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24, Isolement et identification de composés phénoliques et
monoterpéniques de la mousse de chéne (Evernia prunastri (L.) Ach.)
1ére Communication

par José Gavin et Raffaele Tabacchi
Institut de Chimie de I'Université de Neuchatel, Avenue Bellevaux 51, CH-2000 Neuchétel

(19, X1I1.74)

Summary. The composition of different oakmoss extracts was investigated by combined gas
chromatography/mass spectrometry. A series of 38 compounds — especially phenol derivatives and
monoterpenes — was ideutified, 22 of which have not yet been reported as constituents of cakmaoss.

Introduction, — La composition chimique des extraits de lichens récoltés sur le
chéne et appelés «Mousses de chéney {principalement Evernia prunasiri (L.) Ach.) a
fait V'objet de quelgues travaux [1-3]. Les constituants signalés dans la littérature ne
donnent cependant qu'une image trés partielle de la complexité de ce produit
odorant. En effet, si du point de vue quantitatif, les constituants de la fraction acide,
depsides et phénols surtout, représentent un trés fort pourcentage, du point de vue
qualitatif, le nombre de composés identifids, en particulier dans la fraction neutre, est
trés faible. La difficulté principale pour tous les auteurs qui ont entrepris I'étude de la
concrite de la mousse de chéne, avant I'avénement des méthodes chromatographiques,
a été la séparation des différentes classes de composés. Les depsides, phénals et éthers-
phénols sont trés difficilement extractibles sélectivement par les méthodes classiques.
A cause de leur abondance, ces composés génent et faussent systématiquement une
analyse compléte [2Z]. :

Notre travail a consisté, dans le stade préliminaire gue nous décrivons-ici, 4 iden-
tifier, aprés séparation sélective par les voies classiques sutvie de chromatographie sur
colonne et en phase gazeuse, les principaux composés phéuoliques, éther-phéuoligues
et monoterpéniques.

Comme matériel de départ, nous avons utilisé de la mousse de chéne séche de
Yougoslavie {4) ainsi qu'un extrait industriel (B) pour l'obtention des composés
phénoliques et enfin une concréte du commerce (C) de laquelle nous avons extrait les
monoterpénes. - :

Identification des substances. — 38 substances, dont 22 n'étaient pas encore
connues comme constituants de la mousse de chéne, ont été identifiés par chromato-
graphie gaz-liquide/spectrométrie de masse couplées (GC./MS.}.

Nos résultats ont été confirmés par comparaison avec les indices de rétention
relatifs et les spectre de masse des produits purs de référence (pour les terpénes) ou de
synthése {pour les phéncls) ainsi que les spectres IR, pour les composés les plus abon-
dants isolés par chromatographie gazeuse préparative.

Dans les tableaux ci-aprés, nous mentionnons les composés identifiés ainsi que la
méthode utilisée.



Outre les composés phénoliques, 'extrait B nous a fourmi une série d’esters éthy-
liques des acides suivants: caproique, heptanoique, octancique, pentadécancique,
hexadécancique [2], linoléique, linolénique, oléique [2], stéarique [2] et phtalique.
Ces esters ont tous été identifiés par GC./MS.

Dans tous les groupes de substances étudides, nous nous sommes limités 4 I'identi-
fication des composés les plus abondants, En effet, d’aprés les chromatogrammes
plusieurs dizaines de composés restent 4 identifier. D’autre part, dans les fractions
provenant de la chromatographie sur colonne et éluées a I'éther de pétrole, en plus des
composés terpéniques déerits au tableau 2, nous avons obtenu une dizaine de ses-
quiterpénes (probablement caryophylléne, valencéne, longifcléne, guaiéne, éléméne
ete.) et des hydrocarbures saturés et non saturés a longue chaine. En particulier un
composé de masse moléculaire 236 vient d'étre identifié par Corbier & Tesseire [5)

Tableau 1. Composéds phénoliques et éther-phénoliques extraits de A et B

Formule Méthode Ré1.

1 d'identification®}

RO

2

R H,

R®
R} R? R? R¢ [ {2

1 H H H H MS., GC. (1.2
2 (sv)¥) H H CH, H MS., GC. [ (2]
3 H CH, H H MS., GC. 1] (2
4 (sy) V) CH, H CH, H MS., GC. -
5 (sy)®) H CHO H H MS., GC. (1] [zl
6 {sy)?) H CH, H COOCH, MS., GC. 1] [2j
7 (sy)") CH, H H COOC,H, MS., GC. o
8 (sy)b) H CH, y| COOC,H, MS. So-
9 CH, CH, H 11 MS. 1]
10 H . CHO H cl _ MS. [

R'O

RO R*
11 H H H H MS -
12 CH, H H H MS -

8} MS. = spectre de masse obtenu par GC./MS.
GC. = temps de rétentions relatifs et speetre de masse du composé pur.
by Sy == composé synthétisé.

comme ¢tant 1'heptadecadiénel,8 (cis). Dans les fractions éluées avec I'éther élhylique,
nous avons observé la présence de plusieurs substances qui sont probablement des
aldéhydes, cétones et esters. Dans un travail trésrécent, Heide ot al. [6] ont identifié,
dans des fractions obtenues par une méthode similaire, environ 50 composés qui, &
I'exception de guelques acides carboxyligues, sont différents de ceux que nous venons


dizaine.de

Tablean 2. Composés monotespéniques extraits de C

Substance Méthodes Réf,
d'identification a)

13 x-Pinénc M5, GC., IR.

14 f-Pinéne MS., GC., IR.

15 Camphénc MS., GC.

16 Myrcéne MS., GC.

17 Limonéne MS,, GC., IR.

18 1,8-Cinéol MS., GC., 1R, (2]

19 p-Cyméme MS., GC., IR.

20 o-Thuyone MS., GC.b7), IR. ’ ' 2]

21 B-Thuyone MS,, GC.B), IR.

22 Camphre MS., GC., IR. {2}

23 Linalol MS., GC., IR.

24 Alcool fenchylique MS., GC., IR.

25 Terpinéne-4-ol MS, GC,, IR.

26 Bornéol MS., GC. 2}

27 a-Terpinéol MS., GC., IR.

8} Voir #) tableau 1. Les spectres dc masse ont été comparés 2 ceux des produits purs ainsi qu’anx
données de la littérature [4].
IR, = spectre IR, effectué sur le composé obtenu par chromatographie gazeuse préparative.
by 20 et 21 ont été isolés et identifiés en la méme opération.

de décrire. Corbier ef al. [5] ont aussi isolé et identifié un composé abondant qui est la
diméthyl-4,6-décéne-4-one-3, Relevons enfin gu'une extraction de mousse de chéne
fraiche par le tétrahydrofnranne nous a permis de constater que le contenu en prodnits
phénoliques (composés 1, 2, 5, 6 et produité minears non identifiés) est qualitative-
ment le méme que celni obtena 4 partir de la mousse séche; par cantre du point de vue
quantitatif, il semble que les différences soient plus importantes. Ce fait confirme
I'’hypothése que ces composés sont tonjours présents dans la mousse et ne proviennent
pas nniquement de I'hydrolyse on de V'alcoolyse des punts depsidigues lors de I'extrac-
tion.

Nous remercions Monsieur le Professeur A. Jacot-Guillarmed de tout l'intérét qu’it a porté 4 ce
travail, Monsieur J. Garnero (P. Robertet & Cie) des discussions fructuenses et de ses conseils et la
maison P. Robertet & Cie (Grasse) de la fourniture du matériel de départ.

Conditions expérlmentaies. — Extraction des composés phéncliques ¢t éthév-phénoligues.
150 g de mousse de chéne séche de Yougoslavie (4), finement pulvérisée, sont extraits 4 chand par
un solvant organique (350-400 ml), pendant 8 jours. A titre de eomparaison, nous avons utilisé
successivement: €thanol, di-n-butyl éther, chloroforme, nitropropane, acétate d’éthyle, tétra-
hydrofuranne, n-heptane, Une cxtraction a I’éther didthyligque a froid a permis d'éliminer une
grande partic des depsides (acide évernigque et atranorine surtout}). L’entrainement a la vapeur
suivi d'une nouvelle extraction 3 1’éther a fourni un extrait comparable, qualitativement aux
précédents. Avec le meilleur solvant (tétrahydrofuranne), nous avons extrait la mousse de chénc
de Grasse (France) fraichement récoltée. La comparaison des chromatogrammes de cet extrait avee
ceux de mousse seche yougoslave ne montre que des différences quantitatives, L’extrait industriel
(B) fourni par Robertet & Cie, Grasse, a été obtenn par extraction a I'hexane d’une mousse de chéne
de Yougoslavie. L'extraction est suivie d'une purification par solubilisation dans I'éthanol 4 95°
avec séparation des cires par glagage. L’ahbsolue obtenue est entrainée dans un courant de vapeur
d'eau a 110-115°{40 Torr. Le distillat obtenu est sépard en deux {ractions, I'une contenant surtout



\
du S-orcine-carboxylate de méthyle et I'antre quelques terpénes et esters d'acides carboxyligues.
l.'extraction du résidu fournit surtout les composés phénoliques et les esters d'acides gras.

Extraction des composés lerpénigues. Les denx méthodes précédentes ne permettant pas d'ob-
tenir les terpénes en quantitd suffisante, nous avons extrait ces composés d'une concréte hexanique
de nionsse de chéne de Yougoslavie (C) (produit Roberiet & Cic}. 200 g de concréte sont extraits
I'éther éthylique, Aprés essorage 3 froid des depsides insolulles (acide evernique et atranorine en
particulier), le mélange restant est séparé par les méthodes classiques en 4 fractions: acides forts,
acides faibles, bases et produits neutres. Cette dernidre partie, aprés élimination de I'éther, est
traitée A I'éthanol. Cette opération permet I'élimination des cires. Aprés évaporation du solvant le
résidu cst distillé. Les 5'fractious obtenues sont analysées d'abord par GC., et enfin chromato-
graphiées sur colonne de gel de silice en effectuant un gradient d'élution avec éther de pétrole et
éther digthylique. Les fractions obtenues sont analysdes par GC./MS. Les premiéres fractions
conticunent les hydrocarbures mono- et sesquiterpéniques, le mélange des solvants d'élution
fournit les terpénes oxygénés ¢t enfin une série de composés plus polaires.

Dans le cas ol les quantités obtenues étaient suffisantes, on a séparé les composés purs par
GC. préparative.

Analyse par GC.[MS. Les analyses sont effectudes i l'aide d'appareils Perkin-Elmer modéles
900 et 990, équipds de détecteurs A ionisation de flamme. Les séparations sont réalisées avec des
colonnes garnies (L. = Zm & int. 2mm) ou des colonnes S.C.O.T. (L =15 m g int, 0,5 mm)
renfermant des phases de polarité différente: Carbowax 20M et huile de silicone SE 30 (pour les
colonnes garnies: respectivement 5%, et 49 de phase sur Chromosorb G}, Les séparations A 1"échelle
préparative sont cffectudes avec un appareil Perkin-Elmer F21 avec des colonnes de 8 mm de
diamétre (L =2, 7 ou 4,5 m).

Le systéme GC./MS. comprend un chromatographe en phase gazeuse Perkin-Elmer mod. 990
ct un spectrographe de masse Hilachi- Perkin-Elmer mod. RMU-6L, muni d'un séparateur de
Btemann. Les spectres de masse sont enregistrés a4 75 eV.

L’identification des substances est effectuée d’une part par coniparaison des SM, des prodmts
isolés de ta mousse de chéne avee les spectres des produits purs enregistrés dans les méuies condi-
tions et les spectres de la littérature [4] [7]. Par GC. effectuée dans des conditions standards, nous
avons vérifié les temps de rétentions relatifs en utilisant comme témain le limonéne et lec camphre
(pour les monoterpénes) et I'éther monométhylique de 1'orcinel {pour les composés phénoliques).

Une comparaison des spectres IR, a €té cffcctude pour tous les produits qui ont été isolés par
CG. préparative, Les composds de référence sont des produits du commerce (Fluke, Givaudan,
Robertet) on des produits de synthése de nos laboratoires. Speetres de masse des composés phénoli-
ques et monterpéniques nouvellement identifids: mfe (19}

4:152 (M+(100), 123 (53), 109 {24}, 77 (21), 91 (21), 122 (18), 79 (16}, 39 (15), 121 (14), 153 {14}

8: 136 (100), 164 (94), 210 (M+ 42), 165 (37), 79 (25), 77 (23,5), 53 (21), 107 (19), 135 (17),
108 (13).

11: 151 {100), 152 (M+, 95). 55 (13), 150 {12), 43 (11), 123 (10,6), 41 (10,5}, 124 (10,5}, 153 (11).

12: 138 (100}, 166 (M+, 87), 137 (68), 151 {40), 107 (30), 41 (28), 77 (25), 43 (24), 109 (23),
55 (22), 39 (22).

13: 93 (100), 92 (78), 91 (74,5), 77 (70), 79 (57), 121 (52), 41 {49,5), 39 (45), 43 (43}, 80 (39),
136 (M+, 33).

14: 93 (100), 91 {84), 69 {78}, 41 (77), 79 (53,5), 77 (49), 53 (40), 106 {40), 94 (40), 92 (37),
136 (M+, 32).

15: 93 (100), 121 (94), 41 (60}, 79 (56), 107 (44), 67 {38), 136 (M+, 31), 95 (31), 68 (30), 91 (27).

16: 93 {100}, 41 (77,5), 69 (73), 39 (18,5), 57 {17, 79 (15), 43 {13), 55 (14), 77 (12). 29 (15),
136 (M+, B).

17: 68 (100), 93 (91), 67 {82), 136 (M+, 77,5), 91 (67), 94 (67) 121 (65), 79 (61), 41 (53,5), 107
(50,5).

19: 119 (100), 134 (M+, 73), 120 (52), 91 (51), 105 (46,5), 41 (37), 117 (29), 77 (18), 65 (15),
105 (15).



23: 71 (100), 93 (77), 41 (70), 69 (65), 55 (57,5), 80 (34), 83 (31), 121 (27), 67 (25.5), 68 (24),
154 (M*+, 2).

24: BL (100), 80 (86), 43 (64), 41 (52), 69 (47),95 (44), 71 {39), 93 (38), 121 (32), 82 (32), 154
(M+, 7).

25: 71 (100), 93 {67), 111 {62), 55 (44), 41 (38), 69 (34), 83 (33), 86 (32), 154 (M+, 30), 58 (28),

27: 59 (100). 43 (49,5), 93 (49), 95 (43,5), 121 (43), 136 (42), 81 (32.5), 41 (23), 68 (19}, 67 (18).
154 (M+, 1).
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28. Composants volatils de la «mousse de chéne»
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Dédié au Prof. Y. R. Naves-4 'occasion de son 75¢ anniversaire

(9.XL77)

. Volatiles constituents of “Oakmoss” (Everria Prunastri (L.} ACH.)

Summary

The chemical constitution of different fractions of two oakmoss oleoresines
were investigated by GC/MS. vsing SCOT. and capillary columns. Besides many
‘known compounds, over 52 (sesquiterpenes, aliphatic and aromatic hydrocarbons)
have not yet been reported as constitugnts of cakmoss,

Intreduction. - Les études sur la composition chimique des lichens se limitent
généralement 4 la mise en évidence de composés polyphénoliques lourds (depsides,
depsidones, xanthones, dibenzofurannes). Divers auteurs [1] estiment en effet que
- I'une des caractéristiques des lichens, association symbiotique d’algues et de cham-

pignons, par rapport aux plantés supérieures, est d’étre constitués par un nombre
restreint de substances trés spécifiques en grande quantité. Pour Evernia Prunastri
(L) Ach nous avons aussi constaté 'abondance des depsides {(atranorine, chlora-
tranorine, acide évernique) et de lacide usnique, mais nous avons observé la

_ présence de nombreux constituants volatils retrouvés dans les plantes supérieures.
Nous avons déja signalé [2] la présence, 4 c6té de nombreux phénols et éther
phénoliques, de monoterpénes et sesquiterpénes. Une étude sur des plus grandes
quantités de matiére nous a permis I'isolement et I'identification de ces derniers
ainsi que ceux d’autres constituants volatils (hydrocarbures essentiellement),
présents en faible quantité mais gui contribnent d’une maniére importante a 'odeur
typique de 1a mousse de chéne.

Isolement et identification des substances. - Les substances identifiées av cours
de ce travail ont été obtenues par deux méthodes de séparation & partir d’une
concréte hexanique et d'une benzénique. Au total plus de 80 composés neutres
volatils, dont 52 n’éiaient pas encore connus comme constitnants de la mousse, de
‘chéne, séparés sur colonne SCOT. et capillaire, ont &ié identifiés par couplagce

1Y Une partie de ce travail a é1¢ présentée au VII® Congrés International des Huiles Essentielles
Kyoto. 6- |1 octobre 1977,


mousse.de

GC./MS. et par comparaison avec les spectres des composés purs et avec ceux de
la littérature [3]. Nous avons de plus comparé les indices chromatographiques de
rétention relatifs [4).

A titre d’exemple, les chromatogrammes ci-aprés (Fig. 1 et 2) représentent
la composition d’une fraction légére et d’une fraction lourde de distillation (avant

i 1

i)

12

e ——

1 3 i i

MIN 30 20 20 a

Fig. |. Chromatogramme de la fraction légére (Eb. 27-30°740 Torr). Celonne SCOT. Carbowax 20 M

60-200°, 4°/min.

l. a-pinéne; 2. camphéne; 3. undécane; 4. g-pinéne; 5. myrcéne: 6. dodécane: 7. limonéne; 8. cindole-

1.8; 9. cuméne; 10. y-terpinéne; 11, m-éthyloluéne; 12. p-cyméne; 13. o-¢thylicluéne; 14. iridécane;
15. bromobenzéne; 16. fenchone; 17. a- et f-thuyones; 18, §-&léméne,

19



Tableau 1. Composés identifiés dans P'extrait hexanique de mousse de chéne

Hydrocarbures aliphatiques

Nonane Méthyl-2-pentadécane

Décane Hexadécane

Undécane Heptadécane

Dodécane Pentadécéne-1

Tridécane (Z)-Heptadécadiéne-
1,8 [6}

Tetradécane (Z, Z)-Heptadécatriéne-
1,8,11[6]

Pentadécane Décyne-1

Hydrocarbures aromatiques

Benzéne Triméthyl-{,2,3-benzéne

Toluéne Isobulytbenzéne

Isopropylbenzéne Bromobenzéne
m-Ethyltoluéne Dimethyl-1,2-£thyl-3-

benzéne
o-Ethyltoluéne a.p-Diméthylstyréne
Meésityléne Naphtaléne [5]
Cétones
Oxyde de mésityle Diméihyl-4,6-décéne-4-
one-3 [6]
Monoterpénes
a-Pinéne [2] Limonéne [2]
f-Pinéne p-Cyméne [2)
Camphéne [2] y-Terpinéne
Myrcéne [2]

Monoterpénes oxygénés
Cinéale- 1,8 (5] p-Menthéne-1-o0l-4 [2}

a-Thuyone {5] Bornéol [5]
B-Thuyone [2] a-Terpinéol {2)
Camphre [5] Thymol

Linalol {2] trans-Pinocarvéol
Alcool

fenchylique [2]

Sesquiterpénes

p-Eléméne A-Humuléne
a-Copaéne a-Muuroléne
BA-Gurjunéne f#-Sélinéne
p-Caryophylléne  Farnésane
Longifoléne Thuyopséne

Dérivés monoaryliques®)
Chloro-2-méthoxy-3-méthyl-5-phénot [5]
Chloro-1-diméthoxy-2,4-méthyl-6-benzéne [€]

) Les composés déja décrits [1] on figurant sur les chromatogrammes ci-dessus ont été omis.

séparation chromatographique sur colonne de gel de silice) de la fraction neutre
de I'extrait hexanique de mousse de chéne. Les tableanx résument les résultats

obtenuns.

Discussion. - A 'exception des substances citées par Stoll & Scherrer [5],
Corbier & Tesseire [6] ¢t des monoterpénes que nous avons décrits précédemment
{2]. les composés identifiés n’étaient pas encore connus comme constitnants de la
mousse de chéne. Nous n’avons pas étndié les fractions éluées avec des solvants
- polaires sur gel de silice. Ter Heide et al [7) ont en effet identifié dans ces frac-
tions plus de 60 substances. Malgré le nombre important de constituants identifiés,

Tableau 2, Composés identifiés dans Uextrait benzénique de mousse de chéne)

Cyclohexane

a-Cédréne

Octrdécéne- 1 Salicylate de méthyle
Carvéol Myristate de méthyle
Phénot [5] Palmitate de méthyle
bis(p-Tolyl)1,2-¢thane Hexadécanol

N, N-Diméthyl-p-toluénesulfonamide trans-f-Farnéséne Heptadécanol

) Les composés décrits précédemment { Tableau 1} et [2] ont été omis.

1



les chromatogrammes des fractions &tudiécs montrent encore des dizaines de pics

correspondant surtout & des terpéues et 4 des hydrocarbures ramifiés saturés et
insaturés, dont nous n’avons pas encore précisé la structure.

La présence d’hydrocarbures aliphatiques est slremeunt liée & celle des acides
gras. Par contre, il est plus difficile de se pronoucer sur la préseuce de certaius
hydrocarbures aromatiques. Les terpénes identifiés sont décrits dans la littérature
comme coustituants de produits naturels. Bien que leur biosyuthése soit tout a fait

12
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Fig. 2. Chromatogramme de la fraction lourde (Eb: 70-90°/0.6 Torr). Colonne SCOT. Carbowax 20 M,
60-230°, 4°/min.
1. tridécane; 2. farnésane: 3. tétradécanc: 4. a- et f-thuyones: 5. méthyl-2-pentadécane; 6. u-copaédne/
pentadécane; 7. f-gurjunéne/linalol; 8. pemtadécéne-|; 9. longifoléne/menthéne-1-ol-4; 10. caryophyl-
l&ne/hexadécane; 11. thuyopséne; 12, a-terpinéel; 13. f-humuléne; 14. f-sélinéne/heptadécans; 15. éther
diméthylique de Porcinol; 16, chloro-2-diméthoxy-3.5-toluéne: 17, heptadécadiéne-1.6; 18. chloro-2-
méthoxy-3-méthyl-5-phénol; 19. thymol; 20. éther méthylique de 'orcinol.



réalisable par le lichen, il faudrait, pour expliquer leur présence, connaitre
exactement la composition chimique du bois et des feuilles de chéne. L’influence
directe de I'hdte parasité par le lichen sur I'odeur de ce dernier n’a jamais été
expliquée, mais revét certainement une grande importance.

La deuxiéme méthode de séparation utilisée pour la concréte benzénique nous
a permis lisolement de quatre nouveaux depsides [9], de dérivés monoaryliques
typiques de la mousse de chéne et de nombreux composés neutres dont 16 n’avaient
pas été rencontrés lors de I'analyse de la coneréte hexanique. Ces composés ont
été identifiés dans les fractions A Iéther de pétrole de la chromatographie sur
colonne de terre 4 foulon et chromatographiées ensuite, sur polyamide en éluant
avec un mélange de méthanol/eau 1:1. Parmi les composés identifiés qui figurent
au Tableau 2, relevons la présence dans les prémiéres fractions de quelques mono-
terpénes parmilesquels le carvéol et ensuite de produits plus polaires tels que le phénol
etla ¥, ¥-diméthyl-p-toluéne sulfonamide. La présence de ce dernier composé est trés
surprenante. A notre connaissance, il n'a jamais été rencontré dans un produit
naturel. Dans les fractions suivantes, notons la présence de quelques sesquiterpénes,
trans-f-farnéséne et a-cédréne, A co1é des esters d’acide gras et d’alcools en Cyg €t
en C;; provenant vraisemblablement de la saponification de cires. Il est important
de relever que, bien que la concréte benzénique soit moins riche en composés
neutres que ’hexanique, la méthode de séparation chromatographique ne permet
pas d’obtenir la totalité des hydrocarbures, des mono- et des sesquiterpénes. Cette
méthode semble donc peu indiquée pour I'isolement des composés volatils peu
abondants.

Nous remercions le Prof. A. Jacor-Guillarmod et M, J. Garnere de tout I'intérét qu'ils ont porté 4
cc travail, MM. Ph. Mauber! et A. Woupeyi pour leur précieuse collaboration et la maison Roberiet &
Cie. Grasse, pour son appui et la feurniture du matériau de départ.

Partie expérimentale

I méthode de séparation. 400 g de concréte hexanique préparés avec de la mousse de chéne
triée de Yougoslavie (produit Roberter & Cie. Grasse), ont & waités suivant la méthode déja. décrite
12].

2 méthode de séparation. 400 g de concréte benzénique de mousse de chéne tride de Yougoslavie
sont traités comme précédemment pour éliminer les depsides les plus abondants, L’extrait est ensuite
concentré, repris dans du méthanol, déposé sur une colonne de terre & foulon (L=75 cm, @=35 cm}
et élué successivement par I'éther de péuole. I'acétate d'éthyle. et le méthanol. Les fractions 4 I'éther
de pétrole sont ensuite concentrées et passées sur une colonne de polyamide (L=1 m, @=35 cm)
avec un meélange méthanol/eau 1:1. Les premiéres fractions sent analysées par GC./MS. Elles con-
tiennent des hydrocarbures, des terpénes ¢t des esters méthyligues d’acides gras,

Analyse par GC./MS. Les analyses sont effectuées 4 I'aide d’appareils Perkin-Eimer modéles 900
et 990, équipés de détecteurs & ionisation de flamme, Les séparalions sont réalisées avec des
colonnes SCOT. (L=15 m. @=0.5 mm) de Carbowax 20M ou capillaire en métal (L=50 m. =02 mm)
de polypropyléne-glycol:

Le systéme GC./MS. comprend un chromatographe de gaz Perkin-Elmer mod. 990 et un spectro-
graphe de masse Hilachi-Perkin-Elmer RMU-6L, muni d’un séparaleur de Biemann. Les spectres de
masse sont enregistrés 4 75 eV.



L'identification des substances est effectuée d’une part par comparaison des SM. des produits isolés
de la mousse de chéne avec les spectres des produits purs enregistrés dans les mémes conditions
et les specres de la littérawre [3] Par GC. effectuée dans des conditions standard. nous avons
vérifié les temps de rétentions refatifs en udilisant comme témoin fe limonéne et le camphre (pour
les monoterpénes) et le oaphtaléne (pour les sesquiterpénes et tes hydrocarbures).
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