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La solanine, la chaconine et la solanidinc sont les principaux alcaloi’dcs prksents dans 
lcs solanacdes, particuli~rement dens la pomme de term ~SoZ~~~~~~ ~~~e~osz~~~~, En 
plus d’un noyau aglycone, la solanidine, la solanine comprend une molecule de chacun 
des hydrates de carbone suivants: glucose, galactose et rhamnose. La chaconine ne 
differe de la solanine que par l’absence de galactosel-3. 

Le point de fusion a servi longtemps de critke princi+J pour mesurer le de& de 
puret6 de ces substances. &pendant, dans Ie cas de la solanine, plusicurs auteurs ont 
rapport6 differents points de fusion, soit de’z35” ti zSg” environ, ddmontrant alors que 
certaines pr&parations n’avaient 6% que partiellement purifiBes2. Heureusement, les 
techniques plut& rd-centes de s6paration par chromatographie sur papier et sur 
colonne ont permis de ddceler clans les extraits de solanine la pr&ence de la chaconine 
et de quelques composds contenant le m6me aglycone 49 6. La presence dij ces substances 
analogues peut expliquer en partie la variation’ dans les points de fusion rapport& 
pour la solaninc 1~~. Cependant, nous avons pu constater que la chromatographie sur 
papier ne permet pas de &parer la solanidine de la solanine et de la chaconine. 
D’autre part, il semble ddfinitivement Btabli que la solanidine esiste B l’etat libre 
avec les deus autres alcaloides, atteignant jusqu’a 33 o/Q de la quantitd totale des 
trois alcaloi’des dans certaines vari&& de pommes de terre3. Nous avons done eu 
recours Q la chromatographie sur couches minces pour effectuer une separation plus 
complete. Cette methode nous a aussi permis de v6rifier le point de fusion et le degri! 
de puret@ de nos extraits. Ce sont les resultats de ces travaux que nous voulons pre- 
senter ici. 

Pr@aratio?t des alcatoides 
MATfiRIEL ET MlhHODES 

Li methode de BAKER et al.7 fut g&Gralement utilisee pour l’extraction des alcaloides 
de tubercules de pommes de term conserves en caveau B 4” ou lyophilisbs. Deux h 
dix grammes de tubercules moulus finement sont extraits dans un appareil a extrac- 
tion continue durant 16 Q IS h avec du methanol contenant 2 % d’acide acetique. 
Le methanol cst enlev& dans un Bvaporateur rotatif sous le vide & une temperature 

J. Clwomalog., 12 (x963) 57-62 



5s R. PAQUIN, M. LEPAGE 

inferieure a 30”. Apres l’addition de 3 ml d’une solution d’acide sulfurique & I %, 
le residu est filtrd et le filtre lave avec 3 autres ml de la rn,Zrne solution d’acide sulfu- 
rique. Le filtrat est alors alcalinise avec de l’ammoniaque. Les alcaloIdes precipitent 
completement a une valeur pEI de 10.0 environ. Apres avoir et6 refroidi, le prdcipite 
est enleve par centrifugation ou par filtration et lave plusieurs fois avec une solution 
ammoniacale h 1 o/o. A ce stade, la solanidine peut &re &pa&e des deux autres 
alcaloides par estraction avec de l’acetone dans un extracteur Soxhlet durant 15 a 16 IL 
La solanine et la chaconine sont ensuite extraites du residu B chaud avec de l’dthanol 
a So y0 d’oti la solanine crystallise par refroidissement 8. Pour la chromatographie, les 
6chantillons de solanidine ou de solanine sont gdndralement solubilises dans de l’dtha- 
no1 contenant I 5 z o/0 d’acide acetique. 

La solanine et la chaconine furent &par&es et purifiees par chromatographie sur 
colonne d’oxyde d’aluminium (Al,O,) suivant les techniques de PASESHNICHENKO 
ET GUSEVAO. 

Les points de fusion furent determines avec l’appareil de Fisher-Johns calibre 
avec un se1 pur de ph6nolphthaldine. 

Des Bchantillons de solanidine et de solanine nous ont dte fournis gratuitement 
par les Laboratoires Lyons de Londres et le Dr. A. ZITNAK du College Agricole de 
Guelph, Ontario. 

Cr2ron2ntogYa$M3 SZCY coucl2es ~l2il2CCS 

Les techniques de chromatogrsphie, sur couches minces furent utilisees pour &parer 
les trois alcalo’ides et pour v@rifier leur degrd de purete apr6.s chaque essai de purifi- 
cation. Les plaques de verre de 20 cm x 20 cm sont recouvertes d’une couche mince 
de silica gel G ,et developp6es par voie ascendante pendant deux heures jusqu’a une 
hauteur de 12 a 15 cm environ dans des jarres contenant differents solvant9. Apres le 
s6chage des plaques a l’air libre, les alcaloldes sont revdles par la pulverisation d’une 
solution saturde de trichlorure d’antimoine dans le chloroforme (reactif de Carr- 
Price). Les alcaloYdes apparaissent avec une coloration mauve qui change au violet 
apres chauffage pendant quelques minutes a 70”‘. Le reactif de Marquis peut aussi 
Btre pulvdrisd. sur les plaques de verre 10. Malheureusement, la coloration pourpre a 
violet des taches disparait rapidement et les plaques sechent difficilement. 

Dosage des alcaloi’des 

Les alcalo’ides furent doses par colorimetrie avec un spectrophotometre Beckmann, 
modele DU, a une longucur cl’onde de 570 m&c suivant la methode de BAKER et aL7. 

Hydrolyse des alcaloi’des 

La solanine et la chaconine ont 6th hydrolysees clans une solution iV d’acide chlorhy- 
drique suivant les indications de ,ROOKE et al ,11, Pour la s6paration des hydrates de 
carbone de la solution hydrolysde, nous nous sommcs servis de la chromatographie 
sur papier a dew dimensions en utilisant comme solvants du phenol saturd d’eau 
dans la premiere direction et un melange de butanol-acide acetique-eau (4: I : 5, 

phase supkrieure) dans la dew&me direction, et comme r&elateur, 1.e phthalate acide 
d’anilinel2. Les taches des hydrates de carbone,, prennent alors une coloration 
brune. 
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RhULTATS ET DISCUSSION 

Dosage $ar colori&trie des aZcaloTdes 

La Fig. I montre que les courbes obeissent a la loi de ‘Bougueur et Beer du moins 
aux concentrations de o a 40 k&g par ml pour la solanidine, et de o a 125 k&g par ml 
pour la solanine. On constate de plus clue la densite optique de la solanidine a des 

1.2 - 

CONCENTRATION en,uUg/ml 

Fig. I. Variation de la dcnsith optiquc de la solaninc et dc la sohnicline cn fonction de la conccn- 
tration exprimdc cn &ml de solution colorde apr&s traitement avec lc rhctif dc Marquis’. 0 - 0 

Solanine: y = 0.oloSg.x. 0 --0 Solanidinc; y = 0.02337~. 

concentrations Bgales est plus de deux fois plus grande clue celle de la solanine. Ceci 
demontre que la portion aglycone de la solanine et de la chaconine, la solanidine, 
rdagit seule avec le reactif de Marquis, independamment de la presence des hydrates 
de carbone. 

Chromatogra;hlaie SZCY couches mitnces 

Le Tableau I donne les differents solvants utilises pour la separation des trois alca- 
1oYdes sur les plaques de verre recouvertes de silica gel, les valeurs de XI;I correspon- 
dantes et la forme des taches pour chacun des nlcaloldes. C’est un melange d’une 
partie d’acide acetique et de trois parties d’ethanol a 95 y0 qui a donne les meilleurs 
resultats avec des valeurs de Xp de 0.22, 0.54 et 0.62 respectivement pour la solanine, 
la chaconine et la solanidine. Si toutefois on a observe des valeurs de RI;I diffBrentes 
d’un chromatogramme a l’autre pour une meme substance, cela n’a pas eu de conse- 
quence puisque le rapport des mobilitds des taches demeurait constant. La chro- 
matographie sur couches minces nous a permis de dkeler des quantites aussi minimes 
que I pg de solanidine et 2 pg de solanine ou de chaconine. 

La chromatographie sur couches minces nous a aussi aid&s B verifier rapidement 
le degr6 de purete des alcalo’ides a chacune des etapes de leur purification. C’est ainsi 
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TABLEAU I 

VALEURS DE RF ET BORME DES TACHES DE’LA SOLANINE, DE LA CHACONINE ET DE LA SOLANIDINE 

OBTENUES AVEC DIFFhRENTS SOLVANTS 

Sohaul* Cotrccttl*alio7r 
Solar& Clracorrim Solauidim 

RF TacJrc RF TacJrc RF TacJrc 

CHCl,-AcOH-BuOH 5:1:4 
CHCI,-AcOH-MeOH 85 : z : 13 
AcOI-I-EtOH 95 y. 

3:1 
1:1 

1:3 

I :3 

DIBIC-AcOH-H,O 

0 

0 

0.1 allongde 0.2 allongee 0.80 rondc 
0.21-0.22 ovale 0.56 ovale 0.63-0.65 ovale 
0.24-0.30 ovale 0,4G-0.55 ovale o.Go-0.64 ovalc 
0.22 ovale 0.54 ovale o.Gz-o.G7 ovale 
0.27-0.38 ovalc 0._50-0.52 ovalc o.Go-0.80 rondc 
0 - 0 - o.og-0.10 rondc 

- 0 

- 0 

- - 
- 0.51 

allonge 
ovale 

l CI-ICI, = chloroformc; AcOH = acide acetique glacial; BuOll = butanol; MeOI-I = m&ha- 
nol; EtOH = ethanol ; DIBK = diisobutyl-c&one. 

qu’on a pu demontrer que nos preparations de solanine possedaient un degre de 
purete sinon superieur, du moins &gal 31. ceux des khantillons obtenus des Laboratoi- 
res Lyons de Londres et du Dr. A. ZITNAIC de Guelph (Fig. 2). Cette mbthode nous a 
aussi permis de constater que la chaconine, diffdreminent de la solanine, est beaucoup 
plus soluble dans l’ethanol a So %. 

Si nous comparons cette technique a la chromatographie sur papier, nous con- 
statons qu’en plus des avantages inherents a la technique elle-meme, tels que rapidite, 
economic d’espace, de materiel, de solvant, facilite de reproduction par photographic 
ou ddcalque, usage des acides forts, etc., la chromatographie sur couches minces 
nous a permis de s&parer les trois alcalo’ides (Fig. z), alors qu’on ne pouvait s&parer 
que la chaconine et la solanine par la chromatographie sur papier. De plus, apres 
l’arrosage au chlorure d’antimoine, le papier devient raide et cassant, ce qui le rend 
plus difficile a manier et b conserver. Les plaques de verre n’offrent pas cet inconve- 
nient, 

El&ion qabantitative 

Nous avons essay& d’dluer les alcalofdes des plaques apres avoir prdleve les taches 
avec une petite spatule et en utilisant divers solvants tels que les acides sulfurique 
a I %, chlorhydrique a S o/o ou acetique a 5 %, et l’ethanol 5 95 %. Aucun de ces sol- 
vants, soit seul ou en melange, n’a pu extraire plus de 40 2 50 o/o des alcalo2des. Nous 
avons ‘aussi tentd d’eluer les alcalo’ides apres les avoir melanges avec du silica gel 
dans une dprouvette et en nous servant des memes solvants. Ces essais n’ont pas 
don& de meilleurs resultats. La substance dlube forme un precipite avec le reactif de 
Marquis, ce qui empkhe sa determination par colorimetrie. Cependant, la solanidine 
melangee au silica gel est estraite a IOO “/c avec de l’ether, mais 61uBe des chromato- 
grammes a 50 % seulement avec ce solvant. Le silica gel adsorberait done tr&s forte- 
ment les alcaloEdes. 

Point de fusion des alcaloides 

I,e point de fusion de ces alcalo’ides purifies fut determine a plusieurs reprises et 
compare a ceux d’dchantillons obtenus des Laboratoires Lyons de Londres et du 
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. _ . . .._ . ,. _.._., . . . ,_.... .e_ ,_... ._. _. . . . . . . . ,,. . _._, . . .,,, _ ,. 
Fig. 2. Chromatographic sur couches minces dc la solanine, clc la chaconine ct dc la solanidine. 
Tachcs dc gauche h droite: A: &solanine du Dr. A. ZITNAK; R ct C: dcux dc nos cxtraits d’a- 
solaninc : D : solaninc clcs Laboratoires Lyons cle Londrcs : E : solaniclinc des Laboratoires Lyons ; 

1;: solaninc, a-chaconine ct solnnidinc ; G : solanine ct a-chstconinc, 1-I : cc-chaconinc. 

Dr. A, ZITNAK de Guclph. On a con&at6 que cc crith-e de puret6 qui a ht6 utilisd trb 
souvent clans le pass99 *s 13*14, se montrait tr&s peu utile dans le cas de la solanine et de 
la chaconine. Les crystaus de solanine commencent B brunir vers 23S-240°, se r& 
trhissent et deviennent vitreus vers 24S-2q.g". 11s ferment une masse gdlatineuse 
vers 250-255~ qui 6paissit et devient noirktre vers 260-2G2~ en clCgageant une odeur 
de sucre brtild. Par contre la solanidine qui ne contient pas de sucre clans sa moldcule 
fond rapidement B 214-21GO. La cliromatograpl~ie sur couches minces devient done 
un moyen trk recommandable cle verifier de faqon rapide et pratique le clegr& de 
puretd de la chaconine et de la solanine surtout clans l’obligation oil nous sommes 
d’apporter peu d’attention au point de fusion. 

Nous remercions sincbrement les Laboratoires J. Lyons et Compagnie Ltke de Londres, 
et le Dr. A. ZITNAX du Collc’ge Agricole de Guelph, Ontario, de leurs Cchantillons de 
solanine et cle solanidine qu’ils nous ont fournis gratuitement. Nous remercions aussi 
monsieur GUY PELI.ETIER de son aide technique clans la poursuite de ces travaus. 

Une mbthode rapide de separation par chromatographie sur couches minces de la 
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solanine, de la chaconine et de la solanidine, est d&rite dans le present article. Elle se 
compare favorablement B la chromatographie sur papier pour la separation de ces 
trois alcalo’ides de la pomme de terre. La determination du point de fusion des al- 
caloi’des y est aussi discutee, 

SUMMARY 

A rapid method for the separation of the potato alkaloids, solanine, chaconine and 
solanidine by thin-layer chromatography is described. The results compare favourably 
with those obtained by paper chromatography of these compounds. The melting 
point determination of these alkaloids is also discussed. 
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