation @ 1la plante avec le solvant nc pose pas d.
probléme particulicr, par contre lc choix du filtre est trés importent.

Le construction du filtre cost ingénicusce. Le surface filtrante pout Ctre
augmentée ou diminuée & volontée Lus ple’ozux, munis des toiles en acicr inoxydatle

L | | [ | [ | I | |




sont sclideircs d'un axe conirzl. La filtratior s'effectuc socus prusciowm ot les Qb=
teils sont imporiants. Le filtre cst muni 2'une dowble enveloppe qui permct Q. ira-
vaziller 2 chaud ocu dc récupérer les sclvanis er fir d'opiraticne Unce feic I- fiitrae
tion terminée, on 2 le possitilité dc feirc dec lavages successifs jucou'a épuises
ment totzl dc¢ le planic. Dc mlme, éane ct systéme, si le filtraticn vot difficils,

on peut garnir les pletcaux d'unc précouche dladjuvant de filtration, gunre Kissel=

m
&

gubr, cui augmente cncorc les surfaces dc coniacte L'cpération termirée, on met

£

routc ur moteur qui fait tourner lex platcaux & grande vitesse o1 1o fiiire est n

(4 1

toyé dc fegon pratiquemert instantanéc. Le forcc cenirifugc dévelioppéc prejette le

poudre sur lce percis ot lz fait tomber par gzrvité dans la partic bassc cu filires

Les sppareils décrits jusqu'ici sont des apparcils qui fomcliomnent ci
discontinmu et, & part le Soxklet per simple contact. Comme ncus 1l'avens déja dit, il
cst possible de réaliser un contre-courant & 1l'zide de plusicurs unités ¢'extraciior.
Une solution moims cofitcuse ¢st de rclier un seul ctracteur a plucicur:z cuves €
Stockage <t do faire dc lavages successifs avec des collatures & différentc degreés

de concentratione

REGL.S Di SECUKIT: D. TRAVAIL POUR OSTENTIR DES PLANTES MEDICINALES

Lorsqu'on mout les plantes, ou respecte les instructions pour mcuteur ées

plantess

Avant le commencement du broyage des plantes, il faut vérifier ei 1= mcu-
lin est nettoyé et en bon état de fonctionnement (il doit Etre bien fixé sans fis-
sure, chaque pidce & sa place)e L‘épuisement électrique du moulin ne deit pas pré-
senter des défauts, Aussi, il faut vérifier si l'équipement électrique de lec salle
de travail est en bon étate Le moulin et tous les appareils électriques doiv.nt 8tre

munis d*unc prise de terre pour éviter tout danger dfélectrocution. Périodismement,
1'équipement électrique doit &tre vérifié par un électriciens

Pendant le broyage 3
Lopération doit porter un maque de toile couvrant la boucheet le nzz

pour 8tre protégl contre la poussiare des plantes qui sc dégage. Pour unc plusgrandes
efficacité du masque, i1 faut le porter mouillé afin qu'il retiemne une plur grance
quantité de poussidre, Pour le manipulation des plantes taxiques, il faut proterdes
plants, Pour la protection contre les bruits, le travailleur opérateur poiiera dans
1'oreille des "antiphones" (en cuir ou en coton)e L'appacrt des plantes dans lo sal~
le de broyage doit se faire conformément aux préparations pour &i-iter lfaccurmlation
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d'une grande guantiié de plantes gui incommoderait la circuletion et zui
diminuerait le volume d'air de la salle. L'alimentetion ern rlantes du moulin
se fera en petites gquantités pour éviter l'obturaticn 2du moulin et la sur-
charge du moteur.

I1 faut avoir un soin spécial pour le broyvage des plantes ou des
parties des plantes dures ou fibreises (racines, 8corces) . Les coprs éirangers
(pierre, terre, morceaux de métal, etc.) qui peuvent se trouver accidentelle-
ment seront éliminées avant 1'introduction des tlantes dans le moulin . e pas
soumettre au broyage les plantes gqui contiennent des corps étrangers ou d'auires
sortes de plantes. En cas de pressage, il faut employer une pelle en bois
spécialement congue et gque est livrées avec le moulin et accrochée obli-
gatoirement au c6té du moulin. Le poudre est ccllectée dans des vases destinés

d cet unique usage.

-

Pour £€-iter le dégagement des poussidres des plantes broyées & la
sortie du moulin entre celui-ci et le vase pour les plantes broyées, crn fixe un
tuysau en toile comme une chaussette.

Le vase pour la poudre est prévu avec un filtre d'aération.Pendant le
travail, sur le moulin sera placée une étiquette toujours & la méme place avec
le nom des plantes broyées. Le vase avec la poudre cobtenue portera sur la face
un porte-étiguette en métal dans lequel on introduira chaque fois 1'étiquette
adéquate comprenant, le nom des plantes broyées. La date et le nom de
1'opérateur qui a proyé les plantes. Le vase pour la poudre doit é&tre posé
vide et le poids doit &tre mentionné sur le vase avec de la peinture. Le vase
avec la poudre sera toujoirs & la méme place pour éviter des confusions.

A la fin du broyage, le moulin et les vases seront nettoyés et la
poussidre qui s'est déposée sur les murs et par terre sera aspirée avec va
aspirateur 2 poussiére,

Dans la chambre ol on munipule de l'alcocl et dans la chambre ou  se
fait la percolation la sédimentation, la filtration et l'emballage des
teintures tout feu est interdit. L'emploi d'appareillages é&lectrigues sans
protection antideflagrante est également interdit. La chambre ot l'on
prépare la teinture, la chambre de sédimentation et le dépét de teinture sont

fermées en dehors du programme de travail.

P ———




envelorzpe et d'une egitation. La poudre ez~ rlacée dans L'erverell et on

ejoute la guantitfé du solven: nécessaire pour une premidre exiractisn. On mes

en route l'agitation et lz plente entre en contast intime avec le solvarnt.

L'opéretion peut dérouler & chaud ou 2 frcid, en introduisent , dans -e dcuzl:
enveloppe , la vapeur, l'eeu froide ou méme ur mflange r3frigdrant. Une Sois

-

l'extraction termin®e ( le temps ndcessaire varie neritusllement entre

- =2

1% et 30 minutes), on arréie l'agitatiorn et on laisse la rlante décenter. Iz
ebeisse le filtre qui flotte £ la surface de le collature. COn soutire souls vige
le surnageant . La plante essorée rest dans l'appareil et on sjoute une nouvelle
q&antité de solvant frais et ainsi 4= suite jusgu'Zd €puisement total. Pour
récupérer le solvant qui reste dans la plante, on peut, ou tiern chauffer par lea
double enveloppe, ou bien introduire un jet de vapeur direciement dans la poudre

et entrainer einsi le sclvant.
Cet appareil donne de trés bons résultats. L'inconvénient essentiel es:

qu'il n'existe pas de possibilité &'augmenter le volume dans un méme rapport gue

la surface de filtration.




AR

ZXTRACTEURS ZK CCNTINU :

Dés gue les guantités de matiéres premiéres traiiées dépassent un cer-
tain tonnage, .es extiracteurs en discontinu ne sont plus rentables, du fait gue
les cpérations de chargement et de déchargement, ainsi que le nettoyage, entrai-
nent les frais de main-d'oeuvre trop élevés et les temps morts d'utilisatiorn sont

trop grands.

A ce moment, il est obligatoirement d'employer des appareils en continu,
avec une progression constante et ininterrompue de la matiére premidre gui rencon-

tre en sens inverse les solvents d'extraction.

Ces appareils peuvent &tre horizontaux, verticaux, circulaires, héli-
coidaux,etc... Ils ont &té congus pour le fabrication des sucres, des huiles ali-
mentaires, pour l'extraction du café ou des jus de fruits. I1 est assez rare d'em-
ployer ce genre d'appareil dans 1 extraction des substances naturelles, du fait
gue, d'une part leur prix et leur encombrement sont trés grands, slors que leur

polyvalence est réduite et chague appareil est employé & une extraction bien dé-

finie.

Je pense qu'il est quand méme utile de passer rapidement en revue les

différents types d'appareils actuellement employés.

L'extracteur est constitué d'une colonne cylindrique verticale munie
de plateaux avec des fentes opposées. Un rdcleur & mouvement circulaire talaie
les plateaux et fait descendre la poudre d'un étage & 1l'autre. Le sclvant -éalise

un circuit ascendant inverse.

L'extracteur est construit sur le méme principe, est divisé en trois
zones. Dans la zone inférieure, on envoie, par pompage du solvant frais. Dans la
zone médiane, l'extraction est effectuée par du solvant gui provient de la zone
inférieure et, dans la zone supérieure par du solvant qui provient de la zone mé-

diane,

L'axtracteur réalise un double circuit. Premiérement le produit & ex-

traire, placé dans des godets perforés, entre en contact avec un solvant &
dem:i saturé. Dans un deuxisme parcours, le produit déjd traité vient en contact

avee du solvant neuf.




Circuits horizomtaux : L& poudre progresse sur un t&zisz roul

des cadres mobiles garnis de toile ern acier incxydatble.

Le contre-courant esi réalisé par pompage de sclvent frais et des ‘rac-
tions de plus er plus chargles au Tur et 2 mesure qu'ils rencontrent des produits
de moins er moins épuisés.

Circuits circulaires : Le principe Ge ces extracieurs est e méme gue celui i
extracteurs horizontaux. Les divers compartiments d'une roue tournent autour é'ur
axe central et viennent er cortact avec du sclvant frais ou evec du soivent déjé

enrichi.

L'avantage de ce svstéme par rapport aux autres exiracteurs est surtout

le feible encombrement de 1'appareil.

Circuit hélicoldaux : Dans ce systéme, la metidre & traiter avance gréce & un

mouvement imprimé par une vis d'Archiméde trouée. Le solvant frais est envoyé per

pompege en sens inverse,

Les appareils d'extraction solide-liquide qui ont été décriis ont é+8
choisis pour domner une idée générale des différenies possibilités qui existent.
En réalité, la gamme des extracteurs est plus large et le choix de 1'appaereil le
plus adapté représente un probléme délicat. Du choix fait & cette &tape dépend,

dans une large mesure, la rentabilité globale du processus.

EXTRACTION LIQUIDE-LIQUIDE

Les collatures riches obtenues & la suite de l'extraction sclide-liguide
doivent &tre purifiées et concentrées. Cette opération peut &tre réalisée & 1'aide
d'un autre solvant, non miscible au premier, insoluble et de densité différente.

Les principes dissous dans les collatures doivent avoir une soclubilité relative plus

grande dans le solvant choisi afin de pouvoir réaliser une extraction sélective.
L'extraction liguide-liquide est réalisée toujours en deux temps :

a- Mise en contact intime des deux phases par agitation. C'est & ce stade que

1'échange s'effectue ;

b~ Décantation et séparation par différence de densité.
|




En pratique, l'extraction liguide-liquide a2 lieu er plusieurs &quipements
successifs en emplovant des solvants de polarité, ou ce qui est encore plus courant,
en faisant des &quipements alternés dans des phases lipophiles ou hydrophiles, aprés
modification de pH. Un exemple tyvique est l'extractiorn des alcaloldes ol on obtient,
dens un milieu alcalin, les alcaloldes-basses, souvent insolubles dans l'eau, dans
un milieu acide des alcaloldes salifiés le plus souvent entidrement solubles dans

1'eau.

Le probléme, tel qu'il a2 &té présenté, est simplifié au meximum. En pra-
tique, dans la plupart des cas, les deux phases sont légérement solubles l'une dans
l'autre. Souvent, des émulsions se forment aux interphases qui génent la séparation.
Des phénoménes de tensions interfaciales ont lieu et les problémes technigues gqui

se posent sont difficiles & résoudre.

Comme dans le cas de l'extraction sclide-liquide, plusieurs solutions

d'épuisement sont possibles :

a- par simple contact ;
b~ par contact multiple ;

¢c- par contre-courant

e/- L'épuisement par simple contact est le cas le plus simple. L'exemple
typique est l'opération effectude au laboratoire dans une ampoule & décanter. Les
deux phases & extraire sont placées dans une ampoule, agitées, et laissées en repos
pour décanter. On soutire une des phases et on recommence l'opération. Si ce sysidme
est employé partout & l'échelle de laboratoire, il a l'inconvénient de ne tenir

compte ni des temps nécessaires ni des volumes de solvants utilisés.

Méme au laboratoire, on emploi actuellement plusieurs ampoules & décanter
et on réalise un épuisement en cascade. Quand il s'agit d'utiliser des quantités
plus importantes, l'agitation des deux phases et la séparation ne peuvent plus &tre
réalisées dans une ampovle & décanter. Pour résoudre ce probléme, on & mis au point
des appareils qui, tout en utilisant le principe du simple contact, peuvent travail-
ler en continu.

L'extraction en continue peut 8tre réalisée & l'aide des supercentrifu-

geuses.




SEPARATEUR CENTRIFUGE

e principe de ces machines est d'utiliser 1z force centrifuge, C'abord
pour mélanger les deux phases & extraire, ensuite powr les séparer. Le rrocéd€ veu:
Btre réelisé 3 1'side de deux machines, une munie é'un bel émulsicnneur,
bol séperateur. Les deux phases sont enoyées dans lz premiére machine ol ellies se
mélengent. L'émuision formée est envovée, ensuite, dans un deuxidme eprpareil, mumi d'ur
bol séparateur, ol l'on sépare de nouveau les deux phases, 1'une enrichie, l'autre
épuisée. Les supercentrifugeuses fonciionnent uniguement par la forces centrifuge 4é-
veloppée. La vitesse de rotetion Gu bol est trés grande (elle ve Jusgu'd 50.00C rot.’

min.). Les deux phases se séparent par différence de densité.

L'inconvénient de cet appareil est gque les deux phases sortent libremernt dans

1'atmosphére et, dans le cas des solvants, il se produiti une forte perte de solvants.

Le méme principe est utilisé par d'autres appareils comme, par exemple, le

séparateur suivent.

le vitesse de rotation de ces appareils est plus faible, mais la séperation
est plus facilitée par une construction différente. Le bol séparateur contient une pi-
le d'assiettes traversées par des canmeux extérieurs, médians ou intérieurs, en fonc-
tion de la différence de densité entre les deux phases. La plage de séparatior peut
8tre déplacée vers les canaux, en réglent les pression de sortie des deux liguides.
Comme dans le cas des supercentrifugeuses, dans le prinmcipe de 1'é€puisement & simple
contact, on traveille habituellement avec deux machines, 1'une équipée d'un bol mé-
langeur, ol les deux phases sont mises on contact intime, l'sutre avec un bol sépara-

teur.

L'avantage de ce systéme est que le sortie des liquides se fait sous pres-
sion ce qui dans presque tous les cas, évite les mousses, les émulsions sont cassées

au niveau des assiettes et l'on peut séparer de grands volumes de solvants.

EPUISEMENTS A CONTACTS MULTIPLES

b/~ Epuisement & contacts multiples :

Les appareils qui utilisent ce principe sont construits de 12 méme maniére
que les appareils Soxhlet. Dans une colonne est placée une des phases qui est traver-
sée en continue par l'autre phase, laguelle s'enrichit progressivement. Le solvant
arrive dans un récipient chauffé ol il distille. Les vapeurs sont condensées dans un

refrigérant et le solvant propre passe de nouveau & travers la phase & épuiser.




Le processus a lieu en discontinu. Le désavantage de ce systéme est gue
les principes extraits sont en contact permanent avec une source de chaleur.

L'épuisement par contacts multiples peut &tre réalisé aussi avec plusieurs

unités de mélangeurs séparateurs i simple contact montés en série.

¢/- Epuisc.'ent par contre-courant :

L'extrection liquide-iiguide par- contre-courant s'effectue actuellement
de fagon presque générale par des extrecteurs centrifuges. La découverte des anti-
biotiques et leur production industrieile a eu comme suite la nécessité de trouver
un extracteur liquide-liquide capable Ge traiter de fagon méthodique et efficace gde

trés grandes quantités de solvants. Un tel extracteur a été réalisé.

Dans ce dispositif, les contre-courants sont réalisés dans un circuit hé- [

licoidal au sein d'une centrifugeuse tourmant & envirorn 2.000 rot./min. Dans une

seule opération, on réalise un mélange intime des deux phases, un épuisement par con-
tre-courant, une séparation de deux phases. Les deux phases sont introduites sous
pression des conduits paralléles. La phase légére entre dans l'appereil & la péri-
phérie du rotor, tandis que la phase lourde est admise dans la région axiale. Les

deux phases entrent en contect intime au long d'un circuit en spirale et sont sépe-
rées ensuite. Les débits sont réglés per des rotamétres. Ce type d'appareil réalise

un épuisement en 6-8 &tages théoriques, ce qui suffit, de fagor habituelle, & un

épuisement total.

Ie est possible de réaliser les mémes performances en mettant en série plu-
sieurs séperateurs i simple contact et en introduisant les deux phases i contre-cou-
rant. Dans ce cas, au niveau de chague appareil, un dispesitif de remélange est mon-

té.

Si les extracteurs gui fonctionnent par force centrifuge sont mainte-
nant trés emplcyés dans 1'irdustrie, d'autres systémes restent valables ou bien re-

présentent 1'avenir.

I1 faut dire gquelques mot au sujet de l'extracteur vertical & contre-

courant.

Le fonctionnement de cet appareil est le suivant : le mélange & fraction-
ner es: admis au milieu 4'une colonne et entre en circuit au sein d'un contre-cou-
|

rant d8j3 é+abli par 1'introduction par le bas du solvant léger et par le haut du




solvant lourd. L& ocionne est traverse par un axe central qui tourne £ I1'zide d'un
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riaux poreux.

Les rendemenis de ce sysiéme peuvent 8ire augmenifs par L'ermplci de cclornnes
pulsées. Dans ce cas, les deux phases sont envoyvées ern contre-courant var des pompes
doseuses & pulsations et sont obligées d'entrer er contact intime er vassant par des
plateaux perforés. Le débits des pompes peut &tre réglé & volonité, ce gui auzmente les

T

rendements de l'eppareil.

L'extraction & contre-courant en continu peut &ire rézlisde aussi dans des

cclonnes horizontales.

Les deux phases sont envoyées en sens inverse par des pompes doseuses, Gans
des chambres de mélanges ol a lisule transfert. Le mélange passe ensuite par une pla-
que perforée dont le rdle est de casser les émulsions. Les deux solvants décantent en-

suite dans des tubes par gravité.

Dans ce systéme, on peut varier le débit des liquides & 1l'aside de pompes

doseuses, la vitesse d'agitation, le nombre des colonnes.

L'un des derniers procédés d'extraction liquide-liquide en continue, mis au
point, est une colonne pulsée & disques rotatifs excentrés. Ce procédé est employé
pour l'extraction industrielle du caprolactame. L'efficacité de cette coclonne est
grande et les rendements trés élevés. Des recherches sont en cours dans le but de ren-
dre ce systéme polyvalent.

Je voudrais dire encore guelques mots au sujet des différents types d'éva-

porateurs employés dans 1'industrie.

A part les évaporateurs classiques, qui sont décrits et employés partout,
dans 1'industrie de l'extraction des substances naturelles, oii on reucontre souvent
des produits thermolabiles, on utilise des évaporateurs en continu sous vide, & grands
débits et & faible contact avec la source de chaleur. Un tel appareil est 1'évapora-
teur LUWA.

Dans cet eppareil, le produit est repris per un agitateur central, projeté
sur une paroi chaude et évaporé de fagon presque instantanée. Le concentrat est re-
cueilli en bas de l'évaporasteur, tandis que les vapeurs sont condensées dans un ré-

frigérant,




Le méme effet est obtenu avec 1'évarpcrateur centritherme de AIFA LAVAL.

Dans ces erpvareils, on réslise une concentretion poussée, meis 1'op8ration

doit 3tre arrétée dés que le produit atteint une certaine viscosité.

Un autre type d'évaporateur est l'&vaporateur rotatif. Cet appareil est la
transposition fidéle de l'appareil de laboratoire, meis la cepacité du tallon peut &tre
de 20, 50 et méme 100 litres. Ce systéme est, d'habitude exployé en fin d'opération

pour amener les extraits & sec.

Un troisidéme systéme est 1'évaporateur sous vide qui foncticnne rar thermosi-

phon.

EVAPORATEUR PAR THREMCSIPHON

Dans ce procédé, le liquide & évaporer vient en contact aven un bouilleur la-
téral chauffé & la vapeur ou par des résistances &lectriques. Au point 4'ébullition, un
circuit fermé se forme, les vapeurs passent dans un réfrigérant oi elles sont conden-

»
sees.

Les techniques de purification des extraits obtenus sont les techniques clas-
siques de chromatographie sur colonne, de cristallisation, ete...
Le principe des appareils employés est d'habitude le méme qu'au stade du laboratoire, &

une échelle plus grande, et peut 8tre dans ce domaine des études sont & faire, Juste-

ment pour essayer de trouver des méthodes plus économiques, spécifiques & 1'industrie.







