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STRUCTURE DE LA RESINE PROTECTRICE DE LA
TIGE D'ALFA DU SUD TUNISIEN (Stipa tenaciseima)

par Mohamed Moncef EL GAIED et Youssef DERBALI
(Laboratoire de Chimie des Substances Naturelles,
Département de Chimie, Facultf des Sciences,
Campus Universitaire, EL-Menzah, TUNIS)

RESUME : La composition et la etructure de la réatne de Stipa
tenacigeima sont diterwindes par IR, RMV du proton, REMN
du ocarbone-13,par CFV et par oouplage CPV-Spectromitrie
de masse. Diz hydrocarbures saturds 4 chafne linéaire

allant de Coyg @ Cgq oMt pu dire décelds.

L'alfs, cultivé dans le sud tunisien, secréte une résine
protectrice de la tige. La poussifre collectfe par aspiratica,
lors du battage et du broyage de 1l'alfa en vue de sa transforma-
tion en pite 4 papier est traitée par le trichlorethyléne qui,

aprés Evaporation, laisse un dépit rougeftre comstituant la

ril:ine. -

Purifife par chromatographie sur colonne, la résine perd
ses goudrons et retrouve un aspect clair, cristallisé.

Les premidres investigations de dftermination de struc-
ture ont revilé 1a nature hydrocarbonfe saturfe de la résine pu-
rifife : absence de fonctions en IR et massif caractéristigue,
vers les champs forts, em RMN du proton ( Fig.1 ). La cryoscopie,
dans le benzdne, a permis de déterminer wune masse moléculaire de

® Nous remercions les responsables techniques de 1'Usine de papier
de KASSERINE ( E ¥ C T ) qui nous ont aimsblement fourni un

fchantillon de la récolte de 1975.
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Figure 2.

1'ordre de 400, L'Echantillon posséde un point de fusion bas

{ P =55 %),

Des investigations plus poussées ont permis de détermi-
per la multiplicité des hydrocarbures et leur pourcentage, ainsi
gue le caractdre linfaire des chafnes hydrocarbonées.

En effet en RMi du carbone-13, la valeur des déplacements
chimiques des différents types de carbone d'une chaine de la forme
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peut 8tre calculfe & 1'aide de la relation de GRANT et PAUL (1),
sméliorée par LINDEMAN et ADAMS (2) :

k
EE{K} = BE+ Hi 2 DHﬂE‘H"' TE Hxla"‘ﬂ.s !I,L

ol !'-'Et' .(54 ‘TEH ﬁs : constantes exprimées en ppm et donnfes
dans le tableau I.

K : nombre d'atomes de carbone &loignés de i liaisons de

K--il-
c(K).
8 : nombre d'atomes de carbone lifs au carbone C(K)
Dy : nombre d'atomes de carbone lifs & C(K) et portant M
substituants carbonés.
TABLEAU. I .
l L 1 ! 1 | 1 1= l | !
B, 1A, 1A, . TA, , 1y, 1A !B 1 ! ; 1y, |
1, 71,2,71,3 M, 11, 71,2 IAE'E:AE’EIAE'LJ_E "
| ! 1 I [ | 1 1 1 | !
6,801 9,56117,83125,481~-2,991 0,k9115,341 9,75116,70121,431-2,691
1 1 1 1 1 1 | ! I 1 |
i 1 1 l 1 I l 1 1 v 1 1
A, 1 B, IA 1A 1A Iy 1B, 1A 1 1 | S |
et e s P ¥a 1 et Mt T
1 ! | I 1 1 1 1 1 1 !
!
t

0,25123,461 6,60111,14114,T01-2,07127,TT1 2,261 3,961 1,35:*:!.6&-
1 I 1

1 l I | 1 |

Les valeurs des déplacements chimiques enregistrfes (Fig.1) et cal-
culfes sont en trés bon amccord (tableau II.).

TABLEAU, II .
_4
Type 1 1 ] ) i d
! ! a ! B 1 ¢ 14 1 = 1!
Bnregistrée :1h.3 : 23 :32.2 : 30 :31:.1 :
I 1
1 1

22,7 |32,4 129,7 130

1%
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La chromatographie en phase vapeur a permis de mettre
en #vidence la présence de dix hydrocarbures notables (Fig. 2],
Une coinjection, en CPV, d'échantilleons authentiques en th‘ Eﬂﬂ
et O__ révéla la présence des hydrocarbures en Eeh 8 ¢33 ol les

32
composba en Cogs EST et C33 sont les plus abondants (tebleau.III).

lrelative 1faible

! en ¥ 1

Le couplage CPV - spectromstrie de masse confirme, sans

TABLEAU. III .

IC_ H 1 1 I 1 i I 1 [ ] | |
p D 2n ¥Ry o) o5y 26127128 1291301 311321 331
| avec n=] | | 1 | ! ! ! ! 1 l
! 1 i 1 1 ] | ] ] 1 ] I
lAbondance! trés | ! 1 l 1 1 ! I t 1
I ! 11 11 13 12 12013 1581 11751
1 I | f I 1 | 1 ! I

| I | 1 ] i ] 1 | !

ambiguit®, les structures supposées. Le spectre de masse de 1'hy-

drocarbure en E3‘. le plus abondant, ést donné sur la figure 3.
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PARTIE EXPERIMENTALE.

Les spectres RMi 'H ont & effectués sur JEOL C-HL 60 3

les spectres de FMN 131: ont Eté effectufs sur un BRUCKER 90, au
laboratoire de chimie de 1'Ecole Normale Supfrieure de PARISﬂ .
Le tétramfthylsilane (TMS) sert de référence interne ; les dépla-
cements chimiques sont exprimés en. (ppm). Les solvants utilisés
pour les spectres de RMN 1E et 13!: sont respectivement CD l.':.'L3 et
EEDE.

La chromatographie, sur colonne, a &té effectufe avec un
produit MERCK : Gel de silice 40, granulométrie 0,2 - 0,5 nm
{ 35 = TO mesh AEI‘H ) 3 1'#luant Etant le trichlorethyléne.

La chromatographie en phase vapeur (CPV) est effectufe
sur une colonne S 1k, 8 %, 2T =, @ : 0,25 mm ; la température
ftant programmfe entre 150 et 320°C & raison de 4°C/mn ; les hy-
drocarbures E&tant solubiliss dans le cyclohexane. La chromato-
graphie en phase vapeur ainsi que le couplage CPV - spectrométrie
de masse ont &té réalisfs au laboratoire de chimie analytique phy-
sique de 1'Ecole Polytechnique 3 PALAISEAU "™
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