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INTRODUCTION  

La phytothérapie tient actuellement une large place dans la société en matière de santé 
car elle constitue un des fondements de la médecine populaire. Cependant, pour la plupart des 
plantes médicinales, la notion d’efficacité repose simplement sur une tradition ancestrale 
d’utilisation et il n’y a aucune base scientifique permettant d’expliquer comment le produit 
agit. La difficulté est encore plus grande quand il s’agit de préparations comprenant de 
multiples plantes dont on ne sait laquelle est potentiellement efficace. 

Conscients de ces difficultés, les adeptes de la phytothérapie ont commencé à réaliser 
des travaux expérimentaux pour déterminer quelles sont les molécules porteuses de l’effet 
thérapeutique dans les plantes et leur mécanisme d’action. 

Dans ce domaine, la phytochimie tient une bonne place car elle se charge d’étudier ces 
substances actives, leurs structures, leurs distributions dans la plante, leurs modifications et 
les processus de transformation qui se produisent au cours de la vie de la plante. Elle est en 
liaison étroite avec la pharmacologie qui étudie les effets des biomolécules sur l’organisme 
humain, le mécanisme et la vitesse de leur action, leur absorption ainsi que leur élimination. 

Le présent travail qui rentre en droite ligne du programme de recherche de notre  
laboratoire destiné principalement à la valorisation de la flore locale par la découverte 
éventuelle de principes actifs nouveaux, s’inscrit donc dans cette recherche de nouvelles 
biomolécules qui peuvent trouver un usage thérapeutique. Dans cette perspective,  nous nous 
sommes intéressés à l’étude phytochimique d’une plante nommée Scorzonera undulata ssp. 
alexandrina (Boiss.) Maire, plante méditerranéenne appartenant à la famille Asteraceae. Cette 
dernière largement distribuée dans le règne végétal s’avère très pourvue en métabolites 
secondaires d’un grand intérêt biologique comme les flavonoïdes et sesquiterpènes lactones 
qui s’imposent comme les marqueurs chimiotaxonomiques de la famille Asteraceae en 
général. Le genre Scorzonera est également riche en métabolites secondaires biologiquement 
actifs. On citera pour exemple les composés triterpéniques à squelette taraxastérane isolés de 
Scorzonera latifolia qui ont montré des activités analgésiques certaines. 

Il est à souligner que l’espèce S. undulata ssp. alexandrina, objet de ce travail, n’a fait 
l’objet d’aucune investigation chimique antérieure. 

La première partie de ce travail, constituée de quatre chapitres, est consacrée tout 
d'abord à un rappel bibliographique, incluant les aspects botaniques (famille, genre, espèce), 
les études phytochimiques antérieures effectuées sur le genre, généralités sur les triterpènes et 
flavonoïdes.  

La deuxième partie qui comprend deux chapitres, concerne les travaux personnels. Elle 
passe en revue, dans son premier chapitre, l’étude phytochimique de l’espèce S. undulata ssp. 
alexandrina, l’interprétation des résultats et la détermination structurale des composés isolés. 
Le dernier chapitre est consacré aux travaux expérimentaux décrivant toutes les étapes menant 
aux produits purs. 

 



 

Notre travail sera présenté comme suit : 

1ère Partie : Rappel bibliographique 

Chapitre I : Aspects botaniques 

Chapitre II : Etudes phytochimiques antérieures 

Chapitre III : Généralités sur les triterpènes 

Chapitre IV : Généralités sur les flavonoïdes 

2ème Partie : Travaux personnels  

Chapitre V : Etude phytochimique de l’espèce S. undulata ssp. alexandrina 

Chapitre VI : Partie expérimentale 
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CHAPITRE I 

Aspects botaniques    



Classification de 
 
La classification botanique de cette plante peut être résumée de la façon suivante :

 
 
 

ssp. 
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Classification de Scorzonera undulata ssp. alexandrina

La classification botanique de cette plante peut être résumée de la façon suivante :

REGNE
Plantae

SOUS-REGNE 
Tracheobionta

DIVISION
Magnoliophyta

CLASSE 
Magnoliopsida

SOUS-CLASSE
Asteridae

ORDRE
Asterales

FAMILLE 
Asteraceae

GENRE
Scorzonera

ESPECE 
Scorzonera undulata . Vahl

SOUS-ESPECE 
Scorzonera undulata 

ssp. alexandrina (Boiss.) Maire

alexandrina 

La classification botanique de cette plante peut être résumée de la façon suivante : 
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Pour bien situer Scorzonera undulata ssp. alexandrina dans la systématique, nous 

ferons dans un premier temps une description succincte des Asteraceae, famille à laquelle 
appartient cette plante. Nous aborderons par la suite le genre Scorzonera avant de décrire de 
façon détaillée, les caractères botaniques de l'espèce S. undulata ssp. alexandrina. 

 
I. Famille des Asteraceae   
 

La famille Asteraceae (Martynov1820) ou Compositae (Giseke1792) (Astéracées ou 
Composées) est l'une des plus grandes familles de plantes à fleurs avec environ 1100 genres 
répertoriés actuellement et 25000 espèces [1]. Ce sont des arbustes à feuillage persistant, des 
sous-arbrisseaux, des plantes vivaces (grâce à des rhizomes, tubercules et racines pivotantes), 
des plantes herbacées annuelles ou bisannuelles. Les caractères décrits ci-dessous sont ceux 
rencontrés le plus fréquemment mais il faut être conscient de la grande hétérogénéité de cette 
famille [1].  
 

I. 1. Caractères principaux  

Les plantes astéraceae ont la caractéristique commune de posséder des fleurs réunies en 
capitules, sans pédoncules, placées sur l'extrémité d'un rameau ou d'une tige et entourées 
d'une structure formée par des bractées florales. Cette structure en forme de coupe ou de 
collerette est appelée un involucre [2]. 

Leur fleur est très particulière : les étamines sont soudées par leurs anthères déhiscentes 
vers l'intérieur. Sous les stigmates sont situées des « brosses à pollen ». La croissance rapide 
du style permet un brossage du pollen et sa récupération. Une fois que le stigmate a traversé le 
tube formé par les anthères, les stigmates se déplient et exposent leur face gluante au       
pollen [2].  

Les fruits sont des akènes, souvent couronnés d'une aigrette de soie appelée pappus qui 
favorise la dispersion des graines par le vent [2]. 

I. 2. Utilisation des plantes Asteraceae  

Certains genres faisant partie de cette vaste famille sont comestibles. On citera les 
genres Lactuca (laitue), Cichorium (endive et scarole), Cynara (artichaut), Tragopogon 
(salsifis), Helianthus (topinambour), Helianthus (tournesol) [2]. 

Plus de 200 genres sont cultivés pour être utilisés comme plantes ornementales 
(chrysanthème du genre Chrysanthemum, marguerite du genre Aster, etc) ou constitués de 
plantes adventices (laiteron du genre Sonchus, chardon du genre Silybum, pissenlit du genre 
Taraxacum, etc). Certains comme le genre Pyrethrum fournissent un insecticide [1, 2]. 
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I. 3. Distribution géographique  

La famille Asteraceae est distribuée dans le monde entier à l'exception de l'Antarctique, 
mais de manière très diverse dans les régions tropicales et subtropicales d'Amérique du Nord, 
à l’est des Andes brésiliennes, l'Australie, l'Afrique australe, la région méditerranéenne, l'Asie 
centrale et le sud-ouest de la Chine [1]. 

II. Genre Scorzonera  

Le genre Scorzonera de la famille Asteraceae et dont les plantes qui le constituent sont 
appelées scorsonères, regroupe diverses plantes de la famille  Asteraceae (ou Composées) 
comprend environ 170 espèces. Ces plantes sont herbacées vivaces ou bisannuelles [3]. 

Le nom du genre est emprunté à l'italien Scorzonera (Scorza signifie écorce et Nera 
noire) ou au castillan Escorzonera. Dans les deux cas, le sens est le même. Ce genre tire son 
nom de sa propriété supposée à soigner la morsure d'une vipère noire nommée Scorzone en 
italien et Escorçó en catalan [3]. 

II. 1. Caractères principaux  

Ce genre offre les caractères suivants [4, 5]: 

� feuilles beaucoup plus longues que larges, généralement entières. 
� capitules homogames, multiflores. 
� involucre allongé, presque cylindrique, composé de folioles nombreuses, imbriquées, 

inégales, pointues, membraneuses sur leurs bords. 
� réceptacle nu ou seulement muni de papilles. 
� calathide composée de demi - fleurons nombreux, étalés en rayons, hermaphrodites, à 

languette linéaire, tronquée et divisée en cinq dents au sommet. 
� ovaire oblong, surmonté d'un style filiforme à deux branches stigmatiques recourbées 

en dehors. 
� akènes allongés, fusiformes, plumeux et entremêlés. 

II. 2. Distribution géographique  

Les espèces du genre Scorzonera (Asteraceae) sont distribuées à travers le monde. Ce 
genre se rencontre principalement dans les zones sèches d’Europe et d’Asie [5]. 

La plupart des scorsonères africaines sont des plantes méditerranéennes [5]. En Algérie, 
ce genre ne comprend pas moins de huit espèces qui sont : S. caespitosa Pomel,                     
S. coronopifolia Desf., S. fasciata Pomel, S. laciniata L., S. pygmaeae S., S. undulata Vahl, 
ssp. alexandrina (Boiss.) Maire et ssp. deliciosa (Guss.) Maire [6]. 
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II. 3. Intérêt commercial, nutritionnel et pharmacologique  

Les scorzonères ont été largement étudiées, en raison notamment de leur importance 
économique. De nombreuses espèces étant utilisées dans l’alimentation. La plupart des 
salsifis qu'on trouve dans le commerce sont en fait des scorzonères. On citera par exemple                 
S. hispanica [3, 7], S. austriaca [8], S. humilis [7], S. cretica [9] ou encore S. laciniata [3]. 

Dans la pharmacopée traditionnelle, les scorzonères sont utilisées dans le traitement de 
nombreuses affections et pour certaines propriétés thérapeutiques comme le montre le tableau 
ci-dessous : 

Tableau II. 3 : Utilisation en médecine traditionnelle de quelques scorzonères 

Espèce Utilisation  

S. austiriaca Peste, anthrax, l'inflammation et la mammite [8] 

S. hispanica Particulièrement contre les maladies pulmonaires et les rhumes [3] 

S. divaricata Ulcères toxiques et malins [3] 

S .pseudodivaricata Diarrhée, les maladies parasitaires [3] 

S. radiata 
 

Fièvre causée par les infections bactériennes [10] 
 

 

III. Espèce Scorzonera undulata ssp. alexandrina  

III. 1. Noms vernaculaires  

L’espèce Scorzonera undulata ssp. alexandrina est connue sous différents noms suivant 
les pays, voire les régions [11] : 

 

Langue du pays Nom 
Anglais Viper’s grass, black salsify 

Français Scorzonère à feuilles ondulées 

Arabe Guiz 

 

 Il est à signaler que l’étude botanique de Scorzonera undulata ssp. alexandrina, reste 
difficile, limitée et très controversée car cette espèce a fait l’objet de très peu d’études 
descriptives [1]. 

 



 
III. 2. Description botanique

Scorzonera undulata ssp
différentes parties sont décrites ci

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
II. 3. Distribution géographique

 
S. undulata ssp. alexandrina

L’espèce est signalée en Sicile et en Afrique du Nord, en particulier dans les steppes et la 
région pré-saharienne, allant de l'Egypte au Maroc 

III. 4. Propriétés et usages

Cette espèce est connue par l'usage que l'on fait de ses fleurs, ses feuilles, ses tiges et 
ses racines comme aliment. Les fleurs sont la partie de la plante la plus utilisée. Son gout 
chocolaté fait qu’on l’ajoute aux salades servant ainsi d’aromatisant. Elles ont un arôme qui
rappelle la vanille ; et apparaissent au printemps 

 

Les tiges : droites, 
hautes d'un pied et 
plus, simples ou 
divisées vers leur 

sommet en trois ou 
quatre rameaux 
élancés, plus ou 

moins tomenteux, 
uniflores faisant 

pédoncules nus se 
terminant par un 

capitule. 

Les racines : 
épaisses, charnues 

presque 
fusiformes, 
oblongues, 
noirâtres en 

dehors, blanches 
en dedans. 
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III. 2. Description botanique  

ssp. alexandrina est une plante vivace, furfuracée 
différentes parties sont décrites ci-dessous [4, 5]. 

II. 3. Distribution géographique 

alexandrina est un géophyte qui se développe à bords de chemins. 
L’espèce est signalée en Sicile et en Afrique du Nord, en particulier dans les steppes et la 

saharienne, allant de l'Egypte au Maroc [11]. 

III. 4. Propriétés et usages  

e par l'usage que l'on fait de ses fleurs, ses feuilles, ses tiges et 
ses racines comme aliment. Les fleurs sont la partie de la plante la plus utilisée. Son gout 
chocolaté fait qu’on l’ajoute aux salades servant ainsi d’aromatisant. Elles ont un arôme qui

; et apparaissent au printemps [11]. 

Les fleurs
terminales, d'un bleu violet; 
les écailles du 
imbriquées ; les 
tomenteuses, les anthères 

allongées, couronnées par 

plumeuse, dont les poils sont 
inégaux, entremêlés comme 

Les feuilles
allongées, glabres ou un 

ondulées à leurs bords, 
très
à leur sommet, vaginales 

nervures longitudinales.

est une plante vivace, furfuracée dont les 

est un géophyte qui se développe à bords de chemins. 
L’espèce est signalée en Sicile et en Afrique du Nord, en particulier dans les steppes et la 

e par l'usage que l'on fait de ses fleurs, ses feuilles, ses tiges et 
ses racines comme aliment. Les fleurs sont la partie de la plante la plus utilisée. Son gout 
chocolaté fait qu’on l’ajoute aux salades servant ainsi d’aromatisant. Elles ont un arôme qui 

Les fleurs : solitaires, 
terminales, d'un bleu violet; 
les écailles du calice ovales, 
imbriquées ; les extérieures 
tomenteuses, les anthères 

brunes, les semences 
allongées, couronnées par 

une aigrette sessile, 
plumeuse, dont les poils sont 
inégaux, entremêlés comme 

une toile d'araignée. 

Les feuilles : lancéolées, 
allongées, glabres ou un 
peu velues, fortement 
ondulées à leurs bords, 

très-rétrécies et subulées 
à leur sommet, vaginales 

et en gouttière à leur 
base, à trois ou cinq 

nervures longitudinales. 
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La  racine peut se manger dès le premier hiver qui suit le semis de ses graines. Elle est 
alors charnue et très délicate, a une saveur douce et sucrée. On peut également consommer les 
feuilles surtout celles qui sont jeunes, fraiches et tendres offrant un aliment très agréable 
pendant la période pluvieuse [12]. 

Cette plante qui n’est pas mentionnée de manière irréfutable dans la pharmacopée 
traditionnelle, est utilisée dans le traitement des morsures de serpents [6]. 
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I. Etudes phytochimiques antérieures sur le genre Scorzonera 

Les plantes du genre Scorzonera, à l’instar des plantes des autres genres de la famille 
Asteraceae, ont fait l’objet d’investigations chimiques ayant abouti à l’isolement de 
coumarines, isocoumarines, dérivés stilbéniques, flavonoïdes, sesquiterpènes, triterpènes et 
autres composés phénoliques. 

A noter que flavonoïdes et sesquiterpènes en général ou sesquiterpènes sont considérés 
comme les marqueurs chimiotaxonomique de la famille Asteraceae [13].     

I. 1. Coumarines et isocoumarines 

Les travaux effectués sur les espèces S. divaricata et S. pseudodivaricata ont permis 
d’isoler un composé coumarinique du nom de scopoletine 1 [13].                                    
                   

O O

O
CH3

OH

 

        1 
 

D’autres investigations chimiques menées sur l’extrait méthanolique de l’espèce              
S. cretica [14] ont permis de d’identifier trois nouvelles dihydroisocoumarines nommées : 

� 6,8-dihydroxy-3-(4-méthoxyphenyl)isochroman-1-one 2 
� 8-O-β-D-glucopyranosylscorzocreticine 3 
� 8-O-[α-L-rhamnopyranosyl (1→6)-β-D-glucopyranosyl]scorzocreticine 4 
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I. 2. Dérivés de stilbènes 

L’étude phytochimique de l’extrait méthanolique des parties aériennes de la plante 
médicinale S. radiata [15] a montré la présence de cinq nouveaux dihydrostilbènes 5, 6, 7, 8 
et 9. Des analyses biologiques ont montré que ces composés possèdent des activités 
antioxydantes [15]. 
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I. 3. Flavonoïdes  

Les composés flavoniques sont des substances naturelles très répandues dans le genre 
Scorzonera et peuvent être à juste titre considérés comme des marqueurs 
chimiotaxonomiques. Les flavonoïdes décrits à ce jour pour les scorzonères sont quasiment 
des flavonols ou flavones hydroxylés et/ou O-glycosylés. L’apigénine, la lutéoline, le 
kaempferol et la quercétine sont les flavonoides les plus fréquemment cités dans la littérature 
pour ce genre. La quercétine  a été le principal composé de toutes les espèces étudiées. Le 
tableau ci-dessous répertorie les dérivés flavonoïdiques isolés de quelques espèces du genre 
Scorzonera [16]. 

Tableau I. 3 : Les dérivés flavonoïdiques isolés de quelques espèces du genre    
                        Scorzonera 

Espèces Flavonoïdes Réf 

S. austriaca 
 

Lutéoline 3’-(6-E-p-coumaroyl-β-D-glucopyranoside) 11 [17] 

S. crispatula 
 

Quercétine 17 
Lutéoline 10 

[18] 

S. divaricata 
 

Apigénine 16 
Kaempferol-3-O-rutinoside15 

[13] 

S. pseudodivaricata 
 

Lutéoline 10 
Lutéoline-7-O-glucoside 12 
Lutéoline-5-O-glucoside 13 

[13] 

S. columnae 
 

Quercétine 17 
Apigénine 16 
Lutéoline 10 

Quercétine 3-O-(6-O-caffeoyl)-galactoside 18 

[19] 

S. pusilla 
 

Quercétine 17 
Lutéoline 10 

[18] 

S. pseudolanata Quercétine 17 [18] 
 

S. mollis 
 

Quercétine 17 
Lutéoline 10 

[18] 

S. laciniata 
 

Quercétine 17 
Lutéoline 10 
Apigénine 16 

[18] 

S. hispanica 
 

Quercétine 17 [18] 

S. hirsuta 
 

Quercétine 17 
Lutéoline 10 

Kaempferol 14 
[18] 

S. graminifolia 
 

Quercétine 17 
Lutéoline 10 

[18] 
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I. 4. Sesquiterpènes  

Les différentes études phytochimiques réalisées jusqu’à présent sur le genre Scorzonera 
ont mis en évidence la présence de sesquiterpènes lactones, sesquiterpènes lactones 
glucosides et dimères de guaianolides. 

 

 

 R1 R2 R3 R4 

10 H H H H 
11 H H Cou-6-Glc H 
12 Glu H H H 
13 H Glu H H 

O

O

OH

OH

OH

OR

O

OH  

OOH

OH

OH

HOOC

 

Glc : β-D-glucosyle Cou : coumaroyle  Glu : β-D-glucuronyle 

Rut : β-D-rutinosyle 

O

OH

OH

 

Caf : caffeoyle 

OOH

OH

O H

OH

 

O

O H

OH

OH

O H

 

Gal : β-D-galactosyle 

OOH

OH

O H

O

O H O

OH
OH

 



Rappel bibliographique 

Etudes phytochimiques antérieures 

 

Le sesquiterpène lactone glucoside 19 ainsi que les trois sesquiterpènes lactones 20, 21 
et 22 sont isolés respectivement à partir de S. pseudodivaricata [13] et S. hispanica [20]. Le 
composé 21 nommé scorzoside a été isolé pour la première fois à partir de cultures de tissus 
de S. hispanica et il n'a jamais été signalé dans ''les plantes normales" de S. hispanica [21]. 
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Deux nouveaux guaianolides dimères 23 et 24 liés par une liaison carbone-carbone rare, 

ont été isolés des racines de S. austriaca [22]. Le composé  25 obtenu par acylation du 
guaianolide dimère 23, présente des activités anticancéreuses et cytotoxiques [22]. 
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De la même espèce [23], il a été identifié également le sesquiterpène lactone 26. 
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I. 5. Triterpènes  

Les composés triterpéniques, notamment à squelettes lupane et taraxerane, ont été 
également mis en évidence à l’issue des investigations chimiques menées sur les différentes 
plantes du genre Scorzonera. Ainsi une étude effectuée par B. wang et collaborateurs [24] sur 
les parties aériennes de l’espèce S. mongolica, a révélé la présence de deux nouveaux esters 
d’acide gras triterpéniques :  

� Le 3β-tétradécanoylmoradiole 27.   
� Le 3β-dodécanoylmoradiole 28.  

Leurs structures ont été déterminées par les méthodes chimiques et spectroscopiques 
d’analyse. 
 

R H

H

H

CH2OH

 

 

27 : R = 

O

O  
 
 

                         28 : R = 

O

O  
 

 

 



Rappel bibliographique 
Etudes phytochimiques antérieures 

 

D’autres triterpènes connus ont été caractérisés au niveau de l’espèce S. columnae [18]. 
Il s’agit du lupéol 29 et du β-sitostérol 30. Le lupéol 29 a été également isolé des racines de  
S. aristata [25]. 

OH
                  OH  

 29 30 
 
 

Une étude chimique effectuée sur l’espèce S. latifolia [26], a permis d’isoler trois 
composés triterpéniques appelés taraxasteryl myristate 31, taraxasteryl acétate 32 et           
fern-7-èn-3-one 33.    
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I. 6. Autres composés  

Divers travaux ont abouti à l’isolement d’autres classes de composés dans le genre 
Scorzonera. On peut citer les kavalactones et les acides quiniques. Une étude effectuée sur 
l’espèce S. austriaca [17] a permis l’identification de deux kavalactones que sont : 

� 12-hydroxy-desméthoxyyangonine  34. 
� 12-β-D-glucopyranoside-desméthoxyyangonine 35. 

 

                 

O O

OCH3

GluO  
 

                              34                                                               35 

 
L’investigation phytochimique de S. laciniata [27] a donné un nouvel acide dérivé de 

l'acide quinique, acide 1,3,5-tridihydrocafféoylquinique 36 plus connu sous l’appellation 
d’acide podospermique. Il est considéré comme le représentant d'une nouvelle classe de 
composés polyphénoliques d'origine naturelle dérivant de l'acide dihydrocafféoylquinique. 
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Il agit en tant que piégeur des radicaux et est facteur d’intérêt pour la nutrition   
humaine [27]. 

La séparation chromatographique de l’extrait acétate d’éthyle obtenu à partir des parties 
aériennes de la plante S. divaricata [13], a donné deux nouveaux dérivés de l'acide quinique 
37 et 38, substitués par un groupement féruloyle et deux substituants dihydrocaffeoyles. 

Pour l'acide féruloylpodospermique 37, les deux substituants dihydrocaffeoyles sont 
localisés en positions 1 et 5 de l’acide quinique, tandis que le groupe féruloyle est localisé en 
position 3. 
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Pour l'acide feruloylpodospermique 38, les substituants sont liés aux carbones C-1, C-3 
et C-4. 
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Ces deux composés suscités présentent une forte activité antioxydante par essai au 
DDPH [13].  

Par ailleurs, des travaux réalisés sur les parties aériennes de S. pseudodivaricata [13], 

plante médicinale Mongole, ont permis d’isoler un nouvel acide nommé  Scorzoneric 39. 
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II. Etude phytochimique antérieure sur l’espèce Scorzonera undulata ssp. deliciosa 
(Guss .) Maire 

L’espéce Scorzonera undulata est représentée localement par deux sous espèces 
nommées deliciosa et alexandrina. Cette dernière, objet de ce travail, n’a fait l’objet d’aucune 
investigation chimique antérieure. Une étude chimique réalisée sur la sous espèce deliciosa a 
permis d’isoler et identifier huit composés naturels, à squelette triterpénique principalement 
[28] et qui sont représentés ci-dessous.   
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R2

                 OH  

 
    β-amyrine acétate                                                               β-sitostérol  
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                        OH  

                                                           stigmastérol 
 
 

 



Rappel bibliographique 
Etudes phytochimiques antérieures 

 
 

                   

O
O

O

O

O

OH

OH

OH

OH

H
OH

OH

OH

.
O

OH

OH

 
     
 
                                                      acéteoside 
 
 
 

                              

O

O

OH

OH

OH
OH O O

OH  
 
 

6-hydroxy-7-O-β-D-glycopyranosylcoumarine 
 

Sur les huit composés caractérisés, les galangustine et acéteoside ont été isolés pour la 
première fois du genre Scorzonera [28]. 
 

  



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

CHAPITRE III 

Généralités sur  

les triterpènes   



 
III. 1. Définition  

Les triterpènes sont une classe de métabolites secondaires composés de 30 atomes de 
carbone. Au niveau biosynthétique, les 4000 différents squelettes connus jusqu'à ce jour et 
isolés de sources naturelles, provien
dihydrosqualène  et parfois directement du squalène 

                      Squalène                                  3S

Les nombreuses activités biologiques des triterpènes en font un groupe de produits 
naturels de première importance. Ils sont fréquemment rencontrés dans la nature sous une 
forme glycosylée dite saponine et responsables d'une multitude d'activités thérapeut
biologiques (cytostatique, antivirale, insecticide, anti
analgésique) [30].  

III. 2. Mode de cyclisation

La diversité des structures triterpéniques peut être expliquée par les différents modes 
de cyclisation [31]:  

� Chaise-bateau-chaise

                                         

protosta-17(20),            lanostérol                 cycloartenol           cucurba
24-dièn-3-ol 
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Les triterpènes sont une classe de métabolites secondaires composés de 30 atomes de 
carbone. Au niveau biosynthétique, les 4000 différents squelettes connus jusqu'à ce jour et 

sources naturelles, proviennent de la cyclisation du 3S
dihydrosqualène  et parfois directement du squalène [29]. 

                 
O

Squalène                                  3S-2,3-époxydo-2,3-dihydrosqualène

Les nombreuses activités biologiques des triterpènes en font un groupe de produits 
naturels de première importance. Ils sont fréquemment rencontrés dans la nature sous une 
forme glycosylée dite saponine et responsables d'une multitude d'activités thérapeut
biologiques (cytostatique, antivirale, insecticide, anti-inflammatoire, molluscicide, 

III. 2. Mode de cyclisation  

La diversité des structures triterpéniques peut être expliquée par les différents modes 

chaise-bateau-chaîne latérale 

 

17(20),            lanostérol                 cycloartenol           cucurba-5,24

Les triterpènes sont une classe de métabolites secondaires composés de 30 atomes de 
carbone. Au niveau biosynthétique, les 4000 différents squelettes connus jusqu'à ce jour et 

nent de la cyclisation du 3S-2,3-époxydo-2,3-

 

dihydrosqualène 

Les nombreuses activités biologiques des triterpènes en font un groupe de produits 
naturels de première importance. Ils sont fréquemment rencontrés dans la nature sous une 
forme glycosylée dite saponine et responsables d'une multitude d'activités thérapeutiques et 

inflammatoire, molluscicide, 

La diversité des structures triterpéniques peut être expliquée par les différents modes 

 
5,24-diénol 



Rappel bibliographique 
Généralités sur les triterpènes  

 
� Chaise- chaise-chaise-bateau-chaîne latérale 

 

                                           
 

 
 
dammara-17(20)     cycloroylenol         tirucalla-7,24-dièn-3-ol               euferol 
24-dièn-3-ol 

 
 

� Chaise- chaise-chaise-chaise-chaîne latérale 
 

                                           

 

                  
 
bacchara-12,21-dièn-3-ol                                                 shionone 
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� Chaise- chaise-chaise-chaise-bateau-chaîne isopropylique 
 

                                           
 

   
        lupéol                   13(18)-lupénol                  neolupénol                 tylolupénol B 
 

� Chaise- chaise-chaise-chaise-chaise 

 

 
        β-amyrine                  taraxasterol                 α-amyrine                  rhoiptenol 
 

� Chaise-chaise-chaise-bateau-chaise 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

   20-ursèn-3-ol                  20(30)-ursèn-3-ol                 calotropenol                13(18)-ursèn-3-ol 
 
 

 

 

 



  onocérane 40 ambrane  41 
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III. 3. Classification  

Les divers squelettes triterpéniques peuvent être classés en :  

� composés aliphatiques comme le squalène, surtout rencontré dans le règne animal et 
qui se trouve également dans l'insaponifiable d'huiles végétales (Olive, lin, arachide).  

� composés tricycliques comme l’onocérane. 
� composés tétracycliques tels les stéroïdes et les phytostérols. 
� composés pentacycliques très fréquents chez les plantes comme les α et β amyrines.   

Cette classification est basée sur la structure du squelette carboné de l’hydrocarbure 
saturé dont dérivent les triterpènes [32]. On distingue les squelettes de base suivants : 
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III. 4. Nomenclature 

Les noms des triterpénoïdes dérivent du nom de l’hydrocarbure qui constitue leur 
squelette [32] comme : 
 

Onocéra pour le squelette onocérane  40 
Ambra pour le squelette ambrane  41 
Lanosta pour le squelette lanostane  42 

Gammacéra pour le squelette gammacérane 43 
Lupa pour le squelette lupane  44 

Oléana pour le squelette Oléanane  45 
Ursa pour le squelette Ursane  46 

 

III. 5. Biosynthèse des triterpènes  

La biosynthèse des triterpènes s’articule autour de trois grandes séquences. Elle 
commence d’abord par la synthèse de l’IPP (isopentényl diphosphate) qui est la molécule de 
base de la synthèse des terpènes, suivie de la condensation successive de six molécules d’IPP 
pour former l’époxyde de squalène qui est le précurseur de tous les triterpènes [33]. Enfin la 
transformation différenciée de cet époxyde aboutit aux divers squelettes majeurs décrits 
précédemment [30, 31, 34, 35]. 
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Figure III. 5 : Schéma de biosynthèse de certaines familles de triterpénes. 
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III. 6. Stérols 

III. 6. 1. Structure chimique 

Les stérols sont des lipides neutres possédant une structure rigide. Ce sont également 
des molécules amphiphiles. Ils sont composés de 4 cycles hydrocarbonés nommés A, B, C et 
D qui forment une structure plane et rigide de nature apolaire. Située sur le carbone C-3, une 
fonction alcool en position β confère un caractère polaire à la molécule. L’ensemble de la 
molécule est amphiphile : une tête hydrophile au niveau de la fonction alcool, un squelette 
hydrophobe formé par les cycles. Sur ce squelette sont fixés deux types de résidus : un 
groupement méthyle sur les carbones C-10 et C-13 et une chaîne alkyle de 8 à 10 carbones, 
plus ou moins ramifiée sur le carbone C-17. Les intermédiaires biosynthétiques comportent 
également des groupements méthyles sur les carbones C-4 et/ou C-14 (Figure III. 6. 1) [36]. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure III. 6. 1 : Numérotation du squelette carboné des stérols d’après la  
                            nomenclature I.U.P.A.C. 
 

III. 6. 2. Diversité des stérols 

Les stérols, différents selon les organismes, peuvent être regroupés en trois familles : 
stérols fongiques, stérols animaux et stérols végétaux. La Figure III. 6. 2 illustre ces trois 
familles par leurs principaux représentants. Le stérol majeur des fongiques est l’ergostérol 
dont la particularité est la présence de deux liaisons alcéniques conjuguées. Les membranes 
animales contiennent un stérol prépondérant : le cholestérol. Ce stérol peut être soit prélevé 
directement, soit métabolisé à partir de phytostérols comme chez les insectes [37]. Les 
mammifères, quant à eux, synthétisent le cholestérol. Chez l’homme une partie provient de 
l’alimentation. Les végétaux contiennent un mélange complexe de stérols composés 
essentiellement de sitostérol, campestérol et stigmastérol [33]. Ces trois stérols diffèrent des 
stérols décrits précédemment par la présence d’une insaturation en position 22 (cas du 
stigmastérol) et la longueur de la chaîne alkyle greffée sur le carbone C-24 (un seul carbone 
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 dans le cas du campestérol, deux pour le sitostérol et le stigmastérol). Cependant, de 
nombreux autres stérols végétaux sont connus notamment comme intermédiaires 
biosynthétiques. La composition stérolique varie toutefois selon les familles de plantes [38].  
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Figure III. 6. 2 : Structure des principaux stérols 
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III. 6. 3. Rôle structural 

Le rôle premier des stérols est de renforcer les membranes cellulaires. Grâce à leur 
propriété amphiphile, les stérols s’intègrent dans la bicouche lipidique (Figure III. 6. 3). La 
fonction hydroxyle polaire est dirigée soit vers la face interne, soit vers la face externe de la 
bicouche. La fonction hydroxyle se trouve ainsi en contact soit avec le milieu intracellulaire, 
soit avec le milieu extracellulaire. Le squelette hydrocarboné apolaire s’intercale entre les 
acides gras des phospholipides en interagissant par des liaisons de type Van der Waals. 
L’addition de stérols à une bicouche de phospholipides provoque la condensation de la 
membrane et donc son renforcement [39].  

 

 

 

 

 

 

 

Figure III. 6. 3 : Rôle des stérols dans la structuration des membranes  
                             plasmiques 

Les stérols renforcent différemment les membranes, en fonction du type de chaîne 
latérale. Ainsi, au niveau des stérols de plantes, le sitostérol est le stérol le plus efficace pour 
réduire la perméabilité des membranes et ordonner les chaînes d’acides gras des 
phospholipides [40]. Par opposition, le stigmastérol qui possède juste une insaturation 
supplémentaire par rapport au sitostérol est très peu efficace pour remplir ces deux fonctions. 
De même, le sitostérol et le campestérol sont les stérols les plus efficaces pour ordonner la 
membrane cellulaire. Ils sont même plus efficaces que le cholestérol. Chez les plantes, il est 
probable que le sitostérol joue un rôle membranaire analogue au cholestérol chez                   
les animaux [41]. 

III. 7. Saponines 

Saponosides ou saponines sont un groupe de métabolites secondaires fréquemment 
rencontrés chez les végétaux. Ils tirent leur nom du latin sapo signifiant savon en raison de 
leur propriété à former des solutions moussantes en présence d'eau [30]. Les unités 
saccharides qui constituent les saponines sont communes glucose, galactose, arabinose, 
rhamnose, xylose, fucose et acide glucuronique. La partie sucre de la molécule peut compter 
jusqu'à 11 oses liés à la génine par une liaison de type acétal [30]. 

 

 

                            

+ Stérols 



Rappel bibliographique 
Généralités sur les triterpènes  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Figure III. 7 : Saponine triterpénoide de type oléanane [42]. 

III. 7. 1. Saponines triterpéniques   

La grande majorité des saponines végétales appartiennent à ce groupe. Elles sont 
principalement présentes chez les dicotylédones. Leur aglycone possède dans la plupart du 
temps une structure de base pentacyclique, plus rarement tétracyclique.  Les sapogénines 
triterpéniques les plus abondantes sont la β-amyrine, l’acide ursolique et l’acide     
oléanolique [29]. 

III. 7. 2. Propriétés biologiques des saponines triterpéniques 

Les saponines triterpéniques sont considérées par certains chercheurs comme étant 
responsables de la plupart des activités biologiques des plantes utilisées en médecine 
traditionnelle orientale [43]. En effet, la littérature scientifique rapporte des propriétés 
médicinales très variées anticarcinogénique, anti-inflammatoire, antitumorale, antivirale, 
antifongique, antithrombique, cardiovasculaire, cytotoxique, immunomodulatrice, spermicide 
et molluscicide [44, 45]. 
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IV. 1. Définition 

Occupant une place dominante dans la grande classe des composés phénoliques, les 
flavonoïdes sont des métabolites secondaires ubiquistes des plantes qui sont en partie 
responsables de la coloration des fleurs, des fruits et parfois des feuilles. Les flavonoïdes sont 
des substances naturellement présentes dans tous les organes du système végétal, des racines 
jusqu'aux fruits [46]. Ces molécules ont fait l’objet de plusieurs travaux. Ils portent 
essentiellement sur la mise au point des différentes techniques d’extraction, leur 
identification, leur fonctionnalisation et leurs propriétés. L’intérêt pour ces composés est 
justifié par les nombreux effets biologiques qu’on leur attribue, anti-tumoral, anti-radicalaire, 
anti-inflammatoire, analgésique, antiallergique, antispasmodique, antibactérienne, 
hépatoprotecteur, estrogénique et/ou anti-estrogénique [29, 47]. 

IV. 2. Structure chimique  

Flavonoïde est le terme générique attribué à des composés possédant un squelette à 15 
carbones et qui à son niveau le plus simple, consiste en deux cycles phényles, les cycles A et 
B connectés par un pont à trois carbones (structure en C6-C3-C6). Le pont en C3 entre les 
cycles A et B est communément cyclisé pour former le cycle C (Figure IV.2) [30]. 

 

                                     
 
                   
 
 
 

Figure IV.2 : Structure de base des flavonoïdes. 
 

IV. 3. Biosynthèse des flavonoïdes  

Tous les flavonoïdes sont formés via un intermédiaire commun : la 4,2’,4’,6’- 
tétrahydroxychalcone. Ce précurseur dérive de la condensation de trois molécules de 
malonylcoenzyme A, qui correspond au cycle A et d’une molécule de 4-coumaroylcoenzyme 
A permettant la formation des cycles B et C. Ce mécanisme est catalysé par la chalcone 
synthase. La cyclisation de cette chalcone par la chalcone isomérase forme la                   
5,7,4’-trihydroxyflavanone (naringenine) conduisant au squelette de base des flavonoïdes 
(Figure IV.3). Plusieurs enzymes (synthase, réductase, hydroxylase) contribuent à l’apparition 
des flavonoïdes. Dans chaque classe, les molécules sont ensuite diversifiées par hydroxylation 
(flavonoïde-3’-hydrolase, flavonoïde-3’,5’hydroxylase), méthylation (O-méthyltransférase), 
glycosylation, (flavonoïde glycosyl transférase), acylation (acyl-CoA transférase) ou 
polymérisation [48, 49, 50]. 
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                            Figure IV.3 : Biosynthèse des flavonoïdes 
 
1 : Phenylalanine ammonia-lyase  
2 : Cinamate 4-hydroxylase 
3 : 4 -coumarate :CoAliase 
4 : Acetyl-CoA carboxylase  
5 : Chalcone-synthase 
6 : Aurone-synthase 
7 : Chalcone-isomerase  
8 : Flavonoide -3’-hydroxylase 
9 : Flavonoide-3’,5’-hydroxylase 

10 : Flavonoide-3’,5’-hydroxylase 
11 : Flavonoide-3’-hydroxylase 
12 : Dihydroflavanonol-4-réductase 
13 : Dihydroflavonol-4-réductase  
14 : Dihydroflavanonol-4-réductase 
15 : Leucoanthocyanidine dioxygénase 
16 : Leucoanthocyanidine dioxygénase 
17, 18, 19 : 3-O-glucosyl-transférase 
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IV. 4. Classes de flavonoïdes  

Chaque classe de flavonoïdes se distingue  en fonction de la cyclisation et du degré 
d’insaturation et d’oxydation du cycle C, tandis que les composés individuels au sein d’une 
même classe se distinguent par la substitution des cycles A et B. 

Parmi les nombreuses classes de flavonoïdes présentées, les principales sont : 
anthocyane catéchine, flavanone, flavonol, flavone, chalcone, isoflavone, dihydroflavonol, 
flavane, aurone [50]. 
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Figure IV.4 : Les diverses classes de flavonoïdes 

IV. 4. Substitution du squelette flavonique  

Il existe différents processus de substitution du squelette flavonique, à l’origine de la 
grande diversité des structures flavoniques. Elles se regroupent en sous classes. Les composés 
variés de chaque sous classe se distinguent par le nombre, la position et la nature des 
substituants (groupements hydroxyles, méthoxyles et autres) sur les trois                         
cycles A, B et C [50]. 

IV. 5. 1. O-substitution  

IV. 5. 1. a. Hydroxylation  

Cycle A 
La plupart  des flavones et flavonols 
sont substitués par deux hydroxyles   
en C-5 et C-7, qui sont considérés    
comme originaux et existent avant la 
constitution du noyau chalcone. 
D’autres substitutions sont possibles 
avec des fréquences variables 
(hydroxyles en C-6 et en C-8) [51]. 
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Cycle B 
Le cycle B est substitué en C-4’ avant la 
formation du squelette chalcone ou 
disubstitué en  C-3’ et C-4’. Il est moins 
fréquemment trisubstitué en   C-3', C-4'     
et C-5'. Les autres positions C-2’et       
C-6’ ne sont qu’exceptionnellement 
substituées [52]. 
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Cycle C 
 
 
Pour le cycle C, la substitution a lieu sur 
la position 3 donnant à titre d’exemple, 
la quercétine [53]. 
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IV. 5. 1. b. O-méthylation 

La méthylation fait partie de la biosynthèse de plusieurs flavonoïdes. Elle joue un rôle 
important dans la couleur de ces derniers [54]. 
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IV. 5. 1. c. O-glycosylation   

La liaison s’effectue entre un hydroxyle phénolique et un autre d’un sucre. Un 
deuxième sucre peut se rattacher à la structure flavonique à partir d’un autre OH phénolique 
ou un OH alcoolique du sucre déjà fixé. 

La O-glycosylation se fait préférentiellement avec l’hydroxyle en C-7 chez les flavones 
et les flavanones, en C-3 chez les flavonols. Parfois, elle se fait sur les deux hydroxyles de la 
même molécule [55]. 
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IV. 5. 2. C-substitution  

IV. 5. 2. a. C-méthylation 
 Le groupement méthyle est directement lié au cycle benzénique par une liaison 

carbone-carbone [54]. 
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                                                               Eucalyptine 
 

IV. 5. 2. b. C-glycosylation  

Le sucre est directement lié au cycle benzénique par une liaison carbone- carbone très 
résistante aux acides, contrairement aux O-glycosides. Dans cette glycosylation, la liaison 
s’établit entre le carbone du sucre et celui en position 6 et/ou 8 du flavonoide, le plus souvent 
une flavone. Dans certains composés, les deux modes de glycosylation coexistent [55].  
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IV. 6. Distribution au sein des  plantes  

Les flavonoïdes existent dans tous les végétaux supérieurs vascularisés où ils peuvent 
être localisés dans les divers organes : racines, tiges, feuilles, fleurs, pollens, fruits, graines, 
bois…[30]. Certains flavonoides sont plus spécifiques à une partie de la plante. Ainsi, les 
anthocyanes sont plutôt localisés dans les parties externes des fruits, fleurs et feuilles, alors 
que les chalcones se rencontrent plus fréquemment dans les pétales des fleurs [56]. 

Dans la majorité des cas, les flavonoïdes sont présents sous forme glycosylée dans les 
plantes car la glycosylation a pour effet de les rendre moins réactifs et plus hydrosolubles 
permettant alors leur stockage dans les vacuoles des cellules épidermiques des fleurs, de 
l’épiderme et du mésophylle des feuilles, des parenchymes des tiges et racines [56]. 

Il est à noter que flavanones et flavones sont souvent présentes dans une même plante. 
Flavones et flavonols ne se trouvent généralement pas ensemble, pas plus que les flavanols et 
anthocyanes [57]. 

IV. 7. Propriétés biologiques  

La plante fabrique des flavonoïdes pour se protéger de l'oxydation, réaction stimulée par 
le rayonnement solaire. Plus l'ensoleillement augmente, plus les teneurs en flavonoïdes 
augmentent et particulièrement dans les parties les plus exposées [58]. 

Le rôle principal de ces pigments est la protection des plantes face aux agressions du 
rayonnement UV. Ils servent également à attirer l'attention des insectes pollinisateurs ou au 
contraire, à dessiner des formes pour éloigner les prédateurs. Certains flavonoïdes sont mêmes 
toxiques pour les insectes [59].  

Leur combinaison avec les caroténoïdes permet l'apparition des diverses couleurs qui 
caractérisent les fleurs. Il est à préciser que certains flavonoïdes présents dans les feuilles 
peuvent prendre une ascendance sur les pigments chlorophylliens (couleur verte). La 
coloration vive des feuilles d'automne est due aux carotènes ainsi qu'à la transformation de 
grandes quantités de flavonols incolores en anthocyanes lors de la dégradation de la 
chlorophylle [58]. 

Les flavonoïdes sont également des inhibiteurs d’enzymes, des agents chélatants des 
métaux nocifs pour les plantes. De plus, ils jouent un rôle certain dans la photosensibilisation, 
les transferts d’énergie, la morphogenèse, la détermination sexuelle, la photosynthèse et la 
régulation des hormones de croissance des plantes [60]. 
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CHAPITRE V 

Etude phytochimique de 
l’espèce 

S. undulata ssp. 
alexandrina  
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V. 1. Extraction et fractionnement  

       La plante séchée et broyée, d’un poids de 1 kg, est soumise à une extraction solide-
liquide à température ambiante, en utilisant successivement des solvants de polarité 
croissante : éther de pétrole, acétate d’éthyle et méthanol. Le schéma ci-dessous reproduit les 
différentes étapes de l’extraction. 
 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure V. 1 : Schéma d’extraction de l’espèce S. undulata ssp. alexandrina 

V. 2. Purification des composés  

       Les différents extraits obtenus, ethéropétrolique (16,16 g), acétate d’éthyle  (26,89 g) et 
méthanolique (39,67 g) sont analysés par CCM dans des systèmes d’élution compatibles avec 
la nature de l’extrait, et ce dans le but d’évaluer globalement leur richesse en métabolites 
secondaires. Les résultats des tests chromatographiques nous ont incités à explorer 
chimiquement les extraits acétate d’éthyle et méthanolique. Cependant, si l’extrait acétate 
d’éthyle a fait l’objet d’une étude chimique approfondie, l’extrait méthanolique n’a été 
soumis qu’à une investigation chimique partielle. 

 

 

Plante entière (1 Kg) 

* Macération pendant 72 h dans 
l’éther de pétrole (5 l x 3) 
* Filtration 
* Evaporation 

 Marcs 

  Extrait éther de pétrole 
              16,16 g 

* Macération pendant 72 h 
dans l’acétate d’éthyle (5 l x 3) 
* Filtration 
* Evaporation 

  Extrait acétate d’éthyle 
             26,89 g 

 Marcs 

* Macération pendant 72 h 
dans le méthanol (5 l x 3) 
* Filtration 
* Evaporation  

Marcs   Extrait méthanolique 

           39,67 g 
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Avant d’entamer le fractionnement des deux extraits cités, des tests chromatographiques 
par CCM ont été préalablement effectués dans différents systèmes d’élution : 

� chloroforme-méthanol (99-1, 97-3, 95-5, 90-10) pour l’extrait acétate d’éthyle. 
� chloroforme-méthanol (95-5, 90-10, 80-20, 70-30) et chloroforme- méthanol-eau   

(60-40-7, 70-30-3, 70-30-5) pour l’extrait méthanolique. 

Le meilleur profil chromatographique a été obtenu avec les systèmes suivants : 

� chloroforme-méthanol (95 : 5) pour l’extrait acétate d’éthyle. 
� chloroforme-méthanol-eau (60 : 40 : 7) pour l’extrait méthanolique. 

 

V. 2. 1. Extrait acétate d’éthyle  

Un premier fractionnement de 6 g d’extrait acétate d’éthyle a été réalisé par une 
chromatographie liquide sous vide (VLC) sur gel de silice normale en utilisant un gradient 
d’élution éther de pétrole-acétate d’éthyle et acétate d’éthyle-méthanol allant de (100-0) à   
(0-100) . Cette phase de séparation a permis de recueillir 13 fractions (F1 à F13). Les fractions 
F3, F8, F9, F10, F11 jugées intéressantes au vu de leur profil CCM ont fait l’objet 
d’investigations chimiques approfondies.  

La fraction F3 soumise à une chromatographie sur colonne de gel de silice dans un 
mélange éther de pétrole-acétate d’éthyle à différents gradients (100-0, 99-1, 98-2, 96-4), puis 
à une chromatographie sur couche épaisse CCE (99-1) et enfin une chromatographie sur 
colonne de gel de silice en utilisant comme éluant cyclohexane-dichlorométhane (100-0, 99-1, 
97-3, 95-5, 90-10, 80-20), a permis d’isoler à l’état pur les deux composés SU1 (3,6 mg) et 
SU2 (3 mg). 

Le fractionnement de la fraction F8 par chromatographie sur colonne de gel de silice au 
moyen du mélange chloroforme-méthanol à différents gradients (100-0, 99-1, 97-3, 95-5,   
93-7, 90-10, 80-20) a permis de récolter 10 sous-fractions. Une filtration sur colonne de 
Séphadex LH-20 dans un mélange chloroforme-méthanol  (100-0, 99-1, 97-3, 93-7) comme 
éluant, suivie d’une recristallisation dans le chloroforme a permis d’aboutir au composé SU5 
(8,8 mg).  

Les fractions F9 et F10 rassemblées car présentant en CCM beaucoup de similitudes, 
sont mises à chromatographier sur une colonne de Séphadex LH-20 dans un mélange 
chloroforme-méthanol (100-0, 99-1). 7 sous-fractions allant de F9’ (1-9) à F9’ (57-68) ont été 
recueillies. Une recristallisation de la quatrième sous- fraction F9’ (18-24) dans le méthanol a 
permis d’obtenir le produit SU4 pur (5 mg). La dernière sous-fraction F9’ (57-68) a donné 
directement le produit SU3 (7 mg) à l’état pur. Ce dernier a été également isolé à partir de la 
fraction F11 par une chromatographie sur une colonne de Séphadex LH-20 dans un mélange 
chloroforme-méthanol (100-0, 93-7) puis une recristallisation dans le méthanol. 5 mg de ce 
produit ont été obtenus.   
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Schéma V. 2. 1 : Fractionnement de l’extrait acétate d’éthyle. 

 

V. 2. 2. Extrait méthanolique  

Le fractionnement de 10 g de l’extrait méthanolique a été effectué par  chromatographie 
liquide sous vide (VLC) sur gel de silice greffée RP-18. Ce fractionnement,  mené au moyen 
d’un système d’élution eau-méthanol (90-10) puis méthanol pur, a permis de collecter 11 
fractions (F1 à F11). 

La fraction F3, la plus importante du point de vue masse, est soumise à une filtration sur 
colonne de Séphadex LH-20 dans le méthanol. Cette filtration a permis de recueillir 6 sous-
fractions allant de F3 (1-11) à F3 (75-81). La sous-fraction F3 (12-40) est soumise à une 
filtration sur colonne de gel de silice dans un mélange dichlorométhane-méthanol (100-0,    
99-1, 97-3, 95-5, 90-10, 80-20, 60-40), permettant de collecter 6 autres sous-fractions allant 
de F3A (1-66) à F3A (1-66). La sous-fraction F3A (25-35) a permis d’isoler le produit SU6     
(5,3 mg) à l’état pur. 
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L’identification de ce composé de masse moléculaire égale à 818 uma et qui s’apparente 
à un flavonoïde glycosilé selon le spectre RMN 1H enregistré à 500 MHz, n’a pas encore été 
élucidée. En effet, sa structure apparemment complexe nécessite une analyse spectrale 
approfondie, en cours actuellement.       

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Schéma V. 2. 2 : Fractionnement de l’extrait méthanolique 

 
Les travaux de séparation et de purification ont ainsi nécessité l’utilisation de 

différentes techniques chromatographiques (VLC, CC, CCM, etc). A l'issue de chaque étape 
de séparation, les fractions obtenues sont analysées par CCM (gel de silice en phase normale) 
en vue de réunir les fractions qui présentent le même profil ou déterminer un nouveau support 
chromatographique ainsi qu’un nouveau système de solvants susceptible de mieux séparer les 
composés. 
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V. 3. Détermination structurale

V. 3. 1. Détermination structurale du composé SU1
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Le spectre de masse réalisé en impact électronique 
d’ion moléculaire à m/z = 426 [M]
 
 

 
Figure V. 

 

 

Travaux personnels 
phytochimique de l’espèce S. undulata ssp. alexandrina

Détermination structurale des composés 

tion structurale du composé SU1 

OH
 

réalisé en impact électronique (Figure V. 3. 1. a
426 [M]+., correspondant à une formule brute en 

 3. 1. a : Spectre de masse du composé SU1

alexandrina 

V. 3. 1. a) montre un pic 
en C30H50O.  

 

composé SU1 



Etude phytochimique de l’espèce 
 

Le spectre RMN 1H (Figure 
la présence de six signaux singulets
0,84, 0,86, 1, 1,02 et 1,07 ppm
(δH 3,35, dd, J = 12,5, 5 Hz) d’un proton porté par un carbone oxygéné 
molécule de nature triterpénique.

Figure V. 

Ce spectre montre aussi
et résonant à 4,62 et 4,75 ppm
constante de couplage, de l’ordre de 0,3 Hz,
éthyléniques ainsi que la présence d’un signal singulet de protons méthyliques à 1,72 ppm  
permettent d’entrevoir la présence du système de spins suivant
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(Figure V. 3. 1. b), enregistré dans le chloroforme deutéré, 
de six signaux singulets de protons de groupements méthyles 

ppm. L’observation également d’un signal 
) d’un proton porté par un carbone oxygéné nous 

triterpénique.  

 3. 1. b: Spectre RMN 1H du composé SU1 

montre aussi la présence de deux signaux doublets d’intégration 1H chacun 
ppm caractéristiques de protons oléfiniques.

l’ordre de 0,3 Hz, laissant suggérer qu’il s’agit de
éthyléniques ainsi que la présence d’un signal singulet de protons méthyliques à 1,72 ppm  
permettent d’entrevoir la présence du système de spins suivant : 
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        La présence d’un tel système est 
qui montre les corrélations entre les protons CH
groupement CH3 (δH 1,72).  

Figure V

Cette première analyse RMN 
masse, indique que ce composé est de nature triterpénique 
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sence d’un tel système est confirmée par expérience COSY H-H (Figure 
qui montre les corrélations entre les protons CH2 oléfiniques et les protons constituant le 

V. 3. 1. c : Spectre COSY du composé SU1 

Cette première analyse RMN 1H, en plus des résultats obtenus par spectrométrie de 
indique que ce composé est de nature triterpénique à squelette lupane. 
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Le spectre RMN 13C 
l’observation des signaux de : 

� sept groupements méthyles résonant entre 14,5 et 27,9 ppm.
� un carbone oxydé apparaissant

hydroxyle substituant le carbone en C
� deux carbones éthyléniques, l’un secondaire (

mettant ainsi en évidence le caractère lupane du triterpène.

Figure V. 3. 1. d 

L’expérience HMBC 
hétéronucléaires C-H longue distance 
clairement en évidence les corrélations 
un grand nombre de carbones 
résonant respectivement à δH

présentent avec le carbone oxygéné
d’identifier  également les carbones
caractériser les protons méthyl
déplacements chimiques du carbone
C-9 (δC 50,3). Ce dernier corrèle de son côté avec des protons repérés à 1,07 ppm attribuables
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 (Figure V. 3. 1. d) en apporte la confirmation et cela par 
 

méthyles résonant entre 14,5 et 27,9 ppm. 
un carbone oxydé apparaissant à δC 78,9, suggérant la présence

substituant le carbone en C-3 du triterpène.  
éthyléniques, l’un secondaire (δC 109,3) et l’autre quaternaire (

vidence le caractère lupane du triterpène. 

d : Spectre RMN 13C J-modulé du composé 

L’expérience HMBC a conduit à l’établissement des principaux couplages 
H longue distance du composé. A partir des sept méthyles

clairement en évidence les corrélations en 2J et 3J, qui permettent d’identifier et caract
 de ce composé. Ainsi, les protons méthyliques 

H 1,02 et 0,81, sont identifiés à travers les corrélations qu’ils 
avec le carbone oxygéné C-3 (δC 78,9) identifié précédemment. Ils permettent 

les carbones C-4 (δC 38,8) et C-5 (δC 55,2). Ce dernier permet de 
méthyliques Me-25 (δH 0,86), eux aussi permettent d’assigner les 

carbone secondaire C-1 (δC 38,6), les carbones
50,3). Ce dernier corrèle de son côté avec des protons repérés à 1,07 ppm attribuables

C-3 

alexandrina 
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78,9, suggérant la présence d’un groupement 
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modulé du composé SU1 
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des sept méthyles, elle met 

d’identifier et caractériser  
Ainsi, les protons méthyliques Me-23 et Me-24 
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 au groupement méthyle Me-26. Les corrélations C-H longue distance observées à partir 
de ce groupement, permettent de caractériser le carbone secondaire C-7 (δC 34,2) ainsi que  
les carbones quaternaires C-8 (δC 43) et C-14 (δC 42,7). Ces deux derniers présentent des 
corrélations avec un signal d’intégration 3H sortant à 1 ppm attribuable aux protons du 
groupement méthyle Me-27. Le spectre HMBC montre pour ces protons les corrélations C-H 
en 3J attendues avec les carbones C-13 (δC 38) et C-15 (δC 27,3) (Figure V. 3. 1. 1). 

 

 

 

 

 

 

 

Figure V. 3. 1. 1 : Corrélations HMBC observées pour le composé SU1 

          Partant du signal d’intégration 3H résonant à 1,72 ppm du groupement méthyle Me-30 
qui fait partie du système oléfinique décrit précédemment et ayant permis d’entrevoir une 
structure de nature ‘’lupane’’ pour notre composé, l’expérience HMBC a aussi permis de 
mettre en évidence les corrélations entre les protons de ce groupement et le carbone 
secondaire oléfinique C-29 repéré à 109,3 ppm, de même que le carbone quaternaire 
oléfinique C-20 sortant à 151 ppm. La dernière corrélation observée est due au carbone C-19 
résonant à 47,9 ppm. La confirmation de la localisation des deux protons oléfiniques H-29a 
(δH 4,75, d, J= 0,3 Hz) et H-29b (δH 4,62, d, J= 0,3 Hz) est déduite des couplages qu’ils 
présentent avec les carbones C-19 et C-30 du groupement Me-30 (δC 19,8) (Figure V. 3. 1. 2). 

 

 

 

 

 

Figure V. 3. 1. 2 : Corrélations HMBC observées pour le composé SU1 

         A partir du proton H-19 identifié par expérience HSQC du fait de la corrélation C-H 
directe qu’il présente avec le carbone C-19 (δC 47,9), on caractérise le carbone C-18 (δC 1,41), 
les carbones C-21 (δC 29,8) et C-22 (δC 39,9). Ces attributions sont confirmées par les 
corrélations observées à partir des signaux correspondant aux trois protons du dernier 
groupement  méthyle   Me-28   résonant  à  0,84  ppm  et   montrant  par   expérience    HSQC  
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un couplage direct avec leur carbone C
également avec le carbone quaternaire C
respectivement à 35,5 et 39,9 ppm (Figure 

 

 

Figure V. 3. 1. 3 : Corrélations HMBC 

         Comme on le voit, l’analyse HMBC 
des triterpènes, constitue une méthode de choix pour caractériser la majorité des carbones et 
donc de déterminer efficacement la structure du composé, et cela par les corrélations 
observées à partir des méthyles angulaires.

Figure V

Travaux personnels 
himique de l’espèce S. undulata ssp. alexandrina

couplage direct avec leur carbone C-28 (δC 17,9). Ces protons méthyliques corrèlent 
également avec le carbone quaternaire C-17 (δC 42,9), les carbones C-
respectivement à 35,5 et 39,9 ppm (Figure V. 3. 1. 3).    

 

 

 

: Corrélations HMBC observées pour le composé SU1

Comme on le voit, l’analyse HMBC (Figure V. 3. 1. e) et particulièrement dans le cas 
des triterpènes, constitue une méthode de choix pour caractériser la majorité des carbones et 
donc de déterminer efficacement la structure du composé, et cela par les corrélations 
observées à partir des méthyles angulaires. 

V. 3. 1. e: Spectre HMBC du composé SU1 
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17,9). Ces protons méthyliques corrèlent 
-16 et C-22 sortant  

composé SU1 

et particulièrement dans le cas 
des triterpènes, constitue une méthode de choix pour caractériser la majorité des carbones et 
donc de déterminer efficacement la structure du composé, et cela par les corrélations 
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Les autres atomes de carbone constituant le squelette triterpénique sont déterminés par 
le traitement combiné des expériences HSQC 
(Figure V. 3. 1. g). Les corrélations directes observées sur le spectre HSQC 
caractériser  chacun des carbones méthyliques.

Figure V

Le carbone C-2 a été identifié par expérience HSQC de fait du son couplage direct avec 
deux signaux résonant à 1,06 et 1,61 ppm, attribuables aux protons méthyléniques H
derniers ont été préalablement localisés par expérience COSY H
de la corrélation qu’ils présentent avec le proton H

De la même manière, la caractérisation du carbone C
couplage HSQC avec les protons H
ppm. La position de ces derniers est déterminée par la corrélation observée sur la carte
H-H, avec le proton H-5 (δH 0,7

L’attribution préalable des protons non équivalents H
par  expérience  COSY  H-H, 
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Les autres atomes de carbone constituant le squelette triterpénique sont déterminés par 
le traitement combiné des expériences HSQC (Figure V. 3. 1. f

. Les corrélations directes observées sur le spectre HSQC 
caractériser  chacun des carbones méthyliques. 

V. 3. 1. f : Spectre HSQC du composé SU1 

2 a été identifié par expérience HSQC de fait du son couplage direct avec 
1,06 et 1,61 ppm, attribuables aux protons méthyléniques H

derniers ont été préalablement localisés par expérience COSY H-H (Figure 
de la corrélation qu’ils présentent avec le proton H-3 (δH 3,35, dd, J = 12,5, 5 

manière, la caractérisation du carbone C-6 a été établie sur la base de son 
couplage HSQC avec les protons H-6 qui le substituent et qui sont localisés à 1,45 et 1,55 
ppm. La position de ces derniers est déterminée par la corrélation observée sur la carte

0,73, dd, J = 10, 2,5 Hz). 

L’attribution préalable des protons non équivalents H-21a (δH 1,97) 
H,   en  raison  de  leur  corrélation  avec  le proton

alexandrina 

Les autres atomes de carbone constituant le squelette triterpénique sont déterminés par 
3. 1. f) et COSY H-H               

. Les corrélations directes observées sur le spectre HSQC permettent de 

2 a été identifié par expérience HSQC de fait du son couplage direct avec 
1,06 et 1,61 ppm, attribuables aux protons méthyléniques H-2. Ces 

H (Figure V. 3. 1. g), du fait 
12,5, 5 Hz). 

6 a été établie sur la base de son 
6 qui le substituent et qui sont localisés à 1,45 et 1,55 

ppm. La position de ces derniers est déterminée par la corrélation observée sur la carte COSY 

 et H-21b (δH 1,31) 
le proton  H-19  décrit  
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précédemment et repéré à 2,42 ppm, a permis de déterminer le déplacement chimique du 
carbone C-21 (29,8 ppm) au moyen de l’expérience HSQC.

 Figure V

Cette analyse complète axée principalement sur la RMN multiimpulsionnelle et qui a 
permis d’assigner tous les déplacements chimiques des protons et carbones de notre composé 
à même d’identifier sans ambiguïté sa structure, nous oriente vers deux structures probables 
en fonction de la stéréochimie au niveau du carbone C
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précédemment et repéré à 2,42 ppm, a permis de déterminer le déplacement chimique du 
21 (29,8 ppm) au moyen de l’expérience HSQC. 

V. 3. 1. g : Spectre COSY du composé SU1 

Cette analyse complète axée principalement sur la RMN multiimpulsionnelle et qui a 
permis d’assigner tous les déplacements chimiques des protons et carbones de notre composé 

me d’identifier sans ambiguïté sa structure, nous oriente vers deux structures probables 
en fonction de la stéréochimie au niveau du carbone C-3, à savoir le lupéol ou l’épilupéol. 
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précédemment et repéré à 2,42 ppm, a permis de déterminer le déplacement chimique du 

 

Cette analyse complète axée principalement sur la RMN multiimpulsionnelle et qui a 
permis d’assigner tous les déplacements chimiques des protons et carbones de notre composé 

me d’identifier sans ambiguïté sa structure, nous oriente vers deux structures probables 
savoir le lupéol ou l’épilupéol.  
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La grande valeur de constante de couplage du proton H-3, de l’ordre de 12,5 Hz, 
traduisant une position β-OH en C-3, oriente vers le lupéol.    

                                                                       

 

 

         

 

 

 

 

Lupéol 

           La stéréochimie au niveau du carbone C-19 est confirmée au vu de la valeur des   
constantes de couplage du signal du proton H-19 qui se présente sous forme d’un triplet de 
doublet avec des constantes de couplage égales à 5 et 10 Hz. Cette dernière valeur consacrant 
un couplage axial-axial avec les protons H-18 et H-21, atteste que le proton H-19 est              
β orienté. Le groupement isoprényle étant alors en position α-équatoriale (Figure V. 3. 1. 4). 
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Figure V. 3. 1. 4 : Structure tridimensionnelle du composé SU1 

Sur la base de cette analyse, de la mesure du pouvoir rotatoire réalisée dans CHCl3   
([α]D = +26,2°, C= 0,83) et par comparaison avec les données de la littérature [61, 62], le 
composé SU1 est identifié sans ambiguïté comme étant le (20)29-lupèn-3β-ol ou lupéol. Ce 
triterpène de la famille du lupane le plus souvent rencontré dans le règne végétal a été 
antérieurement isolé du genre Scorzonera. On citera les espèces S. columnae [18] et                
S. aristata [25]. Il est connu principalement pour ses propriétés anti-inflammatoires et 
antiarthritiques [63, 64]. D’autres analyses biologiques in vitro lui attribuent des activités 
anticancéreuses et antiangiogéniques [65].     
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Les déplacements chimiques des protons et carbones ayant permis de déterminer la 
structure de ce composé et établis par expériences COSY H-H, HMBC et HSQC sont illustrés 
dans le tableau V. 3. 1 ci-dessous. 

Tableau V. 3. 1 : Déplacements chimiques en RMN 1H (500 MHz) et RMN 13C               
                             (125 MHz) du composé SU1 dans CDCl3 
 

Position J-mod δH m, J (Hz) δC 

1 CH2 
1,69 m H-1a  
0,92m H-1b 

38,6 

2 CH2 
1,61 m H-2a 
1,06 m H-2b 

27,3 

3 CH 3,35 dd, 12,5; 5  H-3α 78,9 
4 C - 38,8 
5 CH 0,73 dd, 10; 2,5  H-5α 55,2 

6 CH2 
1,55 m H-6a 
1,45 m H-6b 

18,2 

7 CH2 1,43 m 34,2 
8 C - 43 
9 CH 1,35 m H-9α 50,3 
10 C - 37,1 

11 CH2 
1,48 m H-11a 
1,25 m H-11b 

20,8 

12 CH2 
1,72 m H-12a 
1,12 m H-12b 

25 

13 CH 1,7 m H-13β 38 
14 C - 42,7 

15 CH2 
1,61 m H-15a 
1,06 m H-15b 

27,3 

16 CH2 1,51 m 35,5 
17 C - 42,9 
18 CH 1,41 m H-18α 48,2 
19 CH 2,42 td, 10; 5  H-19β 47,9 
20 C - 151 

21 CH2 
1,97 m H-21a 
1,31 m H-21b 

29,8 

22 CH2 
1,43 m H-22a  
1,25 m H-22b 

39,9 

23 CH3 1,02 s 27,9 
24 CH3 0,81 s 15,3 
25 CH3 0,86 s 16,1 
26 CH3 1,07 s 15,9 
27 CH3 1 s 14,5 
28 CH3 0,84 s 17,9 

29 CH2 
4,75 d, 0,3  H-29a 
4,62 d, 0,3  H-29b 

109,3 

30 CH3 1,72 s 19,8 
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V. 3. 2. Détermination structurale du composé SU2
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Le spectre de masse réalis
SU2  donne un pic d’ion mol
brute en C31H52O. Par ailleurs, on observe un 
perte d’une molécule d’eau.  

  

Figure V. 3. 2. a
 

L’examen du spectre RMN
(Figure V. 3. 2. b) a révélé la présence de sept signaux résonant
multiplicités différentes, dans un intervalle allant de 0,84 à 1,05 ppm, correspondant à sept 
groupements méthyles. Quatre apparaissant sous forme de singulets à 
ppm, les trois autres sous forme de doublets résonant à 
(3H, d,  J = 6,6  Hz)  et  δH  1,06  (3H, 
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structurale du composé SU2 

 

alisé sous impact électronique (Figure V. 3. 2. a
moléculaire à m/z = 440,4111 [M]+., correspondant à une formule 

Par ailleurs, on observe un fragment à m/z = 422,3974 [M

V. 3. 2. a : Spectre de masse du composé  SU2

L’examen du spectre RMN1H enregistré à 500 MHz dans le chloroforme deutéré 
a révélé la présence de sept signaux résonant à champ fort et de 

multiplicités différentes, dans un intervalle allant de 0,84 à 1,05 ppm, correspondant à sept 
thyles. Quatre apparaissant sous forme de singulets à  0,84,

m, les trois autres sous forme de doublets résonant à δH 0,9 (3H, d,  J 
1,06  (3H, d,  J = 6,6  Hz).   Comme pour  le composé SU1 

alexandrina 

V. 3. 2. a) du composé 
correspondant à une formule 

422,3974 [M-18]+., dû à la 

SU2 

H enregistré à 500 MHz dans le chloroforme deutéré 
à champ fort et de 

multiplicités différentes, dans un intervalle allant de 0,84 à 1,05 ppm, correspondant à sept 
0,84, 0,93, 0,99 et 1,02 

 = 6,7 Hz), δH 1,05 
le composé SU1  décrit  
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précédemment, la détection de ces signaux dans cette zone permet également d’attribuer une 
nature triterpénique pour ce composé qui est aussi porteur d’un groupement hydroxylé en C
comme l’atteste la présence d’un signal doublet de dou
un proton à 3,32 ppm. Outre les signaux doublets de méthyles cités plus haut, l’observation de 
deux signaux fortement blindés résonant à 
caractéristiques de deux protons exo et 
d’attester que notre triterpène est à squelette 

Figure V. 3. 2. b
 

Le spectre RMN 1H montre également, dans la région 
signaux sous forme de larges singulets à 4,69 et 4,74 ppm, attribuables à deux protons d’un 
groupement CH2 oléfinique, assurant l’existence d’une double liaison exocyclique. 

Le spectre RMN 13C (Figure 
cela par l’observation de signaux correspondant à sept méthyles, 
méthines  et six  carbones quaternaires. On identifie aisément  les signaux  des deux  carbones 
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précédemment, la détection de ces signaux dans cette zone permet également d’attribuer une 
nature triterpénique pour ce composé qui est aussi porteur d’un groupement hydroxylé en C
comme l’atteste la présence d’un signal doublet de doublet (J = 11, 4,1 Hz) s’intégrant pour 
un proton à 3,32 ppm. Outre les signaux doublets de méthyles cités plus haut, l’observation de 
deux signaux fortement blindés résonant à δH 0,36 (1H, sl) et  0,58 (1H, 
caractéristiques de deux protons exo et endo d’un noyau cyclopropane tétrasubstitué, permet 
d’attester que notre triterpène est à squelette cycloartanol [66]. 

V. 3. 2. b : Spectre RMN 1H du composé SU2

H montre également, dans la région déblindée, la présence de deux 
signaux sous forme de larges singulets à 4,69 et 4,74 ppm, attribuables à deux protons d’un 

oléfinique, assurant l’existence d’une double liaison exocyclique. 

(Figure V. 3. 2. c) confirme la nature triterpénique du composé et 
cela par l’observation de signaux correspondant à sept méthyles, douze méthylènes
méthines  et six  carbones quaternaires. On identifie aisément  les signaux  des deux  carbones 
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précédemment, la détection de ces signaux dans cette zone permet également d’attribuer une 
nature triterpénique pour ce composé qui est aussi porteur d’un groupement hydroxylé en C-3 

= 11, 4,1 Hz) s’intégrant pour 
un proton à 3,32 ppm. Outre les signaux doublets de méthyles cités plus haut, l’observation de 

0,58 (1H, sl) très 
endo d’un noyau cyclopropane tétrasubstitué, permet 

 
H du composé SU2 

déblindée, la présence de deux 
signaux sous forme de larges singulets à 4,69 et 4,74 ppm, attribuables à deux protons d’un 

oléfinique, assurant l’existence d’une double liaison exocyclique.  

nature triterpénique du composé et 
douze méthylènes, six 

méthines  et six  carbones quaternaires. On identifie aisément  les signaux  des deux  carbones  
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oléfiniques à 156,9 et 105,9 ppm, de même que le signal du carbone oxyméthine repéré à  
78,8 ppm. 

Figure V. 3. 2. c

Comme pour le composé 
(Figure V. 3. 2. d) a apporté plus de précision sur la répartition des carbones et cela par 
l’analyse des corrélations observées à partir des groupements méthyles. En effet, ce spec
montre des corrélations C-H en 
localisés à δH 0,99 (Me-28) et δ
carbones C-4 (δC 40,4) et C
localisés à δH 0,36 (sl, H-19 exo) et 0,58 (
des couplages en 2J (Figure 
(δC 26) et en 3J avec les deux carbones secondaires C
quaternaire C-8 sortant à 48 ppm qui corrèle à son tour avec les protons du groupement 
méthyle Me-30 (δH 0,93, s). Partant de ce dernier, on identifie le carbone secondaire C
(δC 35,5) et les deux carbones quaternaires  C
avec des protons d’un groupement méthyle ne pouvant être que Me
corrélations observées à partir de ce groupement, permettent de caractérise
(δC 32,8) et C-17 (δC 52,2). 

 

 

 

 

 

Figure V. 3. 2. 1 : Corrélations HMBC 

OH
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oléfiniques à 156,9 et 105,9 ppm, de même que le signal du carbone oxyméthine repéré à  

V. 3. 2. c : Spectre RMN 13C J-modulé du composé 

Comme pour le composé SU1 décrit précédemment, l’analyse du spectre HMBC   
a apporté plus de précision sur la répartition des carbones et cela par 

l’analyse des corrélations observées à partir des groupements méthyles. En effet, ce spec
H en 3J entre le carbone C-3 (δC 78,8) et les protons méthyliques 

28) et δH 0,84 (Me-29). Ces protons corrèlent également avec les 
40,4) et C-5 (δC 47,1). Ce dernier corrèle avec les de

19 exo) et 0,58 (sl, H-19 endo) du cyclopropane, eux même donnant 
(Figure V. 3. 2. 1) avec les carbones quaternaires C

avec les deux carbones secondaires C-1 (δC 31,9), C-11 (δC

8 sortant à 48 ppm qui corrèle à son tour avec les protons du groupement 
). Partant de ce dernier, on identifie le carbone secondaire C

35,5) et les deux carbones quaternaires  C-14 (δC 48,8) et C-13 (δC 
avec des protons d’un groupement méthyle ne pouvant être que Me-18 (δ
corrélations observées à partir de ce groupement, permettent de caractérise

 

: Corrélations HMBC observées pour le composé SU2
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oléfiniques à 156,9 et 105,9 ppm, de même que le signal du carbone oxyméthine repéré à  

modulé du composé SU2 

décrit précédemment, l’analyse du spectre HMBC   
a apporté plus de précision sur la répartition des carbones et cela par 

l’analyse des corrélations observées à partir des groupements méthyles. En effet, ce spectre 
78,8) et les protons méthyliques 

29). Ces protons corrèlent également avec les 
47,1). Ce dernier corrèle avec les deux protons H-19          

19 endo) du cyclopropane, eux même donnant 
avec les carbones quaternaires C-9 (δC 20), C-10        

C 26,4) et le carbone 
8 sortant à 48 ppm qui corrèle à son tour avec les protons du groupement 

). Partant de ce dernier, on identifie le carbone secondaire C-15   
 45,3) qui corrèlent 

18 (δH 1,02, s). Les 
corrélations observées à partir de ce groupement, permettent de caractériser les carbones C-12 

composé SU2 
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Figure V. 3. 2. d

Les corrélations observées à partir des signaux doublets des protons de groupements 
méthyles (Me-21, Me-26 et Me
(H-31a et H-31b) permettent de caractériser tous les protons et carbones constitua
latérale du composé (Figure V. 3. 2. 

� les protons du groupement méthyle Me
(δC 36,1) et C-22 (δC 34,9

� les protons oléfiniques H
carbones  C-23 (δC 31,3

� les protons méthyliques Me
ainsi que le méthine C-

 

 

 

 

Figure V. 3. 2.
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V. 3. 2. d : Spectre HMBC du composé SU2 

Les corrélations observées à partir des signaux doublets des protons de groupements 
26 et Me-27) et singulets larges du groupement CH

31b) permettent de caractériser tous les protons et carbones constitua
V. 3. 2. 2). On identifie ainsi les corrélations entre

les protons du groupement méthyle Me-21 et les carbones C-17 
34,9). 

les protons oléfiniques H-31a (δH 4,74), H-31b (δH 4,69) décrits précédemment et les 
31,3) et C-25 (δC 33,8). 

méthyliques Me-26 et Me-27 et le carbone quaternaire C
-25 (δC 33,8). 

 
V. 3. 2. 2 : Corrélations HMBC observées pour

                            la chaîne latérale du composé SU2 
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Les corrélations observées à partir des signaux doublets des protons de groupements 
27) et singulets larges du groupement CH2 oléfinique         

31b) permettent de caractériser tous les protons et carbones constituant la chaîne 
. On identifie ainsi les corrélations entre :  

17 (δC 52,2), C-20         

décrits précédemment et les 

et le carbone quaternaire C-24 (δC 156,9) 

ées pour 
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La présence de cette chaîne latérale déduite des données HMBC, est confirmée par 

analyse du spectre COSY H-H 
entre les protons du méthyle Me
les protons méthyliques Me-26, Me
oléfiniques H-31a et H-31b est également mise en évidence (Figure 

Figure V. 3. 2. 3
                     

Figure V. 3. 2. e

2 1

H

H

H

H

Travaux personnels 
Etude phytochimique de l’espèce S. undulata ssp. alexandrina

 

La présence de cette chaîne latérale déduite des données HMBC, est confirmée par 
H (Figure V. 3. 2. e). Ce dernier montre les couplages attendus 

les protons du méthyle Me-21 et le proton H-20, les protons H-22 et les protons
26, Me-27 et le proton H-25. Une corrélation entre les protons  

31b est également mise en évidence (Figure V. 3. 2. 

 

 

 

 

 
       

 

V. 3. 2. 3: Corrélations COSY H-H observées pour
                     la chaîne latérale du composé SU2  

V. 3. 2. e : Spectre COSY H-H du composé SU2
 
 
 

23
2 422

3 1

2 5

2 7

2 6
20

H

H

H

H

H H

H
H H

H HH

H H

17
H

 

alexandrina 

La présence de cette chaîne latérale déduite des données HMBC, est confirmée par 
. Ce dernier montre les couplages attendus 

22 et les protons H-23,  
25. Une corrélation entre les protons  

V. 3. 2. 3). 

ées pour 

SU2 
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L’analyse conjointe des spectres COSY H

l’identification des protons et carbones non encore attribués. Les carbones méthyliques sont 
aisément identifiés à travers les couplages HSQC qu’ils présentent avec leurs protons 
préalablement identifiés par HMBC. 
la corrélation qu’il présente avec deux protons sortant à 1,
HSQC. Ces derniers ont été identifiés par expérience COSY H
corrélation avec le proton H-
manière, le carbone C-7 a été caractérisé de par sa corrélation HSQC avec le proton H
(δH 1,35) préalablement mis en évidence du fait de son couplage COSY H
H-8 sortant à 1,53 ppm identifi
(30,3 ppm) ont été assignés de manière similaire.

Figure V. 3. 2. f

La structure plane (Figure 
démontrée par l’exploitation de 
fallait démontrer sa stéréochimie pour confirmer qu’il s’apparente 
naturel décrit dans la littérature et nomm
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L’analyse conjointe des spectres COSY H-H et HSQC (Figure V. 3. 2
l’identification des protons et carbones non encore attribués. Les carbones méthyliques sont 
aisément identifiés à travers les couplages HSQC qu’ils présentent avec leurs protons 
préalablement identifiés par HMBC. La détermination du carbone C-16 (28,10 ppm) est due à 
la corrélation qu’il présente avec deux protons sortant à 1,93 et 1,31 ppm sur le spectre 
HSQC. Ces derniers ont été identifiés par expérience COSY H-H sur la base de

-17 (δH 1,62) préalablement assigné par HMBC
a été caractérisé de par sa corrélation HSQC avec le proton H

1,35) préalablement mis en évidence du fait de son couplage COSY H
à 1,53 ppm identifié précédemment. Les carbones C-6 (21,1 ppm) et C

s de manière similaire. 

V. 3. 2. f : Spectre HSQC du composé SU2   

plane (Figure V. 3. 2. 4) proposée pour le composé SU2 étant clairement 
l’exploitation de toutes ces données spectroscopiques (RMN, MS)

fallait démontrer sa stéréochimie pour confirmer qu’il s’apparente bel et bien à un composé 
rature et nommé 24-méthylènecycloartanol [67].  

alexandrina 

V. 3. 2. f) permet 
l’identification des protons et carbones non encore attribués. Les carbones méthyliques sont 
aisément identifiés à travers les couplages HSQC qu’ils présentent avec leurs protons 

16 (28,10 ppm) est due à 
ppm sur le spectre 

H sur la base de leur 
1,62) préalablement assigné par HMBC. De la même 

a été caractérisé de par sa corrélation HSQC avec le proton H-7a    
1,35) préalablement mis en évidence du fait de son couplage COSY H-H avec le proton 

6 (21,1 ppm) et C-2        

 

proposée pour le composé SU2 étant clairement 
RMN, MS), il nous 

bel et bien à un composé 
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                 Figure V. 3. 2. 

La stéréochimie de ce composé a été établie en analysant les corrélations observées sur 
le spectre NOESY (Figure V. 3. 2
4,1 Hz) est pris comme point de référence. Les effets NOE qu’il prése
(δH 1,32) et H-28 (δH 0,99) indiquent qu’ils sont également 
groupement méthyle Me-30 se trouve confirmée du fait de sa corrélation avec le proton H
Les effets NOE observés entre les protons Me

  Figure V. 3. 2. g

 

OH

28

3
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V. 3. 2. 4 : Structure plane du composé SU2 

La stéréochimie de ce composé a été établie en analysant les corrélations observées sur 
V. 3. 2. g). Le proton H-3 d’orientation α (δ

est pris comme point de référence. Les effets NOE qu’il présente avec les protons H
0,99) indiquent qu’ils sont également α orientés. L’orientation 

30 se trouve confirmée du fait de sa corrélation avec le proton H
Les effets NOE observés entre les protons Me-30, H-17 et Me-21 traduisent leur 

V. 3. 2. g : Spectre NOESY du composé SU2

21

30

17
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La stéréochimie de ce composé a été établie en analysant les corrélations observées sur 
(δH 3,32, dd, J = 11     
avec les protons H-5      

és. L’orientation α du 
30 se trouve confirmée du fait de sa corrélation avec le proton H-5. 

21 traduisent leur α orientation. 

SU2 
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L’orientation β du cycle cyclopropane est prise conventionnellement car adoptée pour 
un nombre important de composés naturels à squelette 9,19-cyclotriterpénoïde [68]. Les 
corrélations observées entre les protons H-19 endo et exo faisant partie du noyau 
cyclopropanique et les groupements Me-18 et Me-29 suggèrent une β orientation pour ces 
derniers (Figure V. 3. 2. 5).  

 

 

 

 

 

 

Figure x: Corrélations NOESY observées pour le composé SU2 

 

Figure V. 3. 2. 5 : Corrélations NOESY observées pour le composé SU2 

L’ensemble de toutes ces données, la valeur du pouvoir rotatoire ([α]D = +39,9°, 
C= 0,99 dans CHCl3) ainsi que la comparaison avec les résultats de la littérature [66], nous 
ont permis d’identifier sans équivoque le composé SU2 au 24-méthylènecycloartanol. 

 

 

 

 

 

 

 

         

24-méthylènecycloartanol 

Les déplacements chimiques des protons et carbones qui ont permis de déduire la 
structure exacte du composé SU2 sont rassemblés dans le tableau V. 3. 2. 
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Tableau V. 3. 2 : Déplacements chimiques en RMN 1H (500 MHz) et RMN                     

                                                              13C (125 MHz) du composé SU2 dans CDCl3. 
 

Position J-mod δH m J (Hz) δC 

1 CH2 
1,59 m H-1a 
1,28 m H-1b 

31,9 

2 CH2 
1,77 m H-2a 
1,58 m H-2b 

30,3 

3 CH 3,32 dd, 11 ; 4,1  H-3α 78,8 
4 C - 40,4 
5 CH 1,32 m H-5α 47,1 

6 CH2 
1,60 m H-6a 
0,83 m H-6b 

21,1 

7 CH2 
1,35 m H-7a 
1,15 m H-7b 

26 

8 CH 1,53 dd, 12,6; 4,4  H-8β 48 
9 C - 20 
10 C - 26 

11 CH2 
1,99 m H-11a 
1,16 m H-11b 

26,4 

12 CH2 1,64 m 32,8 
13 C - 45,3 
14 C - 48,8 
15 CH2 1,31 m 35,5 

16 CH2 
1,93 m H-16 a 
1,31 m H-16b 

28,1 

17 CH 1,62 m H-17α 52,2 
18 CH3 1,02 s 18 

19 CH2 
    0,36 sl  H-19 exo 

0,58 sl  H-19 endo 
29,9 

20 CH 1,41 m H-20  36,1 
21 CH3 0,9 d, 6,7  18,3 

22 CH2 
1,59 m H-22a 
1,15 m H-22b 

34,9 

23 CH2 
2,13 m H-23a 
1,89 m H-23b 

31,3 

24 C - 156,9 
25 CH 2,24 sept, 6,9   33,8 
26 CH3 1,05 d, 6,6  21,8 
27 CH3 1,05 d,  6,6  22 
28 CH3 0,99 s 25,4 
29 CH3 0,84 s 14 
30 CH3 0,93 s 19,3 

31 CH2 
4,74 sl H-31a 
4,69 sl H-31b 

105,9 
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V. 3. 3. Détermination structurale du composé SU3
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Les spectres de masse ESI de ce composé, enregistrés en modes positif                  

(Figure V. 3. 3. a. 1) et négatif 
moléculaires à m/z = 599 [M+Na]
uma en accord avec une formule brute en C
 

Figure V. 3. 3. a. 1 : S

Figure V. 3. 3. a. 2 : S
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tion structurale du composé SU3 

Les spectres de masse ESI de ce composé, enregistrés en modes positif                  
et négatif (Figure V. 3. 3. a. 2), montrent des pics d’ions 

[M+Na]+
  et 575 [M-H]-, donnant une masse moléculaire égale à 

en accord avec une formule brute en C35H60O6.  

Spectre de masse ESI (mode positif) du composé SU3

Spectre de masse ESI (mode négatif) du composé SU3

 

O
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Les spectres de masse ESI de ce composé, enregistrés en modes positif                  
montrent des pics d’ions pseudo-
une masse moléculaire égale à 576 

 
du composé SU3 

du composé SU3 
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Figure V. 

         Comme pour les produits décrits précédemment, l’ensemble des informations récoltées  
au niveau du spectre RMN 1H 
de la classe des triterpènes, notamment en raison de la présence de six signaux à haut champ 
d’intégration 3H chacun correspondant à des groupements méthyliques repérés à 0,61 (
0,95 (s), 0,75 (d, J = 6,7 Hz), 0,76 (
(t, J = 7,5 Hz). En outre, l’observation d’un signal multiplet à 3,53 ppm attribuable au proton 
H-3 ainsi que d’un signal de proton oléfinique à 
l’appartenance de ce composé à la famille des stérols. 
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 3. 3. b : Spectre RMN 1H du composé SU3

Comme pour les produits décrits précédemment, l’ensemble des informations récoltées  
H (Figure V. 3. 3. b) montre que ce composé fait également partie 

de la classe des triterpènes, notamment en raison de la présence de six signaux à haut champ 
d’intégration 3H chacun correspondant à des groupements méthyliques repérés à 0,61 (

Hz), 0,76 (d, J = 6,7 Hz), 0,85 (d, J = 6
Hz). En outre, l’observation d’un signal multiplet à 3,53 ppm attribuable au proton 

3 ainsi que d’un signal de proton oléfinique à δH 5,30 (1H, dl, J = 5 Hz) atteste de  
l’appartenance de ce composé à la famille des stérols.  

 

Squelette stérol 
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3 

Comme pour les produits décrits précédemment, l’ensemble des informations récoltées  
montre que ce composé fait également partie 

de la classe des triterpènes, notamment en raison de la présence de six signaux à haut champ 
d’intégration 3H chacun correspondant à des groupements méthyliques repérés à 0,61 (s), 

= 6 Hz) et 0,80 ppm                   
Hz). En outre, l’observation d’un signal multiplet à 3,53 ppm attribuable au proton 

= 5 Hz) atteste de  
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Ce spectre suggère aussi l’existence d’une unité osidique en raison du nombre de 
signaux résonant entre 3 et 4 ppm et d’un signal doublet (1H, 
caractéristique d’un proton anomère de sucre (Figure 

Figure V. 3. 3. b’ : Spectre RMN 

Les données obtenues par l’analyse du spectre RMN 
bien nos hypothèses en ce qui concerne la génine avec la localisation

� de six carbones méthyliques à
(δC 19,9). 

� d’un carbone oxyméthine à 79,3
déplacement chimique de ce dernier indique qu’il est le p
génine avec le sucre. 

� de deux carbones oléfiniques, l’un quaternaire sortant à 
δC 122,3. 

Figure V
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aussi l’existence d’une unité osidique en raison du nombre de 
signaux résonant entre 3 et 4 ppm et d’un signal doublet (1H, J = 7,8 Hz) localisé à 4,35 ppm 
caractéristique d’un proton anomère de sucre (Figure V. 3. 3. b’). 

: Spectre RMN 1H de la zone osidique du composé SU

Les données obtenues par l’analyse du spectre RMN 13C (Figure V. 3. 3.
bien nos hypothèses en ce qui concerne la génine avec la localisation : 

e six carbones méthyliques à (δC 12), (δC 12,1), (δC 18,9), (δC 

oxyméthine à 79,3 ppm attribuable au carbone C
déplacement chimique de ce dernier indique qu’il est le point de branchement

oléfiniques, l’un quaternaire sortant à δC 140,8 et un carbone CH à 

V. 3. 3. c : Spectre RMN du composé SU3 

alexandrina 

aussi l’existence d’une unité osidique en raison du nombre de 
= 7,8 Hz) localisé à 4,35 ppm 

du composé SU3 

V. 3. 3. c) confirment 

 19,1), (δC 19,4) et      

C-3. La valeur du 
oint de branchement de la 

140,8 et un carbone CH à 
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De même que pour l’unité osidique, le spectre RMN 
présence : 

� d’un carbone anomérique à 
� de quatre groupements CH à (
� d’un carbone méthylén

Figure V. 3. 3. c’
 

L’expérience COSY H-
osidique par l’observation des corrélations entre les 
anomère H-1’ (δH 4,35, d, J = 7,8 Hz), les corrélations mises en évidence entre les protons

� H-1’ et H-2’ (δH 

� H-2’ et H-3’ (δH 

� H-3’ et H-4’ (δH 

� H-4’ et H-5’ (δH 

� H-5’ et les deux protons H
dd, J = 11,9, 4,9 Hz). 

Permettent d’identifier un hexose. Les grandes valeurs de constantes de couplage 
indiquent qu’il s’agit d’un glucose de configuration 
J1’-2’ égale à 7,8 Hz. 

Figure V. 3. 3. d’ : Spectre 
 

O

OH

OH

OH
OH

H

H

H

H

H

2'
3'

4'
5'

6'

 

Travaux personnels 
Etude phytochimique de l’espèce S. undulata ssp. alexandrina

De même que pour l’unité osidique, le spectre RMN 13C (Figure V. 3. 3.

d’un carbone anomérique à δC 101,3 (C-1’). 
e quatre groupements CH à (δC 70, 5), (δC 73,8), (δC 76,1) et (δC 76,7)

nique CH2 sortant à 62 ppm.                                       

c’ : Spectre RMN 13C de la zone osidique du composé SU3

-H (Figure V. 3. 3. d’) permet l’identification de cette unité 
osidique par l’observation des corrélations entre les différents protons. Partant du proton 

= 7,8 Hz), les corrélations mises en évidence entre les protons

H 3,19, t, J = 7,8 Hz).   

H 3,38, t, J = 7,9 Hz).   

H 3,35, t, J = 7,7 Hz).   

H 3,23, m).  
5’ et les deux protons H-6’a (δH 3,81, dd, J = 11,9, 2,9 Hz) et H

4,9 Hz).  
Permettent d’identifier un hexose. Les grandes valeurs de constantes de couplage 

indiquent qu’il s’agit d’un glucose de configuration β au regard de la constante de couplage 

: Spectre COSY H-H de la zone osidique du composé SU3

O

H

1'
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V. 3. 3. c’) montre la 

76,7). 
.                                        

 
C de la zone osidique du composé SU3 

) permet l’identification de cette unité 
différents protons. Partant du proton 

= 7,8 Hz), les corrélations mises en évidence entre les protons :  

= 11,9, 2,9 Hz) et H-6’b (δH 3,70, 

Permettent d’identifier un hexose. Les grandes valeurs de constantes de couplage 
 au regard de la constante de couplage 

de la zone osidique du composé SU3 
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Les carbones de ce sucre ont ensuite été caractérisés par expérience HSQC (Figure 

Figure V. 3. 3. e : Spectre 

Par ailleurs, la caractérisation des protons et carbones constituant la génine, a été 
réalisée à travers l’analyse combinée des spectres HMBC, COSY H
manière que les composés précédent
permet d’identifier les corrélations C
méthyliques (Figure V. 3. 3. 1

� les protons Me-19 (δ
(δC 36,9) et le carbone quaternaire C

� les protons Me-18 (δ
(δC 57) et C-17 (δC 56,3). 

� les protons Me-21 (δH 
� les protons méthyliques Me

(δC 29,3).  
� les protons Me-29 et les carbones C

    

 

 

 

 

 

Figure V. 3. 3. 1 : Corrélations HMBC

2

3

O
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Les carbones de ce sucre ont ensuite été caractérisés par expérience HSQC (Figure 

: Spectre HSQC de la zone osidique du composé SU3

Par ailleurs, la caractérisation des protons et carbones constituant la génine, a été 
réalisée à travers l’analyse combinée des spectres HMBC, COSY H-H et HSQC de la même 
manière que les composés précédents. A titre d’exemple, le spectre HMBC (Figure 
permet d’identifier les corrélations C-H en 2J et 3J observées à partir des protons 

1). On reconnaît ainsi les corrélations entre : 

19 (δH 0,95) et les carbones C-1 (δC 37,5), C-
36,9) et le carbone quaternaire C-5 (δC 140,8). 

18 (δH 0,61) et les carbones C-12 (δC 40), C-13 (
56,3).  

 0,85) et les carbones C-17, C-20 (δC 36,3) et C
les protons méthyliques Me-26 et Me-27 avec les carbones C-24 (δ

29 et les carbones C-24 et C-28 (δC 23,2). 

: Corrélations HMBC  observées pour le composé SU
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Les carbones de ce sucre ont ensuite été caractérisés par expérience HSQC (Figure V. 3. 3. e). 

de la zone osidique du composé SU3 

Par ailleurs, la caractérisation des protons et carbones constituant la génine, a été 
H et HSQC de la même 

s. A titre d’exemple, le spectre HMBC (Figure V. 3. 3. f) 
observées à partir des protons 

-9 (δC 50,4), C-10          

13 (δC 42,5), C-14         

36,3) et C-22 (δC 34,1). 
24 (δC 46,1) et C-25     

composé SU3 

H 3
26

27
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Figure V.

Ce spectre montre aussi la corrélation attendue entre 
carbone anomérique C-1’, assurant ainsi l’attachement du glucose en position  C
génine. 

Figure V. 3. 3.

Par ailleurs, les données obtenues à partir des spectres COSY H
HSQC (Figure V. 3. 3. e)  complètent l’attribution des autres carbones et protons restants de 
cette génine. 
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. 3. 3. f : Spectre HMBC du composé SU3 

Ce spectre montre aussi la corrélation attendue entre le proton H-3 (δ
1’, assurant ainsi l’attachement du glucose en position  C

3. 3. d : Spectre COSY H-H du composé SU

Par ailleurs, les données obtenues à partir des spectres COSY H-H (Figure 
)  complètent l’attribution des autres carbones et protons restants de 

alexandrina 

 

3 (δH 3,53, m) et le 
1’, assurant ainsi l’attachement du glucose en position  C-3 de la 

du composé SU3 

H (Figure V. 3. 3. d) et     
)  complètent l’attribution des autres carbones et protons restants de 
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A l’issue de ces résultats spectraux, de la valeur du pouvoir rotatoire ([α]D = - 43°, 
C= 1,9 g/100 ml dans CHCl3) et de la comparaison avec les données de la littérature [69, 70], 
le composé SU3 est identifié sans ambiguïté au 3β-D-glucopyranosyl β-sitostérol 
communément appelé Daucostérol [71]. 

Des études réalisées sur ce composé montrent qu’il présente des propriétés anti-
inflammatoire, anti-cholestérol [72] et immunomodulatrice [73]. Il est également utilisé  dans 
le traitement de l’hyperplasie de la prostate [74] et joue un rôle dans le renforcement du 
système immunitaire (tuberculose, VIH,….) [75]. 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 

3β-D-glucopyranosyl β-sitostérol 
 
Le tableau (V. 3. 3) englobe les déplacements chimiques des protons et carbones de ce 

composé.      
 

Tableau V. 3. 3: Déplacements chimiques en RMN 1H (500 MHz) et RMN                      
         13C (125 MHz) du composé SU3 dans CDCl3 

 

β-D-glucose 

Position J-mod δH m J (Hz) δC 

1’ CH 4,35  d, 7,8   101,3 
2’ CH 3,19  t, 7,8   73,8 
3’ CH 3,38 t, 7,9  76,7 
4’ CH 3,35 t, 7,7  70,5 
5’ CH 3,23 m 76,1 

6’ CH2 
3,81 dd, 11,9; 2,9  H-6’a 
3,70  dd, 11,9; 4,9  H-6’b 

62 
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Génine 

Position J-mod δH m J (Hz) δC 

1 CH2 
1,86 m H-1a 
1,09 m H-1b 

37,5 

2 CH2 
1,91 m H-2a 
1,36 m H-2b 

29,8 

3 CH 3,53 m H-3α 79,3 

4 CH2 
2,37 dd, 15, 5 H-4α 

2,29  t, 10 H-4β 
38,3 

5 C - 140,8 
6 CH         5,30 dl, 5  122,3 

7 CH2 
1,96 m H-7a 
1,56 m H-7b 

32,1 

8 CH 1,45 m H-8β 32,1 
9 CH 0,95 m H-9α 50,4 
10 C - 36,9 

11 CH2 
1,53 m H-11a 
1,48 m H-11b 

21,2 

12 CH2 
2,1 m H-12a 

1,17 m H-12b 
40 

13 C - 42,5 
14 CH 1,01 m H-14α 57 

15 CH2 
1,59 m H-15a 
1,10 m H-15b 

24,5 

16 CH2 1,85 m  28,4 
17 CH 1,15 m H-17α 56,3 
18 CH3 0,61 s 12 
19 CH3 0,95 s 19,4 
20 CH 1,36 m H-20 36,3 
21 CH3 0,85 d, 6  18,9 

22 CH2 
1,35 m H-22a 
1,04 m H-22b 

34,1 

23 CH2 1,12 m  26,3 
24 CH 0,98 m 46,1 
25 CH 1,67 m 29,3 
26 CH3 0,75 d, 6,7 19,1 
27 CH3 0,76 d, 6,7   19,9 

28 CH2 
1,28 m H-28a 
1,23 m H-28b 

23,2 

29 CH3 0,80 t, 7,5  12,1 
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V. 3. 4. Détermination structurale du composé SU4
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Le spectre de masse du composé

ESI positive, présente des pics d’
m/z = 657 indiquant une masse moléculaire égale à 
brute en C37H62O7.  

 

Figure V. 3. 4. a : Spectre de masse ESI 
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tion structurale du composé SU4 

Le spectre de masse du composé SU4 (Figure V. 3. 4. a) obtenu en mode d’ionisation 
pics d’ions pseudo-moléculaires [M+Na] +

 à m/z 
une masse moléculaire égale à 618 uma correspondant

pectre de masse ESI (mode positif) du composé SU

H

H

O

alexandrina 

obtenu en mode d’ionisation 
m/z = 641 et [M+K] + 

 à 
correspondant à une formule 

 
du composé SU4 
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Le spectre RMN 1H (Figure 
avec le composé  SU3 décrit pr
signaux de protons  caractérisant la génine stéro

� six signaux des six groupements méthyles 
1 (3H, s, H-19),  
0,92  (3H, d, J = 6

� un signal à 3,60 ppm (1H, 
� un signal à 5,37 ppm (1H, 

Figure V. 
 
Le spectre RMN 1H permet 

glucose substituant la génine. Les différences majeures par rapport au compos
d’une part en l’apparition d’un signal singulet 
la présence d’un groupement acyle CH
chimiques des signaux des protons osidiques H
3,81 et 3,7 ppm observés pour le 
clairement que le groupement acyle CH

 

 

Travaux personnels 
Etude phytochimique de l’espèce S. undulata ssp. alexandrina

(Figure V. 3. 4. b) de ce composé montre une similitude structurale 
crit précédemment. Il permet tout d’abord de reconnaitre tous les 
risant la génine stéroïdique, à savoir :  

des six groupements méthyles résonant à δH 0,6
 0,81 (3H, d, J = 6,8 Hz, H-26),  0,83 (3H, d, 

= 6,2 Hz, H-21) et  0,87  (3H, t, J = 7,7 Hz, H-
3,60 ppm (1H, m) du proton H-3. 

n signal à 5,37 ppm (1H, dl, J = 5,2 Hz) du proton oléfinique H

 3. 4. b : Spectre RMN 1H du composé SU4

H permet également de reconnaitre tous les signaux des protons du 
nine. Les différences majeures par rapport au compos

d’une part en l’apparition d’un signal singulet d’intégration 3H résonant à 2,11 ppm indiquant 
la présence d’un groupement acyle CH3CO et d’autre part au niveau des d
chimiques des signaux des protons osidiques H-6’a et H-6’b sortant à 4,51 et 4,25 au lieu de 

s pour le composé SU3 (Figure V. 3. 4. c). Ce d
clairement que le groupement acyle CH3CO substitue le carbone C-6’ du ß-

alexandrina 

é montre une similitude structurale 
demment. Il permet tout d’abord de reconnaitre tous les 

0,67 (3H, s, H-18),            
, J = 6,8 Hz, H-27),  
-29).  

= 5,2 Hz) du proton oléfinique H-6. 

 

4 

galement de reconnaitre tous les signaux des protons du 
nine. Les différences majeures par rapport au composé SU3 résident 

d’intégration 3H résonant à 2,11 ppm indiquant 
CO et d’autre part au niveau des déplacements 

4,51 et 4,25 au lieu de 
. Ce déblindage indique 

-D-glucose. 
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 Figure V. 3. 4. c : Spectre RMN 

Ceci est confirmé par le spectre de masse qui montre un pic de fragmentation (100%) à 
m/z = 245 correspondant au groupement 
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Ces suggestions se trouvent renforc
(Figure V. 3. 4. d) qui confirme la similitude structurale entre les compos
effet le spectre RMN 13C permet de reconnaitre toutes les attributions des carbones 
pour le composé SU3. Cependant, il r
quaternaire et d’un signal de carbone CH
confirmant ainsi la présence du groupement CH
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: Spectre RMN 1H d’une partie de la zone osidique du composé SU

Ceci est confirmé par le spectre de masse qui montre un pic de fragmentation (100%) à 
245 correspondant au groupement [acétyl glucose + K]+ (Figure V. 3. 4. a

H
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Ces suggestions se trouvent renforcées par l’analyse du spectre RMN 
qui confirme la similitude structurale entre les compos

C permet de reconnaitre toutes les attributions des carbones 
. Cependant, il révèle en outre la présence d’un signal de carbone 

quaternaire et d’un signal de carbone CH3 résonant respectivement à 171,5 et 21,5 ppm, 
nsi la présence du groupement CH3CO. 

alexandrina 

 

du composé SU4 

Ceci est confirmé par le spectre de masse qui montre un pic de fragmentation (100%) à 
V. 3. 4. a). 

27

29

26

 

es par l’analyse du spectre RMN 13C             
qui confirme la similitude structurale entre les composés SU4 et SU3. En 

C permet de reconnaitre toutes les attributions des carbones établies 
sence d’un signal de carbone 

résonant respectivement à 171,5 et 21,5 ppm, 
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Figure V. 3. 

Une comparaison des déplacements chimiques des signaux apparaissant sur ce spectre 
avec ceux du composé SU3, comme il a 
nature de la génine et de l’unité osidique avec la présence de

� six carbones de grou
(C-21), 22,1 (C
82 (C-3), deux carbones oléfiniques à

� un carbone anomérique à 
79,1 (C-3’), 73,3 (C
(C-6’). 

L’ensemble des données spectrales accumulées, en plus de
pouvoir rotatoire ([α]D = - 11,9
s’apparente et est totalement identique 
β-sitostérol ou stigmast-5-èn-
médicinale asiatique de la famille Myricacea nomm
première fois dans la famille Asteraceae
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3. 4. d : Spectre RMN 13C du composé SU4

Une comparaison des déplacements chimiques des signaux apparaissant sur ce spectre 
avec ceux du composé SU3, comme il a été déjà mentionné, confirment une fois de plus la 
nature de la génine et de l’unité osidique avec la présence de : 

six carbones de groupements méthyliques à δC 14 (C-18),
21), 22,1 (C-26), 22,4 (C-27) et δC 15 (C-29), un carbone oxyméthine à

eux carbones oléfiniques à δC 144 (C-5) et 125 (C
un carbone anomérique à δC 105 (C-1’), quatre carbones 

3’), 73,3 (C-4’) et δC 79 (C-5’), un carbone méthylénique à 

L’ensemble des données spectrales accumulées, en plus de
11,9°, C= 0,14 dans CHCl3), confirme que le présent composé 

s’apparente et est totalement identique au 3-O-(6-O-acetyl-β-
-3-ol, antérieurement isolé des fruits et graines d’une plante 

mille Myricacea nommée Myrica rubra [76]. 
Asteraceae en général et le genre Scorzonera en particulier.

alexandrina 

4 

Une comparaison des déplacements chimiques des signaux apparaissant sur ce spectre 
déjà mentionné, confirment une fois de plus la 

18), 22 (C-19),  21,2      
n carbone oxyméthine à δC 

5) et 125 (C-6).  
 CH à δC 76 (C-2’),  

5’), un carbone méthylénique à δC 65     

L’ensemble des données spectrales accumulées, en plus de la valeur du                
confirme que le présent composé      

-D-glucopyranosyl)                    
des fruits et graines d’une plante 

 Il est décrit pour la 
en particulier. 
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3-O-(6-O-acetyl-ß-D-glucopyranosyl) β-sitostérol 

Les déplacements chimiques des protons et carbones du composé SU4 sont rassemblés 
dans le tableau (V. 3. 4). 

 
Tableau V. 3. 3: Déplacements chimiques en RMN 1H (500 MHz) et RMN                      

         13C (125 MHz) du composé SU4 dans CDCl3 

 

 

Groupement acétate 

Position J-mod δH m J (Hz) δC 

1’’ C -   171,5 
2’’ CH3 2,11 s   21,5 

 
 

β-D-glucose 

Position J-mod δH m J (Hz) δC 

1’ CH 4,42  d, 7,7   105 
2’ CH 3,26  t, 7,7   76 
3’ CH 3,45 t, 7,8  79,1 
4’ CH 3,42 t, 7,6  73,3 
5’ CH 3,30 m 79 

6’ CH2 
4,51  dd, 11,7; 2,8  H-6’a 
4,25  dd, 11,7; 4,8  H-6’b 

65 
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Génine 

Position J-mod δH m J (Hz) δC 

1 CH2 
1,93 m H-1a 
1,16 m H-1b 

39,5 

2 CH2 
1,98 m H-2a 
1,43 m H-2b 

31,8 

3 CH 3,60 m H-3α 81,3 

4 CH2 
2,44 dd, 15, 5 H-4α 

2,36  t, 10 H-4β 
40,3 

5 C - 144 
6 CH            5,37 dl, 5  125 

7 CH2 
2,03 m H-7a 
1,63 m H-7b 

34,1 

8 CH 1,52 m H-8β 34,1 
9 CH 1,02 m H-9α 52,4 
10 C - 38,9 

11 CH2 
1,60 m H-11a 
1,55 m H-11b 

23,2 

12 CH2 
2,17 m H-12a 
1,24 m H-12b 

42 

13 C - 44,5 
14 CH 1,08 m H-14α 59 

15 CH2 
1,66 m H-15a 
1,17 m H-15b 

26,5 

16 CH2 1,92 m  30,4 
17 CH 1,22 m H-17α 58,3 
18 CH3 0,67 s 14 
19 CH3 1,00 s 22 
20 CH 1,43 m H-20 38,3 
21 CH3 0,92 d, 6  21,2 

22 CH2 
1,42 m H-22a 
1,11 m H-22b 

36,1 

23 CH2 1,19 m  28,3 
24 CH 1,05 m 48,1 
25 CH 1,74 m 31,3 
26 CH3 0,81 d, 6,8 21,1 
27 CH3 0,83 d, 6,8   22,4 

28 CH2 
1,35 m H-28a 
1,30 m H-28b 

25,2 

29 CH3 0,87 t, 7,7  15 
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V. 3. 5. Détermination structurale du composé SU5
 

 

 

 

 

 

 

 

La détermination de structure du composé
spectres RMN 1H, RMN 
littérature [77, 78]. 

Ce composé qui se présente sous forme d’une poudre jaune fluorescente à la 
UV (λ = 365 nm) et donnant une coloration jaune après révélation par une solution acide 
traduit sa nature flavonoïdique. Cette hypothèse est confirmée par l’analyse du spectre    
RMN 1H (Figure V. 3. 5. b) 
allant de 6 à 7,50 ppm. 

Figure V. 

Le spectre RMN 1H présente

� un signal singulet
H-3 d’une flavone

 

OH

Travaux personnels 
Etude phytochimique de l’espèce S. undulata ssp. alexandrina

tion structurale du composé SU5 

La détermination de structure du composé SU5 est basée sur les données d’analyse des 
H, RMN 13C et surtout sur la comparaison avec celles de la 

Ce composé qui se présente sous forme d’une poudre jaune fluorescente à la 
et donnant une coloration jaune après révélation par une solution acide 

traduit sa nature flavonoïdique. Cette hypothèse est confirmée par l’analyse du spectre    
 qui montre plusieurs signaux de protons dans la zone attendue 

 3. 5. b : Spectre RMN 1H du composé SU5

H présente :  

n signal singulet apparaissant à 6,59 ppm caractéristique du proton oléfinique
3 d’une flavone. 

O

OOH

OH

 

alexandrina 

est basée sur les données d’analyse des 
C et surtout sur la comparaison avec celles de la                

Ce composé qui se présente sous forme d’une poudre jaune fluorescente à la lumière 
et donnant une coloration jaune après révélation par une solution acide 

traduit sa nature flavonoïdique. Cette hypothèse est confirmée par l’analyse du spectre    
qui montre plusieurs signaux de protons dans la zone attendue 

5 

caractéristique du proton oléfinique 
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� deux signaux singulets larges résonant à 6,21 et 6,49 ppm attribués 
respectivement aux protons H
groupements hydroxyles en positions 5 et 7. 

� deux signaux doublets 
δH 7,40 (H-2’/H
caractéristiques de protons aromatiques symétriques

 Les spectres RMN 13C (Figure
atomes de carbone avec sept groupements CH résonant à 
(C-8), 127,5 (C-2’/C-6’) et δ
164,6 (C-2), 182,48 (C-4), 161,81 (C
et δC 158 (C-4’).            

Figure V. 3. 5.

Figure V. 3. 5.
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deux signaux singulets larges résonant à 6,21 et 6,49 ppm attribués 
respectivement aux protons H-6 et H-8, impliquant la présence de deux 
groupements hydroxyles en positions 5 et 7.  

doublets s’intégrant pour deux protons chacun 
2’/H-6’, d, J = 8,8 Hz) et δH 6,90 (H-3’/H-5’, 

caractéristiques de protons aromatiques symétriques. 

C (Figures V. 3. 5. c et V. 3. 5. d) montrent
carbone avec sept groupements CH résonant à δC 102,4 (C-3),

6’) et δC 115,3 (C-3’/C-5’), huit carbones quaternaires
4), 161,81 (C-5), 164,9 (C-7), 149,5 (C-9), 103,9 (C

3. 5. c : Spectre RMN 13C du composé SU5

3. 5. d : Spectre DEPT 135 du composé SU5

alexandrina 

deux signaux singulets larges résonant à 6,21 et 6,49 ppm attribués 
8, impliquant la présence de deux 

otons chacun et résonant à        
5’, d, J = 8,8 Hz) 

montrent la présence de 15 
3), 98,7 (C-6), 93,5     

5’), huit carbones quaternaires résonant à δC 

103,9 (C-10), 122,3 (C-1’) 

5 
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Toutes ces données spectrales se sont avérées identiques à celles d’une flavone 
trihydroxylée connue sous le nom d’apigénine (5,7,4’-trihydroxyflavone) isolée 
antérieurement de plusieurs espèces du genre Scorzonera dont S. divaricata [13], S. columnae 
[19] et S. laciniata [18]. 

 

  

 

 

 

 

Apigénine 
 
Ce composé, présent chez de nombreuses plantes alimentaires [79], possède des 

activités anti-allergiques [79]. Il agit aussi comme un inhibiteur de croissance de larves [80]. 
Des études ont montré que l'apigénine agit de manière puissante dans la réduction des 
dommages génotoxiques induits par l’usage de médicaments anti-cancéreux, réduisant ainsi le 
développement de tumeurs secondaires pendant le traitement [81]. 

Les valeurs des déplacements chimiques des protons et carbones du composé SU5 ou 
apigénine  sont représentées dans le tableau ci-dessous. 

Tableau V. 3. 3: Déplacements chimiques en RMN 1H (500 MHz) et RMN                          
          13C (125 MHz) du composé SU5 dans CD3OD 

 

Position J-mod δH m J (Hz) δC 

2 C - 164,6 
3 CH 6,59 s 102,4 
4 C - 182,4 
5 C - 161,8 
6 CH 6,21 s 98,7 
7 C - 164,9 
8 CH 6,49 s 93,5 
9 C - 149,5 
10 C - 103,9 
1’ C - 122,3 
2’ CH 7,40 d, 8,8  127,5 
3’ CH  6,90 d, 8,8  115,3 
4’ C - 158,0 
5’ CH 6,90 d, 8,8  115,3 
6’ CH 7,40  d, 8,8  127,5 
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V. 4. Conclusion  

Le présent travail décrit une investigation chimique d’une plante méditerranéenne 
nommée  Scorzonera undulata ssp. alexandrina (Boiss.) Maire appartenant à la vaste famille 
Asteraceae.  Cette dernière est connue par sa richesse en divers métabolites secondaires tels 
que les triterpénoïdes, les sesquiterpènes lactones et les flavonoïdes décrits comme composés 
typiques de cette famille. Cette étude effectuée sur les extraits acétate d’éthyle et 
méthanolique des parties aériennes et racines a mené à l’identification de cinq produits 
naturels se répartissant en : 
Quatre triterpénoïdes : 

 
� (20)29-lupèn-3β-ol 
� 24-méthylènecycloartanol  
� 3β-D-glucopyranosyl β-sitostérol  
� 3-O-(6-O-acétyl-β-D-glucopyranosyl) β-sitostérol 

 Et un flavonoïde : 

� 5,7,4’-trihydroxyflavone  

La méthodologie de séparation, isolement et purification des constituants chimiques de 
cette plante a été essentiellement fondée sur la combinaison de différentes méthodes 
chromatographiques (VLC, CC, CCE, CCM) utilisant divers supports (silice normale, silice 
greffée RP-18 et Séphadex LH-20). La détermination structurale des métabolites secondaires 
isolés a été réalisée grâce à l’exploitation combinée de techniques spectroscopiques diverses 
incluant la spectrométrie de masse (SM-EI) et essentiellement la spectroscopie de résonance 
magnétique nucléaire  (RMN). Les constantes spectrales sont complétées le cas échéant par la 
mesure de l'activité optique.  

Les techniques de RMN monodimensionnelle (1H, 13C, DEPT, J-mod) et 
bidimensionnelle (COSY, HSQC, HMBC, NOESY) auxquelles nous avons fait conjointement 
appel, nous ont permis de réaliser la détermination structurale définitive et sans équivoque des 
métabolites secondaires isolés. 

Les constituants chimiques identifiés et cités ci-dessous sont en accord avec la 
composition chimique des plantes Asteraceae en général où prédominent les triterpénoïdes et  
flavonoïdes considérés justement comme composés typiques de la famille. Le triterpène        
3-O-(6-O-acétyl-β-D-glucopyranosyl) β-sitostérol est décrit pour la première fois dans la 
famille Asteraceae. Le composé  24-méthylènecycloartanol est, à notre connaissance, cité  
pour la première fois dans le genre Scorzonera. L’apigénine ou 5,7,4’-trihydroxyflavone, 
flavonoïde très présent dans le genre et isolé également dans le cadre de ce travail, peut être 
considéré comme métabolite secondaire typique du genre Scorzonera.  
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Les composés isolés à l’issue de cette investigation chimique de S. undulata ssp. 
alexandrina, correspondent aux structures suivantes : 

 

OH
 

       (20)29-lupèn-3β-ol 

 

 

 

OH
 

24-méthylènecycloartanol 
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3-O-(6-O-acétyl-β-D-glucopyranosyl) β-sitostérol 
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5,7,4’-trihydroxyflavone 

  



 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

CHAPITRE VI  

Partie 

expérimentale   
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I. Matériels et appareillage 

I. 1. Matériel végétal  

La plante Scorzonera undulata ssp. alexandrina, objet de cette étude, a été collectée 
dans son habitat naturel. Elle a été récoltée au mois de Juin 2009 aux alentours de Aïn Touta 
(wilaya de Batna). La détermination botanique de l’espèce a été réalisée par le Professeur 
Bachir Oudjehih, Département d’Agronomie, Institut des Sciences Vétérinaires et 
Agronomiques, Université de Batna. 

Le matériel végétal (parties aériennes et racines) préalablement séché à l’abri de la 
lumière, est broyé puis pesé (1 kg). 

I. 2. Méthodes préparatives 

La chromatographie constitue aujourd’hui une méthode analytique largement utilisée 
pour la séparation, l’identification et éventuellement le dosage des constituants chimiques 
dans des mélanges complexes. Les facteurs qui interviennent dans le partage des molécules à 
séparer entre la phase stationnaire et la phase mobile sont : la solubilité dans un solvant 
liquide, la taille (la forme), la polarité, la charge électrique, la présence de groupements 
d'atomes formant des sites particuliers.  

Au cours de ce travail, nous avons utilisé diverses techniques de chromatographie qui 
sont décrites ci-dessous. 

I. 2. 1. Chromatographie sur couche mince (CCM)  

Les analyses par chromatographie sur couche mince (CCM analytique) ont été 
effectuées sur des plaques de gel de silice 60 F254 sur support  aluminium Merck 250 µm     
(20 x 20 cm). Après développement dans des cuves en verre, les plaques sont observées à la 
lumière visible et sous une lampe UV à 254 et 366 nm. Selon les cas, elles sont ensuite 
révélées par une solution acide constituée par un mélange d’acide acétique à 10%, 10% 
d’acide sulfurique et 80% d’eau. Elles sont ensuite chauffées jusqu’à apparition des taches. 

I. 2. 2. Chromatographie sur couche épaisse préparative  

Dans cette technique, les plaques utilisées sont en verre et recouvertes de silice 
(Kieselgel 60 F254 Merck, 250 µm, 20 x 20 cm). La plaque, une fois l’échantillon déposé, est 
développée dans une cuve saturée contenant l’éluant adéquat. Comme dans la CCM 
analytique, la plaque est séchée à température ambiante ou avec un sèche-cheveux. Les taches 
des constituants sont examinées sous lumière UV ou révélées sur une frange de la plaque par 
pulvérisation. Les composés fixés sur la silice sous forme d’une bande sont récupérés. En 
effet la bande grattée, dispersée dans une quantité de solvant puis filtrée permet de récupérer 
les composés voulus.  
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I. 2. 3. Chromatographie liquide sur colonne ouverte (CC)  

I. 2. 3. a. Chromatographie d’adsorption  

Des colonnes ouvertes de gel de silice (Kieselgel Merck, 70-230 mesh) ont été utilisées 
pour la phase de fractionnement. La taille des colonnes, le débit de la phase mobile ainsi que 
le volume des fractions récupérées ont été adaptés à la quantité des fractions à séparer. Le 
choix des conditions d’élution, le suivi de la séparation et le rassemblement final des sous-
fractions ont été effectués sur la base d’analyses par CCM. Les échantillons ont été introduits 
au sommet de la colonne sous forme de poudre fine et homogène.  

I. 2. 3. b. Chromatographie d’exclusion  

Les chromatographies d’exclusion ou filtration sur gel ont été réalisées comme étapes 
de fractionnement et purification. Elles ont été effectuées sur Séphadex LH-20. Les 
échantillons à séparer sont introduits sous forme liquide après dissolution dans un volume 
minimal d’éluant. Le suivi des séparations et le rassemblement final des fractions sont menés 
sur la base d’analyses par CCM.  

I. 2. 4. Chromatographie liquide sous vide (VLC) 

Pour une séparation grossière, des chromatographies de partage en phase inverse sur 
silice greffée (Lichroprep RP-18 Merck, 40-63 µm) et d’adsorption en phase normale sur 
silice (Kieselgel Merck, 70-230 mesh, 63-200 µm) ont été réalisées selon le principe de la 
VLC. Le fractionnement sous vide a été effectué dans un entonnoir Büchner avec verre fritté, 
rempli avec la phase stationnaire (10 fois la masse de l’extrait). Les extraits bruts ont été 
introduits sous forme solide en les mélangeant avec la phase stationnaire. Des éluants à 
polarité croissante ou  décroissante ont été choisis en fonction de la phase stationnaire utilisée. 
Des fractions de 100 ml ont été collectées à chaque fois. 

I. 3. Méthodes d’indentification structurale 

L'identification structurale des métabolites secondaires isolés s'appuie pour l'essentiel 
sur les techniques spectroscopiques suivantes: UV, RMN mono et bidimensionnelle ainsi que 
la spectrométrie de masse (SM). 

I. 3. 1. Spectroscopie par résonance magnétique nucléaire (RMN)  

         L’ensemble des spectres de RMN monodimensionnelle (1H, 13C, 13C-DEPT,  13C J-mod) 
et bidimensionnelle (1H–1H COSY, 1H–13C HSQC, 1H–13C HMBC), est réalisé sur un 
appareil BRÜKER Avance DRX-500 du Centre de recherche sur les Substances Naturelles de 
Toulouse (UMS CNRS-Pierre Fabre 2597) et de l’Institut de Chimie Moléculaire de Reims 
(UMR CNRS 6229). Les échantillons ont été dissous dans des solvants deutérés CD3OD ou 
CDCl3. Les déplacements chimiques δ ont été exprimés en ppm par rapport au signal du 
tétraméthylsilane (TMS), utilisé comme référence interne. 

 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 

I. 3. 2. Spectrométrie de masse (SM)  

Deux méthodes d'ionisation sont utilisées pour réaliser l'analyse par spectroscopie de 
masse : 

� impact électronique (EI) effectué sur un appareil Maldimicro MX, micromasse walter. 
� electrospray (ESI) sur un spectromètre Micromasse Q-TOF.  

I. 3. 3. Pouvoir rotatoire ([α]D) 

Le pouvoir rotatoire des composés isolés a été déterminé avec un polarimètre 
électronique PE-241 MC (Perkin-Elmer 241 à 20 °C) : 

� la rotation α de la lumière a été mesurée dans une cuve de 1 ml et 10 cm de long à 
température ambiante.  

� la raie D (589 nm) d’une lampe à sodium a été utilisée comme source de lumière 
incidente. 

� le solvant de solubilisation et la concentration sont indiqués dans chaque cas. 

 

II. Etude phytochimique  

II. 1. Obtention des extraits  

L’étude phytochimique est réalisée à partir de 1 kg de poudre sèche des parties 
aériennes et racines de S. undulata ssp. alexandrina. La poudre est préalablement dégraissée à 
l’éther de pétrole (5 L) pendant 72 h. Cette opération est répétée trois fois. La masse obtenue 
pour cet extrait est égale à 16,16 g.  

Après filtration et évaporation à sec du solvant, le résidu provenant de cette extraction 
est ensuite mis à macérer dans l’acétate d’éthyle dans les mêmes conditions. Après filtration 
et évaporation à sec du solvant, 26.89 g d’extrait acétate d’éthyle ont été obtenus. 

Le résidu résultant est repris trois fois par le méthanol. Après filtration et concentration 
à sec, un extrait méthanolique d’une masse de 39,67 g a été obtenu. 

II. 2. Fractionnement et purification des extraits  

La chromatographie liquide sous vide, avec gel de silice en phase normale pour l’extrait 
acétate d’éthyle et gel de silice greffée RP-18 pour l’extrait méthanolique, a été utilisée dans 
la première phase de fractionnement des extraits. 

 

 

 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 

II. 2. 1. Fractionnement de l’extrait acétate d’éthyle  

L’élution est réalisée initialement par l’éther de pétrole dont on augmente la polarité par 
addition d’acétate d’éthyle (100-0 à 0-100), puis par l’acétate d’éthyle avec augmentation de 
la polarité par le méthanol (100-0 à 0-100). Après le fractionnement et rassemblement des 
fractions à profils chromatographiques similaires, 13 fractions (F1 à F13) ont été obtenues 
(Figure II. 2. 1). Ces différentes fractions sont traitées individuellement par la suite en 
fonction de la complexité de leur composition, de leur masse et de l’intérêt porté à tel ou tel 
produit à isoler.                       

Tableau II. 2. 1 : Fractionnement de l’extrait acétate d’éthyle 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
II. 2. 1. a. Etude de la fraction F3  

La purification de cette fraction est réalisée par chromatographie sur une colonne de gel 
de silice (15 g) avec un gradient de solvants éther de pétrole-acétate d’éthyle. 48 fractions ont 
été recueillies. Le tableau II. 2. 1. a. 1 englobe les résultats obtenus. 

 
 

Eluant Fractions collectées 
Masse 
en mg 

   E.P-AcOEt  (97 – 3) F1 629,8 

   E.P-AcOEt  (95 – 5) F2 689,7 

E.P-AcOEt  (90 – 10) F3 300,7 

E.P-AcOEt  (80 – 20) F4 1319,6 

E.P-AcOEt  (70 – 30) F5 372,5 

E.P-AcOEt  (60 – 40) F6 465,7 

E.P-AcOEt  (50 – 50) 
E.P-AcOEt  (40 – 60) 

F7 588,2 

E.P-AcOEt  (30 – 70) F8 384,2 

E.P-AcOEt  (20 – 80) F9 336,6 

E.P-AcOEt  (10 – 90) 
acétate d’éthyle pur 

F10 232,1 

AcOEt-MeOH  (99 – 1) 
AcOEt-MeOH  (97 – 3) 

F11 162,6 

AcOEt-MeOH  (95 – 5) 
AcOEt-MeOH  (90 – 10) 

F12 176,1 

AcOEt-MeOH  (80 – 20) 
AcOEt-MeOH  (60 – 40) 
AcOEt-MeOH  (20 – 80) 

méthanol pur 

F13 475 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 

                                                                             
 

Figure II. 2. 1. a : CCM  de la fraction F3 

(chloroforme-méthanol : 95-5) 

Tableau II. 2. 1. a. 1: Résultats de la séparation par chromatographie 
    sur colonne de la fraction F3 

 

Fractions récupérées Eluant de la colonne 

1-6 éther de pétrole 

7-13 E.P-AcOEt  (99-1) 

14-24 E.P-AcOEt  (98-2) 

25-48 E.P-AcOEt  (96-4) 

 

Le suivi de ce fractionnement par CCM (chloroforme-méthanol : 99-1), a permis de 
réunir les fractions présentant des similitudes en 6 sous-fractions allant de F3 (1-15) à             
F3 (38-48) comme il est rapporté dans le schéma ci-dessous. 

 

 
 

 

 

 

 

 

La fraction F3 (30-37), la plus importante quantitativement, a subi une chromatographie 
sur plaque préparative de gel de silice. Plusieurs systèmes de solvants ont été testés. Le 
mélange chloroforme-méthanol (99-1) s’est avéré le système adéquat. 

F3 

   F3 (1-15) 

  F3 (16-20) 

F3 (21-26) 

F3 (27-29) 

F3 (30-37) 

F3 (38-48) 

31,2 mg 

145,4 mg 

16,5 mg 

5,1 mg 

10,7 mg 

37,1 mg 

F3 

SU1 + SU2 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 

 Après double migration, la bande correspondant au produit majoritaire est récupérée. 
Son examen sur CCM montre qu’il s’agit en fait d’un mélange de deux composés (fraction   
F3 (30-37)’). 40 mg de ce mélange sont ainsi déposés sur une colonne de gel de silice préparée 
dans le cyclohexane. L’elution est menée par un gradient cyclohexane-dichlorométhane    
(100-0, 99-1, 97-3, 95-5, 90-10, 80-20). La progression de cette colonne est reproduite dans le 
tableau (II. 2. 1. a. 2). 

Tableau II. 2. 1. a. 2 : Résultats de la séparation de F3 (30-37)’ 
 

Fractions récupérées Eluant de la colonne 

1- 6 cyclohexane 
7- 10 cyclohexane-dichlorométhane  (99-1) 

11-15 cyclohexane-dichlorométhane  (97-3) 

16- 40 cyclohexane-dichlorométhane  (95-5) 

41- 44 cyclohexane-dichlorométhane   (90-10) 

45-50 cyclohexane-dichlorométhane  (80-20) 

 

Ces fractions sont regroupées, selon leur analyse par CCM (chloroforme-méthanol :   
99-1) en 10 sous-fractions qui vont de F3A (1-6)’ à F3A (45-50)’ comme le montre le schéma 
ci-dessous. Les deux fractions F3A (21-24)’ et F3A (29-33)’ ont donné  respectivement les 
produits SU2 (3 mg) et SU1 (3,6 mg). 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 

F3 (30-37)’ 

   F3A (1-6)’ 

F3A (41-44)’ 

F3A (34-40)’ 

  F3A (7-10)’ 

F3A (11-15)’ 

F3A (16-20)’ 

F3 A(21-24)’ 

F3A (25-28)’ 

F3A (29-33)’ 

F3A (45-50)’ 

5 mg 

7,4 mg 

3 mg 

5 mg 

4 mg 

2 mg 

3 mg 

4 mg 

SU2 

SU1 

3 mg 

3,6 mg 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 
II. 2. 1. b. Etude de la fraction F8  

 
La purification de la fraction F8 menée successivement par une chromatographie sur 

colonnes de gel de silice et Séphadex LH-20 puis une recristallisation dans le chloroforme, a 
abouti à l’isolement du produit SU5 (8,8 mg). 

 
En effet, 384,2 mg de la fraction F8  sont mis à séparer sur une colonne de gel de silice 

(20 g). Le système d’élution est constitué par un mélange chloroforme-méthanol à différents 
gradients : 100-0, 99-1, 97-3, 95-5, 93-7, 90-10 et enfin 80-20. Le tableau II. 2. 1. b. 1 
reproduit les résultats de ce premier fractionnement. 

 
 

                                                              

 
Figure II. 2. 1. b : CCM  de la fraction F8 

(chloroforme-méthanol : 95-5) 
 

                         
Tableau II. 2. 1. b. 1 : Résultats de la séparation de la fraction F8 

 

Fractions récupérées Eluant de la colonne 

1-89 CHCl3 

90-108 CHCl3  - MeOH  (99-1) 

109-114 CHCl3  - MeOH  (97-3) 

115-125 CHCl3  - MeOH  (95-5) 

126-130 CHCl3  - MeOH  (93-7) 

131-137 CHCl3  - MeOH  (90-10) 

138-148 CHCl3  - MeOH  (80-20) 

 
 

 

 

F8 

SU5 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 

L’examen CCM (éluant : chloroforme-méthanol : 90-10) des fractions obtenues a 
permis de les rassembler en 10 sous-fractions allant de F8 (1-11) à F8 (148) comme indiqué  
ci-dessous. 

 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
La fraction F8 (107-130) d’un poids 53 mg est ensuite mise à fractionner sur une 

colonne de Séphadex LH-20 dans un mélange chloroforme-méthanol à divers gradients : 
(100-0), (99-1), (97-3) et (93-7). (Tableau II. 2. 1. b. 2). 

 
   

Tableau II. 2. 1. b. 2: Résultats de la séparation par chromatographie sur         
                             colonne de Séphadex de la fraction F8 (107-130) 

 

Fractions récupérées Eluant de la colonne 

1-46 chloroforme 

47-48 chloroforme-méthanol  (99-1) 

49-61 chloroforme-méthanol  (97-3) 

61-74 chloroforme-méthanol   (93-7) 

 
 

 

 

F8 

   F8 (1-11) 

F8 (137-147) 

F8 (131-136) 

  F8 (12-21) 

F8 (22- 42) 

F8 (43-48) 

F8 (49-90) 

F8 (92-106) 

F8 (107-130) 

    F8 (148) 

10,5 mg 

44,6 mg 

32,1 mg 

53 mg 

3,9 mg 

19,9 mg 

9 mg 

10 mg 

19 mg 

28,6 mg 



Recristallisation 

Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 

Cette étape de fractionnement a permis de récupérer 5 autres sous-fractions s’étalant de 
F8A (1-13) à F8A (66-74), comme il est indiqué dans le schéma ci-dessous. 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

Une recristallisation dans le chloroforme de la fraction F8A (66-74) d’une masse de 13 
mg a donné le composé SU5 (8,8 mg).  

II. 2. 1. c. Etude de la fraction F9’ (F9  + F10)  

Les deux fractions F9 et F10 (568,7 mg) rassemblées au vu de leur profil 
chromatographique similaire, sont soumises à une chromatographie sur colonne de Séphadex 
LH-20. L’élution réalisée par un mélange chloroforme-méthanol (100-0, 99-1) a permis de 
récolter 79 fractions (Tableau II. 2. 1. c. 1). 

 

 

                                                              
 

Figure II. 2. 1. c : CCM  des fractions  F9 et F10 
(chloroforme-méthanol : 95-5) 

                
 
 

F8 (107-130) 

 F8A (1-13) 

 F8A (14-30) 

F8A (31-41) 

F8A (42-65) 

F8A (66-74) SU5 

8 mg 

6,2 mg 

12 mg 

9,8 mg 

     8,8 mg 

F9             F10 

SU3 

SU4 



Recristallisation 

Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 
Tableau II. 2. 1. c. 1 : Résultats de la séparation par chromatographie 

                           sur colonne de Séphadex de la fraction F9’ 
 

Fractions récupérées Eluant de la colonne 

1-61 chloroforme 

63-79 chloroforme-méthanol  (99-1) 

           

Le suivi CCM (chloroforme-méthanol : 90-10) de ces fractions a permis de les 
rassembler en 7 sous-fractions s’étalant de F9’ (1-9) à F9’ (57-68). La fraction résultante        
F9’ (57-68) a donné directement le produit SU3 pur (7 mg).   

Une recristallisation dans le méthanol de la fraction F9’ (18-24) a permis d’obtenir le 
composé SU4. 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

II. 2. 1. d. Etude de la fraction F11  

                                                              
Figure II. 2. 1. d : CCM  de la fraction F11 

(chloroforme-méthanol : 95-5) 

 

F9’ 

   F9’ (1-9) 

F9’ (9-13) 

F9’ (14-17) 

F9’ (18-24) 

F9’ (25-28) 

F9’ (29-56) 

F9’ (57-68) SU 3 7 mg 

2,6 mg 

3,1 mg 

2,1 mg 

5,4 mg 

6,2 mg 

SU 4 5 mg 

F11 

SU3 



Recristallisation 

Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 

Cette fraction a été soumise à une chromatographie sur colonne de Séphadex LH-20. 
L’élution menée par un mélange chloroforme-méthanol (100-0 et 93-7) a donné 108 fractions 
(Tableau II. 2. 1. d. 1). Leur analyse CCM a permis de les rassembler en  6 sous-fractions 
allant de F11 (1-10) à F11 (104-108).  

 

Tableau II. 2. 1. d. 1 : Résultats de la séparation par chromatographie 
                            sur colonne de Séphadex de la fraction F11 

 

Fractions récupérées Eluant de la colonne 

1-98 chloroforme pur 

99-108 chloroforme-méthanol  (93-7) 

                

La recristallisation de la fraction F11 (24-58) dans le méthanol a abouti au composé SU3 
(5 mg). 

 

 

 
 

 

 

 

 

 
 
II. 3. Fractionnement de l’extrait méthanolique  

Comme nous l’avons signalé précédemment, 10 g de l’extrait méthanolique ont été 
fractionnés par une chromatographie liquide sous vide sur gel de silice greffée RP-18. 
L’élution a été menée dans un système eau-méthanol à divers gradients (90-10 à 5-95) puis 
méthanol pur. 

Cette étape préliminaire consistant en une séparation grossière, a donné 11 fractions 
allant de F1 à F11 (Tableau II. 3). Le suivi CCM a été effectué dans un mélange chloroforme-
méthanol-eau (60-40-7).  

 

F11 

F11 (1-10) 

F11 (11-23) 

F11 (24-58) 

F11 (59-92) 

F11 (93-103) 

F11(104-108) 

SU3 5 mg 

8,1 mg 

16,9 mg 

14,9 mg 

30,9 mg 

55 mg 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 
Tableau II. 3 : Résultats de la séparation par VLC  

        de l’extrait méthanolique. 
 

Eluant  Fractions collectées 
Masse 
en mg 

eau-méthanol   (90-10) F1 300 

eau-méthanol   (90-10) F2 763 

eau-méthanol   (80-20) F3 1635,6 

eau-méthanol   (70-30) F4 220,9 

eau-méthanol  (60-40) F5 185,4 

eau-méthanol  (50-50) F6 123,4 

eau-méthanol  (40-60) F7 140,9 

eau-méthanol  (30-70) 
eau-méthanol  (20-80) F8 1045 

eau-méthanol   (10-90) F9 71,5 

eau-méthanol   (5-95) F10 255,1 

méthanol F11 330,6 

 
 

II. 3. 1. Etude de la fraction F3  

 

 
 

Figure II. 3. 1 : CCM  de la fraction F3 
(chloroforme-méthanol-eau : 60-40-7) 

 
  
 

 

SU6 

   F3 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 

La fraction F3  (Figure II. 3. 1) a été d’abord soumise à une chromatographie sur colonne 
de Séphadex LH-20 dans le méthanol. Ceci a permis de recueillir 6 sous-fractions allant de    
F3 (1-11) à F3 (75-81) comme le montre le schéma ci-dessous. 

Les CCM réalisées sur les fractions obtenues ont été éluées par un mélange 
chloroforme-méthanol-eau (60-40-7).  

 

 

 
 

 

 

 

 

 
 
 

La sous-fraction F3 (12-40) résultante d’une masse de 134 mg est traitée par une 
chromatographie sur colonne de gel de silice (6 g) dans un mélange dichlorométhane-
méthanol à différents gradients (100-0, 99-1, 97-3, 95-5, 90-10, 80-20, 60-40). Le tableau   
(II. 3. 1) reproduit les résultats de ce fractionnement ayant donné 114 fractions. 

 

Tableau II. 3. 1 : Résultats de la séparation par chromatographie 
         sur colonne de la fraction F3 (12-40) 

 

Fractions récupérées Eluant de la colonne 

1-6 dichlorométhane 

7-24 dichlorométhane-méthanol  (99-1) 

25-45 dichlorométhane-méthanol  (97-3) 

46-56 dichlorométhane-méthanol  (95-5) 

57-66 dichlorométhane-méthanol   (90-10) 

67-105 dichlorométhane-méthanol  (80-20) 

106-114 dichlorométhane-méthanol   (60-40) 

 
 

 

 

F3 

F3 (1-11) 

F3 (12-40) 

F3 (41-44) 

F3 (45-52) 

F3 (53-74) 

F3 (75-81) 

50 mg 

12,7 mg 

134 mg 

35 mg 

67,4 mg 

65 mg 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 

L’examen CCM (chloroforme-méthanol-eau : 70-30-5) de ces fractions a permis de les 
rassembler en 6 sous-fractions allant de F3A (1-66) à F3A (94-114). La sous-fraction              
F3A (74-85) a donné le produit SU6 (5,3 mg). Ce dernier présente sur CCM et sous la lumière 
UV, une fluorescence verte. 

 

 

 
 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

  

F3 (12-40) 

 F3A (1-66) 

F3A (67-72) 

F3A (73) 

F3A (74-85) 

F3A (86-93) 

F3A (94-114) 

21,1 mg 

35,8 mg 

10 mg 

17,9 mg 

22,2 mg 

SU6 5,3 mg 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 

III. Composés isolés de l’espèce S. undulata ssp. alexandrina 

III. 1. Composé SU1 
 

OH
 

 

Formule brute C30H50O 

Poids moléculaire 426 g.mol-1 

Quantité de produit 3,6 mg 

Etat physique Poudre blanche 

Spectre de masse 
EI  

m/z = 426 [M]+. 

Spectre RMN13C 
(125 MHz, CDCl3) 

C-1 (38,6), C-2 (27,3), C-3 (78,9), C-4 (38,8), C-5 (55,2), 
C-6 (18,2), C-7 (34,2), C-8 (43,0), C-9 (50,3), C-10 (37,1), 
C-11 (20,8), C-12 (25,0), C-13 (38,0), C-14 (42,7), C-15 
(27,3), C-16 (35,5), C-17 (42,9), C-18 (48,2), C-19 (47,9), 
C-20 (151,0), C-21 (29,8), C-22 (39,9), C-23 (27,9), C-24 
(15,3), C-25 (16,1), C-26 (15,9), C-27 (14,5), C-28 (17,9), 
C-29 (109,3), C-30 (19,8). 

Spectre RMN1H 
(500 MHz, CDCl3) 

H-1a (1,69, m), H-1b (0,92, m),  H-2a (1,61, m), H-2b 
(1,06, m), H-3α (3,35, dd, J = 12,5, 5 Hz), H-5α (0,73, dd, 
J = 10, 2,5 Hz), H-6a (1,55, m), H-6b (1,45, m),  H-7 (1,43, 
m), H-9α (1,35, m), H-11a (1,48, m), H-11b (1,25, m), H-
12a (1,72, m), H-12b (1,12, m), H-13β (1,7, m), H-15a 
(1,61, m), H-15b (1,06, m), H-16 (1,51, m), H-18α (1,41, 
m), H-19β (2,42, td, J = 10, 5 Hz), H-21a (1,97, m), H-21b 
(1,31, m), H-22a (1,43, m), H-22b (1,25, m), H-23 (1,02, s), 
H-24 (0,81, s), H-25 (0,86, s), H-26 (1,07, s), H-27 (1, s),  
H-28 (0,84, s), H-29a (4,75, d, J = 0,3 Hz), H-29b (4,62, d, 
J = 0,3 Hz), H-30(1,72, s). 

 

 
 

lupéol 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 
III. 2. Composé SU2 
 

OH
 

 

Formule brute C31H52O 

Poids moléculaire 440 g.mol-1 

Quantité de produit 3 mg 

Etat physique Poudre blanche 

Spectre de masse 
EI  

m/z = 440,4111 [M]+. 

Spectre RMN13C 
(125 MHz, CDCl3) 

C-1 (31,9), C-2 (30,3), C-3 (78,8), C-4 (40,4), C-5 (47,1), 
C-6 (21,1), C-7 (26,0), C-8 (48,0), C-9 (20,0), C-10 (26 ,0), 
C-11 (26,4), C-12 (32,8), C-13 (45,3), C-14 (48,8), C-15 
(35,5), C-16 (28,1), C-17 (52,2), C-18 (18,0), C-19 (29,9), 
C-20 (36,1), C-21 (18,3), C-22 (34,9), C-23 (31,3), C-24 
(156,9), C-25 (33,8), C-26 (21,8), C-27 (22,0), C-28 (25,4), 
C-29 (14,0), C-30 (19,3), C-31 (105,9). 

Spectre RMN1H 
(500 MHz, CDCl3) 

H-1a (1,59, m), H-1b (1,28, m), H-2a (1,77, m), H-2b (1,58, 
m), H-3α (3,32, dd, J = 11, 4,1 Hz), H-5α (1,32, m), H-6a 
(1,60, m), H-6b (0,83, m), H-7a (1,15, m), H-7b (1,35, m), 
H-8β (1,53, dd, J = 12,6, 4,4 Hz), H-11a (1,99, m), H-11b 
(1,16, m), H-12 (1,64, m), H-15 (1,31, m), H-16a (1,93, m), 
H-16b (1,31, m), H-17α (1,62, m), H-18 (1,02, s), H-19 exo 
(0,36, sl), H-19 endo (0,58, sl), H-20 (1,41,m), H-21 (0,9, 
d, J = 6,7 Hz), H-22a (1,59, m), H-22b (1,15, m), H-23a 
(2,13, m), H-23b (1,89, m), H-25 (2,24, sept, J = 6,9 Hz ), 
H-26 (1,05, d, J = 6,6 Hz), H-27 (1,05, d, J = 6,6 Hz), H-28 
(0,99, s), H-29 (0,84, s), H-30 (0,93, s), H-31a (4,74, sl), 
H-31b (4,69, sl). 

 

 
 
 
 
 

24-méthylènecycloartanol 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 
III. 3. Composé SU3 
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HO
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H

OHH
O

OH

 

 

Formule brute C35H60O6 

Poids moléculaire 576 g.mol-1 

Quantité de produit 12 mg 

Etat physique Poudre blanche 

Spectre de masse 
Mode positif  
Mode négatif 

 
m/z = 599 [M+Na]+  
m/z = 575 [M-H]- 

Spectre RMN13C 
(125 MHz, CDCl3 + 

CD3OD) 

C-1 (37,5), C-2 (29,8), C-3 (79,3), C-4 (38,3), C-5 (140,8), C-6 
(122,3), C-7 (32,1), C-8 (32,1), C-9 (50,4), C-10 (36,9), C-11 
(21,2), C-12 (40,0), C-13 (42,5), C-14 (57,0), C-15 (24,5), C-16 
(28,4), C-17 (56,3), C-18 (12,0), C-19 (19,4), C-20 (36,3), C-21 
(18,9), C-22 (34,1), C-23 (26,3), C-24 (46,1), C-25 (29,3), C-26 
(19,1), C-27 (19,9), C-28 (23,2), C-29 (12,1), C-1’ (101,3), C-
2’ (73,8), C-3’ (76,7), C-4’ (70,5), C-5’ (76,1), C-6’ (62,0). 

Spectre RMN1H 
(500 MHz, CDCl3) 

H-1a (1,86, m), H-1b (1,09, m), H-2a (1,91, m), H-2b (1,36, m), 
H-3α (3,53, m), H-4α (2,37, dd, J = 15, 5 Hz), H-4β (2,29, t,     
J = 10 Hz), H-6 (5,30, dl, J = 5 Hz), H-7a (1,96, m), H-7b 
(1,56, m), H-8β (1,45, m), H-9α (0,95, m), H-11a (1,53, m), 
H-11b (1,48, m), H-12a (2,1, m), H-12b (1,17, m), H-14α (1,01, 
m), H-15a (1,59, m), H-15b (1,10, m), H-16 (1,85, m), H-17α 
(1,15, m), H-18 (0,61, s), H-19 (0,95, s), H-20 (1,36,m), H-21 
(0,85, d, J = 6 Hz), H-22a (1,35, m), H-22b (1,04, m), H-23 
(1,12, m), H-24 (0,98, m), H-25 (1,67, m),  H-26 (0,75, d, 
J = 6,7 Hz), H-27 (0,76, d, J = 6,7 Hz), H-28a (1,28, m), H-28b 
(1,23, m),  H-29 (0,80, t, J = 7,5 Hz), H-1’ (4,35, d, J = 7,8 Hz), 
H-2’ (3,19, t, J = 7,8 Hz), H-3’ (3,38, t, J = 7,9 Hz), H-4’ (3,35, 
t, J = 7,7 Hz), H-5’ (3,23, m), H-6’a (3,81, dd, J = 11,9, 2,9 
Hz), H-6’b (3,70, dd, J = 11,9, 4,9 Hz). 

 
 
 

3β-D-glucopyranosyl β-sitostérol 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 
III. 4. Composé SU4 
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Formule brute C37H62O7 

Poids moléculaire 618 g.mol-1 

Quantité de produit 5 mg 

Etat physique Laque 

Spectre RMN13C 
(125 MHz, CDCl3) 

C-1 (39,5), C-2 (31,8), C-3 (81,3), C-4 (40,3), C-5 (144), C-6 
(125), C-7 (34,1), C-8 (34,1), C-9 (52,4), C-10 (38,9), C-11 
(23,2), C-12 (42), C-13 (44,5), C-14 (59), C-15 (26,5), C-16 
(30,4), C-17 (58,3), C-18 (14,0), C-19 (22), C-20 (38,3), C-21 
(21,2), C-22 (36,1), C-23 (28,3), C-24 (48,1), C-25 (31,3), C-26 
(21,1), C-27 (22,4), C-28 (25,2), C-29 (15), C-1’ (105), C-2’ 
(76), C-3’ (79,1), C-4’ (73,3), C-5’ (79), C-6’ (65), C-1’’ 
(171,5), C-2’’ (21,5). 

Spectre RMN1H 
(500 MHz, CDCl3) 

H-1a (1,93, m), H-1b (1,16, m), H-2a (1,98, m), H-2b (1,43, m), 
H-3α (3,60, m), H-4α (2,44, dd, J = 15, 5 Hz), H-4β (2,36, t, 
J = 10 Hz), H-6 (5,37, dl, J = 5 Hz), H-7a (2,03, m), H-7b 
(1,63, m), H-8β (1,52, m), H-9α 1,02, m), H-11a (1,60, m), 
H-11b (1,55, m), H-12a (2,17, m), H-12b (1,24, m), H-14α 
(1,08, m), H-15a (1,66, m), H-15b (1,17, m), H-16 (1,92, m), 
H-17α (1,22, m), H-18 (0,67, s), H-19 (1,00, s), H-20 (1,43,m), 
H-21 (0,62, d, J = 6 Hz), H-22a (1,42, m), H-22b (1,11, m), 
H-23 (1,19, m),  H-24 (1,05, m), H-25 (1,74, m),  H-26 (0,81, d, 
J = 6,8 Hz),    H-27 (0,83, d, J = 6,8 Hz), H-28a (1,35, m), 
H-28b (1,30, m),  H-29 (0,87, t, J = 7,7 Hz), H-1’ (4,42, d, 
J = 7,7 Hz), H-2’ (3,26, t, J = 7,7 Hz), H-3’ (3,45, t, J = 7,8 
Hz), H-4’ (3,42, t, J = 7,6 Hz), H-5’ (3,30, m), H-6’a (4,51, dd, 
J = 11,7, 2,8 Hz), H-6’b (4,25, dd, J = 11,7, 4,8 Hz), H-2’’ 
(2,11, s). 

 

 
 

3-O-(6-O-acetyl-ß-D-glucopyranosyl ) β-sitostérol 



Travaux personnels 
Partie expérimentale 

 
III. 5. Composé SU5 
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Formule brute C15H10O5 

Poids moléculaire 270 g.mol-1 

Quantité de produit 8,8 mg 

Etat physique Poudre jaune 

Spectre RMN13C 
(125 MHz, CDCl3 + 

CD3OD) 

C-2 (164,6), C-3 (102,4), C-4 (182,4), C-5 (161,8), C-6 
(98,7), C-7 (164,9), C-8 (93,5), C-9 (149,5), C-10 
(103,5), C-1’ (122,3), C-2’ (127,5), C-3’ (115,3), C-4’ 
(158,0), C-5’ (115,3), C-6’ (127,5). 

Spectre RMN1H 
(500 MHz, CDCl3) 

H-3 (6,59, s), H-6 (6,21, s), H-8 (6,49, s), H-2’ (7,40, d,   
J = 8,8 Hz), H-3’ (6,90, d, J = 8,8 Hz), H-5’ (6,90, d,       
J = 8,8 Hz), H-6’ (6,90, d, J = 8,8 Hz), 
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RÉSUMÉ 



 

RÉSUMÉ ************************************************************                                                                                                  

 

Ce travail reporte une étude phytochimique de l’espèce Scorzonera undulata ssp. 
alexandrina (Boiss.) Maire appartenant à la famille Asteraceae. Famille connue pour sa 
richesse en  divers métabolites secondaires d’un grand intérêt biologique, à l’instar des 
flavonoïdes, sesquiterpènes lactones et autres triterpénoïdes.  

Nos travaux d’investigation chimique ont porté sur les extraits acétate d’éthyle et 
méthanolique de S. undulata ssp. alexandrina, plante n’ayant fait l’objet d’aucune étude 
phytochimique antérieure. Ces travaux ont conduit à l'isolement de cinq constituants 
chimiques et cela par utilisation de diverses techniques chromatographiques (VLC, CC, CCE 
et CCM). Leurs structures ont été établies sans ambiguïté par les méthodes spectroscopiques 
modernes, particulièrement la RMN multiimpulsionnelle et la spectrométrie de masse. La 
mesure des pouvoirs rotatoires et la comparaison avec les données de la littérature ont été 
également exploitées. Les produits naturels mis en évidence dans le cadre de ce travail et 
appartenant à deux classes de métabolites secondaires qui sont typiques de la famille et du 
genre, se répartissent comme suit : 
 

� quatre triterpènes dont un décrit pour la première fois aussi bien dans le 
genre Scorzonera que la famille Asteraceae. 

� un flavonoïde nommé l’apigénine considéré comme un composé typique 
du genre. 
 

Les résultats obtenus et qui sont en pleine conformité avec ceux obtenus antérieurement 
pour la famille et le genre, traduisent encore une fois la prédominance des flavonoïdes et 
triterpénoïdes. 
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Phytochimie, Asteraceae, Scorzonera undulata ssp. alexandrina (Boiss.) Maire, 

Triterpènes, Flavonoïdes, RMN 1D et 2D, Spectrométrie de masse.  
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