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C O N T R I B U T I O N A L'ÉTUDE C H I M I Q U E 

DKS 

LÉGUMINEUSES INSECTICIDES 

D U C O N G O J Î E L G E 

P R E M I E R E P A R T I E 

( i E N E R A L l T E S E T METHODES. 

On sail qu'un cerlaiii nonibic de piaules, appailenant 
loulcs à la famille dos Légimiiiieiises, contiennent des 
corps qui, tout en étant très peu toxiques poni- les ani­
maux à sang eliaud, constiluenl de violents poisons poui' 
les animaux interieurs. 

L'immense intérêt économique qne présente la lutte 
contre les invasions croissantes des insecl(!s a incité les 
chimistes et les agronomes à diriger leurs investigations 
vers l'étude de ces plantes et des produits qu'elles ren-
fermenf. 

\ussi, depuis quelques années une foule de recherclu's 
sur ces questions ont été entreprises. En avril 1932, Roark 
publiait déjà un relevé contenant 456 références se rap­
portant à des travaux parus sur les Derris et autres espèces 
voisines utilisées comme inscHîlicides. Depuis lors les 
publications sur les mêmes sujets se sont succédé à un 
lythme accéléré. 

Nous TIC nous proposons pas d'en donner la liste. 
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Tonics les espôcos cliidiccs jus(|ii'ici apjiailicmiciil aux 
genres siii\aiils . 

Derris lGnledup/i-l)('(/ifi'li<i : l.oNr/iorarpiis: 

Trp/iiosia ICracca); I'dcliiirhizKs; 
Cucu/'us; Mo/if/i/Zea; 
Mille lia; Sp/il/inlohi/s. 

Le cliainp li\ l é à l'investigation reste immense encore 
si l'on songe, |)ar exemple, qne des 400 espèces cm iron 
que comporte le senl gemc '/'cp/i;o.v;"(i, qni'lqnes-unes seii-
icnient ont fait l'objet d'études s\ sténialiqncs. 

Les lésultats des niodesles reclieiches qni sont exposées 
dans les pages qni sni\eid se rapporleni à l'étude cliimi-
(jue de quelques écliaiilillons de Légnminenses jiioxenanl 
dn ('iongo belge. 

Sans vonloii' rc^faire ici l'Iiisloire. si sonvent répétée (') 
déjà, des plantes dites à (( l^)tenone n. il nons semble utile, 
])our pi'éciser les idées, de ra|)pelei' ipiclques faits se l'ap-
poilant à la nature, à la composition et au dosage des 
produits eonlenns dans ces plantes. 

I . — L E S CONSTITUANTS DES L E G U M I N E U S E S 
I N S E C T I C I D E S . 

A. — ROTENONE. 

Le |)lns important des principes actifs eonteniis dans ces 
plantes est la ilaténonc (l23H22Üf.. Sa eonslitniion a été 
établie par les ira\aux de La Forge, HutenandI et l\ol)ert-
son. Kll(> est constituée par im no>an central de (lélndro-
]j\rone en liaison, d'inie part, a\ee une déliydiM>henzo-
jjyrane et, d'autre part, axcc mie déli\drohen/.ol'iuane. 
Elle coidient deux gi'onpes mét l i o \ \ l e s . 

{>) Voiv. à c e s u j e t . J ' é t u i l c t r è s d o c u n i e i i l c e î l e W l l . B A U X dai i . -~ l e s 

Annalrt: de Geiiililoii.r. j a i i v i e i - f é \ i i e r 
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Voici la formule proposée : 

C - O - C H ; 

C - O - C H j 

H2C 

La rotérioue se présente à l'élal pur sous forme de cris­
taux orthorliomhiques, transpareiiis cl incolores, l'oïKlant 
à 163". 

Klle réduit la liqueur de Felding et le nitrate d'argent 
ammoniacal. Klle possède un pouvoir rotatoirt^ lévogyre 
élevé qui varie fortement avec le solvani emplové pour la 
dissoudre. On trouveiait. par exemple : 

Benzène 2 3 3 ° 

Toluène 109° 
C e H , 108" 

Alcool absolu - 124° 
Acétone - 105° 

Joncs el Smith ont déterminé la solui)ilité de la lolé-
none à 20" dans divers dissolvants. Ils indiquent les 
chiffres suivants : 

6,9 gr. 
0,2 gr. 
0,2 gr. 
8.5 g r . 
0,6 S T . 
1.6 g r . 

too cc. acétone dissolvent . . . 
100 ce. alcool absolu . . . . 
100 ce. mélhanol 
100 oc. benzène 
100 ce. tétrachlorure de carbone 
100 ce. sulfure de carbone . . 
100 ce. chloroforme 73 ,4 gr. 
100 ce. éther 0,4 gr. 
100 ce. toluène 6,7 gr. 
100 ce. xylène 3 ,5 gr. 
100 ce. trichloréthylène . . . 19 ,0 gr. 
100 ce. acide acétique . . . . 8,6 gr. 

de roténone 
id. 
id. 
id. 
id. 
id. 
id. 
id. 
id. 
id. 
id. 
id. 
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La solidùlilé de la rolénoiie dans les sohanis organiques 
augmente foitemenl avec la tempérai ure. 

Elle l'orme, suixanl .loues, des eond)inaisous molécu­
laires cristallines avec l'acide acétique, le lélraehlorure de 
cai hone, le cliloroforme el le benzène. Ces composés con-
tiemienl iespecli\ enieni 7.2-27. 5-22,5 et 16.3 ',, de soi\ ani. 

L'air et la lumière oui une action piol'onde sur le> sohi-
tiojis dc! i(iténoue dans les sol\auls organicjues. 

Sous leur action elles passent de rincoli>re au jainie, 
l)uis à l'orangé et finalement au ronge foncé. Cette vai ia-
tion dans la couleui- est accompagné(> d'un déixM de 
cristaux de désiivdrorolénone el de roli'-nonone, cor|)s 
inaclifs connue insectieicU-s. 

\ l'étal cristallin la loténone es! plus slable. Klle serail 
inaltérable dans cet étal à la lumière diffuse. Suixaiil 
]\oark, réduite à l'état de ])onssière. elle perdrai! ton! pou­
voir' insecticide après di\ jouis d'exposition à la lumièic 
solaiie. 

l"n solution acpieuse elle s'allèr'e également, surtout si 
le milieu est alcalin. 

La roténone possède une série de réactions colorées (pii 
sont fréquennn(>nl utilisées pour son identification. 

1. UKxci H» i)K .loxEs Kl' s\n rH ( , ' > . — Iraitc'c eu solution 
acélonique par son volume d'acide nitrique, la roténone 
donne une coloration rouge biillant qui, après neutialisa-
tion pai' 1<' bicarbonate de soude, passe au bleu sons l'ac­
tion des alcalis. 

Lojsqu'on dilue la liqueur rouge a\ant l'action de 
l'alcali, la coloration est [)lus stable v\ l'on [)eut déceler 
jusqu'à 1/10' de milligramme de roténone. 

On a tenté sans succès de rendre cette réaction quanti­
tative pour le dosage coloi imétriqn»' de la loténone. 

iV, n. A. JONES el C. M . S M I T H , liKl. Eiigcii. Chhii. ; A i i a l y t . E d i t i o n ) , 
I . 5, 11" 1, 1)1). 75-70, J.") j a n v i e r 1!):!:!. 
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Cette réaction serait également positive avec le toxi-
carol. la téphrosine el la déguéline. 

Wattiez. Lagrange, Ghignv (') opèreni de la façon 
suivante : 

Une solution acétonique à 0,1 % de rotéiion<' ou d'un 
corps voisin est traité(> par son volume d'acide nitri­
que 1/1; après trente secondes, on dilue, on iieuhalise 
])ai' NaHCO.,. puis on alcalinise par NHiOH. 

2. RÉACTION D E D V N K V V O R T , V . Ht DDE E T B A U V I G A R T E N . •— 

Si à 1 milligramme de roténone on ajoute 6 à 8 gouttes 
d'acide sulfurique, il apparaît ime coloration jaune orangé 
intense qui, par addition d'un cristal de nitrite de sodium, 
v i i e peu à p e u au violet-rouge intense; on peul en déceler 
ainsi 0,1 mgr. 

D'après Wattiez, Lagrange et Ghigny, la réaction est 
également positive avec la té{)hrosine et la déguéline. 

Ces auteurs renqjlacent le nitrite de soude par la 
chloramiiie. Dans ces conditions la réaction est positive 
avec les corps suivants : déguéline, roténone, déhydro-
rolénone, déhydrodéguéline, isodéhydroroténone, déhv-
(Iroroténone. 

3. R O G E U S E r C A L A v i A i u (") S i g n a l e n t q u e la roténone dis­
soute dans des solvants organiques t e l s que le chloro­
forme, le dichlorétane, le tétrachlorure de carbone, l'éther, 
l'alcool et l'acétone développe des colorations bleues ou 
violacées en présence des phénols et d'acide chlorhydri-
que. Ils proposent en particulier le mode opératoire 
s u i v a n t : 

Agitei- une solution chloroformiqne de thymol c o n t i n ­

uant une trace de roténone avec HCl concentié . plus 
0,2 % de HNO3 concentré. L'apparition de la teinte a lieu 
au hout de deux minutes. 

(1) W .ATTIEZ, I.AGRANCE, C H I C N Y . Biill. InsHtut Col.. V l , 1935, 2, i<. 418. 

(2 ) H . et B. H O G E R S et .L A . C A L A M A R I , Ind. KiKjen. Chiiii. l A n a l y t . 

E d i t i o n ) , t . 8, p . 135, 193Ü. 
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Calm el Boam (') signalen! qne la vitesse de production 
et rirdensité dî  la coloration sont profondément affectées 
par la tenein- en de HXOa. 

Produits dérivés de la roténone. 

1. I s o r o t é n o n e C , , ^ H , , ,U^ . 

('/est un isomère de la roténone qui se forme par 
l'action de l'acide snlfnriqiie concentré sur la lolénone. 

On lui attribue la foirnule snivante : 

-CH-C 

C O C H 

C O C H 

Elle fond à 184° et donne les réactions colorées de la 
roténone. 

2. R o t é n o n o n e C H O . 
23 18 7 

C'est im produit d'oxxdation de la roténone par l'acide 
chromique. Sa formule paraît être la suivante : 

(1) CAHN, R . S . , et B O A M , J . .ƒ., Chirnistrij Industry, 55. . m , 1936. 
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Se présente sous forme d'aiguilles jaune foncé, fon­
dant à 298" et ne réduisant pas la liqueur de Fehling. 

3, O i h y d r o r o t é n o n e t ^ jH^^O^. 

Produit d'hydrogénation catalytique de la roténone 
ayant pour formule : 

C-OCH 

Ce sont des cristaux incolores fondant à 164', ayant un 
pouvoir rotatoire dans le chloroforme de —225" à 20" 
pour la raie a du sodium cl donnant les réactions colo­
rées de la roténone. 

4. D é h y d r o r o t é n o n e C^ H^C). 

Ce corps se forme en oxydant la roténone par le ferri-
cyamire de potasse ou l'iode. I l a pour formule : 

H5C 
C - H C 

C-OCH, 

Ce sont des cristaux jaunes fondant à 225° ayant de 
-43" dans le cliloroforme. 
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5. Acide r o t é n o n i q u e C^^H^^O^. 

Provient également de l'hydrogénation de la roténone; 
il a pour foi nrule : o 

C-OCH 

C - O C H , 

C - C H 2 

Cet acide fond à 209° et a un a*° de -)-45 '. 

6. D i h y d r o - d é s o x y r o t é n o n e •^., | ;H,,,0., 

Se pioduit an cours de l'liydr<jgénation catalytique de la 
l'oténone. On lui attiibue la formule de structiuc suivante : 

7. Acide d i h y d r o r o t é n o n i q u e C^^H^^O,. 

Se produit par l'hydrogénation catalytique de la dihy-
droroténone. Elle a pour formule de structure : 

H j C 

H 5 C 
^ - C H - C H 2 

C-OCH 

C - O C H 
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8. 0 d i h y d r o r o t é n o n e C . ^ H ^ ^ O , . . 

Se produit par l'action de l'acide sulfurique concentre 
siii' l'acide roténonique. On lui attribue la formule de 
structure suivante : 

C-OCH, 

Son point de fusion est de 156" et s(jn à 34" dans le 
clilorolormc est de — 26"5. 

9. D é h y d r o j3 d i h y d r o r o t é n o n e C „ O 
ï 22 Ü 

S'oblieiil par oxydation du corps piécédent. 11 a pour 
formule de stiiicluie : 

Fond à 269 

C-OCH 

C-OCH 

10. Roténol C^ H^fi^.. 

H , C 

,> 

C-OCH 

C-OCH 

C - H C 

Point de fusion 120°; ac" = — 77° dans le chloroforme. 
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11. Derritol C ^ ^ H ^ ^ O ^ . 

C-OCH 

C - O C H , 

C - H C 

Coips ciislallin. jaune, Tondant à 164" cl possédant 
un a„ de — 6 6 ° 2 dans le chloroforme. 

Aotis ne ('(irons que citer les corps pro\enant de la rup­
ture complète de la molécule de la roténone : 

inactif 
82°,2 Ac ide t u b a ï q u e ( C i j H i . O j 

.-\cide r o t é n i q u e (G,Ji,,0,) P . F . ^ 183" 
T u b a n o l C,^ H „ — Ô — O H . 
. \c ide d i h y d r o t u b a ï q u e . 
Acide t é t r a h y d r o t u b a ' i q u e . 
Ac ide n é t o r i q u e C , , H j , 0 , . 

La roténone donne é<>alemen1 des piodnits de cliloni-
ration, de hiomniation et de méthvlation. 

B. — L E T O X I C A R O L . 

Le toxicarol s'obtient par saponification des extraits de 
différentes lé<^umineuses douées de pro|)riétés insecticides. 

C - O C H 

C - O C H 
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Il cristallise en aiguilles jaune soufre fondant à 219". Il 
répond à la formule C 2 3 H 2 2 O 7 . Buttenandl et llilgetag hii 
attribuent la foimule de structuic; ci-dessus. 

Il présente, comme nous l'avons déjà dit, les mêmes 
réactions de la coloration que ia roténone. 

Produits dérivés du toxicarol. 

1. D é h y d r o t o x i c a r o l . 

Par oxvdalion faible, le toxicarol produit le déhydro­
toxicarol, corps jaune, cristallin, fondant à 234". 

Ce corjjs a été trouvé par Clark et tveenan (') dans des 
extraits de racines de Deiris o f i il I I ' N avait pas de roté­
none, et [)ar Merz (̂ ) dans les graines de Tephrosui Vixjelii. 

2. A p o t o x î c a r o l . 

Ce coi |)s lépoud à la foi iuule C ^ s l L r X ) ? ; il fond à 245"5 
el se présente sous forme d'aiguilles cristallines incolores. 
Sa formide de constitution serait la suivante : 

C-OCH. 

Il pieiiil naissance lorsqu'on traite le toxicarol par luie 
sobdion alcoolique de polasse. 

3. D î h y d r o t o x i c a r o l . 

C'est un produit d'hydrogénation du toxicarol. Il se pré-
senle sons foiine d'aiguilles légèixsment verdàires, fondant 
à 109°, el répond à la formule C.ai,40-. 

(1) Ci .AHK et KEKN.4N, .JovriKil of tlic Aiiichcan clieiiiical Socictij, vo l , 55. 
11" 1, p . j a n v i e r 1933. 

(2) M E R Z , Arch. Phariii.. 270, 302, 1932. 
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C. — L A D E G U E L I N E . 

La di'^iirliiic esl iiii i s o i i K M C de la loléiionc, ("-.3II22O.,; 

elle SC présente sous forme de cristaux vert paie ou inco-
loics, fondant à 171". 

Telle qii'oTi l'obtient par saponification des extraits 
vénfétaux. elle est optiquement iTiacti\e. 

(llark lui alliibue la formule de constiliilion suivante : 

C - O C H 

Klle donne les mêmes réactions colorées cjue la rolénonc 
et 1(> toxicarol et notammeid la réaction de Joncs. 

Dérivés de la dég:uéline. 
1. D é h y d r o d é g u é l i n e . 

C'est un produit d'oxydation de la déguéline par le 
ferricyamue de potassinm en milieu alcalin. 11 cristallis<> 
en aiguilles jaune clair et tond à 223". La foimulc hiute 
est C23H20OG. Sa constitution serait représeidée ])ar la 
formule suivanle : 

C - O C H j 

C - O C H , 
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C'est aussi un produit naturel. I l a été extrait par Clark 
et Keenan des extraits de racines de Derj is en même lemps 
que le déhydrotoxicarol. 

2. D i h y d r o - d é h y d r o d é g u é l i n e . 

La formule de ce corps, C 2 2 I U 2 O 6 , est identique à celle de 
la déhydro-beta dihydroroténoiie doiil nous avons parlé 
déjà. 

Il est obtenu pai' hydrogénation de la déhydrodégué-
line. 

3. D é h y d r o d é g u é l i n e . 

Ce corps de forniuh^ CasHigO? fond à 287". 11 esl obtenu 
par oxydation de la déguéline par l'acide chromique. 

D. — T E P H R O S I N E E T I S O T E P H R O S I N E C.,.̂ H„^0_. 

Ces corps lépondent à la formule suivante : 

C - O C H 

C - O C H 

lis diffèient par la position du groupement OH. qui 
peut se trouver comme il est indiqué dans la formule ci-
dessu.s ou SUI' l'atome de carbone qui lui l'ait face. 

On ne sail d'ailleuis pas encore auquel des deux corps, 
téphrosine ou isotépbrosine, correspond (diaque structure. 

La téphrosine fond à 198" et l'isotéphrosine à 252". 
Elles sont l'une et l'autre inaclives dans les conditions ofi 
on les obtient au laboiatoire. 
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Dérivés de la Téphrosine. 

1. Acide t é p h r o s i n e - d i c a r b o x y l i q u e C ,^H ,,0^^. 

Par ox\dation de la lépliiosiiie au nio\eii du peiiiiaii-
gaiialc tic [)()tasse on ohlient l'acide téphrosine-dicarbo-
xylUfne, C 2 3 I I 2 2 O 1 1 , foiidani à 221'. On lui donne la for­
mule de struelure sui\anle : 

C-OCH 

C-OCH 

0 C H 

11 se présente sous l'orme de ei'istaux jaunes. 

2. Acide t é p h r o s i n e m o n o c a r b o x y l i q u e . 

Par- liNtlrolvse cet acide domu' ini acide nioiiohasique, 
de Vdcide tépiwosine monocarhoxylique el de l'acide 
hydro\\ -isobutylique CjHsOs. 

3. Acide t é p h r o s i q u e . 

(".et acide. (IIKIIIKÜB. l'otid à 196' . il es( ohleiui par oxy­
dation au nioxeu du j)eriuanganale de l'acide téphrosine 
diearhoxyliqiie. On lui attribue la constitution suivante : 

C O - C H 

C - O C H 
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I I . — DOSAGE DE LA ROTENONE ET DES CORPS 
VOISINS. 

De tous les corps que l'on vient de passer en revue, la 
plupart sont des produits de synthèse obtenus au labora­
toire. Un petit nombre seulement ont été rencontrés dans 
la nature. Ce sont, en ordre princi[)al, la roténone, le 
toxicarol, la dcguéline et la téphiosine. Ont été rencon­
trés aussi, mais beaucoup plus rarement, la déhydrodé-
guél ine et le déhydrotoxicarol, extraits par Clark et 
Ke(>nan de certaines racines de Derris, comme nous 
l'avons signalé déjà; l'isotéphrosine, extraite par Clark 
et Claborn d\i Lnncliocarpas Nicoa et la déhydrorcjténone 
obtenue par Clark, également des racines de Tephrosia 
(Cracca) Virginiana. 

Tous ces composés, la roténone exceptée, n'ont été obte­
nus qu'après saponification des extraits de plantes, sapo­
nification qui semble, comme l'ont fait remarquer 
justement Hallcr et La Forge ('), modifier plus ou moins 
profondément l'état naturel de ces coi'ps et siu'tout pro­
voquer leur racémisation. Nous reviendrons plus loin sur 
ce l'ait en traitant de la puissance insecticide de ces divers 
composés. 

On a admis jusqu'en ces derniers temps que la toxicité 
des Légumineuses pour les insectes était fonction de leur 
teneur en roténone. De là l'usage qui a prévalu de fixer 
la valeur des produits livrés au commerce en déterminant 
par analyse leur richesse en roténone. 

De là aussi l'empressement mis par les chimistes à 
mettre au point une méthode exacte et rapide de dosage 
de la roténone. Ils se sont malheureusement heurtés à 

(1) H . L , H A L L E R et p. B . L A F O R G E , Journal of American chemical 
Society, vol. ôG, p. 2415, novembre 1934. 

2 
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toutes les difficultés qu'on rencontre toujours quand il 
s'agit de doser un produit organique dans un mélange 
aussi complexe qu'un extrait de plantes. Aussi il n'existe 
à l'heure actuelle aucune méthode parfaite de dosage 
de la roténone. 

Nous allons passer en revue les plus importantes de 
celles qui ont été proposées et nous signalerons en même 
temps celles auxquelles nous avons donné notre préfé­
rence au cours de ce travail. 

A. — Méthodes pondérales. 

a) M É T H O D E S U T I L I S A N T L ' É T H E R S U L F U R I Q U E 

C O M M E S O L V A N T . 

1. MÉTHODE D E RoAHK. — Cette méthode fut la pre­
mière utilisée. Elle consiste à épuiser par l'éther sulfu-
rique le produit à analyser, finement mt)ulu, à faire 
cristalliser la roténone par concentration de l'extrait, et 
à le peser. 

Spoon (') a établi une technique bien définie que voici : 
L'échantillon est moulu assez finement, de manière à 

passer à travers un tamis de soie à mailles d<,' mm. 
100 gr. de moulure sont extraits pendant 15 heures 
dans un appareil Soxhlct au moyen d'éther pur et anhy­
dre, puis la solution obtenue est concentrée au volume de 
25 ce. La roténone cristallisée est séparée après 2 jours 
de repos, séchée à 100"-102° et pesée. 

L'extrait éthéré est déterminé en extrayant dans les 
mêmes conditions 5 gr. de mouture et en séchant à 100°-
102". 

L'humidité est déterminée en séchant à 100°-102" 
5 gr. de mouture. 

Cette méthode, que nous avons souvent utilisée, donne 

(1) I. W. SPOON, Berichten van de Afdeeling Handelsmuseum van de 
Koninklijke Vereeniging Koloniaal Instituut, nr 63, blz. 11. 
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des résultais satisfaisants, quand la teneur en roténone 
est suffisamment élevée. 

Ces résultats dépendent essentiellement du degré de 
finesse de la mouture. Beaucoup d'échantillons, de raci­
nes surtout, sont très fibreux et il n'est pas toujours com­
mode de les réduire entièrement en poudre impalpable. 
Nous a\()ns toujours obtenu de bons résultats en utilisant 
de petits moulins centrifuges à marteaux mol)iIes et tour­
nant à grande vitesse. 

Un autre écueil est que, lorsque la teneur en roténone 
du matériel analysé est trop faible, elle ne cristallise pas. 

Il arrive aussi que la roténone est accompagnée de 
grandes quantités de produits résineux non cristallisés. 
I l peut encore se faire que la roténone obtenue soit très 
impure. I l faut alors lui faire subir une ou plusieurs cris­
tallisations su])plémenlaires, ce qui ne se fait jamais sans 
perte. 

2. KOOLMAAS (') a cru se mettre à l'abri de ces causes 
d'erreurs en opérant comme suit : 

La matière est finement pulvérisée, de manière à pas­
ser à travers un tamis n" 80 (29 mailles par cm.), puis 
est extraite au Soxhlet pendant 48 heures, avec de l'éther 
pur et sec, rectifié sur sodium. L'extrait est centrifugé 
dans un tube de 100 ce. et abandonné à la température 
ordinaire, puis 2 jours à 0 ° . 

Après ce terme on centrifuge de nouveau pendant 2 ou 
3 minutes, en se servant d'une gaine de métal refroidie 
et d'une centrifuge tournant à 3,500 tours par minute. 
On lave les cristaux obtenus au moyen de 10 ce. d'éther 
refroidi à 0° pendant 24 heures. 

Les liquides restants sont mis à la glacière pendant un 
joiu'. La roténone qui se dépose encore est ajoutée à la 
masse principale, tandis que les cristaux restés dans le 

(1) K O O L H A A S , Bull. Jardin botanique Buitenzorg, 53, 1-̂ , blz. 565. 
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tid)e soid chauffés à 80' sous vide, puis séchés sous exsic-
caleur. 

On s'assure alors de Tétai de pureté de la iolénoiH> en 
prenant son point de fusion. S'il est inférieur à 120", on 
la reprend [)ar 10 ce. d'étlier et l'on recommence la série 
des opérations ci-dessus. 

Enfin, pour fixer la quantité d'impuretés restant, on se 
sert d'une courbe analogue à celle figurée ci-contre et 
dressée de la manière suivante : 

F I G . 1. 

Le lésidu de cristallisation de la roténone est évaporé 
sous vide et séché à 80°. De la roténone est ajoutée en 
quantité variable à ce résidu et chaque fois on détermine 
le point de fusion du mélange. 

11 est entendu qu'une courbe doit être étal)lie pour cha­
que plante, la nature des impuretés étant variable de 
l'une à l'autre. 

Cette méthode est sans doute élégante, mais longue et 
compliquée. De l'aveu de Koolhaas lui-même, elle n'est 
qu'approximative. 
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IJ) M É T H O D E S U T I L I S A N T L E T É T R A C H L O R U R E D E C A R B O N E 

C O M M E S O L V A N T . 

1. , l o ! \ES (') propose la technique suivante : 

5 0 gr. de plante séchée soni extraits au Soxhlet par le 
tétrachlorure de c a r l x H i e peinhinl huit à dix heures. 
L'cxtiait est concentré à 25 ce. cl al)andonné pendant 
2 4 heures. La roténone se sépaie sous foi ine d'aiguilles 
cristallines contenant par n)olécule une molécule de sol-
\ant. Avant filtrati(^n, on j'cfroidit l'extrait dans la glace 
pour obtenii- une cristallisation intégrale. Le [)récipilé, 
lavé au tétrachlorure de cai l ) o i i e , est essoré t'I séché à l'air 
libre. 11 retient dans ces conditions une molécule de CCI.,. 
11 faut multiplier son poids [)ar 0 , 7 1 9 poiu' obtenir le poids 
de roténone. 

2 . ( i E O R G i ET T E I K C ) opèreul à peu près de la m ê m e 
maniè ie , mais ils ledissolvenl le précipité obtenu (iaiis 
l'alcool bouillant à raison de 2 5 ce. par gramme. Ils 
filtrent et lavent le filtre avec 5 ce. d'alcool l)ouillant. 
Le filtrat est laissé au repos pendant au moins 1 2 heures. 
La roténone pure cristallise de nouveau. Klle est filtrée 
sur papier, dans u i i creuset de Cooch, taxée avec 5 ce. 
d'alcool froid e t pesée. On détermine en outre le \olume 
du filtrat alcoolique et l'on lient comple de la quantité de 
roténone qui s'y trouve contenue, en se basant sur une 
solubilité de 0 , 2 gr. de roténoui' pour 100 ce. de solution. 

Le dosage de l'iunnidilé se fait par la métliode au 
xylène. 

Ces méthodes donnent sans doute de bons résultats, 
mais on peut leiu- faire le même lepi'oclie qu'à c(>lle de 
Roark. 

(1) JONES, Ind. Engeii. Cliim. (Analyt. Edit ion) , t. 5, n" 1, pp. i î - œ , 
15 janv ier 1923. 

(2) (iEORüi et TEIK, Deparl. Auric. Sirails Shll.^ Sciciilif. .Ser., n>- 13, 
lip. 1-30, 1933. 
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3. CAHIX E T BoAM C) prétendent obtenir des résultats 
plus précis, surtout quand on se trouve en présence de 
faibles teneurs en roténone, en utilisant la méthode sui­
vante : 

La racine de Derris est broyée et passée au tamis de 
50 mailles. 

Avant extraction on la sèche dans un dessiccateur à 
vide, jusqu'à ce que la teneur en eau soit de 5%. On sou­
met alors à ré})uisement par du trichlorétliylène bouillant 
une quantité de racines suffisante pour donner 5 à 10 gr. 
d'extrait. 

Après 8 heures on change le solvant et l'on continue 
l'extraction encore pendant 4 heures. Si la solution obte­
nue a une coloration jaune |)rononcéc on prolonge l'opé­
ration, avec du solvant frais, pendant 4 nouvelles lieures. 
On réunit toutes ces solutions, on les filtre au besoin, et 
l'on évapore jusqu'à ce que l'extrait s'épaississe. On laisse 
passer un courant d'air à travers le flacon contenant 
l'extrait et l'on chauffe. Lorsque l'odeui- du solvant a dis­
paru, on pèse le flacon, et l'on détermine ainsi la quantité 
approximative de la résine. On la dissout alors rapidement 
dans deux parties de tétrachlorure de carbone chaud {x gr. 
d<' résine dans 2 x de solvant) saturé de roténone; on 
refroidit, on amorce avec quelques cristaux de roténone 
et on laisse reposer jusqu'au lendemain. On filtre alors 
dans un creuset de Gooch recouvert de papier filtre; on , 
lave les cristaux avec du tétrachlorure de carbone saturé 
de roténone jusqu'à ce que le filtrat soit presque incolore, 
et l'on sèche jusqu'à poids constant. Le poids des cristaux 
multiplié par 0,72 donne la quantité de roténone. 

On détermine l'extrait total en évaporant la solution de 
trichlorétylènc à sec et en séchant jusqu'à poids constant 
dans une étuve à 100° C . 

(1) R . S. CAHN et .]. J , B O A M . J. Soc. cliim. Ind., t. 54. i i" 8. f é v r i e r 1935. 
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Si la résine est pauvre en roténone, on dissout 1 gr. de 
roténone et 4 gr. de résine de Derris dans 10 ce. de tétra­
chlorure de carbone; on laisse reposer la solution jusqu'au 
lendemain et l'on opère comme ci-dessus. 

B. — Méthode polarimétrique. 

De tous les composants actifs des plantes légumineuses 
insecticides la roténone est le seul corps à posséder un 
pouvoir rotatoire notable. Aussi a-t-on songé à utiliser 
cette propriété à son dosage. Dankwort, Budde et Baum-
garten C) ont décrit la technique suivante : 

Faire macérer 3 gr. de poudre de racines dans 30 ce. 
de benzène pendant 24 bernes à la température ordinaire. 
La solution benzénique est examinée au tube de 1 dm. La 
teneur pour cent de roténone est donnée par la formule 
a X 1000 

. Cette méthode donne des résultats généralement 
un peu plus forts que ceux des autres méthodes, parce qu'il 
existe généralement, à côté de la roténone, d'autres sub­
stances légèrement optiquement actives. 

Avec des teneurs faibles en roténone la déviation lue au 
polarimètre est généralement très peu importante. Aussi 
avons-nous jugé utile d'opérer sur des quantités plus 
importantes de produits. Nous faisons macérer 25 gr. de 
substance dans 25 ce. de benzène. Il arrive cependant que 
cette quantité de dissolvant ne mouille pas complètement 
le produit. Dans ce cas nous en avons utilisé un multiple 
simple de 25, soit 50,75, ou même 100 ce. En outre, cha­
que fois que c'est possible nous utilisons un tube de 2 dm. 

I l faut évidemment tenir compte de ces concentrations 
nouvelles dans le calcul des résultats. 

Une remarque importante doit être faite au sujet de 
cette méthode. Elle ne vaut réellement que si la roténone 

(1) P. W. D A N K W O R T , H. B U D D E et G . BAUMGARTEN, Arcit. Pharmacie, 

n» 4, pp. 501-569, avril 1934. 
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est le seul corps à possédei' un pouvoir rolatoire notable. 
Or nous avons déjà fait remarquer que si des corps comme 
le loxicarol, la déguéline et la téphrosine tels qu'on les 
obtient après saponification sont inaclifs sur la lumière 
polarisée, rien n'autorise à dire qu'ils n'ont pas été racé-
misés et qu'ils n'existent pas dans la plante sous une 
forme optiquement active. 

C. — Méthodes colorimétriques. 

Nous av(ji is signalé déjà les réactions de coloiation que 
donne la roténone en solution dans les dissolvants orga­
niques en présence de phénols et d'acide chlorhydrique. 
Cette réaction a été récemment utilisée pour le dosage de 
la roténone. Roger et Calamari (') proposent les deux tech­
niques suivantes : 

1. Mélanger 10 ce. d'une solution chloioformique ren­
fermant 0,05 à 2,5 mgr. de roténone par centimètre cube, 
10 ce. d'une solution chloioformique de thymol (10 gr. 
de thymol pour 100 ce. de chloroforme) et 2 ce. d'un 
réactif prépaié par addition de 2,5 ce. d'une solution à 
3 % d'eau oxygénée à 100 ce. d'acide chlorhydrique con­
centré. Agiter pendant une minute et exposer le mélange 
à l'action intense d'une lam])e à vapeur de mercure. Au 
bout de 15 minutes environ, une coloration vert-bleu 
apparaît dans la couche chloioformique. Au bout de 
30 minutes, comparer la teinte avec celles des solutions 
étalons. En utilisant la lumière solaire, il faut 3 heures 
pour arriver au même résultat. Si l'échantillon de roté­
none n'est pas en solution dans un hydrocarbure, rem­
placer l'eau oxygénée par de l'acide chlorhydrique con­
centré seul. 

( ' ) H . P . R O G E R et J . A. C A L A M A R I , Infl. Engen. Chim. (Analvt. Edi t ion) , 
t. 8, n» 2, p. 135, mars 1930. 
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2. Le second procédé consiste à mélanger 5 ce. d'une 
solution acétonique de roténone contenant 0,1 à 1 mgi'. 
de roténone par ce , 5 ce. d'une solution acétonique de 
thymol (10 gr. de thymol pour 100 ce. d'acétone), 0,1 ce. 
d'un(; solution à 3 % d'eau oxygénée et 5 ce. d'acide chlor-
hydrique concentré. En moins de 30 secondes il se forme 
une coloration violet-rouge. Au bout d'une minute, placer 
le récipient en verre dans un thermostat à 20" C. Vingl 
minutes après, comparer la teinte à celle des solutions 
étalons. 

D. — Méthode basée sur le pouvoir réducteur de la roténone 
vis-à-vis des solutions alcalines de cuivre. 

V V i i i T T A K E R ET GLIEKMA> (') p i o p o s e i i t (l'adapter au 
dosage de la roténone la méthode utilisée ])ar (hiadinger 
et Corl au dosage des pyréthrines. 

Ils procèdent de la manière suivante : 

R é a c t i f s u t i l i s é s . 

( ) ) ALCOOL SANS ALDÉHYDES. — De l'alcool à 95' est mis 
en contact pendant 20 heures avec du chlorure de niéla-
phénylènediamine. On distille en icjetant les cinq pre­
miers et derniers pour cent du produit de la distillation. 

h) S o L i T i O N ALCALIIXE DE C U I V R E . — Dissoudic 2 ,5 gr. 
de CuSOj pur dans 100 ce. d'eau. Dissoudre 5 gr. de tar­
trate de soude chimiquement pur (!t 7,5 gr. de soude 
caustique dans 100 ce. d'eau. Mélanger les deux solutions 
et porter au volmiie de 500 c e . Celte solution ne se c o n ­

serve; que trois jours. 

c) RÉACTIF DE F O L I \ . — Dissoudre 150 gr. de molyhdate 

de soude dans 300 ce. d'eau, filtrer et laver le filtre avec 

(1) R O L A . N D W . W H I T T A K E H et I R V I N ( , G L n ; K M A \ . R I T . trav. chiin. tien 
Pays-Bas, t. I I I , n " 2, p . 1140, d é c e m b r e 1934. 
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75 cc. d'eau. Ajouter 0,1 à 0,2 ce. de brome et agiter jus­
qu'à dissolution du brome. Laisser reposer une heure et 
ajouter 225 ce. d'acide phosphorique à 85 % et 150 ce. 
d'acide sulfurique dilué (un volume d'acide sulfurique 
concentré pour trois volumes d'eau). Eliminer le brome 
libéré par un courant d'air. Ajouter 75 ce. d'acide acétique 
à 99 % et porter au volume de 1 litre. 

d ) SOLUTION STANDARD DE DEXTROSE. — 1 gr., exacte­
ment pesé, de dextrose anhydre et pur est dissous dans 
l'eau. On ajoute 40 ce. d'alcool exempt d'aldéhyde et l'on 
porte au volume de 200 Ce. 

Pour l'usage on prélève 10 ce. de cette solution, qu'on 
porte au volume de 250 ce. au moyen de 210 ce. d'alcool 
exempt d'aldéhyde et de 30 ce. d'eau. 

Mode o p é r a t o i r e . 

2 gr. de produit à analyser sont extraits, par un ilissol-
vant quelconque, puis le dissolvant est chassé et l'extrait 
est repris par de l'alcool à 95° exempt d'aldéhyde et porté 
au volume de 100 ce. 

10 ce. de cette solution sont placés dans un tube de 
Folin. On ajoute 6 ce. de solution cupro-alcaline et l'on 
place dans un thermostat réglé à 78° pendant 25 minutes. 
On retire le tube après ce temps et on le place pendant 
20 minutes dans un bain d'eau à 20° pendant 3 minutes. 
On ajoute 10 ce. de réactif de Folin et on laisse reposer 
pendant 10 minutes. On ajoute de l'eau distillée jusqu'au 
volume de 90 ce. environ, on filtre sur asbeste, au creuset 
de Gooch, et l'on porte exactement au volume de 100 ce. 
On opère exactement de la môme manière avec 10 ce. de 
solution témoin de dextrose. 

On compare les deux solutions au colorimètre. 
L a quantité de roténone est donnée par la formule sui­

vante : 
¥ = 0 , 6 1 9 5 — 0,006858 X-^ 0,008371 
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O Ù Y = milligrammes de dextrose, et \ = milligrammes de 
roténone. 

Cette méthode, sans doute intéressante quand il s'agit 
de produit pur, ne semble pas dexoir donner des résultats 
précis quand on part d'extraits végétaux. L(>s auteurs 
expriment d'ailleurs leur désillusion dans leurs conclu­
sions par cette phrase laconique : The procedure has not 
yet been successfully adapted to the essay of plant mate­
rials ior rotenone content. 

E. — Méthode basée sur le dosage de la fonction méthoxyle. 

Plusieurs auteurs ayant remarqué que la toxicité des 
plantes « à roténone » ne correspondait pas à leur teneur 
en ce produit, ont suggéré déjà d'apprécier la valeur 
insecticide des extraits de Derris en déterminant leur 
richesse en groupement méthoxyle. On doserait ainsi, non 
plus la roténone seule, mais aussi le toxicarol, la dégué­
line, la téphrosine et tous les composés voisins qui contien­
nent tous, comme on a déjà pu s'en rendre compte, deux 
groupements 0 — C H 3 . 

Nous n'avons trouvé nulle part, cependant, que des 
déterminations de ce genre aient été faites. 

Nous avons tâché d'appliquer aux extraits de légumi­
neuses insecticides la méthode de Zeisel pour le dosage du 
méthoxyle et nous avons opéré de la manière suivante : 

10 gr. de plantes moulues sont extraits par l'éther sulfu-
rique pur et sec, dans un extracteur Soxhlet pendant 
48 heures. L'éther est chassé et l'extrait pesé. On déter­
mine ainsi la teneur % en extrait. 

Ce dernier est repris par quelques centimètres cubes 
d'éthör sulfurique, en chauffant légèrement sur un bain-
marie. On transvase alors tout ou partie de cette solution 
dans un ballon taré de Bamberger pour dt)sage du 
méthoxyle. On s'arrange, à vue, de manière à y introduire 
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une quantité de 0,1 à 0,4 gr. d'extrait. Généralement il est 
nécessaire de prendre la totalité de celui-ci. 

On chasse à nouveau l'éther en plongeant le ballon de 
Bambeiger pendant quelques minutes dans un récipient 
contenant de l'eau chaude, puis on chasse les dernières 
traces de solvant en faisant passer un violent coiuant d'air. 
On p è s e d e nou\eau et l'on obtient, par diffén>nce, le 
poids de l'extrait introduit dans le ballon. 

Il est utile de s'assurer que toutes traces de dissolvant 
aient disparu. A cette fin, on chauffe une seconde fois le 
ballon; <m y fait passer encore un courant d'air et l'on pèse 
de nouveaiu II faut répéter cette opération jusqu'à ce 
qu'on obtienne un poids constant. 

Au lieu d'air on peut utiliser aussi un courant de C O 2 . 
Mais dans ce cas, il faut terminer encore par un léger cou­
rant d'air le C O 2 restant dans le ballon élan! de nature à 
fausser la pesée. 

Tout le dissolvant étant chassé on introduit dans le bal­
lon 10 ce. d'acide iodhydrique densité 1,70. On surmonte 
le ballon de Bamberger du tube de Zeisel. On chauffe 
doucement pendant une hein'e dans un courant de C O 2 
sec. Les vapeui s qui distillent sont lavées par passage dans 
de J'eau contenant un peu de phosphore rouge et viennent 
finalement barboter dans un petit Erlenmeyer contenant 
deux goidtes d'HNOa pur et 20 ce. du réactif suivant : 

AgNO, 2 gr. 
H,O 5 cc. 
Alcool absolu 45 ce. 

L'opération terminée on ajoute 50 ce. d'eau dans le petit 
Erlenmeyer et l'on reçoit le précipité de Agi sin- filtre 
taré. On lave avec un peu d'eau, puis un peu d'alcool, on 
sèche à l'étuve et l'on pèse. 

Généralement l'extrait se dissout complètement à chaud 
dans l'acide iodhydrique. S'il n'en est pas ainsi, il convient 
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d'y ajouter un peu d'un corps capable de le dissoudic, ne 
possédant pas de fonction méthoxyle et ayant un point 
d'ébuUition assez él(>\é (-h 50"), acide acétique ou phénol, 
par exemple. 

Cette manière de procéder nous a donné des résultats 
corrects en opérant sur de la roténone, du toxicarol, de la 
déguéliiie et de la téphrosine purs. 

Si l'on exprime le résultat de ce dosage en roténone, on 
commet une erreur, due, comme nous l'avons dit déjà, à 
ce qu'on dose bien autre chose, .\ussi trouvons-nous plus 
rationnel de l'exprimer en iodure d'argent. 

E n rapportant la quantité d'iodure d'argent, exprimée 
en grammes, à 100 gr. de produit sec, on peut établir 
ainsi un indice, analogue à l'indice de saponification ou 
à l'indice d'iode des matières grasses. C'est ce que nous 
av(ms appelé dans les pages qui suivent l'Indice de Métho­
xyle. 

L'indice de méthoxyle de la roténone, dont le poids 
moléculaire est 394, et qui contient deux groupes 
méthoxyles correspondant à la formation de deux molé­
cules d'iodure d'argent, sera de 

469,6 X 100 
^ 119,18. 

394 

L'indice de méthoxyle du toxicarol, dont le [xiids molé­
culaire est 410, sera de 

469,6 X 100 
^ H2,09. 

410 

L'indice de la déguéline est le même que celui de la 
roténone, et celui de la téphiosine le même que celui du 
toxy carol. 

De même, par exemple, si 0,1351 gr. d'un extrait éthéré 
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fcHirni 0,0298 gr. d 'Ag i , on calculera que son indice de 
méthoxyle est de 

0,0298 X 100 
= 22,05. 

0,1351 

On peut aussi passer facilement de cet indice au pou i -
centage de corps actifs p résen ts . Si l 'on exprime le po iu -
centage en ro ténonc ou en loxicarol, on ne commet pas 
une grosse erreur, é tant donné que tous ces corps ont des 
poids molécula i res voisins et très élevés (400 environ). 

Cette mé thode , simple et rapide, nous para î t apte à ser­
v i r à l 'appréciat ion des produits commerciaux. On y tient 
compte, en effet, non seulement de la ro ténone , mais aussi 
des autres corps qui l'accompagnent. En outre elle évite 
de tromper l'esprit par l ' indication fallacieuse d'un pour­
centage précis , le ch i f f r e qu i l 'exprime n 'é tant , comme 
l'indice de méthoxyle d'ailleurs, que le résultat n u m é r i ­
quement expr imé d'une opérat ion de laboratoire. 

DOSAGE DU T O X I C A R O L . 

En modif iant l égèrement le procédé imag iné par Clark 
pour l'extraction du toxicarol, i l est possible d 'apprécier 
le toxicarol des extraits végétaux. Voici la mé thode que 
nous utilisons : 

Le produit à analyser est extrait à l 'é ther sulfurique. 
L'extrait est concent ré et l 'on y fa i t cristalliser la ro ténone , 
s'il y en a; on la sépare, puis le reste de l 'extrait est intro­
duit dans un petit flacon taré et débarrassé autant que pos­
sible de toute trace d 'é ther . Une pesée permet de déter­
miner, par d i f fé rence , le poids d'extrait. On le reprend par 
de l'alcool mé thy l i que à raison de 3 ce. par gramme. On 
chauffe à ref lux pour le dissoudre c o m p l è t e m e n t et l 'on y 
ajoute à chaud 0,2 ce. de solution aqueuse de soude 
caustique à 10 % par gramme d'extrait; on laisse encore 
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boui l l i r quelques instants, puis on met au repos pendant 
un jour . I l se dépose un m é l a n g e de toxicarol, de dégué-
line et d ' impure tés . On décante la solution, puis on reprend 
le dépôt par le moins possible de chloroforme bouillant. 
Le volume de chloroforme est soigneusement noté . Quand 
la dissolution est complè te , on ajoute une quan t i t é d'alcool 
é thyl ique égale à cinq fois le volume de CHCU. On distille 
alors les deux tiers du volume total des deux dissolvants. 
De cette façon, tout le CHCI3 est pratiquement en t ra îné et 
et i l ne reste que l'alcool dans lequel le toxicarol est très 
peu soluble à f r o i d . Souvent d'ailleurs la cristallisation se 
produit dé jà pendant la dist i l lat ion. 

Après repos de 24 heures, le précipi té est f i l t ré sur f i l t r e 
ta ré , puis séché à l 'étuve à 100° et pesé. 

Pour dé t e rmine r le degré de pure té du toxicarol obtenu, 
on prend son point de fusion. S'il s 'écarte trop de 219° on 
le recristallise une nouvelle fois comme i l vient d 'être dit . 
On peut aussi utiliser pour cette pur i f icat ion l 'é ther sul-
fur ique . 

I l n'existe pas jusqu' ic i de mé thode pour le dosage de la 
déguél ine et de la t éphros ine . On peut, après é l imina t ion 
du toxicarol comme on vient de le dire, faire cristalliser 
ces corps dans le rés idu restant. I l faut pour les séparer 
recourir à une série de cristallisations f rac t ionnées très 
laborieuses. On ne peut songer à les séparer complè temen t 
ainsi et à les peser. Mais peut-ê t re serait-il possible de les 
faire cristalliser ensemble et de prendre le point de fusion 
du m é l a n g e . 

En dé t e rminan t , d'autre part, le point de fusion de 
mé langes de composition connue, i l serait peut-ê t re possi­
ble d 'établ ir une courbe qu i permettrait par interpolation 
d 'apprécier dans les mélanges le pourcentage de ces deux 
corps. Nous n'avons pu encore pousser jusque- là nos 
investigations. 
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m . — E X T R A C T I O N E T SEPARATION DES CONSTITUANTS 
T O X I Q U E S . 

A. — EXTRACTION. 

Au cours des travaux que nous evposerons plus lo in , 
nous avons été souvent obligé d 'épuiser des quant i tés assez 
importantes de matér ie l . L'extraction dans des appareils 
Soxhlet est longue. Ceux de grande capacité ne permettent 
pas d'extraire à la fois plus de 200 à 300 gr. de produit, 
suivant leur densi té . L'emploi de simples flacons dans 
lesquels on fait macére r le produit à extraire est désagréa­
ble et demande, surtout quand i l s'agit de corps relative­
ment peu solubles dans les dissolvants utilisés, de nom-
bieuses manipulations : décanta t ions , f i l t rat ions, dist i l­
lations. 

Pour remédier à ces inconvénients , nous avons utilisé 
un appareil que nous croyons utile de décr i re ici : 

I l se compose d'un récipient en verre résis tant ( f ig . 2), de 
forme cylindro-conique, ouvert aux deux bouts et pouvant 
contenir 4 à 5 kilos de produit . L'ouverture supér ieure est 
adaptée à un ré f r igé ran t à ref lux. L'ouverture in fé r ieure 
est munie d ' iui bouchon traversé par un tube de verre A, 
qui dans sa partie supér ieure est emboî té dans un tube B 
plus large, auquel i l est f ixé au moyen d'un bouchon C 
m u n i de cannelures, de man iè re à soutenir le tube B sans 
obstruer complè tement l'ouverture annulaire entourant le 
tube A. L'entrée de ces cannelures est recouverte, ainsi 
que le fond du récipient , d'un gros tampon de coton. 
L'appareil ainsi p répa ré est a ju s t é sur un ballon à large 
col de 4 à 5 litres de capacité chau f f é dans un bain d'eau. 
Les vapeurs du dissolvant montent par le tube A et vont se 
condenser dans le ré f r igé ran t . L 'extrémité courbée du 
tube B oblige le liquide condensé à couler dans le produit 
à extraire, où i l s'accumule jusqu ' à ce que son niveau 
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Fie. 2. 
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atteigne la hauteur de l 'ext rémité supér ieure du tube 
in té r ieur A. I l monte en m ô m e temps dans l'espace sépa­
rant les tubes A et B, qui n'est qu'imparl'aitement ob tu ré 
par je bouchon à cannelures. Mais pour s'introduire dans 
cet espace i l doit subir la f i l t ra t ion que l u i impose le 
passag'e à travers le tampon de colon. Quand i l est arr ivé 
à la hauteur N-N i l déborde simplement dans le ballon de 
disti l lation. 

Ce niveau N-N est d'ailleurs réglé un peu plus haut que 
celui du produit à extraire, en faisant glisser le tube A 
dans son bouchon. 

Quand l'extraction est t e rminée i l suff i t de soulever le 
récipient , de retirer le tube A par le bas et de laisser éi>-out-
ter le solvant contenu dans le produit à extraire par le trou 
du bouchon, le lampon de coton servant toujours de f i l t re . 

On peut construire des appareils de ce genre de toutes 
capacités. 

B. — SÉPARATION. 

Simples dans leur principe, variables dans leurs appli­
cations, les méthodes utilisées pour séparer les corps dont 
nous avons par lé jusqu' ici sont des modifications plus 
ou moins profondes de celle primitivem(>nt utilisée par 
Clark et dont voici la marche généra le : 

Extraire le produit pulvér isé par l 'étlier sulfurique, 
concentrer pour faire cristalliser la ro ténone s'il y en a, 
puis saponifier le résidu repris par l'alcool mé thy l i que ; 
d 'où, géné ra lemen t , séparation d'un mé lange de produits 
cristallisés et d'un résidu. Les produits cristallisés sont 
séparés par cristallisation f rac t ionnée . 

Les techniques proposées par les divers auteurs se di f fé­
rencient par l 'ordre de succession des dissolvants et par le 
produit sur lequel porte finalement la saponification. 

Dans les essais que nous avons effectués , et dont nous 
rendrons compte plus lo in , nous ne nous sommes pas non 
plus tenu à un procédé rigide. Nous signalerons dans 
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chaque cas particulier la marclie suivie. Nous attirons 
cependant dès maintenani l 'attention sur les deux points 
suivants : 

1° Nous avons taché de retarder le plus possible la 
saponification et l ' introduction dans les extraits, de pro­
duits m i n é r a u x quelconques, t âchan t de séparer, à l 'état 
pur, les corps présents , uniquement par l'usage d'un 
choix judicieux de solvants. Nous pensions extraire ainsi 
les produits dans un état se rapprochant davantage de 
celui sous lequel ils se trouvent dans la plante et éviter 
notamment leur racémisa t ion . Nous avons réussi quelque­
fois. 

2° Nous avons utilisé, souvent avec succès, l 'é ther acé­
tique, rarement employé jusqu ' ic i . I l nous a surtout 
d o n n é de bons résul tats pour séparer et pur i f ie r complè­
tement la déguél ine et la téphros ine . 

IV. — L O C A L I S A T I O N DES PRODUITS A C T I F S 
DANS L A P L A N T E . 

Wattiez, Lagrange et Ghigny (') ont mis au point une 
application é légante de la m é t h o d e de coloration de Jones 
et Smith à la localisation de la téphros ine et des corps ana­
logues, dans les d i f fé ren t s tissus des plantes. Nous citons 
le texte de ces auteurs : 

« Des coupes, représentant quelques plans cellulaires intacts, 
sont plongées dans de l'acide nitrique dilué 1/1 pendant trente 
secondes. On les porte sur une lame porte-objet et l'on traite par 
un excès de bicarbonate sodique. On absorbe, au moyen d'un 
papier-filtre, l'excès de solution bicarbonatée. On recouvre d'une 
lamelle et, tout en faisant l'observation microscopique, on 
amène, entre lame et lamelle, par capillarité, de l'ammoniaque 

(1) Institut noyai Colonial Belge, Bvlletin des séances, VI-1932, 2, 
pp. 412 et suiv. 
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concentré. On voit l'ammoniaque, arrivant au contact des cou­
pes, colorer en bleu verdâtre intense les idioblastes. La colo­
ration est très nette, mais fugace. 

i^ous avons utilisé plusieurs fois avec succès cette belle 
j 'éaction. Mais une remarque s'impose : I l arrive, et les 
auteurs précités l 'ont constaté comme nous, avec les raci­
nes de Tephrosia Vogelii, que la réact ion ne donne pas, 
alors que par ailleius on peut isoler de ces maté r i aux , 
des corps qui donnent la réaction de Jones et Smith. 

C'est là un fait é t r ange . Nous n'en avons pas t rouvé 
l'explication déf in i t ive , mais nous nous permettons cepen­
dant une supposition basée sur les deux observations sui­
vantes : 

1° Nous avons observe que les ma té r i aux qui ne doimenl 
pas la réact ion de localisation sont préc isément ceux pos­
sédant un indice de méthoxyle relativement bas. 

2" I l arrive que des coupes d'un matér ie l donnant nor­
malement la réact ion ne la donnent pas quand elles ont 
sé journé pendant quelques instants dans l'eau, ou m ê m e 
si on utilise simplement un volume un peu trop grand 
de HNO3. 

On pourrait donc supposer que, dans certains cas, les 
petites quant i tés de corps actifs seraient solubilisées dans 
l'eau nécessaire pour ramoll i r les matér iaux secs et per­
mettre d'y pratiquer des coupes, ou simplement dans les 
réactifs uti l isés. 

V. — T O X I C I T E D E S L E G U M I N E U S E S « A ROTENONE » 
E T D E S PRODUITS QU'ON EN R E T I R E . 

L' innocui té pour les animaux infér ieurs de la ro ténone 
et des corps voisins a été longtemps érigée en axiome. I l 
semble bien cependant que ce principe ne soit pas absolu. 
I l en est sans doute ainsi quand ces produits sont ingérés 
per os et en quant i tés relativement faibles, comme celles 



D E S l . K G U M I N E t i S E S I N S E C T I C I D E S 37 

utilisées pour la prépara t ion des insecticides, l'ai contr<\ 
on sait dé jà que la ro ténone est toxique en injections 
intraveineuses. On sait d'ailleurs, d 'après les travaux 
récents de Ligli tbody et Mathews, que les exiraifs de 
Derris, m ê m e ingérés per os, sont toxiques, à certaines 
doses, [xnir les rats et cobayes, surtout s'ils soni accom­
pagnés de certains corps, comme des huiles, par exeni[)le, 
qui exaltent leurs propriétés toxiques. 

D'autre par t, ces m ê m e s produits sembleni sans action 
siu- certains insectes. Les plantes « à roténone » ont leui s 
parasites et nous avons n o u s - m è m e reçu du Congo des 
racines de Tcphrosiu toxicaiia, remplies iV \pute inona-
clnis L . cl de Coptops (ledejicator L . 

Nous ne touclious ici à ces intéressantes questions que 
pour rappelei que tous les auteurs constatent qu ' i l n'y a 
pas de correspondance entre les résul tats analytiques fovu-
nis par les laboratoires et les expériences de loxicilé 
effectuées in vivo. 

Ginsburg C) a m ê m e reconnu des propr ié tés insecti­
cides à des poudres de Derris réputées complètement 
épuisées. 

Nous n'avons pas pu, faute de temps surtout, effectuer 
d'essais de ce genre avec les produits que nous avons iso­
lés, et nous le regrettons vivement. Toutefois, nous nous 
jK^rinettons à p r io r i de douter qu ' i l puisse jamais y avoir 
de relation absolue et directe entre les essais chimiques et 
bioh)giques, et cela pour les raisons suivantes : 

1" La toxicité d'un produit varie suivant l 'animal sur 
lequel on expér imente , et pour qu ' i l y ait correspomtmice 
parfaih' entre les essais chimiques et biologiques, i l fau­
drait trouver, ce qui ne i)araît pas possible, un animal 
dont les réact ions seraient toujours directement propor­
tionnelles au pourcenluge de tous les corps présents dans 

(1) J. Econ. lintlwniol, t. i7, ii» 2, p. 393, a v r i l J934. 
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les extraits, comme le sont en somme les balances des 
chimistes. 

2 ' La toxicité des extraits ne semble pas être la somme 
(le celle des produits contenus dans les extraits, envisagés 
chacun séparément . 

I l semble au contraire y avoir entre eux des in te i -
aclious. 

En outre certains corps présents el par eux-mêmes 
ind i f fé ren t s au point de vue toxicologique evalteiit ou 
diminuent leur nocivi té . En somme i l semble qu'on puisse 
admettre, à p r io r i , que les extraits de plantes se compor­
tent comme des « imités toxicologiques ». bien (ju'ils 
soitînt des mélanges cliimiques. 



DEUXIEME PARTIE 

E T U D E D E QUELQUES LEGUMINEUSES 

A P R O P R I E T E S INSECTICIDES. 

Une série d 'échant i l lons de Légumineuses provenant du 
Congo belge ont été examinés . 

Pour chacun d'eux on a effectué l'analyse imméd ia t e 
et l'analyse des cendres. Puis on a f ixé autant que possible 
leur teneur en principes réputés insecticides. 

Ic i quelques remarques s'imposent : 

1° On a d é t e r m i n é le pouvoir rotatoire de l 'exlrait ben-
zénique suivant la mé thode détaillée p r é c é d e m m e n t . Le 
résul ta t a été expr imé en ro ténone %. 

Toutes réserves doivent être faites quant aux pour­
centages ainsi expr imés , dans tous les cas oii de la roté­
none n'a pu être isolée dans la suite. Nous avons donné 
la p ré fé rence à la m é t h o d e po la r imét r ique , parce que 
c'était pratiquement la seule que nous puissions utiliser 
en présence des faibles quant i tés de ce produit contenues 
dans les ma té r i aux étudiés . 

2° Pour chaque échant i l lon éga lemen t on a dé t e rminé 
l'Indice de Méthoxyle, tel qu ' i l a été déf in i dé jà . Ceci 
permet d 'apprécier la richesse en produits actifs autres 
que la ro ténone , dans le produit lu i -même ainsi que dans 
son extrait é théré . 

3° Quelquefois on a pu doser le toxicarol par pesée. 

A r m é de ces indications pré l imina i res , on a tenté de 
contrôler les résultats fournis par l'analyse et d'isoler les 
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corps qu'elle décelait . Au cours de ce travail , quelques 
corps apparemment nouveaux ont été obtenus. 

Malheureusement cette étude approfondie n'a pas tou­
jours été poussée aussi loin que nous l'aurions souhai té , 
faute de matér ie l en quan t i t é suffisante ou de temps. 

11 est, par exemple, arr ivé plusieurs fois que les quan­
tités de corps isolés ne permettaient de les soumettre à 
toutes les dé te rmina t ions nécessaires pour établ ir quelle 
était leur nature. 

E n f i n , utilisant la mé thode préconisée par Wattiez et 
ses collaborateurs, nous avons pu localiser, dans la plante 
m ê m e , les cellules contenant les corps donnant la réac­
t ion de Jones et Smith. 



TEPHROSIA TOXICARIA PERS. 
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L — TEPHROSIA TOXICAKIA Pers. 

L e Tephrosia toxicaria est un arbuste de 50 c m . à 
1 m. 50 de haut, à feuilles i m p a r i p e n n é e s , longues de 
30 c m . , à folioles é t r o i t e m e n t oblongues, courtemeut 
p é t i o l u l é e s , soyeuses, surtout à la face i n f é i i e u r e . Ses 
stipules sont plus ou moins t r o n q u é e s . Ses fleurs sont 
blanches ou un peu p o u r p r é e s , d i sposées en grappes de 
10 à 15 c m . de long. L e calice est soy eux, à sépales ovales. 
L'é tendard de la corolle est couvert e x t é r i e u r e m e n t d'un 
duvet soyeux. L e fruit , couvert d'une pubescence roussà-
tre, mesure 6 c m . environ de long, sur 0,5 c m . de large; 

11 contient une dizaine de petites graines d'un brun f o n c é . 
Cette plante est connue depuis longtemps poiu- ses pro­

pr ié tés ichtyotoxiques. E l l e est introduite au Congo belge. 

I . — RACINES. 

A. — Analyse. 
1. Analyse immédiate . 

Humidité 8,40 % 
Matière sèche «1,60 % 

100 parties de niatièi(^ s è c h e (N)ulieiiueul : 

Azote 1,32 
Matières albuminoïdes 8,25 
Cellulose 49,31 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H^SO, à 3 % 20,74 
Extrait éthéré 4,25 
Cendres 6,66 
Sihce (SiOJ 1,34 
Sulfates (SO3) 0,68 
Acide phosphorique (PaO,) 0,96 
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Fev et AUimine ( F e A + AUOj) 0,20 
Chaux (CaO) 0,97 
Magnésie (MgO) 0,94 
Potasse (K:,0) 1,89 
Soude (Na/)) 0,11 

100 g iammes de ceu(hcs conlienneni : 

Silice (SiO,) 20,20 
Sulfates (SO,) 10,31 
Acide phosphorique (PoO-) 14,37 
Fer et Alumine i F e 2 0 3 + A U O 3 ) 3,07 
Chaux (CaO) 14,41 
Magnésie (MarO) 14,15 
Potasse fK,0; 25,24 
Soude (Na.O) i,76 

2. Teneur en produits actifs. 

a u de l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,56 

a,, (le l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 35,00 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 0,98 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 23,07 

B. — Séparation des produits actifs. 

1.702 gi ' . de racines moulues furent extraits à fond par 
l 'é ther sulfurique, ce qui a permis d'obtenir 65 gr. d'ex­
trait é théré , qui furent épuisés par un très grand volume 
d 'é ther de pétrole , avec l ' intention d'en é l iminer certains 
corps rés ineux qui paraissaient gêner toute cristallisation. 

Les liqueurs pétroléiques furent concentrées et laissées 
pendant longtemps au repos à basse t empé ra tu r e . 

11 s'y forma peu à peu un dépôt de cristaux jaune 
paie, qu i furent séparés et pur i f iés par plusieurs cristalli­
sations dans l 'é ther sulfurique. Ils présenta ien t les pro­
priétés du toxicarol, avec une seule d i f fé rence : c'est que 
leur solution benzénique était optiquement active. 
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Voici , mises en p r é s e n c e , les constantes de ce corps et 
celles du toxicarol : 

Corps isolé. Toxicarol. 

.\spect .\ignilles jaunes. -Aiguilles jaunes. 

Point de fusion 218° 219"-220<> 

-Analyse élémentaire : 

Carbone % 
Hydrogène % 

GS,2tl 
5.7:) 

07.31 
5,:i(i 

Réaction de Jone.s et 
Smith positive (moins nette 

qu'avec la roténone). 
positive (moins nette 
qu'avec la roténone). 

Pouvoir rotatoire — 0"I7 Nul. 

Indice de méthoxyle ... 111,58 112.(1!) 

I l nous semble donc pouvoir c ons i dérer ce corps, i so lé 
sans saponification, comme une variété active de toxicarol 
non racé in i séc j)ar l'action des alcalis. 

Les liqueurs p é t r o l é i q u e s provenant de celle cristalli­
sation furent d i s t i l l ées à sec et le ré s idu r é u n i à l'extrait 
é théré primit i f , qui fut alors redissous dans l'étlun- sulfu-
rique c o n c e n t r é jusqu ' à coiisislance l é g è r e m e n t sirupeuse 
el a b a n d o n n é pendant un temps assez long à basse t e m p é ­
rature, dans un flacon bien b o u c h é . 

I l se forma peu à peu de petits s p h é r o - c r i s t a u x de 
r o t é n o n e qui, après purif ication, présenta i en t les carac­
tères suivants : 

Point de fusion 162"',5 
.Analyse élémentaire : 

Carbone % 09,98 
Hydrogène % 5,62 

Indice de méthoxyle 118,95 
Réaction de .Jones et Smith positive et très nette. 

Ce corps ayant été séparé , l'extrait rés idua ire fut repris 
par divers dissolvaids, c o n c e n t r é et la issé de longs jours 
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en ropos sans qu'il lût possible d'en séparer un eorps 
cristal l in. Finalement il fut repris par l'alcool m é t h v l i q u e 
à xaison de 3 ce. par gr. d'evtrait, a d d i t i o n n é à chaud de 
soude à 10 % et mis à reposer. Après 48 heures i l s'était 
f o r m é un dépôt qui fut séparé par d é c a n t a t i o n , redissons 
dans le moins possible de chloi'oforme et a d d i t i o n n é d'un 
volume d'alcool é t h y l i q u e é g a l au quintuple du volume de 
cldoroforme ut i l i sé . On distilla un volume suffisani pour 
chasser le chloroforme, puis ou laissa cristalliser plusiems 
Jours. On obtint un m é l a n g e de cristaux tl'une belle cou­
leur rouge vif. Ils furent repris par l 'éther acé t ique . \ la 
solution obtenue ou ajouta de l'eau goutte à goutte, Jus­
qu'à ce qu'apparaisse uu commencement de trouble, puis 
ou traita à chaud par du noii- animal en assez grande 
q u a n t i t é . Après refroidissement la solution fut f i l trée . 
L'éther acé t ique fut chassé par distillation et le ré s idu , 
d'abord s é c h é , fut soumis à une cristallisation f r a c t i o n n é e 
dans l 'éther a c é t i q u e pur, ce qui permit de séparer deux 
corps d i f f é r e n t s . 

L e moins soluble était c o n s t i t u é par des aiguilles par­
faitement blanches p o s s é d a n t les caractères de la d é g u é -
line : 

Point de fusion 175" 

Analyse élémentaire : 
Carbone % 69,5 
Hydrosène % 5,5 

Indice de méthoxyle 119,00 

Le second était cr is ta l l i sé eu petits prismes massifs, 
présentant les caractères de la t é p h r o s i n e : 

Point de fusion 198" 

-Analyse élémentaire : 

Carbone % 66,6 
Hydrogène % 5,2 

Indice de méttioxyle 112 



TEPHROSIA T O X I C A R I A PERS. 

Coupe transversale de la racine montrant la localisation des cellules 
contenant les corps donnant la réaction de Jones et Smith. 
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Le sc l ié ina ci-dcssoiis l é su i iu ' la marcl ic suivie pour 
séparer ces dil 'Iérents corps : 

Extrait éthéré épuisé par l'éther de pétrole 

Partie 'soluble Partie Insoluble 

Solution concentrée Reprise par l'éther sulfurique 
et après long repos | 

dépôt de cristaux Concentration et dépôt 
I de cristaux blancs 

I ' 1 I 
Cristaux en aiguilles Résidu I | 

jaune pâle Uésidii Cristaux 
1 repris par ralcool méthylique de roténone 

Toxicarol actif et saponifié 
Dépôt de cristaux rouges purifiés 

par le noir animal 
en milieu éthéro-acétique aqueux 

Cristaux 'puritiés Résidu 
soumis à une cristallisation fractionnée 

dans l'éther acétique pur 

Déquélme Téphiosine 

C. — Localisation. 

E n coupe, la racine de 'l'efthrosia loxlcaria p i é s e i i l e des 
rayons m é d u l l a i r e s longs et é l ro i l s parlant g é n é r a l e m e n t 
du centre pour se prolonger sans interru[)tio[i j u s q u ' à peu 
de distaiic*' de la péi i | )hérie; qiielqiies-inis ])rennenl nais­
sance dans des l é g i o n s plus lapproeluVs de l é corce . L e 
bois est c o n s t i t u é par de petit<'s cellides assez r é g i d i è r e s 
et par des vaisseaux i so lés on r a p p r o c h é s en petits groupes, 
le plus souvent e n t o u r é s de gros [)aquets de tissus fibreux. 

Le liber et les /ones d'accroissement annuel soni ])en 

distincts. 
L a m é t h o d e de localisation de Watliez, Lagrange et 

Ghiguy permit de constater que les cellides coidenant 
les principes actifs sont d i s s é m i n é e s sans ordre dans tou­
tes les parties de la racine : rayons m é d u l l a i r e s , l iber, cel­
lules du bois. 

L a figure ci-contre rend compte de ces dispositions. 
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I I . — GOUSSE. 

A. — Analyse. 
1. Analyse immédiate. 

Humidité 13,92 % 
Matière sèche S6,08 % 

100 parties de m a t i è r e s è c h e contiennent : 

Azote 1,80 
Matières cilijuminoïdes 11,25 
Cellulose 53,78 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H.SO, à 3 % f^-SO 
lOxtrait éthéré 1,69 
Cendres 3,26 
Silice (SiO,) 0,27 
Sulfates (SÓ3) 0,15 
Acide phosphorique (P2O,,) 0,51 
Fer et alumine (Fe,03 +AI2O3) 0,14 
Chaux (CaO) 0,74 
Magnésie (MgO) 0,26 
Potasse ^K,0) 1,13 
Soude (Na^O) 0,09 

100 parties de cendres contiennent : 
Silice (SiO,) 8,36 
Sulfates (SÓ3) 4,60 
Acide phosphorique (PjO.) 15,49 
Fer et alumine {Fe^O, +s\LO,) 4,55 
Chaux (CaO) 22,75 
Magnésie (MgO) 8,19 
Potasse ^K,0; 34,31 
Soude (Naob) 2,94 

2. Teneur en principe actif. 

c-D de l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,17 

de l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 10,05 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . 0,32 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . 19,03 
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B. — Extraction des corps actifs. 

Une certaine q u a n t i t é de gousses moulues fut extraite 
par l 'é ther sulfurique; l'extrait fut c o n c e n t r é jusqu'à con­
sistance l é g è r e m e n t épa isse et a b a n d o n n é au repos pon-
dant plusieurs semaines. 

I l s'y forma peu à peu un dépôt de substance plus ou 
moins cristalline. On laissa alors ouvert le flacon conte­
nant l'extrait, Jusqu'à evaporation c o m p l è t e du solvanl. 
L a masse r é s i n e u s e restantes fut é p u i s é e à froid par de 
l'alcool m é t h y l i q u e . puis on sépara la partie insoluble en 
essorant. 

Le filtrat fut c o n c e n t r é à sec et repris à l ' ébu l l i t i on [)ar 
l 'éther sulfui ique, dont i l fut a j o u t é un très grand volume 
pom- obtenir une dissolution c o m p l è t e . O n distilla uiu' 
partie du solvant et par refroidissement la solution con­
centrée se remplit i m m é d i a t e m e n t de beaux cristaux 
blancs en aiguilles. 

Après purification par plusieurs cristallisations dans 
l 'éther sulfurique on obtient un corps p o s s é d a n t le point 
de fusion de la r o t é n o n e et à peu près son aspect, mais 
qui en d i f f è r e p r o f o n d é m e n t par d'autres propr ié t é s . 

Voici d'ailleurs ses constantes : 

Point de fusion 163° 
Analyse élémentaire : 

Carbone % 54,00 
Hydrogène % 4,41 
Oxygène % (par différence) 41,59 

Pouvoir rotatoire —43",59 
Poids moléculaire, déterminé par ébullioscopie 

dans le chloroforme 397 
Formule probable G,Jij,0,„ 
Indice de méthoxyle 55,22 
Réaction colorée de Jones et Smith : très nette. 

Ce corps ne nous paraît pouvoir être a s s i m i l é à aucmi 
de ceux rt.'tirés jusqu' ic i des Tephrosia ou des plantes voi-
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sines. Nous proposons de lu i donner le nom de Tephio-
toxine, en raison de son origine. 

Les liqueurs m è r e s de cette cristallisation furent con­
centrées et l'on parvint à y faire cristalliser, avec un peu 
du corps p r é c é d e i d , un autre produit qui se présenta i t 
sous forme de petits prismes massifs et incolores, d'un 
aspect analogue à la t é p h r o s i n e . Ils furent séparés à la 
pince et cr i s ta l l i sés . L a très petite q u a n t i t é obtenue n'a 
permis que de d é t e r m i n e r son poiid de fusion, qui est de 
118-120". 

Nous nous proposons de poursuivre l 'étude de ce corps 
dès que nous serons parvenu à nous en procurer des 
q u a i d i t é s plus importantes. 

(,)uant à la partie de l'extrait é théré insoluble dans 
l'alcool m é t h y l i q u e froid, elle fut reprise par le m ê m e 
dissolvant à l ' ébuUi t ion et s a p o n i f i é e par la soude à 10 %; 
après un Joiu' de repos la partie insoluble fut séparée par 
d é c a i d a t i o n , redissoute dans le moins possible de cliloro-
forme, puis a d d i t i o n n é e d'alcool m é t h y l i q u e . On distilla 
pour chasser le chloroforme et on laissa cristalliser pen-
daid plusieurs Joins. 11 se déposa une masse cristalline 
d on. par plusieurs cristallisalions dans l 'éther a c é t i q u e 
on put séparer de la dégiiélinc et de la téphrosine, pré­
sentant respectivement les constantes suivantes : 

ürguéline : 

Point de fusion 170'',5 
Analyse élémentaire • 

Carbone ']{, 69,80 
Hydrogène ",' 5,75 

Indice de méhoxyle 119,2 

Téphrosine : 
Point de fusion 197°,5 
Analyse élémentaire • 

Carbone % 68,00 
Hydrogène % 5,60 

Indice de méthoxyle 111,9 
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L a marche suivie pour isoler ces d i f f é r e n t s corps peut 
être r é s u m é e de la m a n i è r e suivante : 

Extrait éthéré concentré et évaporé repris par 
l'alcool mélhylique froid 

Partie ± cristallisée Solution concentrée à sec 
reprise et reprise à l'ébullition 

par l'alcool méthylique bouillant par un grand volume d'éther sulfurique 
et saponifiée ' | 

I Par concentration et refroidissement 
Cristallisation dans l'alcool éthylique \ 

puis séparation de deux corps 1 \ | 
par l'éther acétique Séparation Filtrat concentré 

I de cristaux blancs | 
I I I Deux sortes de cristaux 

Déguéline Téphrosine Téphrotoxine 1 
1 

Aieuilles de Téphrotoxine Cristaux prismatiques 
P. F. H8-120" 

C . — Localisation. 

Des coupes pra t iquées à travers les gousses de 'l'ephro-
sia toxicavia, traitées par la m é t h o d e ordinaire de locali­
sation, n'ont présen té aucime réact ion . 

Remarquons, en passant, que leur indice de iné t i i ovy l e 

0. 32 est faible. 

III . — GRAINES. 

A. — Analyse. 
1. Analyse immédiate. 

Humidité 8,54 % 
Matière sèclie 91,46 % 

100 parties de i n a l i è i e sèc l ie contiennent : 
Azote 6,58 
Matières albuminoïdes 41,13 
Cellulose 12,87 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H,SO, à 3 % 18,12 
Extrait éthéré 12,50 
Cendres 4,40 
Silice iSiO,) 0,06 

4 
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Sulfates (SO3) 0,24 
Acide phosphorique 1,11 
Fer et alumine (Fe^Oj) + Al^Oj) 0,06 
Chaux (CaO) 0,49 
Magnésie (MgO) 0,34 
Potasse (K,0) 1,49 
Soude (Na,0) 0,13 

100 parties de cendres contiennent : 

Silice (SiOJ 1,29 
Sulfates (SO3) 5,65 
Acide phosphorique (P^O,,) 25,41 
Fer et alumine (Fe,03 +AUO,) 1,19 
Chaux CaOl 11,11 
Magnésie (MgO) 7,89 
Potasse (K.O) 33,84 
Soude (Na,"0) 3,16 

2. Teneur en produits actifs. 

an de l'extrait benzénique, en roténone sur 
matière sèche 0,44 

7-1) de l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 3,52 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 1,33 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 10,65 

B. — Séparation des produits actifs. 

Les graines de Tephrosia toxicaria contiennent une 
assez forte q u a n t i t é d'huile. Pour qu'elle n'entrave pas 
la cristallisation de la r o t é n o n e et des corps qui l'accom­
pagnent, nous avons soumis ces graines à une extraction 
par l 'éther de pé tro le avant de les épu i ser par l 'éther 
sulfurique. Nous aurons donc ic i deux extraits à examiner: 

1. EXTRAIT PÉTROLÉIQUE. 

L'extraction par l 'éther de pétro le permit de séparer 
environ 10 % d'huile et une petite proportion d'autres 
corps. Après avoir c h a s s é la majeure partie du solvant on 
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a la issé l'extrait repcjscr lougtcni])s à liasse t e m p é r â t u i e . 
11 s'y est f o r m é un dépôt , ])eu dense, de coideur jaune 
pâle , que l'on a séparé pai' essorage. Repris par l 'é l l ier 
sulfurique bouillant, une ])artie de ce dépôt est restée 
insoluble, m a l g r é l'emploi d'un grand volvmie de solvanl. 

L a fraction insoluble dans l 'éther sulfurique est très 
soluble dans le chloroforme, d'où elle cristallise, par con­
centration, en belles aiguilles blanches v\ soyeuses. Un 
kilo de graines environ nous a fourni 0,02 uv. de ces 
cristaux. Nous n'avons pu d é t e r m i n e r leans propriéU's . 
irisons seidemeut qu'ils pos sèdent un point de fusion de 
88" et qu'ils ne donnent pas la réac l iou de .h)nes el Smith . 

Quant à la solution é thérce , après concentration elle 
abandonna une petite q u a n t i t é d'un corps jaune paie, qui 
présenta i t les propr ié tés du 'roxicavcd actif déjà l 'cncontré 
dans la lacine : 

Point de fusion 219°,5 

Analyse élémentaire : 

Carbone % 66,8 
Hydrogène '!„ 5,2 

Pouvoir rotatoire -~17",3 
Indice de méthoxyle 111,90 

L'extrait p é t r o l é i q u e p u r i f i é par la séparat ion de ces 
d i f f é r e n t s corps et débarrassé de toute trace d'éther de 
pé tro le est c o n s t i t u é par une huile d'un jaune f o n c é , 
p o s s é d a n t l'odeur par t i cu l i ère des huiles de l é g u m i n e u s e s 
et p r é s e n t a n t les caractères suivants : 

Indice de réfraction à 18° 1,4791 
Densité à 18° 0,933 
Indice d'acidité 9,6 
Indice d'éther 163,3 
Indice de saponification 172,9 
Indice d'iode 103,3 
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L e s c h é m a suivant rend compte de la séparat ion de ces 

d i f f é r e n t s corps : 

Extrait pétroléique concentré et reposé 

Cristaux repris par Huile 
un grand volume d'étber - 1 - éther de pétrole 

sulfurique bouillant 

I I 
Partie insoluble Partie soluble 

purifiée par cristallisation cristallisée par distillation 
dans CHCI3 du solvant 

Aiguilles blanches P. F. 88» Toxicarol actif 

2. EXTRAIT ÉTHÉRÉ. 

1 Ivgr. de graines nous a d o n n é , après séparat ion de 
l'extrait p é t r o l é i q u e , environ 9 gr. de produits solid)ies 
dans l 'éther sulfurique. 

Par concei i l ial ion, cet extrait a laissé déposer une petite 
q u a n t i t é de r o t é n o n e que nous avons reconnue aux pro­
priétés suivantes : 

Point de fusion 162°,8 
Indice de méthoxyle 118,8 
Réaction de Jones et Smith : positive. 

corps étant séparé , l'extrait fut rejjris par l'olcool 
m é t i i y l i q n e el s a p o n i f i é par la soude sinvanl le procédé 
dé jà décr i t , ce qui a permis de séparer un magma cris­
tallin dont on a pu retirer, après purification et cristalli­
sation f r a c t i o n n é e dans l 'étl ier acé t ique , de la d é g u é l i n e 
et de la t é p h r o s i n e , en q u a n t i t é assez faible, mais suffi­
sante pour qu'on puisse les identifier par leur point de 
fusion et leur iiulice (\c méth t )xy l e qui éta ient ; 

Pour la déguélinr .-
Point de fusion 169,7 
Indice de méthoxyle 119 

Pour la Ipplirosinr : 
Point de fusion 197,5 
Indice de métlioxyle 111,5 
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TEPHROSIA TOXICARIA PERS. 

Coupe transversale de la graine montrant la localisation des cellules 
contenant les corps donnant ta réaction de Jones et Smith. 
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L e s c h é m a suivant rend compte de la suite de ces opé ­
rations : 

Extrait éthéré concentré 

Cristaux de roténone Résidu saponifié 

I " 1 
Précipité Solution 

Purifié par le noir (Résidu) 
en milieu éthéro-acétique aqueux 

Cristallisation dans l'éther 
acétique pur 

1 1 . 
Cristaux en aiguilles Cristaux en prismes 

moins solubles plus solubles 
I 1 

Déguéline Téphrosine 

C . — Localisation. 

Les graines de TepJiiosla toxicaria ])résent('nt l'organi­

sation g é n é i a l e des graines du genre. 

Le spermoderme est c o n s l i t u é , de l ' e x l é i i e u r à l ' inté­

rieur, pai' les couches cellulaires suivantes : 

1° l'n(> assise d(> longues cellules prismatiqu(>s, à parois 
épaisses et à lumen étroit et ( jr ienlées ladialemeni : 

2° Une assise beaucoup plus élroih^ de cellules dites en 

sahliei', à parois é[)aiss('s el c i n t r é e s ; 

3" l ne couche l'orniée (h- 8 à 10 i i u i g é e s de cellules 
aplaties, irrégul iè i 'cs , à parois minces. 

Dans cette couche se trouveiil des cellules i so lées , ou 
réun ies par deux ou trois, qui contieniu'nt un produit 
r ési iHMix doimaiil l'ortemeni la réact ion dv, ,h)nes et Smith , 
(les cellules sont s i tuées v e i s les paities exiernes de la 
couche. 

4" Ti'ois assises de cellules régu l i ères presque cubiques, 

dont l'externe est l'ortemeni co lorée en brun . 
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Les c o t y l é d o n s p r é s e n t e n t une structure h o m o g è n e ; ils 
sont c o n s t i t u é s par un massif de grandes cellules i r i é g u -
l i ères , à parois minces, g o r g é e s de grains d'arnidon. 
L'assise externe est f o r m é e de cellules régu l i ères à peu 
j)rès i s o d i a m é t r a l e s , à ])aroi e\ lerne épaiss ie en ré t icu le . 
Sous cette assise se tiouvent, sur la face doi'salc de la 
feuille c o l v l é d o n n a i r e , une, el sur la face ventrale, deux 
assises de cellules r é g u l i è r e m e n t d i s p o s é e s el a l l o n g é e s 
dans le sens radial. 

C'est plus p r o f o i u l é m c n t dans les p r e m i è i c s assi-es de 
cellules i rrégu l i ères que se tro incnl d issé iu i iu 'cs des 
cellules de m ê m e forme que leurs voisines, mais dont le 
contenu est c o n s t i l u é par une malièr(> rés ineuse (i(uuuuil 
l'orleineni la réact ion de .loues et Smith . 
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n . — T E P H R O S I A C A N D I D A D C . 

Le Teplifosia Candida est un arbuste de 1 à 3 m. de 
haut. Ses branches sont couvertes d'une pubescence l)lan-
che. Ses feuilles sont i m p a r i p e n n é e s , à folioles étroi te­
ment ot)longues, à surface supér i eure glabre et à fac" 
i n f é r i e u r e couverte d'un duvet gris et soyeux. Les fleurs 
sont blanches, roses ou jaunes , r é u n i e s en grappes termi­
nales ou la téra les . L e calice est long et soyeux, à dents 
triangulaires plus courtes que le tube. Corolle à é tendard 
très soyeux à la face externe. Les gousses sont longues de 
9 à 10 c m . et larges de 0,70 à 0,80 c m . El les sont couvertes 
d une pubescence brune, courte et dense. El les contien­
nent 7 à 8 graines gr i sâ tre s , c h a g r i n é e s , aplaties, à hile 
p r o é m i n e n t . Cette plante est introduite au Congo belge. 

Nous avons eu à notre disposition des racines, des grai­
nes et des gousses de cette plante. 

Voici les résu l ta ts que nous a fournis leur é t u d e : 

I. — RACINES. 

A. — Analyse. 
1. Analyse immédiate. 

HuiTiidité 5,62 % 
Matière sèclie 94,38 % 

100 parties de m a t i è r e s è c h e contiennent : 

Azote total 0,86 
Cellulose 56,98 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H„SO^ à 3 % 19,95 
Extrait éthéré 1,62 
Cendres 1,70 
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Silice iSiO,) 0,36 
Sulfates (SO3) 0,10 
Acide phosphorique (PoO.,) 0,23 
Fer et alumine {AhO, + Fefi,) 0,17 
Chaux (CaO) 0,31 
Magnésie (MgO) 0,15 
Potasse (K,0) 0,32 
Soude (Na^O) 0,06 

100 partit's de cendres contiennent : 

Silice (SiO;i 21,40 
Sulfates (S'03) 6,02 
Acide phosphorique (P3O.,) 13,30 
Fer et alumine (Fe,03 + AL0,) 10,12 
Chaux (CaO) 15,90 
Magnésie (MgO) 8,60 
Potasse iK,0) 19,10 
Soude (Na^O) 3,50 

2. Teneur en corps actif. 

a,, (le l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,16 

a,, de Textrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 10,06 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 0,39 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 24,03 
Toxicarol % de la matière sèche 0,15 
Toxicarol de l'extrait éthéré 9,5 

B . — E x t r a c t i o n des produits act i f s . 

1.640 ^r. de racines de 'l'eplwosia Candida furent mou­
lus et extraits par l 'é ther sul fmique. L'éthei' fut chassé par 
distillation et l 'extrait repris par lalcool nudlivlique 
houillani <'l abandonné à un long repos, l 'eu à peu i l se 
déposa des cristaux qui furent séparés et pur i f iés par plu-
sieuis cristallisations siiccessi\»>s dans l'étluM' sulfurique 
d'abord, puis dans l'alcool mé thv l ique ensuite. On obtint 
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finalement de beaux cristaux blancs, dont voici les con­
stantes principales : 

Point de fusion 63°,5 

Analyse élémentaire : 
Carbone % 77,03 • 
Hydrogène % 11,46 
Oxygène % (p. différence) 11,51 

Indice de réfraction à 80° 1,4381 
Indice de saponification 207,21 

Ces constantes correspondent assez bien à celles de la 
tripaUnitine que nous rappelons ci-dessous : 

Point de fusion 64-65" 
Composition élémentaire calculée pour C,, H,„ 0^ 

Carbone % 75,9 
Hydrogène % 12,1 
Oxygène % (p. différence) 12,0 

Indice de réfraction à 80" 1,43807 
Indice de saponification 208,4 

Ce corps étant séparé, l'alcool n i é l l n l i que rcslanl dans 
le rés idu fu t cliassé ])ai- distillai ion. On essaya de rcpicu-
dre successivement par d i f fé ren ts dissolvants et d'obtenir 
de nouveau un coips cristallisé, mais ce fu t sans succès. 
11 restait 17,6 gr. de résine qui f iuent mis de uou\eau eu 
solution dans 50 ce. d'alcool mét l iyl ique et addil ioi iués, 
à l 'ébuUition, de 5 ce. d'une solulioti à 10 % de \ a O I I . 
Après repos de deux jours lui dépot plus ou moins cristal­
lisé s'était f o rmé . On décanta le liquide brun foncé sin-
tiageanl et l'on reprit le lésidu i)ar quelques cen t imèl res 
cubes de cliloroforme bouil laul . On additioiuia d'alcool 
mét l iy l ique et l'on distilla jusqu'à ce que le liquide cou-
deiisé ne sentîl plus le cblorol'orme. On laissa re])oser 
plusieurs Jours et i l se déposa des cristaux jaunes impurs 
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qui lurent séparés et pur i f iés par plusieurs cristallisations 
dans l 'é ther sulfurique : leurs projjr iétés correspondaient 
à celles du tovicarol. comme on peut le ^o\r : 

Corps isolé. Toxîcarol. 

P o i i i i (le f i i s i o i i . ... 

.Vi ia lvsf ù lé i i i eu ta i ix ' 

(Carbone /„ liT.l liT.Hl 
l l y d i - o g i ' i u ' °„ .").4 

i u d i c i ' (le m é t l i o x y l e ... 111.« 11-2.09 

R é a c t i o n (le .loues et 
S m i t l i Pos i t ive . Pos i t ive 

P o u v o i r r o f a t o i r e h i a c t i f . I i i a e t i f . 

Après séparation du toxicaiol, les liqueurs résiduaires 
i'ureni réunies et Ton chassa le dissolvant, puis on reprit 
par de l 'éfher acétique à chaud et en excès. Par rel'roidis-
senienl i l se déposa une s<jrle de matière mucilaofineuse 
qui tul séparée. Le liquide restant fu t soumis à mic lente 
évaporal ion ; i l s'y déposa une petite quant i té de cristaux 
fort impurs qui paraissaient de deux formes, mais en 
quant i tés trop faibles pour permettre une purif icat ion. 
Quelques dé te rmina t ions sommaires nous permettent de 
supposer qu ' i l sagit d'un mé lange de déguél ine et de 
téphrosii ie. 

Point de fusion 188° 
Réaction de Jones et Smith : positive. 
Formes cristaUines se rapprochant de celles de 

la (iéguéline et de la téphrosine pures. 

Watliez, Lagrange et Ghigny ont isolé du Tephrosia 
\ ogelii, éga lement un mé lange de téphros ine et de dégué­
line, auquel ils attribuent un point de fusion de 186' . 
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Le schéma ci-dessous rend compte de la marche suivie 
pour isoler ces d i f fé ren ts corps : 

1.640 grammes de racines moulues sont extraits par l'éther sulfurique 
Ether chassé et résidu repris par l'alcool méthylique 

Cristaux de tripalmitine Résidu repris par l'alcool méthylique 
et saponifié 

Dépôt d'un mélange de cristaux Résidu 
repris par CHCI3 et alcool méthylique 

Cristaux purifiés par cristallisation Solution mère 
dans l'éther sulfurique débarrassée de tout solvant 

I Résidu repris 
Toxicarol par l'éther acétique bouillant 

•Après refroidissement : 

Solution évaporée lentement Matière mucilagineuse 
Dépôt d'un mélange de cristaux (Résidu) 

Téphrosine et Dégiiéline 

Nous aurions voidu localiser dans les jacincs les pio-
(kùts isolés; malheiueiisemeiil, un moment d'inattention 
nous a tait passer au moul in toute notre provision de ce 
matér ie l . C'est une lacune que nous regrettons. 

I I . — G O U S S E S . 

A. — Analyse . 
1. Analyse immédiate. 

Humidité 6,64% 
Matière sèche 93,.3(5'X, 

100 parties (l(> mat ière sèche contiennent : 
.4zote 1,28 
Matières all)uminoïdes 8,03 
Cellulose 53,76 
Sucres réducteurs préforinés et sucres hydroly-

sables p. H , S O , à 3 °;' 23,16 
Extrait éthéré 1,46 
Cendres 1,34 
Silice (SiO,) 0,0!) 
Stdfates fSO.,^ 0,09 
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Acide ptiosphorique (PjO,,,) 0,10 
Fer et alumine fFe,0, + ALO^) 0,07 
Chaux (CaO) 0,26 
Magnésie (.MgO) 0,14 
Potasse (K,0) 0,35 
Soude (Na,0) 0,08 

100 parties de ceiulres contiennent : 
Silice (SiO„) 6,50 
Sulfates (SO3) 6,75 
Acide phosphorique (PiOj) 19,31 
Fer et alumine )Fe„03 +Al^Og) 5,39 
Ctiaux (CaO) 18,98 
Magnésie (MgO) 10,82 
Potasse (K,0) 26,30 
Soude (Na^O) 6,15 

2. Teneur en principes actifs. 

a,j de l exti-ait benzénique, en rolénone % sur 
matière sèclie 0,114 

y-Y, de l'extrait benzénique, en roténone % sur 
extrait éthéré 7,75 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 0,341 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 22,05 

B . — E x t r a c t i o n des produits act i f s . 

N'ayant eu à notre disposilicm qu'une faible quant i té 
de gousses de Tephrosia Candida, nous n'avons pu pousser 
très lo in l 'étude des produits qu'elles renferment. 

Les gousses moulues furent extraites par l 'éther sulfu­
rique, puis, l 'é ther ayant été chassé, l 'extrait fu t repris par 
l'alcool mé thy l ique et laissé en repos pendant plusieuis 
jours. I l s'y forma un dépôt d'une mat iè re plus ou moins 
cristallisée, à bas point de fusion et présentant les carac­
tères d'un glycér ide, mais nous n'en possédions pas une 
quan t i t é suffisamment importante pour pouvoir en entre­
prendre la purif icat ion et en dé t e rmine r la nature exacte. 

Le reste de l 'extrait, qui se trouvait en solution dans 
l'alcool mé thy l ique , fu t add i t ionné de soude à 10 %, 
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chau f f é quelques minutes au bain-maiie, puis abaiidoiiiié 
au repos peruiant quelques Jours. Les mat ières qui se 
déposèrent f inent séparées par décanta t ion , puis reprises 
[)ar le chloroforme et l'alcool é ihy l ique . On distilla un 
volume suffisant du mé lange pour éliminei ' le chloro-
f o i nie et on laissa cristalliser. On pul ainsi sé|)arer un peu 
d'un corps jaime el cristall in, qui présentait les caiactèrcs 
du toxicarol : 

Point de fusion 220" 
Analyse élémentaire : 

Carbone % 67,45 
Hydrogène 'X 5,40 

Réaction de Jones et Smith : positive. 

Par concentration de la solution, on ()ul oblenir une 
petite quant i té d'un magma plus ou moins cris lal l iu, qui 
semble être un mé lange de téphrosiiu" el de déguél ine . La 
quan t i t é que nous possédions ne nous a f)as permis d'en 
poursuivre l 'é tude. 

Le schéma suivant lend compte de la marche suivie 
pour séparer ces divers c()r |)S : 

Kxlrait élhéré repris par l'alcool 
méthylique 

Substances plus ou moins Solution saponifiée 
cristallines à bas point après purification 

de fusion 

Glycéride (?) 

Solution conceii lrée 
Cristaux jaunes 

I Toxicarol 
Magma cristallin Solution 

I (Résidu) 
Téphrnsine et Déguéline {'!) 

C . — Loca l i sa t ion des produits act i f s . 

Nous avons trai té des coupes faites à travers des gousses 
par le procédé de Wattiez, Lagrange et Ghigny. Nous 
n'avons obtenu aucun résvdlal positif. 
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11 s'agit ici d'iaie substance dont l ' indice de méthoxyle 
est de 0,114 seulement. Sans doute faut- i l attribuer à la 
faible quan t i t é de produits donnant la réaction de .loues 
et Smitb, contenus dans ces gousses, la raison de l'impos­
sibilité de les localiser. 

I I I . — G R A I N E S . 

A. — Analyse . 
1. Analyse immédiate. 

Humidité 9,i3 % 
Matière sèctie 91,97 % 

100 parties de mat ière sècbe contieuueul : 

Azote 6,81 
.Matières albuminoïdes 42,53 
Cellulose 14,05 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydrolv-

sables par H,SO, à 3 % 11,96 
Extrait éthéré 10,43 
Cendres -i-Sl 
Silice (SiO,) 0,039 
Sulfates (Sb,) 0,22 
.\ci(le phosphorique (P„0,) 0,55 
Fer et alumine /FeX),, + A l A ) 0.025 
Chaux (CaO) 0,26 
Magnésie (MpO) 0,14 
Potasse (K,0) 1,48 
Soude (Na,0) 0,08 

100 parties de cendres contiennent : 

Silice (SiO,) 0,91 
Sulfates (SO3) 5,48 
Acide phosphorique (PoO,-,) 32,08 
Fer et alumine ^Fe,0, + Al,0,) 0,60 
Chaux (CaO) 8,05 
Magnésie (MgO) 8,59 
Potasse ,'K,0) 36,77 
Soude (Na„0) 2,96 
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2. Teneur en produits actifs. 

de l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,44 

an de l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 4,14 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 2,06 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 20,43 

Les graines de Tephrosia Candida contiennent, comme 
toutes celles des espèces du gcme, une certaine, propor­
t ion d'huile. Aussi, avant de les épuiser par l 'étlier sulfu­
rique, a f in d'en séparer les corps actifs, avons-nous j u g é 
utile de les soumettre à une extraction par l 'é ther de 
pétrole . Ceci nous a m è n e à é tudier sé])arémcnt l 'extrait 
pétroléique et l 'extrait éthéi'é. 

1. E X T R A I T P É T R O L É I Q U E . 

Par un long repos à basse t empéra tu re i l a été possible 
de faire cristalliser dans cet extrait une pelih ' quan t i t é 
d'un corps cristallin blanc, possédant un point de fusion 
de 85° et ne donnant pas les réact ions colorées de la roté­
none. Nous n'en possédions pas une quan t i t é suffisante 
pour le pur i f ie r et en dé te rmine r les constantes. Nous en 
poursuivrons l 'é tude. 

L 'huile , débarrassée par f i l t ra t ion de ce corps ci'istal-
lisé, possédait les constantes suivantes : 

Indice de réfraction à 18" 1,4784 
Densité à 18" 0,918 
Indice d'acidité 32,18 
Indice d'éther 142,25 
Indice de saponification 174,43 
Indice d'iode 102,7 

2. E X T R A I T ÉTHÉRÉ. 

Après extraction par l 'é ther de pétrole , les graines mou­
lues furent épuisées par l 'é ther sulfurique. 

Par forte concentration de cet extrait et long repos à 
basse t empéra tu re , i l s'est f o r m é un dépôt de cristaux 
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blancs, qui après purif icat ion possédaient les propr ié tés 
de la roténone : 

Point de fusion 103" 
Analyse élémentaire : 

Carbone % 70,00 
Hydrogène % 5,60 

Indice de méthoxyle 119,2 

C'est le seul corps qu'on ait pu séparer de cet extrait 
saus saponification. Après plusieius essais infructueux 
d en obtenir d'autres, par cristallisation dans divers sol­
vants, l 'extrait rés ineux fut dissous dans l'alcool métliy­
lique et saponif ié suivant le procédé déjà ind iqué . Par 
re | )os on a pu l'aiie cristalliser dans l'alcof)! é thy l ique , 
d'abord du toxicarol, puis, par concentration, un mélange 
de ciistaux qui furent redissous et soumis à une cristal­
lisation fraclioniHM» dans l 'é ther acét ique, ce qui permit 
d'obtenir d aboid des cristaux eu fiju^s aiguilles et ensuite 
des cristaux en ()risnies nuissils. Les uns et les autres f o l ­

lement colorés en rouge, couime le cas s'était présenté 
déjà avec les racines de V'cp/iro.sio toxivaria. 

Pour les obtenir à l'étal de blancheui' parfaite ils fuient 
mis en solution tiaus un excès d 'é lber acétique auquel i l 
fut a jou té tie ICau, goidte à goutte, j u squ ' à coinincnce-
ment de trouble. Après traitement à cliaud par du noir 
animal, la solution fu t f i l t rée, puis distillée. Le résidu fut 
séché à l 'étuve et finalement soumis à une cristallisation 
f rac t ionnée dans l 'éther acét ique. 

On a pu obtenir ainsi : 

1" Des cristaux blancs en aiguilles dont les propriétés 
correspondent à celles de la dégiiél ine. 

Point de fusion t69",9 
Analyse élémentaire : 

Carbone % 68,9 
Hydrogène 5,5 

Indice de méthoxyle 118,7 
Réaction de .lones et Smith : positive. 
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2° Des cristaux blancs l égè rement j a u n â t r e s en prisme, 
dont les propr ié tés correspondent à celles de la téphros ine . 

Point de fusion 197°,8 
Analyse élémentaire : 

Carbone % 66,75 
Hydrogène % 5,25 

Indice de méthoxyle 111,2 
Réaction de Jones et Smith : positive. 

C . — Loca l i sa t ion . 

L'analogie entre les graines de Tep}irosia caridida et 
celles de Tephrosia toxicaria est si grande que nous 
n'avons pas cru utile de f igurer par une planche l'aspect 
qu'elles présen ten t en coupe microscopique. Elles ne dif­
fè ren t entre elles que par des détails et la dimension des 
cellules. 

Si l 'on traite par la mé thode de localisation déjà men­
t ionnée des coupes pra t iquées à travers les graines de 
Tephrosia Candida, on s 'aperçoit que les corps donnant la 
réact ion de ,lones et Smith sont eux aussi localisés au.x 
m ê m e s endroits que dans les graines de Tephrosia toxi­
caria. 

V Dans le spermoderme : Des groupes fo rmés de 2 on 
3 cellules réunies , et situées dans la couche dt; cellules 
aplaties, qui succèdent à l'assise de cellules en sabliers, 
se colorent fortement en vert b leuâ t re ; 

2° Dans les cotylédons : Des cellules disséminées dans 
toute la masse de la feuille cotylédonnaire contiennent 
les principes actifs. 
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I I I . — TEPHROSIA VOGELII H o o k . I l ls . 

Le Tephrosia Vogelii est un aibuste à rameaux tomen-
teux. Ses feuilles sont impar ipennées et portent 8 à 12 
paires de folioles oblongues ou lancéolées obtuses. Elles 
sont couvertes, surtout à la face in fé r ieure , d'un duvet, 
soyeux qui leur donne un aspect gr isâ t re (le nom du genre 
est tiré de T s a p ó ; = cendré) , et munies de stipules lancéo­
lées, caduques. Les fleurs sont pourpres ou blanches et 
disposées en grappes amples. La gousse est droite, longue 
de 15 cm. environ et large de 1 à 1,5 cm. Elle est couverte 
d'un épais duvet ochracé et contient une quinzaine de 
graines noires à bile blanc, p r o é m i n e n t . 

Le Tephrosid Vogelii est ind igène au Congo be'"" 

Wattiez, Lagrange et Ghigny (') ont déjà étud tte 
plante. Ils ont extrait des feuilles, des rameau:' des 
graines une substance cristalline fondant à 186 l ' i ls 
cons idèrent comme un mé lange de dégué l i r de 
téphros ine . Ils ont en outre ret iré des graines -orps 
jaune cristallin fondant à 192°. L'examen hisl nique 
des d i f férentes parties de la plante a surtout ret( atten­
t ion de ces auteurs. 

I . — R A C I N E S . 

A. — Analyse . 

1. Analyse immédiate. 

Humidité ,12% 
Matière sèche ',88% 

(1) Bulletin des séances de Vlnstiiul Royal Colonial Bi 1-1935, 2, 
pp. 412 et sulv. 
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100 parties de ma t i è re sèche contiennent : 
Azote 0,79 
Matières albuminoïdes 4,94 
Cellulose 65,96 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H^SO, à 3 % 15,70 
Extrait éthéré 1,39 
Cendres 2,30 
Silice (SiO,) 0,34 
Sulfates (SO3) 1,12 
Acide phosphorique (PoOJ 0,32 
Fer et alumine (FeA-^-ALO.,) 0,05 
Chaux (CaO) 0,37 
-Magnésie (MgO) 0,27 
Potasse (K„0^ 0,76 
Soude (Na,0) 0,05 

100 parties de cendres contiennent : 
Silice fSiOs) 14,70 
Sulfates (SO3) 5,08 
Acide phosphorique (PoO^) 14,47 
Fer et alumine (Fe,03 + AU03) 2,36 
Chaux (CaO) 16,91 
Magnésie (MgO) 11,66 
Potasse (1^,0) 33,35 
Soude (Na^O) 2,20 

Teneur en principes actifs. 

a,, de l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,27 

a„ de l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 1,94 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 0,68 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 48,92 

B . — S é p a r a t i o n des corps act i fs . 

2.300 gr. de racines moulues sont épuisés à fond par 
l 'é ther sulfurique. L'extrait est concent ré et laissé en repos 
pendant plusieurs semaines à basse t empé ra tu r e . I l s'y 
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forme pen à peu un dépôt d'un produit b lancl ià t re , rési­
neux, qui est séparé. Recristallisé dans l 'é ther sulfurique. 
i l présente les propr ié tés de la ro ténone . 

Point de fusion 163" 
Analyse élémentaire : 

Carbone % 69,58 
Hydrogène % 5,72 

Indice de méthoxyle 118,95 
Réaction de Jones et Smith : positive. 

Après séparat ion de la ro ténone , l 'extrait est dissous 
dans l'alcool mctl iyl ique et saponif ié par la soude. Après 
repos de quelques jours la partie insoluble est séparée par 
décanta t ion et dissoute dans le chloroforme. On ajoute de 
l'alcool é thyl ique et l 'on distille j u squ ' à é l imina t ion du 
chloroforme. On laisse cristalliser pendant quelques jours 
et l 'on peut séparer un peu d'un corps jaune et cristall in 
qui n'est autre que du toxicarol : 

Point de fusion 218°,3 
Analyse élémentaire : 

Carbone % 66,72 
Hydrogène °/,, 5,44 

Indice de méthoxyle 111,49 

La solution alcoolique restante est distillée à sec et le 
résidu repris par l 'éther acét ique. Après purif icat ion par 
le noir, on a pu, par cristallisation f rac t ionnée , séparer 
deux corps blancs, de la déguél ine et de la téphros ine . 
dont les constantes étaient les suivantes : 

1° Déguéline : 
Point de fusion 171°,2 
Analyse élémentaire : 

Carbone % 71,00 
Hydrogène % 5,90 

Indice de méthoxyle 119,00 
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2" Tcjihrosine : 
l'oint de fusion 197" 

.Analyse élémentaire : 
Carbone % 67,20 
Hydrogène •><' 5,14 

Indice de méthoxyle 112,00 

La marche suivie pour la séparation de ces d i f férents 
corps est résumée dans le schéma suivant : 

Extrait éttiéré. Éther chassé en grande partie; 
extrait abandonné au repos pendant 

plusieurs semaines 

I ^ I 
Késidu Cristaux de roténone 

Repris par de l'alcool méthylique. 
Saponifié par NaOH. Partie insoluble. 

Reprise par le chloroforme 
et l'a cool éthylique. 

Chloroforme chassé par distillation 

Cristaux jaunes de Toxicarol Solution alcoolique 
disti l lée. 

Résidu cristallisé 
dans l'éther acétique. 

Déguéline Téphrosine 

C. — Local i sa t ion . 

Comme Watliez et ses collaborateurs, nous ne sommes 
pas parvenu à obtenir, dans les coupes pra t iquées dans 
les racines de Tephrosia Vogelii, de réaction de locali­
sation. Remarquons, en passant, qu' ici encore l'indice de 
méthoxyle est bas. 

I I . — G O U S S E S . 

A. — Analyse . 

1. Analyse immédiate. 

Humidité 8,93 % 
Matière sèche 91,07 % 
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100 par l ies de m a t i è r e s è c h e con t i ennen t : 
Azote i,OÜ 
Cellulose 61,94 
Mat ières a lbumino ïdes 6,81 
Sucres réduc teurs p ré fo rmés et sucres hydroly-

sabk's par H,SO., à 3 % 19,02 
Extrait éthéré 4,07 
Gendres 3,04 
Silice (SiO,) 0,61 
Sulfates {SO,) 1,13 
Acide phosphorique IP^O.) 0,54 
Fer et alumine (Fe.O, + Al.,0,) 0,15 
Chaux (CaO) 0,33 
Magnésie (MgO) 0,28 
Potasse (K,0) 0,95 
Soude (Na,0) 0,11 

100 parties de cendres c o i i t i e n n e n i : 

Silice (SiO,) 20,11 
Sulfates (SO3) 4,05 
Acide phosphorique (P^O j 17,77 
Fer et alumine Fe,0, + A l , 0 , ) 5,05 
Chaux (CaO) 11,00 
Magnésie (MgO) 9,42 
Potasse fK ,0 ) 31,40 
Soude (Na,0) 3,31 

2. Teneur en produit toxique. 

CLD de l 'extrait benzénique , en roténone % de la 
mat iè re sèche 0,05 

ai, de l 'extrait benzénique , en roténone % de 
l 'extrai t é théré 1,20 

Indice de méthoxyle de la ma t i è re sèche . . . 0,95 
Indice de méthoxyle de l 'extrait éthéré . . . . 7,14 

B. — Séparation des corps actifs. 

4 k i los de fjousses moulues f u r e n t extraites par l ' é t h e r 
s u l f u r i q u e . L ' e x t r a i t c o n c e n t r é laissa d é p o s e r une m a t i è r e 
b lanche , n o n c r i s t a l l i s é e , f o n d a n t m a l vers 70° et d o n n a n t 
ne t tement la r é a c t i o n de .Jones et S m i t h . Nous ne sommes 
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pas encore p a r v e n u j u s q u ' i c i à p u r i f i e r ce p r o d u i t . 
L ' ex t r a i t restant f u t repr is successivement par divers sol­
vants , sans q u ' i l f û t possible d 'ob ten i r , par concen t r a t ion 
et repos des solut ions obtenues, de d é p ô t c r i s t a l l i s é . 

F ina l emen t toutes les solut ions f u r e n t é v a p o r é e s , les 
r é s i d u s r é u n i s , repr is par l ' a lcool m é t h y l i q u e et s a p o n i f i é s 
par la soude à 10 %, pu is p u r i f i é s au m o y e n de c h l o r o ­
f o r m e et d 'a lcool é t h y l i q u e , su ivan t le processus d é j à 
d é c r i t . O n o b t i n t a ins i une masse plus o u mo ins c i i s ta l -
l i n e q u i f u t soumise à une c r i s t a l l i s a t ion f r a c t i o n n é e dans 
l ' é t h e r a c é t i q u e . O n p u t o b t e n i r une pet i te q u a n t i t é de 
deux corps q u i , a p r è s p u r i f i c a t i o n par le n o i r a n i m a l , en 
m i l i e u é t h é r o - a c é t i q u e aqueux, et p lus ieurs cr is ta l l i sa t ions 
dans l ' é t h e r a c é t i q u e p u r , p u r e n t ê t r e i d e n t i f i é s c o m m e 
é t a n t de la d é g u é l i n e et de la t é p h r o s i n e . I ls p r é s e n t a i e n t 
n o t a m m e n t les c a r a c t è r e s suivants : 

Déguéline : 

Aspect : Aiguilles blanches. 
Point de fusion i70°,5 
Indice de méthoxyle 118,8 

Téphrosine : 

Aspect : petits prismes incolores. 
Point de fusion i97°,2 
Indice de méthoxyle 111,0 

C. — Localisation. 

Pas p lus que les coupes des racines, les coupes p r a t i ­
q u é e s dans les gousses de Tephrosia Voqelii ne nous ont 
f o u r n i de r é s u l t a t s pos i t i f s . 

I I I . — GRAINES. 

A. — Analyse. 
1. Analyse immédiate . 

Humid i t é 8,07 % 
Mat ière sèche 91,93 % 
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100 pa r l i t 'S d e n i a t i i T C s è c h e c o n t i e n i i e i i l : 

Azote (>,43 
Matières a lbi iminoïdes 40,1^ 
Cellulose 18,12 
Sucres réduc teur s p r é fo rmés et sucres l iydroly-

sables par HoSO, à 3 % 13,87 
Extrait éthéré 13,40 
Cendres 4,54 
Silice (SiO.) 0,15 
Sulfates (SO,:, 0,35 
Acide phosphorique (P2OJ 0,69 
Fer et alumine (Fe,0 , j -Al„03) 0,16 
Chaux (CaO) 0,33 
Magnésie (A'IgO) 0,49 
Potasse (K.O.i 3,92 
Soude (Na.O) 0,07 

100 parties de cendres con t i ennen t : 

Silice (SiO,) 3,35 
Sulfates (SO3; 7,73 
Acide phosphorique (P2O,.) 15,22 
Fer et alumine (Fe^O^ + ALOO 5,59 
Chaux (CaO) 7,42 
Mas-nésie (MgO) 10,76 
Potasse (K,0) 46,36 
Soude (Na.O; 1,54 

2. Teneur en principes actifs. 

y.jt de l 'extrait benzénique , en roténone % de la 
mat iè re sèctie 0,62 

a,) de l 'extrait benzénique , en roténone % de 
l'exti-ait é thé ié 4,55 

Indice de méttioxyle de la mat iè re sèche . . . 3,97 
Indice de méthoxyle de l 'extrait é théré . . . . 29,68 

B. — Séparation des produits actifs. 

Ct)mme celles des deux Tephrosia d é j à é t u d i é e s , les 
graines du Tephrosia Vogelii con t i ennen t assez b i e n 
d ' h u i l e . Elles on t é t é é p u i s é e s par l ' é t h e r de p é t r o l e avant 
ex t rac t ion par l ' é thei - s n l f u r i q u e . 
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1. EXTRAIT PÉTROLÉIQUE. 
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Extrai tes par l ' é t h e r de p é t r o l e , les graines on t f o u i n i 
10 % e n v i r o n d 'une h u i l e f o r t e m e n t c o l o r é e en j a u n e q u i , 
par l o n g repos, a l a i s s é d é p o s e r u n corps j a u n e q u i 
s é p a r é . A p r è s p lus ieurs cr is ta l l i sa t ions dans l ' é t h e r s u l f u -
r i q u e , i l p r é s e n t a i t les c a r a c t è r e s d u t o x i c a r o l ac t i f . 

V o i c i d 'a i l leurs ses constantes : 

Point de fusion 2i9°-220'= 
Analyse é lémenta i re : 

Carbone % 67,90 
Hydrogène % 5,75 

Indice de méthoxyle t l l , 5 2 

Pouvoir l'otatoire —0°,17 

A p r è s s é p a r a t i o n de ce ccjrps, r i i u i l e p r é s e n t a i t les 
c a r a c t é r i s t i q u e s suivantes : 

Indice de réf rac t ion à 18° 1,4848 
Densité à 18° 0,948 
Indice d 'acidi té 10,00 
Indice d ' é ther 152,8 
Indice de saponification . 162,8 
Indice d'iode 103,3 

2. EXTRAIT ÉTHËRË. 

A p r è s ex t r ac t ion par l ' é t h e r de p é l r o l e les graines 
f u r e n t extraites par l ' é t h e r s u l f u r i q u e . L ' e x t r a i t c o n c e n t r é 
f u t g a r d é l o n g t e m p s à basse t e m p é r a t u r e , ce q u i p e r m i t 
d 'y f a i r e c r i s ta l l i ser i m e pet i te q u a n t i t é de r o t é n o n e q u i 
f u t reconnue aux c a r a c t è r e s suivants : 

Point de fusion 163° 

Indice de méthoxyle 118,2 
Analyse é lémenta i re : 

Carbone % 69,69 
Hydrogène % 5,53 

Réaction de Jones et Smith : positive. 
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A p r è s s é p a r a t i o n de la r o t é n o n e , l ' ex t r a i t repr is par 
l ' a lcool m é t h y l i q u e f u t s a p o n i f i é par la soude à 10 % et 
la par t ie i n s o l u b i l i s é e f u t p u r i f i é e su ivant le p r o c é d é d é j à 
d é c r i t , au m o y e n de c h l o r o f o r m e et d 'a lcool m é t h y l i q u e . 
O n a p u ob t en i r a ins i u n m é l a n g e c r i s t a l l i s é de d é g u é l i n e 
et de t é p h r o s i n e . Ces corps o n t é t é s é p a r é s par c r i s t a l l i ­
sation f r a c t i o n n é e dans l ' é t h e r a c é t i q u e . 

Ils p r é s e n t a i e n t les c a n a c t è r e s suivants : 

Déguéline. : 

Aspect : Aiguilles blanches. 
Point de fusion 170° 
Indice de méthoxyle 118° 

Téphrosme : 

Aspect : petits prismes incolores. 
Point de fusion 119,0 
Indice de méthoxyle 111,4 

S c h é m a de la marche suivie : 

Exirait étliéré concentré et mis à reposer 
\ 

1 1 
Cristaux de roténone Résidu saponifié 

1 1 
Partie insoluble Partie soluble 

Cristallisation fractionnée (résidu) 
dans l'éllier acétique 

Déguéline Téphrosine 

C. — Localisation des principes actifs. 

Wat t i ez , Lagrange et G h i g n y , dans leur é t u d e sur le 
Tephrosia VogeVd, souvent c i t é e d é j à , on t e f f e c t u é la loca­
l i s a t i on des p r inc ipes act i fs dans la g ra ine de cette p lan te . 
Nos observat ions n ' o n t f a i t que c o n f i r m e r les leurs . Rap­
pelons que les cellules d o n n a n t la r é a c t i o n de .loues et 
S m i t h se t r o u v e n t d i s p o s é e s , c o m m e dans les graines de 
Tephrosia toxicaria et de Tephrosia Candida, c ' e s t - à - d i r e , 
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d 'une par t , dans le spermoderme, à la p é r i p h é r i e de 
l ' é p a i s s e couche m é d i a n e de cellules aplaties, et, d ' au t ie 
par t , dans la masse des feu i l les c o t v l é d o n n a i r e s . 

IV. — FEUILLES. 

A. — Analyse. 
1. Analyse immédiate . 

Humid i t é 9,53 % 
Matière sèche 90,47 % 

100 parties de m a t i è r e s è c h e con t iennen t ; 

Azote 4,20 
Matières a lbumino ïdes 26,25 
Cellulose 18,76 
Sucres réduc teurs p ré fo rmés et suci-es hydroly-

sables par H^SO, à 3 % 12,15 
Extrai t é théré 9,91 
Cendres 9,64 
Silice (SiO.) 0,82 
Sulfates (SO,) 0,28 
Acide phosphorique (PoO-) 0,99 
Fer et alumine (Fe„03 + ALO3) 0,29 
Chaux (CaO) 0,55 
Magnésie (MgO) 1,24 
Potasse (K,0) 3,71 
Soude (Na,0) 0,06 

100 parties de cendres con t i ennen t : 

Silice (SiO,) 8,60 
Sulfates (s"o;î 2,85 
Acide phosphorique (PoOJ 10,46 
Fer et alumine (Fe.Oj + ALO,,) 1,32 
Chaux (CaO) 15,45 
Magnésie (MgO) 19,22 
Potasse (K,0) 38,57 
Soude (Na,0) 0,62 
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2. Teneur en produits actifs. 

(le l 'extrait benzénique , en roténone % de la 
mat iè re sèche 1,61 

de l 'extrait benzénique . en lu ténone % de 
l 'extrait é théré 16,21 

Indice de méthoxyle de la mat iè re sèche . . . 4,05 
Indice de méthoxyle de l 'extrait é théré . . . . 40,88 

B. — Séparation des produits actifs. 

E p u i s é e s par l ' é t h e r s u l f u r i q u e , les feui l les de Teplirosia 
Vogelii o n t d o n n é un ex t ra i t e x t r ê m e m e n t sale, q u i f u t 
repr is par l 'a lcool m é t h y l i q u e . Par r e f ro id i s sement i l s'y 
f o r m a ini d é p o t de p r o d u i t p lus ou moins r é s i n e u x q u i f u t 
s é p a r é en l 'essorant. I l f u t redissous à p lus ieurs reprises 
dans l 'a lcool m é t h y l i q u e et f i l t r é a p r è s r e f ro id i s sement , 
pu i s f i n a l e m e n t t r a i t é par d u n o i r a n i m a l pou r le d é c o l o ­
rer . On a ob tenu a ins i u n p r o d u i t p lus ou mo ins c r i s t a l l i n 
b lanc, fondan t à basse l e m p é r a t u i c (vers 3 5 ° ) , mais don t 
l ' i d e n t i f i c a t i o n n'a p u ê t r e pou r s inv i e faute de m a t é r i e l 
su f f i s an t . Quant à la par t ie restante de l ' ex t ra i t é t h é r é , 
elle f u t soumise à la s apon i f i ca t ion suivant le p r o c é d é 
h a b i t u e l . Le p r o d u i t inso lub le dans l ' a lcool m é t h y l i q u e , 
a p r è s cette s apon i f i ca t i on , f u t p u r i f i é pai ' une sé r i e de 
cr is ta l l i sa t ions dans l ' é t h e r s u l f i u i q u e , puis dans l ' é t h e r 
a c é t i q u e , t r a i t é par le n o i r a n i m a l en so lu t ion é t h é r o -
a c é t i q u e aqueuse et f i n a l e m e n t soumis à une cr is ta l l isa­
t i o n f r a c t i o n n é e dans l ' é t h e r a c é t i q u e , ce q u i a pe rmis de 
s é p a r e r de la d é g u é l i n e et de la t é p h r o s i n e . c a r a c t é r i s é e s 
par les constantes suivantes ; 

Déf/uéline : 

-Aspect : aiguilles blanches. 
Point de fusion 171" 
Indice de méthoxyle 119 
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Téphrosine . 
Aspect : prismes incolores. 

Point de fusion t96",5 
Indice de méthoxyle 110,98 

C. — Localisation. 

C o m m e l ' on t m o n t r é Wat t i ez , Lagrange et G h i g n y , les 
cellules contenant les corps donnan t la r é a c t i o n de Jones 
et S m i t h se t r o u v e n t d i s s é m i n é e s dans le p a r e n c h y m e 
f o l i a i r e , p r i n c i p a l e m e n t vers la zone de s é p a r a t i o n entre 
le t issu l acuneux et le t issu pal issadique. 

Des f igui 'es r e p r é s e n t a n t ces disposi t ions ayant é t é 
p u b l i é e s d é j à dans le t r ava i l c i t é , nous n 'avons pas j u g é 
u t i l e d 'y r even i r . 
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IV. _ TEPHROSIA VIRUIMANA Pers. 

Le Tephvoùn \ir(j\niana Pers. est une e s p è c e a m é r i ­
caine. Les m a t é r i a u x d ' é t u d e s que nous avons e x a m i n é s 
sont dus à l ' a m a b i l i t é du Professeur V . A . L i t t l e , de 
r « Agr i cu l t i n - a l and Alecl ianical College of T e x a s » , q u i 
a b ien v o u l u nous les f a i r e p a r v e n i r par l ' i n t e r m é d i a i r e de 
M . R. G. Pat terson, Consul de Be lg ique à Hous ton 
(Texas). Nous les p r i ons de trouv(M' i c i . l ' u n et l ' au t re , 
l 'evpression de nos v i f s r emerc iements . 

Ces m a t é r i a u x sont les seuls, dont nous rendons compte 
de l ' é t u d e au cours de ce t r a v a i l , q u i ne soient pas d ' o r i ­
g ine congolaise. 

Nous avons cependant c r u i n t é r e s s a n t de nous y a r r ê t e r 
en ra ison de l ' i n t é r ê t que p o i u r a i t p r é s e n t e r l ' i n t r o d u c t i o n 
dans la Colonie de cette p lan te q u i se contente d 'un sol 
extrêmement pauvre et don t la teneur en r o t é n o n e , sans 
ê t r e comparab le , à celle des Derris, par exemple , n'est pas 
n é g l i g e a b l e . 

Le Teplirosia Virginiana est une plante d r e s s é e , de 30 
à 60 c m . de haut , velue, à fcuiilles c o m p o s é e s i m p a r i p e n -
n é e s , p r é s e n t a n t 7 à 13 paires de fo l io les oblongues el 
m u c r o n é e s et cour tement p é t i o l u l é e s . Les f l eu r s sont 
r o s é e s , d i s p o s é e s en raceme t e r m i n a l . Le calice est t r è s 
ve lu . Les graines sont n o i r â t r e s , l é g è r e m e n t aplaties et 
r e n f e r m é e s dans de petites gousses velues. 

D ' a p r è s les ind ica t ions d u Professeur L i t t l e , ces graines , 
à spermoderme d u r , do iven t ê t r e p l o n g é e s pendant une 
qu inza ine de m i n u t e s dans l 'acide s n l f u r i q u e avant d ' ê t r e 
p l a n t é e s . 

Les m a t é r i a u x que nous avons r e ç u s se composaient de 
racines et d 'une pet i te q u a n t i t é de graines . Les racines 
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seules o n t é t é e x a m i n é e s ; nous y avons t r o u v é , d o s é par la 
m é t h o d e à l ' é t h e r s u l f u r i q u e de Roark , 1,7 % de r o t é n o n e . 
Le Professeur L i t t l e l eur a t t r ibue une richesse moyenne 
de 1 à 2 %. 

V o i c i d 'a i l leurs les r é s u l t a t s que nous a f o u r n i s l 'ana­
lyse de ces racines : 

1. Analyse immédiate . 

Humid i t é 7,60 % 
Matière sèche 92,40 % 

100 part ies de m a t i è r e s è c h e con t iennent : 

Azote 1,64 
Matières a lbuminoïdes 10,25 
Cellulose 42,52 
Sucres réduc teur s p ré fo rmés et sucres hydroly-

sables par H„SO, à 3 % . . 16,45 
Extrait é théré 7,39 
Cendres 2,14 
Silice (SiO,) 0,56 
Sulfates (SO,) 0,18 
Acide phosphorique (P2O5) 0,54 
Fer et alumine (Fe^O^ + AhOj) 0,11 
Chaux (GaO) 0,34 
Magnésie (MgO) 0,42 
Potasse (K,0) 0,10 
Soude (Na,0) 0,09 

100 part ies de cendres con t i ennen t : 

Silice (SiO.) 26,36 
Sulfates fSO,) 3,33 
Acide phosphorique (P2O5) 9,98 
Fer et alumine ( F e A + AU03) 5,10 
Chaux (CaO) 16,32 
Magnésie (MgO) 19,98 
Potasse (K,0) 4,67 
Soude (Na,0) 4,21 
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2, Teneur en principes actifs. 

tti) de l 'extrait benzénique , en roténone % de la 
mat iè re sèche 1,95 

au de l 'extrait benzénique , en roténone % de 
l 'extrait é théré 26,32 

Indice de méthoxyle de la mat iè re sèche . . . 2,72 
Indice de méthoxyle de l 'extrait é théré . . . 36,80 
Roténone °,' (dosée par la mé thode pondéra le de 

Roark) 1,7 

A. — Extraction de produits actifs. 

L ' e x t r a i t é t h é r é des racines moulues , a b a n d o n n é au 
repos pendant quelque temps, laisse d é p o s e r f ac i l emen t 
des macles de c r i s taux blancs de r o t é n o n e , que nous avons 
reconnue à son ] )o in t de f u s i o n de 163° et à son ind ice de 
m é t h o x y l e de 119-2. 

A p r è s s é p a r a t i o n de la r o t é n o n e , l ' ex t r a i t restant a é té 
dissous dans l ' a lcool m é t h y l i q u e et s a p o n i f i é par la soude. 
A p r è s repos la par t i e inso lub le a é t é reprise par le chloro . 
f o r m e et a d d i t i o n n é e , à chaud , d 'a lcool é t h y l i q u e , puis le 
c h l o r o f o r m e f u t c h a s s é par d i s t i l l a t i o n . Par repos i l se 
d é p o s a u n m é l a n g e c r i s t a l l i n d ' o ù , a p r è s p u r i f i c a t i o n et 
c r i s t a l l i sa t ion f r a c t i o n n é e dans l ' é t h e r a c é t i q u e , on p u t 
r e t i r e r de la d é g u é l i n e et de la t é p h r o s i n e . Ces corps, obte­
nus en f o r t petites q u a n t i t é s , ne p u r e n t ê t r e i d e n t i f i é s que 
par l eur aspect et l eur p o i n t de f u s i o n . 

Déguéline : 

Aiguilles blanches fondant à 170°,5. 

Téphrosine : 
Prismes incolores, plus solubles dans l 'é ther acét ique 

fondant à 197''-198°. 

B. — Localisation. 

Une coupe transversale p r a t i q u é e à travers une racine 
de Tephrosia Virginiana laisse a p p a r a î t r e une s t ruc ture 



TEPHROSIA VIRGINIANA PERS. 

Coup« transversale de la racine montrant la localisation des cellules 
contenant les corps donnant la réaction de Jones et Smith. 
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t i è s r é g u l i è r e . Les rayons m é ( k d l a i r e s larges sont i\e l o n ­
gueur u n i f o i T i i e ; i ls couren t sans i n t e r r u p t i o n de la r é g i o n 
centrale de la racine j u s q u ' à la r é g i o n m é d u l l a i r e . I l s 
s é p a r e n t des zones t r i a n g u l a i i e s aussi r é g u l i è r e s qu 'eux , 
c o n s t i t u é e s par de petites cellules à parois é p a i s s e s dans 
lesquelles ba ignen t les vaisseaux du bois , larges et peu 
n o m b r e u x . Les zones d'accroissement annuel ne sont pas 
dis t inctes . 

Quant aux cellules contenant les corps d o n n a n t la r é a c ­
t i o n de Jones et S m i t h , elles sont l o c a l i s é e s u n i q u e m e n t 
dans les rayons m é d u l l a i r e s , c o n t r a i r e m e n t à ce q u i se 
passe dans le Tephrosia toxicaria. 

La f i g u r e c i -contre met en é v i d e n c e ces p a r t i c u l a r i t é s . 
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V. — LONCHOCARPIS S E R I C E I S II B et K. 

Los l^onchocarpiis oui été étudies depuis louglemps au 
p(Miit de vue de leurs propriétés iusectieides. Le Loncho-
cnrpus McoLi est utilisé déjà indusiriellenieiit. Ses racines 
contiennent de 0 à 8 de roténone (suivant Spoon et 
Rovvaan). Le Lond^ocarpiiK chvyxophyllus en contient nn 
peu moins. 

Nous avons eu entre les niaiiis (pielques matériaux 
d'étude se rapportant au Lonchocarpus sericcus, indigène 
au (longo belge. Bien que nous n'ayons pas encore pu 
pousser très loin nos recherches, nous croyous intéressant 
de rendre compte des résultats déjà obtenus. 

Le LoncJiocurpus sericeus est un arl)re qui peut attein­
dre 20 m. de haut el 0,40 m. de diamètre; son écorce esl 
lisse el mince. 11 lleuril de février à juillet et fructifie de 
novembre à mai. 

Ses feuilles sont imparipennées à 3 ou 4 paires de folio­
les latérales, de forme elliptique, obtusc'ment acuminées. 
arrondies à la base, de 6 à 14 cm. de long sur 3 à 9 cm. 
de large. 

Les feuilles sont pubescentes, à l'étal jeune, sur toute 
leur surface, à l'état adidle, en dessous seidenieni et prin­
cipalement sur les nervures. 

Les flems sont disposées en longues grappes; elles sont 
de couleur mauve avec des reflets argentés. Le calice est 
orbiculaire, entier, subsessile, très soyeux intérieurement. 

Les boiugeons et les boutons floraux sont très velus. 
L'ovaire est également très velu. Les gousses, plates, 

contiennent de 2 à 5 graines. Les graines ressemblent à 
des fèves plates. 

Dans plusieurs régions le fruil est considéré comme un 
violent poison. 
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LONCHOCARPUS SERICEUS H. B. et K. 
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I. — RACINES. 
A. — Analyse. 

1. Analyse immédiate. 

Humidité 8,92 % 
Matière sèche 91,08 % 

100 parties dv mal iè ir , sèc l ie c(jnlieinuuit : 
Azote . . . . 1.̂ 7 
Matières albuminoïdes 9,19 
Cellulose 53,46 
Sucres réducteurs préfoi'més et sucres liydi'oiy-

sables par H,SO_, k 'S 10,60 
Extrait éthéré 2,31 
Cendres 3,05 
Silice (SiO,) 0,24 
Sulfates (SÔ3) 0,25 
Acide phosphorique (PjOJ 0,71 
Fer et alumine ^Fe,0, + AUO,) 0,12 
Chaux (CaO) 1,49 
Magnésie (MgO) 0,19 
Potasse (K,0) 0,52 
Soude (Na.O) 0,11 

100 parties de eendics ronl ieni ienl : 
Silice (SiO^) 8,13 
Sulfates (SÓ3) 3,40 
Acide phosphorique (PjO.,) 9,46 
Fer et alumine [Fe.O^ + Al.O^) 3,28 
Chaux (CaO) 49,14 
Magnésie (MgO) 5,91 
Potasse (K,0) 17,05 
Soude (Na„0) 3,60 

2. Teneur en principes actifs. 

ai, de l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,15 

Kj, (le l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 6,50 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 0,43 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 18,64 
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B. — Extraction des principes actifs. 

Si l'on exilait les racines iiiouliies par l'éther suiriiri(|ue 
on obtient, par eoneeiiliation lente de la solution éthérée, 
un corps qui cristallise en belles aiguilles d'un jaune 
orange et qui présente les constantes suivantes : 

Point de fusion 89° 
Pouvoir de rotatoire (^T) —8°,3H 

Analyse élémentaire : 

Carlrone % 76,75 
Hydrogène % 6,43 
Oxygène % (par différence) 16,82 

11 ne contient pas d'a/.ole ni de fonction niétlioxvle. 
Son poids nioléculaiie a été déterminé par él)ullioscopie 

dans le chloroforme : 

Poids de solvant utilisé 25,4900 gr. 
Poids de corps dissous . . . . . , 0,5010 gr. 
Dépression 0»,236 

En prenant pour constante éljiillioscopique chi cliioio-
forme la valeur 35,9, on trouve un poids nioléculaiie de 

100 X o,.5oi X :i5,9 
^ 298,75. 

25,.19 X (),2:>() 

En tenant compte de ces données on est amené à cal­
culer la formule suivante ; 

A ce corps, qui ne scml)le pas encore avoii' été isolé 
jusqu'ici, nous pioposons de donner le nom de Lonclui-
carpine. 



D E S L É U L .M I N E U S E S I N S E C T I C I D E S 8o 

II . — GRAINES. 

Analyse immédiate. 

Humidité G,30 % 
Matière sèclie 93,70 % 

100 parties de n ia l i ère sèc l ie conlieniienl : 

Azote 4,41 
Matières albuminoïdes 26,45 
Cellulose 7,46 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H,SO, à 3 % 22,20 
Extrait pétroléique 34,21 
Cendres 4,73 
Silice (SiO,) 0,05 
Sulfates (SO3) 0,36 
Acide phosphorique (P.O-) 0,82 
Fer et alumine (Fe.O, ^ ALO,) 0,04 
Chaux (CaO) 0,60 
Magnésie (MgO) 0,33 
Potasse (K,0) 2,58 
Soude (Na,0) 0,05 

100 parties de ccndies conliciiiieiit : 

Silice (SiO,) 1,05 
Sulfates [SO,] 7,87 
Acide phosphorique (PoO,) 15,46 
Fer et alumine fFe,0,H ALO,) 0,87 
Chaux (CaO) 13,07 
Magnésie (MgO) 7,10 
Potasse (K,0) 54,60 
Soude (Na,0) 1,1 

Si l'on extrait les graines mouhies de Lonchocarpus par 
l 'é ther de pé tro le on obtient nn volumineuN; extrait con­
st i tué par nno belle huile jarine orange, tenant en dissolu­
tion d i f f é r e n t s corps qui se d é p o s e n t par un long repos. 

L'huile que nous avons extraite a été a b a n d o n n é e long-
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temps à une l e inpéra l i i re reiali \euient Ijasse. Le (h^pnl qui 
s'est f o r m é a é lé séjjaré. E n le faisani cristalliser à plu­
sieurs reprises dans l'alecjul, puis dans l é l l ier sulfuriqu<\ 
nous avons pu en extraire de la Lonvkocarpiiw, prés<'n-
lanl les m ê m e s propr ié tés que celle l e l i r é e de la racine. 

Débarrassée de ces produits, l'huile p r é s e n t e les con-
slanlcs suivantes : 

Indice de réfraction à 18" t,4778 
Densité à 18" 0,922 
Indice d'acidité 2,7 
Indice d'éther 167,0 
Indice de saponification 169,7 
Indice d'iode 98,74 

III . — FEUILLES. 

Analyse. 
1. Analyse immédiate. 

Humidité 9,53 % 
Matière sèche 90,47 % 

100 parlies de m a l i è i c sèclu' contiennenl : 

Azote 3,35 
Matières albuminoïdes 20,94 
Cellulose 30,41 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H.SO, k ?, % 11,82 
Extrait éthéré 3,26 
Cendres 7,21 
Silice (SiO.) 1,84 
Sulfates fSÔ,) 0,31 
Acide phosphorique (P;0,,) 0,69 
Fer et alumine (Fe,0, + AUO,) 0,40 
Chaux (CaO) 0,99 
Magnésie (MgO) 0,72 
Potasse (K,0) 2,04 
Soude (Na,0) 0,06 
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100 parties de cendres contiennent : 

Silice (8iO.) 25,56 
Sulfates (SÔ3) 1,77 
Acide phosphorique (P»0,) 3,89 
Fer et alumine fFe.O, + A1,0,) 5,64 
Chaux (GaO) 13,74 
Magnésie (MgO) 10,00 
Potasse (K,0) 28,44 
Soude (Na,0) 2,65 

2. Teneur en principes actifs. 

a,) de l'extrail benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,35 

«1, de l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'e.x t̂rait éthéré 10,73 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 0,41 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 12,62 
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VT. L E S M I L L E T I A . 

Plusieiu's espèces du genre MiUetia ont déjà été signa­
lées comme contenant des produits pouvant servir comme 
insecticides. 

Nous a\ons effectué quelques analyses tic racines, de 
fcHiilles et de rameaux appartenant à différentes espèces 
de M'iUetia et provenant du Congo belge. Bien que nous 
n'ayons pu jusqu'à présent étudier les extraits de c(>s 
nuitériaux, nous croyons utile de signalei' ici les résultais 
de nos analyses. 

Milletia Laurentii De Wild. 

Cette espèce a été décrite en 1904 par De Wildeman ('). 
("est un grand arbre à tronc pouvant atteindre 80 cm. de 
diamètre. Les feuilles, dont la longueur peul dépasser 
25 cm., sont imparipeimécs à 6 ou 7 paires de folioles 
latérales. 

Les folioles sont glabres, obovales, acuminées. 
Les fleurs, disposées en racèmes terminaux, sont de; 

couleiu' violacée. 
Le calice est velu, brunâtre, à dénis laiu;éolées, la supé­

rieure plus grande et triangulaire. 

Le fruit est glabre à l'état adulte, à bord proémiiu'ut, 
d'une quinzaine de centimètres de long sur 4 à 5 cm. tie 
large. Les gi-aines sont au nombre de 2 à 3 par gousse, 
aplaties el mesurant 3 cm. de long. 

1,1) La Belgique Coloniale. 1904, p. :̂ 78 
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ANALYSE DES RACINES. 

1. Analyse immédiate. 

Humidité 8,80 % 
Matière sèche 91,20 % 

100 parties de matière sèche contiennent : 
Azot« 0,82 
Matières albuminoïdes 5,13 
Cellulose 61,72 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par USO^ à 3 % . . 14,13 
Extrait éthéré 1,93 
Cendres 2,80 
Silice (SiO^) 0,34 
Sulfates (SÓ3) 0,10 
Acide phosphorique (P2O5) 0,18 
Fer et alumine (Fe,0„ + Al^O,) 0,07 
Chaux (CaO) 1,11 
Magnésie (MgO) 0,17 
Potasse (K,0) 0,56 
Soude (Na30) 0,08 

100 parties de cendres contiennent : 
Silice (SiO^) 11,95 
Sulfates (SO3) 3,51 
Acide phosphorique (P2O5) 6,61 
Fer et alumine {Fefi, + A\,0,) 2,55 
Chaux (CaO) 39,68 
Magnésie (MgO) 6,43 
Potasse (K^O) 20,00 
Soude (Na,0) 2,85 

2, Teneur en principes actifs. 

ajy de l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,23 

ai) de l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 11,91 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 0,86 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 44,95 

7 
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ANALYSE DES FEUILLES. 
1. Analyse immédiate. 

Humidité 9,87 % 
Matière sèche 90,13 % 

100 parties de mat i ère s è c h e contiennent : 

Azote 3,08 
Matières albuminoïdes 19,25 
Cellulose 30,08 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H,SO, à 3 % 12,54 
Extrait éthéré 4,75 
Cendres 8,97 
Silice (SiO,) 2,46 
Sulfates (SÔ3) 0,22 
Acide phosphorique (P,0-) 0,91 
Fer et alumine f F e A + Al^OJ 0,11 
Chaux (CaO) 2,04 
Magnésie (MgO; 1,13 
Potasse (K„0) 1,83 
Soude (Na,b) 0,07 

100 parties de cendres contiennent : 
Silice (SiO,) 27,37 
Sulfates (SÔ,) 2,40 
Acide phosphorique (PjO-,) 9,73 
Fer et alumine - F e A + AbO,) 1,29 
Chaux (CaO) 22,79 
Magnésie (MgO) 13,52 
Potasse (K,0) 20,40 
Soude (Na,b) 0,79 

2. Teneur en principes actifs. 

de l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,14 

au de l'extrait benzénique, en roténone % (Je 
l'extrait éthéré 2,95 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 0,53 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 11,20 
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ANALYSE DES RAMEAUX. 
1. Analyse immédiate. 

Humidité 9,70 % 
Matière sèche 90,30 % 

100 parlies de m a l i è i c s è c h e contiennent : 

Azote 1,51 
Matières albuminoïdes 9,44 
Cellulose 47,26 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H,SO, à 3 % \ . . 15,50 
Extrait éthéré 1,72 
Gendres 5,63 
Silice (SiOJ 0,60 
Sulfates (SÔ,) 0,23 
Acide phosphorique {P^O^) 0,37 
Fer et alumine (Fe,0.3 + ALO3) 0,06 
Chaux (CaO) 2,24 
Magnésie (MgO) 0,35 
Potasse (K„0) 1,42 
Soude (Na,0) 0,07 

100 parties de cendres contiennent : 

Silice (SiO,) 10,67 
Sulfates (SÓ3) 4,14 
Acide phosphorique (P2O5) 6,59 
Fer et alumine (Fe.Og + AUO,) 1,03 
Chaux (CaO) 39,77 
Magnésie (MgO) 6,45 
Potasse (K,0) 25,23 
Soude (Na.O) 1,22 

2. Teneur en principes actifs. 

a.jy de l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,24 

aj, de l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 13,95 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 0,18 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . il,20 
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MiUetia versicolor Welw. 

Le MiUetia versicolor est un arbuste de 1,50 à 3 m. de 
haut, à rameaux glabres. Les feuilles, de 20 à 30 c m . de 
long, sont i m p a r i p e n n é e s ; à 11 ou 13 folioles ovales ou 
oblongues, a c u m i n é e s , glabres. 

Fleurs en grappes terminales, à é t endard jaune et ailes 
violet pourpre, calice largement c a m p a n u l é , d e n s é m e n t 
pubescent. Gousses brunes, v e l o u t é e s (ce qui les d i f f é r e n ­
cie des gousses de Milletia Laurentii), contenant 2 à 3 
graines. 

ANALYSE DES RACINES. 
1. Analyse immédiate. 

Humidité 10,76 % 
Matière sèche 89,24 % 

100 parties de m a t i è r e s è c h e contietuieiit ; 
Azote 1,43 
Matières albuminoïdes 9,25 
Cellulose 46,77 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H,SO, à 3 % 20,53 
Extrait éttiéré 1,47 
Cendres 4,53 
Silice (SiOJ 0,42 
Sulfates (SÔ3) 0,24 
Acide phosphorique (PjO,,) 0,30 
Fer et alumine (Pe^Oj 4-.M3O3) 0,12 
Cliaux (CaO) 1,54 
Magnésie (MgOi 0,29 
Potasse ; K „ 0 ) 1,17 
Soude (Na,0) 0,06 

100 parties de cendres contiennent ; 
Silice (SiOJ 9,20 
Sulfates (SO3) 4,84 
Acide phosphorique (PaO,̂ ) 6,03 
Fer et alumine (Fe^Oj + Al^Oj) 2,88 
Chaux (CaO) 33,17 
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Magnésie (MgO) 7,05 
Potasse (K,0) 25,80 
Soude (Na^O) 1,32 

2. Teneur en principes actifs. 

«n de l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,19 

a.jy de l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 12,92 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 0,30 
Indice de méthoxvle de l'extrait éthéré . . . . 20,65 

ANALYSE DES FEUILLES. 

1. Analyse immédiate. 

Humidité 9,36 % 
Matière sèche 90,64 % 

100 parties de m a t i è r e s è c h e contiennent : 
Azote 3,34 
Matières albuminoïdes 20,88 
Cellulose 28,47 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H^SO, à 3 % 10,29 
Extrait éthéré 11,62 
Cendres 13,21 
Silice (SiO,) 5,10 
Sulfates (SÖ,) 0,21 
Acide phosphorique (P2O5) 0,56 
Fer et alumine (Fe^O^ + AUOg) 0,09 
Chaux (CaO) 1,45 
Magnésie (MgO) 2,07 
Potasse (K2O) 2,87 
Soude (Na^O) 0,03 

100 parties de cendres contiennent ; 
Silice (SiOJ 38,58 
Sulfates (SÔ3) 1,57 
Acide phosphorique (P2O.,) 4,10 
Fer et alumine (Fe203 + Al,0,) 0,69 
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Chaux (CaO) 11,45 
Magnésie (MgO) 16,36 
Potasse (K,0) 21,80 
Soude (Na^O) 0,23 

2. Teneur en principes actifs. 

de l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,16 

aj, de l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 1,38 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 1,51 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 13,04 

A N A L Y S E D E S RAMEAUX. 

1. Analyse immédiate. 

Humidité 9,75 % 
Matière sèche 90,25 % 

100 parties de m a t i è r e s è c h e contiennent : 

Azote 1,67 
Matières albuminoïdes 10,44 
Cellulose 45,78 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H,SO, à 3 % 12,91 
Extrait éthéré 1,66 
Cendres 7,78 
Sdice (SiO,) 0,50 
Sulfates (Sba) 0,18 
Acide phosphorique (P^O,.,) 0,43 
Fer et alumine (Fe,03 + AbO,1 0.05 
Chaux (CaO) 4,88 
Magnésie (MgO) 1,43 
Potasse {K.,0) 3,03 
Soude (Na,0) 0,05 

100 parties de cendres contiennent : 

Silice (SiO,) 7,59 
Sulfates (Sb^) 2,44 
Acide phosphorique (P2O-'! 5,70 
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Fer et alumine (Fe^O, + Al fi,) 0,67 
Chaux (CaO) 23,90 
Magnésie (MgO) 18,22 
Potasse (K,o] 39,01 
Soude (Na.O) 0,64 

2. Teneur en principesi actifs. 

de l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,17 

«i, de l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 10,24 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 0,27 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 17,24 

Milletia Mannii Bak. 

Le Milletia Mannii est un arbre ou un arbuste à rameaux 
glabres. Les feuilles sont longues de 20 à 25 cm. ; elles sont 
imparipennées et portent 15 à 17 folioles obovales ou 
oblongues, acuminées, glabres et plus ou moins coriaces. 
Les fleurs sont rougeâtres et disposées en grappes. Le 
calice est campanulé, brunâtre, soyeux. Ovaire linéaire, 
très velu. 

ANALYSE DES RACINES. 

1. Analyse immédiate. 

Humidité 9,32 % 
Matière sèche 90,68 % 

100 parties de matière sèche contiennent : 
Azote 1,82 
Matières albuminoïdes 11,38 
Cellulose 47,89 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H.,SO, à 3 % 24,25 
Extrait éthéré 3,50 
Cendres 1,63 
Silice (SiO„) 0,22 
Sulfates (SÔ3) 0,11 
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Acide phosphorique (P2O3) 0,51 
Fer et alumine (Fê O^ + Al.O,) 0,13 
Chaux (CaO) 0,49 
Magnésie (MgO) 0,16 
Potasse (K,0) 0,34 
Soude (Na,0) 0,09 

100 parlies de cendres confienueni : 
Silice (SiO,) 13,55 
Sulfates (SÓ3) 2,81 
Acide phosphorique (P2O5) 12,87 
Fer et alumine (FeA + AL03) 7,73 
Chaux (CaO) 29,60 
Magnésie (MgO) 10,08 
Potasse (K,0) 20,85 
Soude (Na,0) 5,52 

2. Teneur en p r inc ipes ac t i f s . 

a,, tie l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,27 

y.jt de l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 7,71 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 0,48 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 13.80 

ANALYSE DES FEUILLES. 

1. Ana lyse i m m é d i a t e . 

Matière sèche 9,76 % 
Humidité 90,24 % 

100 parties de mat ière sèche contiennent : 
Azote 4,13 
Matières albuminoïdes 25,81 
Cellulose 25,98 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H,SO, à 3 11,08 
Extrait éthéré 3,71 
Cendres 5,28 
Silice (Sic,) 0,68 
Sulfates (SÔ3) 0,14 
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Acide phosphorique (P^O-) 1,41 
Fer et alumine (Fê Og + AI3O3) 0,22 
Chaux (CaO) 0,54 
Magnésie (MgO) 0,61 
Potasse (K,0) 1,77 
Soude (Na,0) 0,13 

100 parties de cendres coii t iemieii l : 
Silice (SiO,) 13,04 
Sulfates (SÓ3) 1,12 
Acide phosphorique (P^Oj 10,88 
Fer et alumine (Fe^Oj + Al^Oj) 4,13 
Chaux (CaO) 10,08 
Magnésie (MgO) 11,36 
Potasse (K,0) 33,52 
Soude (Na,0) 2,46 

2. Teneur en p r inc ipes ac t i f s . 

a„ de l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,15 

de l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 4,09 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 1,16 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 31,66 

ANALYSE DES RAMEAUX. 

1. Ana lyse i m m é d i a t e . 

Humidité 10,03 % 
Matière sèche 89,97 % 

100 parties de mat iè re sèche contiennent : 
Azote 1,72 
Matières albuminoïdes 10,75 
Cellulose 46,79 
Sucres réducteurs préformés et sucres hydroly-

sables par H^SO, à 3 % . . . . . . . . 14,07 
Extrait éthéré 3,24 
Cendres 3,80 
Silice (SiO^) 0,21 
Sulfates (SO3) 0,10 
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Acide phosphorique (P2O5) 1,06 
Fer et alumine (Fe203 +Al.O,) 0,09 
Chaux (CaO) 0,96 
Magnésie (MgO) 0,48 
Potasse (K,0) 0,76 
Soude (Na,b) 0,11 

100 parties de cendres eoiitiennerit : 
Silice (SiO )̂ 5,60 
Sulfates (SÔ3) 1,15 
Acide phosphorique (P2O5) 11,16 
Fer et alumine (Fe.O^ + Al,03) 2,50 
Chaux (CaO) 25,86 
Magnésie (MgO) 12,74 
Potasse (K,0) 20,00 
Soude (Na,0) 2,89 

2. Teneur en p r inc ipes ac t i f s . 

a.j) de l'extrait benzénique, en roténone % de la 
matière sèche 0,01 

«D de l'extrait benzénique, en roténone % de 
l'extrait éthéré 0,40 

Indice de méthoxyle de la matière sèche . . . 0.09 
Indice de méthoxyle de l'extrait éthéré . . . . 2,71 
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VII. — L E S D E R R I S . 

Les Derris sont des l é g u i u i n c u s c s assez connues par les 
nombreuses publicalions auxquelles elles ont d o n n é lieu 
depuis quelques a n n é e s , pour qu'il soit inutile de les 
décr ire encore. 

Quelques e spèces de Derris sont i n d i g è n e s au Congo 
belge, les Derris brachyptera, Derris congolensis et Derris 
nobilis, par exemple. Les deux e spèces qui ont d o n n é jus ­
qu'ici les meilleurs rendements en r o t é n o n e et les seules 
qui fassent encore l'objet d'une culture industrielle, le 
Derris elliptica et le Derris malaccensis, ont été introdui­
tes dans notre colonie. Les premiers essais de culture 
e x p é r i m e n t a l e qui y ont été faits ont d o n n é de bons 
résul tats et il est regrettable que la culture de ces deux 
plantes ne se r é p a n d e pas davantage au Congo. 

Les industriels belges doivent encore, à l'heure actuelle, 
s'approvisionner en racines de Derris aux Indes n é e r l a n ­
daises. 

L a composition des Derris elliptica et Derris malaccen­
sis est bien connue. Nous citerons seulement les résultats 
que nous a fournis l'analyse de quelques é c h a n t i l l o n s 
congolais : 

L a r o t é n o n e y a été dosée par la m é t h o d e à l 'éthcr de 
Roark, et le toxicarol par celle que nous avons décr i te dans 
la p r e m i è r e partie de ce travail . 

Ayant e f f e c t u é ces analyses à un moment o ù nous 
n'avions pas encore s o n g é à d é t e r m i n e r l'indice de m é t h o -
xyle, nous regrettons de ne pouvoir fournir cette d o n n é e 
qui aurait été sans doute in téres sante . 
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ROTENONE °ó TOXICAROL °A 
Extrait éthéré 

% sur matière 
sèche. sur sur sur sur sèche. 

matière sèche. extrait éthéré. matière sèche. extrait éthéré. 

Derris elliptica. 
T I G E S 

1,23 1,00 6,50 — — 
1,07 0,08 7,57 — — 
2,13 0,04 2,06 — — 
1,91 0,07 3,56 — — 
2,04 0,10 4,90 — — 
0,87 0,05 6,32 — — 1,05 0,04 4,00 — — 
0,94 0,48 51,00 — — 

RACINES 

23,76 1,00 4,20 — — 
19,64 8,56 44,04 — — 
11,13 7,56 33,98 — — 
2,75 0,39 14,18 — — 

12,25 7,59 61,95 — — 
1,65 0,46 27,87 — — 
2,38 0,03 1,38 — — 
3,36 0,81 21,01 — — 
6,80 1,49 21,91 1,07 15,73 

Derris malaccensis. 
T I G E S 

1,17 0,06 5,81 — 
1,41 0,06 4,68 — — 
0,76 0,14 18,42 — — 
3,37 0,02 0,77 — — 
0,86 0,10 11,62 — — 
0,65 0,09 14,46 — — 
0,76 0,12 16,62 — 

RACl.XES 

19,16 1,93 10,07 7,4 38.6 
28,82 1,70 5,89 4,5 15,6 
11,07 3,88 3,50 5,7 51,4 
21,21 5,90 23,10 5,8 27,3 
17,41 2,40 13,00 6,9 39,6 
17,36 0,50 2,83 7,9 45,5 
3,14 0,49 15,60 0,2 6,3 

13,83 2,90 20,96 5,17 37,32 
19,33 1,27 6,05 3,97 20,53 
24,27 1,89 7,41 8,49 34,82 



DERRIS ELLIPTICA BENTH. 

Coupe transversale de ia racine montrant la localisation des corps 
donnant la réaction de Jones et Smith. 
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E n f i n le bois est c o n s t i t u é par une masse de tissus 
parenchymateux enrobant des vaisseaux l igneux. Ces der­
niers sont de dimensions fort variables. Certains, très 
grands, sont r é u n i s en petit nomlire ou i so lés . 

D'autres, beaucoup plus petits, sont l é u n i s en petites 
files radiales comportant de 2 à 8 vaisseaux. 

Les rayons m é d u l l a i r e s se prolongent directement du 
liber dans le bois, mais ils s'arrêtent toujours à inie dis­
tance notable du centre de la racine. 

Des paquets de fibres sont d i sposés çà et là, sans oidre 
apparent. 

Les cellules dont le contenu p r é s e n t e la réact ion de 
,lones et Smith sont : 

1° Des paquets de cellules parenchyniateuses, s i tuées 
entre les vaisseaux du bois; 

2° Des cellules des rayons m é d u l l a i r e s ; 

3° Une zone circulaire de cellules se trouvant à la l imite 
du liber et de l 'écorce . 

2. Racines de DERRIS MALACCENSIS. 

Les racines de Derris malaccensis p r é s e n t e n t une struc­
ture analogue, mais beaucoup moins nette que celles de 
Derris elliptica. L a zone cambiale et les rayons m é d u l l a i ­
res y sont à peine distincts. 

Les corps donnant la réact ion de Jones et Smith y sont 
loca l i sé s comme dans les racines de Derris elliptica : 

1° Dans les cellules parcnchymateuses, séparant les 
vaisseaux du bois; 

2° Dans les rayons m é d u l l a i r e s ; 

3° Dans une serie de couches concentriques, s i tuées 
dans le tissu l i b é r i e n . 

ERRATUM. 
Pages 14-15 : 
Intervertir les formules de structure de la déhydrodéguéline^ 

et de la léphrosine. 



DES L É G U M I N E U S E S I N S E C T I C I D E S iOi 

L"étude niicrographique des Denis elliptica et uliginosa 
a été e f f e c t u é e dé jà , dès 1925 ,par .1. Maheu (')• 

Gel auteur ne parle pas encore de r o t é n o n e , ce corps 
n avant été i so lé par Takey qu'en 1925 et sa formule éta­
blie en 1928 seulement. 

Maheu signale seulement dans les coupes des Derris, 
qu'il a e x a m i n é e s , la présence de cellules lenl'ernuuit de la 
rési iu' . 

Nous avons essayé de localiser la r o t é n o n e ou, plus 
exactement, l'ensemhle des corps donnant la réac t ion de 
.Tones et Smith , dans les tiges et les racines des Derris 
elliptica et Derris maluccerisis. 

Les coupes des tiges de ces deux plantes ne donnent 
aucune coloration verte ou bleue quand on les traite par 
la m é t h o d e ut i l i sée par Watliez, Lagrange et Ghigny . Ic i 
encore nous cioyons pouvoir attribuer ce fait à ce que les 
tiges sont beaucoup plus pauvres que les racines en pr in­
cipes pouvant donner la réac t ion de .loues et Smith . 

Les coupi ïs de racines doniK'nt au contraire de très 
belles réac t ions de localisation. 

1. Racines de DERRIS ELLIPTICA. 

Celte racine p r é s e n t e , de la p é r i p h é r i e au centre, la 
succession de tissus suivante : 

Une assise de l i è g e f o r m é e de cellules rectangulaires, 
d i s p o s é e s r é g u l i è r e m e n t . 

Une écorce c o n s t i t u é e par des cellules i r régu l i ère s et de 
dimensions variables. 

Puis vient le liber, r e p r é s e n t é par des amas de petites 
cellules assez r é g u l i è r e s et séparées par de larges rayons 
m é d n i l a i r e s . Le liber est séjjaré du bois par une assise 
cambiale bien distincte, f o r m é e de cellules rectangulaires 
r é g u l i è r e m e n t d i sposées . 

(') Bulletin des Sciences phurinacologiques. 192ô, t. X X X I I , pp . 134, 281. 
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