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RESUME

Le présent travail porte sur I'extraction, lI'isolement, la purification et la caractérisation
de quelques métabolites secondaires isolés d'une plante médicinale du Cameroun: Ficus
elastica, une espéce de la famille des Moraceae.

De I'extrait a I'AE des écorces de cette plante, nous avons obtenu, apres separation et
purification par des méthodes chromatographiques usuelles (CC,CCM), trois composés. Deux
de ces composés ont été identifiés a 5,2°,4’-trihydroxy-7,8-(2°°,2°’diméthylpyrano)-3-
prénylflavone et 4,7,4’-trihydroxy-2’-méthoxyflavone. Les structures de ces composes ont été
élucidés au moyen des méthodes spectroscopiques usuelles (RMN *H, RMN **C, COSY,
HMBC , APT et HMQC). Ces structures ont été confirmées par comparaison de leurs données

spectrales avec celles décrites dans la littérature.

Mots clés; Moraceae ; Ficus elastica; 5,2’,4’-trihydroxy-7,8-(2°,2”’diméthylpyrano)-3-

prenylflavone ; 4,7,4°-trihydroxy-2’-méthoxyflavone
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ABSTRACT

This work deals with the extraction, separation, purification and identification of some
secondary metabolites from the stem barks of Ficus elastica, belonging to the Moraceae.

From the EtOAC extract, we have isolated using usual chromatographic methods
namely column chromatography and thin layer chromatography, three compounds. From the
analysis using usual spectroscopic methods (RMN *H, RMN **C, COSY, APT, HMBC and
HMQC) , the structure of two of this compounds have been identified as 5, 2°,4’-trihydroxy-
7,8-(27°,2°’dimethylpyrano)-3-prenylflavone and 4,74’ -trihydroxy-2’-methoxyflavone.
These structures were confirmed by comparison of their spectral data with those in the

literature.

Keys words: Moraceae; Ficus elastica; 5, 2°,4’-trihydroxy-7,8-(2°’,2°’dimethylpyrano)-3-
prenylflavone and 4,7,4’-trihydroxy-2’-methoxyflavone.
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Les humains ont toujours eu a bénéficier des vertus medicinales des plantes. Pendant
des siecles, les traditions humaines ont su développer la connaissance et l'utilisation des
plantes médicinales. Si certaines pratiques médicinales paraissent étranges et semblent
souvent relever de la fiction, d'autres au contraire semblent plus fondées et plus efficaces.
Pourtant toutes ont pour objectif de vaincre la souffrance et d'améliorer la santé des humains.

Selon I' OMS, prés de 6377 espéces de plantes médicinales constituent 90% de la
médecine traditionnelle (Diallo 2005). Dans le but de valoriser cette médecine, le département
de Chimie de I'Ecole Normale Supérieure & mis sur pied des axes de recherche dont l'un est
orienté vers la valorisation des plantes médicinales du Cameroun, dont I'objectif est
Iisolement et la caractérisation des métabolites secondaires des plantes et la recherche des
principes actifs, antibacteriens, antifongiques, anti-inflammatoire, antiviraux, et antioxydants
pour ne citer que ceux la.

Notre équipe de recherche s’intéresse depuis des années a 1’é¢tude de la famille des
Moraceae. C'est ainsi que dans le cadre de notre initiation a la recherche et, en
accomplissement partiel en vue de I'obtention du Dipléme de Professeur de I'Enseignement
Secondaire Deuxiéme grade (D.1.P.E.S I1), nous avons entrepris I'étude chimique de I'extrait a
l'acétate d'éthyle des écorces du tronc de Ficus elastica, une plante médicinale du Cameroun
de la famille des Moraceae.

Le choix de cette plante réside dans le fait que, d'une part, les Moraceae en général et
les plantes de genre Ficus en particulier sont largement utilisées dans la pharmacopée
traditionnelle camerounaise et d'autre part, a notre connaissance seules les feuilles de Ficus
elastica ont fait I’objet d’étude phytochimique.

L’objectif général est de contribuer a une meilleure connaissance chimique de cette
plante. Les objectifs spécifiques sont I’isolement et la caractérisation des métabolites de cette
espece. Apres une revue de la littérature sur la famille des Moraceae, le genre Ficus et
I'espéce Ficus elastica, nous présenterons et discuterons des résultats obtenus lors de notre
séjour au laboratoire, présenterons les méthodes et matériels utilisés et la bibliographie
consultée.
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1.1- Apercu botanique :

1.1.1- La famille des Moraceae.

Le mot Moraceae vient du latin « Morus» qui veut dire marier. La famille des
Moraceae appartient a I’embranchement des phanérogames, au sous embranchement des
angiospermes, a la classe des dicotylédones, a la sous classe des monochlamidés et constitue
I’une des familles les plus importantes de 1’ordre des Urticales (Simo 2006). Elle fournit des
especes a intérét alimentaire que I’on utilise quelquefois a titre thérapeutique (Chukwunonye
et al.1980).

Les plantes de cette famille se présentent le plus souvent sous la forme d’arbres ou
d’arbustes, mais on peut aussi rencontrer des lianes ou méme des plantes herbacée .(Walter et
al. 2001).

Elles sont de formes monoiques ou dioiques, avec des feuilles stipulées et disposées en
spirales. Leurs plantules sont tres souvent caractérisées par des feuilles primaires, simples
opposées ou sub-opposees et a limbes dentés. Les inflorescences se présentent par paires et
sont variées, claviformes et parfois pistillées, a fleurs staminées avec pétales libres ou soudées
contenant 1 a 4 étamines. Leurs fleurs unisexuées sont disposées en cimes, en capitule ou en
disque. Les fruits sont déhiscents et contiennent des graines a testa mince (Tsopmo et al.
1998).

La famille des Moraceae renferme pres de 1 400 especes réparties en 60 genres parmi
lesquels 13 genres et 99 especes sont recensés au Cameroun (Berg et al. 2001). Nous pouvons
citer entre autre les genres Morus, Fatoua, Milicia, Perebea, Sorocea, Trophis etc... Les deux
genres de la famille comptant le plus grand nombre d'especes sont Dorstenia et Ficus,ce
dernier fera I’objet de notre étude (Walter et al. 2001).

1.1.2. Le genre Ficus.

Ficus désignant généralement en francais le nom figuier, est un genre qui comporte
des arbres, des arbustes ou des lianes. Il est représenté par un ensemble d'espéces aux allures
générales diverses : grands arbres pouvant atteindre jusqu'a quarante metres de hauteur,
arbrisseaux buissonnants, lianes tapissant etc.... (Judd et al. 2001).

Toutes les espéces du genre Ficus produisent des « faux-fruits » appelés figues, issus
d'un type d'inflorescence trés particulier, le sycone. Les fleurs des figuiers, qu'elles soient
males ou femelles, sont tres petites et sont situées a l'intérieur d'un réceptacle creux, ouvert a
son extrémité par un ostiole par ou peuvent passer les insectes pollinisateurs. L'ovaire
monocarpique de chaque fleur produit un akéne qui reste incorporé dans le réceptacle. La
figue n'est donc pas a proprement parler un fruit mais une infrutescence, les véritables fruits
étant les petits "grains" (les akenes) qui se trouvent a l'intérieur et qui contiennent chacun une
seule graine. Les bourgeons sont de forme conique. lls sont dépourvus d'écailles et donnent
I'impression d'étre nus ; ils sont en fait pourvus de stipules enveloppants qui se détachent tres
rapidement. Certaines especes sont hermaphrodites (figues a la fois méle et femelle), d'autres

4| Page
Mémoire de D.1.P.E.S Il présenté et soutenu publiqguement par Makoudjou



sont monoiques (figues males et femelles distinctes mais portées par une méme plante),
d'autres enfin sont dioiques (plantes males et plantes femelles distinctes) (Judd et al 2001).

Ce genre est representé par 750 especes environ réparties le plus souvent dans les
régions tropicales. Ils montrent une différence considérable et sont facilement
reconnaissables. Parmi ces especes on récence 100 en Afrique dont 99 se retrouvent au
Cameroun (Mathieu et al 2004). Nous pouvons citer entre autre : F. Cordata, F.Platyphylla,
F. Lutea, Ficus religiosa, Ficus benjaminaetc...(Adam 1961). Le tableau 1 présente quelques
espéces du genre Ficus au Cameroun.

Tableau 1 : Quelques especes du genre Ficus au Cameroun (Sadjo 2009)

Especes Auteurs Aspect Répartition géographique
e 1 . Edea,Eséka,Bafia,Kribi,Abong-

1 F. asperifolia Miquel Arbust bang, Melong, Mbalmayo.

F. bubu Warburg Arbre | Yokadouma,Deng-deng,Maroua .
3 E conrani Gentil,Wildean Arbust Eséka,Foumban,Kribi,Edea,

' Warburg Nkongsamba,Mont Cameroun.
4 F. destipulata Wildeman Arbuste | Ekuk
5 F. exaspera Vahl Arbre | Bertoua,Batouri,Yaoundé,Doumé.
6 F. ingens Miquel Arbre | Ngaoundéré,Mokolo,Garoua.
7 F. lutea Vahl Arbuste | Eblowa,Makak,Kribi,Limbé,Banganté,Bipindi.

Mildbread et Mt. Ca_meroun,Limbé,
8 F. mascroperma Arbre | Batouri,Bamenda,
Burret o
Bipindi
9 F. mercurvata Wildeman Arbre | Limbé,Yokadouma.
10 F. ousbia Berg Arbre | Foumban.
. Mt. Cameroun,Garua,Mokolo

11 F. polita Vahl Arbre Kumba, Y aoundg.
12 F. saussurean Candolle Arbuste | Ebolowa,Batouri,Doumé.
13 F. thonningii Blume Arbre | Buéa,Maroua,Ngaoundéré.
14 F. umbellata Vahl Arbre | Yokadouma,Lokomo,Ebolowa.
15 F. varifolia Warburg Arbre | Yokadouma,Lomié,Bipindi.
16 F. elastica Arbre | Yaoundé
17 | F .wildemaniana Véirgt:]rg, Arbuste | Nkolbison,MintoumlIl,Djoum.

1.1.3- L’espéce Ficus elastica.

Ficus elastica est un arbre d’origine géographique asiatique (Nord de ['Inde,
Indonésie, Malaisie et Myanmar), que 1’on rencontre dans les régions Tropicales et
subtropicales humides. Etant une espéce introduite elles sont rencontrées au Cameroun plus
précisément dans la région du Centre.

C'est un arbre a cime arrondie supportée par un tronc et des piliers racinaires entre
branches et sol ; Il peut atteindre une taille imposante sous le climat tropical, autant par sa
hauteur (20 m) que par son diamétre (plusieurs métres). Au pied du tronc adulte se trouvent
des ébauches de racines aplaties qui peuvent se souder avec les racines aeriennes. Feuillage
persistant, brillant, coriace et vert sombre. Feuilles alternes, grandes (15 a 25 cm), oblongues
a elliptiques, arrondies aux deux extrémités, a nervure centrale plus claire. Les jeunes feuilles
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sont enroulées et enveloppées dans leurs stipules rougeatres. Chaque blessure des feuilles, des
branches ou de I'écorce fait couler abondamment un latex épais, laiteux et collant. Les fruits,
qui n'apparaissent que lorsque l'arbre est agé, sont des figues petites et allongées, jaunatres a
maturité. 1l peut étre facilement multiplié par bouturage de terminaison de tiges, par
marcottage terrestre et aérien, possible par semis (www.homejardin.com). Les figures A et B
montrent les feuilles et le tronc de F. elastica.

B- Tronc du F. elastica (photo Makoudjou, Février 2015).)
Figure 1 : Photos des feuilles et tronc de Ficus elastica.

Les plantes du genre Ficus sont utilisées & de nombreuses fins.

1.2-Quelques usages des plantes du genre Ficus.

En général les plantes du genre Ficus (Ficus elastica) sont des plantes ornementales,
elles font d'excellentes décorations pour les coins de murs. Elles sont aussi cultivées en
grande partie grace a leur latex qui sert dans la fabrication du caoutchouc. Elles sont utilisées
dans d’autres domaines telles que :

» Dans le domaine de la médecine alternative.

En Afrique, les feuilles, I'écorce et les racines des F.elastica sont généralement
associees a des organes d'autres plantes pour soigner, soulager ou prévenir des souffrances et
des maladies

Dans les régions tropicales d’Afrique, les feuilles de F. elastica sont utilisées pour le
traitement des infections de la peau et comme agent diurétique (Arbonier 1961).
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Au Togo, Ficus platyphylla seule ou en association avec d’autres plantes, est utilisée
contre diverses infections fongiques telles que les dermatoses et d’autres mycoses. L’écorce
de la tige de Ficus platyphylla est utilisée pour le traitement de plusieurs autres maladies, y
compris I'insomnie, la psychose, le fibrome, la dépression, et aussi comme un analgésique
(Arbonier 1961).

Au Sénegal les feuilles sont utilisées aves des coques d’arachide macérées dans I’cau
contre 1’épilepsie (Arbonier 1961). F. glumosa, F. ingens, F. iteophylla et F. lutea, sont
utiliseés pour soigner la stérilité (Kerharo et Bouquet 1950).

Le décocté des feuilles du Ficus septica est utilise pour faire baiser la fievre et comme
antibactérien ( Erdelmeier et al. 1990).

En médecine traditionnelle, le décocté des racines de Ficus exasperada est utilisé pour
traiter les maladies sexuellement transmissibles (MST) notamment la blennorragie ( Senghor
1979).

Le décocté du fruit du Ficus capensis est donné en boisson aux femmes stériles et le
maceéré de ses racines est donné en boisson lors des accouchements difficile ( Senghor 1979).

» Dans le domaine alimentaire.

La conservation des figuiers est une stratégie de diversification des ressources

alimentaires aussi bien pour les humains que pour les animaux.

Les figues de F.dicranostyla, des deux variétés de F.glumosa, de F.ingens, de
F. iteophylla,et de F. platyphylla sont consommeées crues par les enfants ou utilisées comme
condiments dans les repas quotidiens (couscous chez les Séréres au Sénégal) (Schnel 1957).

L'infusion des feuilles de F. umbellata sert de boissons. Les feuilles de F. glumosa sont
consommeées dans des soupes (Schnell 1957).

Les feuilles et les figues sont aussi appréciées par les animaux sauvages (singes, oiseaux,
chauves-souris, etc.) ou domestiques (anes, chevres, moutons et vaches) (Raponda-Walker et
Sillans 1961 ).

» Dans le domaine de ’artisanat.

En sculpture et en menuiserie, les feuilles de F. exasperata sont utilisées comme papier a
polissage (Berhaut 1979 ).

Le bois de F.sycomorus est utilisé dans la fabrication des cuves a biére (Bellakhdar
2004).

L’¢écorce de F. thonningii est utilisé pour la confection de pagnes (Raponda-Walker et
Sillans 1961 ).

C’est en raison de ces utilisations que les chercheurs se sont intéressés a ce genre dans
le but d’isoler certains de ces composés.
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1.3-Travaux chimiques antérieurs sur le genre Ficus.

Plusieurs études ont été effectuées sur les plantes du genre Ficus et ont conduit a
I’isolement et a la caractérisation des composés appartenant aux classes suivantes et bien
d’autres :

e Lestriterpenoides ;

e Les alcaloides ;

e Leslignanes;

e Les composés phénoliques;
e Les stéroides;

e Les flavonoides .

1.3.1- Les triterpénoides.

1.3.1.1- Geénéralités sur les triterpenoides.

Les triterpenoides représentent un groupe de produits naturels dans de nombreuses
familles botaniques. IlIs contiennent dans leur squelette de base une trentaines d’atomes de
carbone,et dérivent de la cyclisation du 2,3-époxysqualene 1 ou du squaléne 2 a travers
diverses cyclisations et autres modifications (Bruneton 1993). Ils peuvent étre regroupés en :
triterpenes  acycliques, monocycliques, dicycliques, tricycliques, tétracycliques et
pentacycliques.

Les terpenoides sont largement utilisés comme arome dans I’alimentation et en
médecine traditionnelle et conventionnelle. Leurs biosynthéses se fait a partir des unités
d’isopréne de formule moléculaire CsHg. Leur classification est basées sur le nombre d’unité
isopréniques entrant dans la molécule. C’est la régle de I’isopréne. Le couplage <<téte a
queue>> permet la formation des sous classes des terpenoides.

Suivant le nombre d’unités isopréniques, les terpenes résultants sont classés selon leur
taille en :

* Hemiterpenes, constitués d’une seule unité isopréniques.
= Monoterpénes, constitués de deux unités isopréniques (CioH1s).
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= Sesquiterpénes, constituées de trois unites isopréniques (CisHas).
= Diterpénes, constitues de quatre unités isopréniques (CoHz,).

= Sesterterpenes, constitués de cing unités isopréniques (CasHao).
= Triterpenes, constitués de six unités isopréniques (CsoHas).

= Tétraterpénes, constitués de huit unités isopréniques (CaoHss).

Le tableau 2 présente quelques triterpenoides isolés du genre Ficus.

Tableau 2 : Quelques triterpenoides isolés du genre Ficus.

STRUCYURES ET NOMS

SOURCES ET REFERENCES

COOH

S

acide oléanolique (3)

COOH

acide ursolique (4)

Feuilles du Ficus elastica

(Ogunwande et al. 2011),

Ptiloépoxide(5)

F. microcarpa

(Kuo et Chaiang, 1999)
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Ficushispida

(Lopes et al. 1993)

Moréténolactone (6)

Ficus conraui

(Kengap etal 2011)

6B-hydrohystigmata-4,22-dien-3-one(7)

1.3.2- Les alcaloides

Les alcaloides sont des composés organiques a bases azotées, le plus souvent hétérocy
clés, trées majoritairement d'origine végétale. On distingue trois types d'alcaloides:

-Les alcaloides vraie: Ce sont des substances de structure souvent complexe, azotés (N
inclus dans I'nétérocycle), de caractéere basique; ils existent dans la plante sous forme de sel et
ont pour origine biosynthétique un acide aminé. lls sont dotés d'activités pharmacologiques
significatives.

- Les pseudo-alcaloides: ils présentent des caractéristiques similaires aux alcaloides
vraie exceptés leur origine biosynthétique; ils dérivent de I'acétate et de composés
isoprenoides.

- Les proto-alcaloides: ce sont des amines simples dont I'azote n'est pas inclus dans
I'nétérocycle, ils sont élaborés in vivo a partir d'acides aminés (Arnold 1989).

Le tableau 3 nous présente quelques alcaloides isolés du genre Ficus.
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Tableau 3 : Quelques alcaloides isolés du genre Ficus.

STRUCTURES ET NOMS

SOURCES ET REFERENCES

OMe
MeO I
‘ |
MeO

Antofine (8)

Ficus septica

(Erdelmeier et al.1990).

OMe

Ficus Hispida

(Pereza-Sanchez et al. 2002)

OH

(o]
Ficine (10)

Ficus pantoniana

(Russel et Hofferman 1965).
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1.3.3- Les lignanes
Tableau 4 : Un lignane isolé du genre Ficus.

STRUCTURE ET NOM SOURCES ET REFERENCES

HO

OHC

St on | Ficus microcarpa

© (Li et Kuo 2000).
OMe
OMe
Ficusal (11)
1.3.4- Les composés phénoliques
Tableau 5: Un composé phénolique isolé du genre Ficus.
STRUCTURE ET NOM SOURCES ET REFERENCES
OH
* (@)
~ Ficus beecheyana
(Lee et al. 2004)
HO
OMe
OMe
Thréo-2,3-bis(4-hydroxy-3-méthoxyphényl)-3-
éthoxypropan-1-ol. (12)

1.3.5-Les stéroides

Les stéroides forment le groupe de métabolites secondaires le plus répandu chez les
végétaux comme chez les animaux. Parmi eux on retrouve les composés importants tels que
les hormones de reproduction, les corticoides, les glucosides cardiotoniques, les amines
stéroidiennes et les acides biliaires. Les stéroides sont biosynthétisés par voie mévalonique.
La synthese débute avec l'acétylCoA et aboutit au squalene, lequel est par suite cyclisé
(Bruneton 1993 ). Le tableau 6 nous présente quelques stéroides isolés du genre Ficus.
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Tableau 6 : Stéroides isoles du genre Ficus.

Structures et noms Sources et references
Ficus pumila
OH
: (Amoa 2010)

o
24-hydroxystigmast-5-én-3-one(13)

Ficus pumila
: (Amoa 2010)
oH
Sitostérol(14)
Ficus pumila
N (Amoa 2010)

OH

stigmastérol(15)

1.3.6- Les flavonoides.
1.3.6.1-Généralités sur les flavonoides

Les flavonoides représentent un groupe de produits naturels largement distribués dans
le regne végétal et sont couramment consommés sous forme de fruits, de légumes et de
boissons telles que le vin, le thé. Des remedes a base de plantes renfermant des flavonoides
ont été utilisées en médecine traditionnelle de par le monde; c'est ainsi que des travaux relatifs
aux flavonoides se sont multipliés. Le squelette de base comporte quinze atomes de carbone.
Ils ont une origine biosynthétigue commune et possedent de ce fait le méme élément

13| Page
Mémoire de D.1.P.E.S Il présenté et soutenu publiqguement par Makoudjou




structural de base a savoir I'enchainement Cg-C3-Cs correspondant a la diphénylpropane 16

(Bruneton 1993).

16

Ils peuvent étre classés selon la nature des différents substituants présents sur les
cycles de la molécule et du degre de saturation du squelette du diphénylpropane. C'est ainsi
qu'on distingue: les flavones, les flavanones, les flavanols, et les hydroflavanols ( Amella et al
1985) . Le tableau 7 nous présente quelques flavonoides isolés du genre Ficus.

Tableau 7 : Quelques flavonoides isolés du genre Ficus.

STRUCTURES ET NOMS

SOURCES ET REFERENCES

OMe

OMe

OMe

OMe O

5,7,3 4 5 -pentaméthoxyflavone (17)

Ficus maxima

(Gaspar et al. 1997)

HO | (6]
OH (0]
Chrysine(18)

Ficus pantoniana

(Russel 1965 )
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HO o HO
Ficus nymphaefolia

OH 0}

. . , _ Ome (Darbour et al. 2007)
5,7-dihydroxy-4 -méthoxy-3 -(2,3-dihydroxy-3-

méthylbuthyl) isoflavone (19)

Ficus microcarpa

(Li et Kuo 1997)

Ficuisoflavone (20)

La majorité des composés que nous avons isolés au cours de notre séjour au
laboratoire étant des flavonoides, il nous a paru important de faire une revue de la littérature
sur cette famille de composés.

1.3.6.2-Revue de la littérature sur les flavonoides
a-Classification des flavonoides.

Cette famille de composés présente une variété de structures provenant des
substitutions diverses telles que: I'hydroxylation, la méthylation, I'acétylation, I'isoprénylation,
la glycosilation, la dimerisation ; lesquelles se distinguent par le nombre, la position et la
nature des substituants (groupements hydroxyle, méthoxyle et autres) sur des cycles A et B et
la chaine en C3 intermédiaire. Regroupés en plusieurs classes, les flavonoides peuvent étre
subdivisés en trois grands groupes.

i) Les flavonoides proprement dits

Ce sont des composés dont le squelette de base est celui du 1,3-diphénylpropane. Ils
sont fréquents chez les bryophytes (mousses). On peut citer:

* Flavones et flavonols

Les flavones et les flavonols simples sont constitués de trois cycles: le cycle A, B et le
cycle central déenommé cycle C. Le cycle A dans plus 90% des cas est substitué par deux
hydroxydes phénoliques en Cset C; lesquels peuvent étres libres ou éthérifies. Un troisieme
hydroxyle, libre est a l'origine de I'atome d'oxygene du cycle pyranique. Les flavone-
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synthases transforment les flavanones en flavones par introduction d'une double liaison entre
les carbones C; et C3 dd a I'élimination directe de protons en C; et Cs.

Le cycle B quant a lui substitué dans 80% de cas en Cy4 peut étre 3', 4'-disubstitué ou
3, 4', 5'-trisubstitué; ces substituants pouvant étre des groupes hydroxydes ou méthoxyl.

Les flavonols se distinguent des flavones par la présence d'un groupement hydroxyle
en Cs, provenant de I'nydroxylation catalyse par les flavone-synthases (Bruneton 1999). Les
structures 21 et 22 représentent quelques composes de ces deux classes de flavonoides.

OH o OH o
Flavones (21) Flavonols (22)
R=H, apigénol R=H, kaempférol
R=0OH, lutéolol R=0OH, quercétol

*Flavanones et Dihydroflavonols

Ces deux classes renferment tout comme les flavones trois cycles, on les reconnait par
I'absence des doubles liaisons en C, -C5 et par la présence des centres asymétriques. Le
carbone C, est de configuration 2S chez les flavanones alors que les carbones C; et C3 sont de
configuration (2R,3R) chez les Dihydroflavonols, avec le phényle et I'hydroxyle en position
trans (Bruneton 1999). Les structures 23 et 24 représentent quelques composés de ces deux
classes de flavonoides.

OH ) OH o
Flavanones (23) Dihydroflavonols (24)
R=H, naringétol R=H, dihydrokaempférol
R=0H, ériodictyol R=0H; dihydroquercétol
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i) Chalcones et aurores .

Les chalcones, dépourvus de 1’hétérocycle central, sont caractériseés par la présence
d’un chainon tri carboné cétonique a,p insaturé. Ils ont leur noyau B fréqguemment non
substitué et leur noyau A comporte un troisiéme hydroxyle libre qui est a I’origine de 1’atome
d’oxygeéne du cycle pyranique des autres flavonoides et du cycle furanique des aurores
(Bruneton 1999). Les structures 25 et 26 représentent quelques composes de ces deux classes
de flavonoides.

o}
OH 0

Chalcones(25) OH o

R=H, isoliquiritigénine Aurore(26)

R=0OH, butéine hispitol

1ii) Anthocyanes.

Les anthocyanes sont des pigments qui colorent les plantes en bleu, rouge, mauve,
rose, ou orange. lls absorbent la lumiere visible ; ainsi leur présence dans la plante est
facilement détectée a 1’ceil nu. Ce sont des hétérosides substitués d’un noyau dérivant de celui
de la flavonol. lls se présentent sous forme cationique (Bruneton 1999). . La structure 27
représente un composé de la classe des anthocyanes.

Anthocyanes(27)
R=0OH; R'=H, cyanidone
R=R'=0OH, delphinidine
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b-Propriétés des flavonoides.
i) Propriétés physico-chimiques

Leur principale propriété est la pigmentation des plantes. Les flavonoides en
particulier les anthocyanes sont les seules molécules du regne végétale capables de produire
une vaste gamme de couleurs susceptibles de donner des teintes allant du jaune-orangé au
bleu en passant par le pourpre et le rouge.

Les flavonoides (aurores et chalcones) donnent plutdt les couleurs jaunes, beiges,
voire blanches ou participent a la nuance produite par les anthocyanes et les caroténoides.
L’un des roles important de la couleur chez la plante est d’attirer les insectes afin de
déclancher la fécondation, les échanges de pollens ou de graines de fagon a en assurer la
dissémination nécessaire a la reproduction de I’espece. Si tous les flavonoides n’absorbent pas
dans le visible, ils présentent néanmoins tous une bande d’absorption dans I’UV et de plus
I’oxygénation croissante sur leur squelette entraine une absorption dans les grandes longueurs
d’ondes.

La plupart des flavonoides présentent deux bandes d’absorption principales, 1’une
entre 240-295nm et 1’autre entre 300-400nm, dont les intensités dépendent du degré de
conjugaison de la structure.

ii) Propriétés biologiques et thérapeutiques

Par leur propriété antioxydante, les flavonoides diminuent la perméabilité des
vaisseaux capillaires, renforgant ainsi leur résistance. Ils agissent contre des radicaux libres
dont I’exces est considéré aujourd’hui comme une source de cancer, captant ou détruisant les
particules dangereuses pour la santé des cellules. Des propriétés anti-inflammatoires, anti-
hypoglycémiques et anti-allergiques ont été démontrées chez les flavonoides isolés des
Moraceae. De facon générale les flavonoides diminuent le taux de cholestérol, ils sont
diurétiques. De plus ils luttent contre 1’altération des fibres de collagéne, ralentissant ainsi de
ce fait leur vieillissement et permettant le maintien du tonus dans les tissus. Les flavonoides
isolés des Moraceae révélent des propriétés antioxydantes, ils favorisent la relaxation
vasculaires et empéchent 1’agglutination des plaquettes sanguines, ils réduisent ainsi la
coagulation du sang (Koshihara et al. 1988 ).

De nos jours les propriétés des flavonoides sont exploitées dans le domaine de la
médecine ou on reconnait leurs activités : anti-inflammatoire, antivirale, anti-tumorale,
anticancereuse, antihépatotoxique, hypocholestérolémiant, diurétique, antibactérien et pour un
petit nombre d’entre eux les propriétés cytotoxiques in —vitro ( Bruneton 1999).

c- Biosynthese des flavonoides.

Les flavonoides sont issus de la condensation du cinnamate Coenzyme A et du
malonate Coenzyme A. Il en résulte principalement des chalcones et les dihydrochalcones
qui, a la suite d’autres transformations comme les réductions et les oxydations conduisent aux
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autres classes de flavonoides dont les flavones, les flavanones. Le schéma 1 nous présente la
biosynthese des flavonoides (Ango 2006).

3CH3COSCoA
OH
OH
HO OH
COAS
> Chalcone
o OH o)
OH OH
HO OH HO l v o
Flavanone
OH o} OH 0
Dihydrochalcone
Autres classes de flavonoides
OH
HO\,;);,/
OH e}
Flavone

Schéma 1 : Biosynthése des flavonoides

d- Méthodes de détermination des structures des flavonoides.

Les flavonoides peuvent étre identifiés sur la base de leurs données spectroscopiques
tels que la spectrométrie de masse, la RMN, l'ultra violet et I'infra rouge.
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i) Spectrométrie de masse

La spectrométrie de masse a l'avantage sur les autres techniques qu'elle nécessite de
tres faibles quantités de produits. Elle nous permet de déterminer la masse molaire du
compose et nous renseigne aussi sur la distribution des substituants sur les cycles A et B. La
fragmentation obéit généralement a deux voies, les fragments les plus importants et utiles sont
ceux issus de la rétro DielsAlder. Le schéma 2 nous présente la fragmentation retro Diels
Alder des flavones (Kapche 2000).

Voie l et 11 .
+
OH (@]
c |
(@]
voie [ avec transfert lVoie I voie Il
de prpton

° + .
o NN -l
D — & +/ou o
\C:OH c—0 = % * B
9 + A +B :

o 1 o 1

A +H

Schéma 2: Fragmentation des flavones par rétro DielsAlder.

ii) Spectroscopie ultraviolette

Les spectres UV des flavonoides peuvent étre obtenus dans le méthanol ou additionné a
certains réactifs. En dehors des bandes d'absorption des différents chromophores présents
dans les flavonoides, ce spectre nous renseigne aussi sur le type de squelette des flavonoides
et sur la position des groupements hydroxydes ( Bruneton 1999 ).
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*Type de squelette des flavonoides

Le type de squelette des flavonoides peut étre connu a partir de la position et de
I'intensité relative des bandes d'absorption. Les flavonoides présentent sur leur spectre une
bande d'absorption comprise entre 300 et 400 nm (bande 1) attribuable au systeme
cinnamoyle caractéristique du cycle B et une autre comprise entre 245 et 295 nm attribuable
au systéme benzoyle du cycle A (bande 2). Le tableau 8 donne les différentes bandes
d'absorption de quelques classes de flavonoides ( Bruneton 1999).

Tableau 8: Différentes bandes d'absorption de quelques classes de flavonoides.

Bande 1(Amax €N NM) Bande 2(Amax€n NM) Classes de flavonoides
310-330 250-280 Flavones
330-360 250-280 Flavonols
310-330 245-295 Isoflavones
300-330 275-295 Flavones et Isoflavones
340-390 230-270 Chalcones
380-430 230-270 Aurores
465-500 270-280 Anthocyanidines et
anthocyanines

* Détection des hydroxyles phénoliques sur les cycles A, B et I'hétérocycle C

Pour déterminer la position des OH sur le squelette des flavonoides, on se sert des
effets bathochromes induits par la présence de certains réactifs tels que le méthoxyle de
sodium et I'acétate de sodium (Bruneton 1999).

=Action du méthoxyle de sodium

La base forte ionise tous les hydroxyles et y entraine un déplacement vers les grandes
longueurs d'ondes de la bande 1 (60-70 nm) et de la bande 2 (45-65 nm). Le tableau 9 nous
présente quelques déplacements des bandes d'absorption dues a l'action du méthoxyle de
sodium. (Bruneton 1999).

21| Page
Mémoire de D.1.P.E.S Il présenté et soutenu publiqguement par Makoudjou



Tableau 9: Quelques déplacements des bandes d'absorption dues a I'action du méthoxyle de

sodium.

Bande 1(Amaxe€n NmM) | Bande 2(Amaxen Nm) | Classes de Position de OH
flavonoides

45-65 45-65 Flavones 4' ou 3-OH

60-70 - Aurores 6-OH

sAction de |'acétate de sodium

L'acétate de sodium est une base plus faible que le méthoxyle de sodium qui ionise
prioritairement les groupes OH des positions (7, 3, 4'). La bande 2 étant surtout associée a
I'absorption sur le cycle A, l'ionisation du OH en position 7 entraine un déplacement
bathochrome de cette bande ce qui peut étre utilisé pour la caractérisation des OH
phénoliques (Kapche 2000). Le tableau 10 résume quelques déplacements des bandes
d'absorption dues a 1’action de 1’acétate d’éthyle.

Tableau 10 : Quelques déplacements des bandes d'absorption dues a I'action de I'acétate de

sodium.

Classes Bande 1 (Amax€n Bande 2 (Amax€n Position de OH
deflavonoides nm) nm)
Flavones et - 5-20 7-OH
isoflavones
Flavones - 35 7-OH avec 5-OH
Dihydroflavones - 60 7-OH avec 5-OH

iii) Spectroscopie de résonance magnetique nucléaire du proton.

De toutes les méthodes de détermination des structures des flavonoides, la RMN'H
apparait comme la plus efficace, elle permet d'identifier les protons des cycles A, B et C et
ceux des groupes hydroxyle et méthoxyle. En RMN'H, les déplacements chimiques des
protons du cycle permettent de savoir a quel classe de flavonoides on a a faire (Bruneton
1999).Certaines de ces valeurs sont consigneés dans le tableau 11.
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Tableau 11 : Déplacements chimiques des protons de quelques classes de flavonoides.

Classes de flavonoides H, (6 en ppm) H3 (6 en ppm)
Dihydroflavones 5.2 4.2
Flavones 5.0-5.5 6.5-6.8
Isoflavones 7.7-7.8 3.9-4.0

iv) Spectroscopie de résonance magnétique nucléaire du **C.

La RMN *3C des flavonoides est pratique pour la localisation des substituants sur les
cycles aromatiques. De plus les déplacements chimiques des carbones centraux C,, C3 et C,4
sont trés utiles pour la détermination de la classe du flavonoide étudié. Le tableau 12 nous
présente quelques déplacements chimiques des carbones centraux de quelques classes de
flavonoides (Kapche 2000).

Tableau 12: Déplacements chimiques des carbones centraux de quelques classes de

flavonoides.

Classe de C, Cs Cs
flavonoides
Flavones 160,5-165,5 (s) 103,9-112,9 (d) 176,3-183,5 (s)
Flavonols
3-OH libre 145,4-157,1 (s) 133,4-141,4 (s) 172,4-176,7 (s)
3-OH chélate ou 151,4-156,4 (s) 136,0-138,1 (s) 173,6-180 (s)
glycosylé
Isoflavones 149,8-155,4 (s) 119,3-125,9 (s) 174,5-180,6 (s)
Dihydroflavonols 78,3-83,6 (d) 70,9-72,5 (d) 189,7-198,4 (s)
Flavanones 75,0-80,3 (d) 42,0-44.8 (1) 189,5-196,7 (s)
Isoflavanones 71,5-71,7 (t) 50,9-51,5 (d) 190,4-190,6 (s)
Catechines 78,1-81,2 (d) 65,1-66,6 (d) 28,0-28,1 (1)
Isiflavanes 69,6-70,3 (t)
Chalcones 136,5-145,8 (d) 116,6-128,1 (d) 188,6-195,0 (s)
Carbone Carbone o C=0
Aurores 146,1-147,7 (s) 111,6-111,9 (d) 182,5-182,7 (s)
=CH- C=0

Nous constatons que les plantes du genre Ficus contiennent en géneral les flavonoides,
les triterpenoides, les alcaloides etc. Puisque notre plante appartient au genre Ficus, notre
travail portera sur la question de savoir si elle contient également ces métabolites?
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CHAPIRE 2 : RESULTATS ET
DISCUSSION
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2.1- INTRODUCTION.

Les écorces de Ficus elastica récoltées en novembre 2014 a Yaoundé dans la région
du centre (Cameroun) ont été découpées, séchées puis broyées. La poudre obtenue de masse
1,8123 Kg a été soumise a I’extraction au méthanol par macération & température ambiante
pendant 48 heures. Aprés filtration, la solution obtenue a été concentrée, conduisant a 94,29
d'extrait brut. Ce dernier est soumis a une solubilisation différentielle & I’acétate d’éthyle pour
donner 75,5g d’extrait a I’acétate d’éthyle. Cet extrait est soumis a une chromatographie flash
suivit d’une chromatographie sur colonne a gel de silice avec 1’¢luant fait d’un gradient
croissant du systeme Hex/AE. Apres separation et purification nous avons ainsi obtenu 3
composés indexés FEEAET1, FEEAET2 et FEEAET3, les structures de FEEAET1 et
FEEAET2 ont été élucidés sous la base de leurs données spectroscopiques. Le schéma 3
présente le protocole d’extraction des composés des écorces de Ficus elastica.
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Ecorces du ficus elastica

Sécheées et broyées

1.8123 Kg

Extrait au MeOH

|

Poudre résiduelle
Non traitée

|

extrait brut
94,29

l Solubilisation differntielle

extrait
brut75,5q

Chromatographie Flash

(Hex/ AE)
l l l \ 4 l y h 4
1-4 5-7 8-10 11-13 14-16 17-19 20-22 | 23.95 26-27 M
Hex Hex /A || Hex/AE || Hex/AE || Hex/AE || Hex/AE Hex/AE | Hex/AE AE || 28-30
(100) || E(95-5) || (90-10) || (80-20) || (70-30) || (60-40) (55-45) | (25-75) | (100) || MeOH
Fa Fb Fc Fd Fe Ff Fg Fho || (100)
cC

FJEAETl FEElAETZ

Hex/AE
(80-20)

!

FEEAET3
Hex/AE Hex/AE
(75-25) (85-15)
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Schéma 3: Protocole expérimental d’extraction des composés des écorces de Ficus elastica
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2.2-DETERMINATION STRUCTURAL DES COMPOSES ISOLES

2.2.1-ldentification de FEEAET2

FEEAET?2 est obtenu sous forme de poudre jaunatre dans le systeme Hex/AE (75/25).
Il est soluble a I’acétone et donne avec le chlorure ferrique une coloration bleue
caractéristique des hydroxyles phénoliques ; il donne également une coloration jaune orangee
au test de Shinoda caractéristique des flavonoides.

Le spectre de masse a haute résolution en ESI nous donne le pic de I’adduit sodique
[M+Na"] a m/Z 323.0532 compatible avec la formule brute C1sH1,0sNa, nous déduisons au
composé FEEAET? la formule C16H1,06 renfermant 11 instaurations.

Sur son spectre de RMN *H (600MH_, Acétone-ds, fig2, Tableaul3) on observe :

e Un singulet a 3,86 ppm intégrant pour trois protons, attribuable aux protons d’un
méthyle lié a un oxygene.

e Un doublet intégrant pour un proton a 6,16 ppm (d, J=1,92H;) attribuable & un proton
benzénique couplant en meta avec un autre proton.

e Un doublet intégrant pour un proton a 6,41 ppm (d, J=2,1H7) attribuable a un proton
benzénique couplant en meta avec un autre proton.

e Un doublet dédoublé intégrant pour un proton a 6,55ppm (dd, J=2,2Hz, J=8,6H)
attribuable a un proton benzénique couplant a la fois en ortho et en meta avec deux
autres protons.

e Un doublet a 6,56ppm intégrant pour un proton (d, J=2,2H7) attribuable a un proton
benzénique couplant en meta avec un autre proton.

e Un singulet & 6,78ppm intégrant pour un proton, attribuable & Hs de la classe des
flavone.

e Un doublet intégrant pour un proton a 7,78ppm (d, J=8,6H;) attribuable a un proton
benzénique couplant en ortho avec un autre proton.

e Un singulet intégrant pour un proton a 12,95ppm attribuable a un proton lié a un
OXygene.
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Figure 2 : Spectre RMN *H (600MHz, acétone-dg) de FEEAET?2

Le spectre COSY (fig3 ) de FEEAET2 présente une tache de corrélation entre le
proton a oy 7,78 et celui a 6,55.
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Figure 3 : Spectre COSY de FEEAET2
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Dans la phase positive du spectre APT (fig4), on observe 9 signaux a oc 103,97 ;
110,58 ; 157,84 ;160,28 ; 161,78 ; 161,80; 162,70 ; 164,52 ; 182,23 attribuables a des
méthylénes ou aux carbones quaternaires. La phase négative de ce spectre présente 7 signaux
a dc 56,25 ; 94,24 ;99,07 ; 100,18 ; 107,89 ; 108,72 ; 130,80 attribuables a des méthynes ou a

des méthyles.

APT FEEAETZ -Acetone-d6
CH2ouC

700

—ea0

~S00

<00

500

600

T T T T T T T
180 170 160 150 140 130 120 110 100 =l =l 70 &0 s0
1 (ppm)

Figure 4 : Spectre APT de FEEAET?2

L’analyse du spectre de RMN **C (600MH, Acétone-d6, fig5, tableaul3) découplé
large bande nous laisse voirl6é signaux parme lesquels: 6c 182,2 caractéristique des
carbonyles de la fonction cétone et d¢c 56,25 attribuable a un carbone lié & un oxygéne. On
observe également les signaux a 6c 162 ,7 et 107,89 caractéristiques des carbones C, et C3 des

T
40

flavones.
13 FED\E}Kmyne-u& T
c L gs3dzza
182,23 || G 107,89 3HC o LI
O
/ 162,7 G \
8] Z28R&S 2 BRB5En 7 x
= ZESE8H & SE588gz3 B
| Lili i _ _ l _ ] - |
Figure 5: Spectre de RMN *°C de FEEAET?2
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L’analyse du spectre HMQC (fig 6 ) montre que les protons a oy 3,86 ; 6,41 ; 6,16 ;
6,56 ; 6,78 ; 6,55; 7,78 sont portés respectivement par les carbones a dc 56,25 ; 94,24,
99,07 ; 100,18 ; 107,89 ; 108,72 ; 130,80 .

> H6
H6’ H3 H3
Hs,w ‘ H17
J.._JI—“_._M_,_A_.-LJ._J,L_M }l LN
HMJC FEEAE T2-Acetone-d6 Lo
c2’ = 56,25
G0
70
80
T
0 &
c3’ L i 94,24
7
Eg — T e 1909(;018
] 107,89
C3 — |
Cc5’ — 110 108,72
120
c6 — 7130 130,80
7.8 76 74 72 7.0 6.8 6.6 6.4 6.2 6.0 5.8 5.6 5.4 52 5.0 4.8 4.6 4.4 4.2 4.0 3.8
f2 (opm)
7,78 6,78 6,56 6,55 6,41 6,16 3,86

Figure 6: Spectre HMQC de FEEAET2

Le spectre HMBC (fig 7) de FEEAET2 laisse apparaitre plusieurs taches de
corrélation parmi lesquelles celles entre le proton a 6412,85 et les carbones a 6¢99,07 et
103,97 ; entre le proton a 847,78 et les carbones a 8c160,28 et 162,7 ; entre le proton a 643,86
et le carbone a 6¢160,28.
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Figure 7 : Le spectre HMBC de FEEAET?2

L’ensemble de ces données spectrales comparées a celle de la littérature nous a permis
d’attribuer a FEEAET?2 la structure 28 qui est celle d’'une flavone de la famille de
flavonoide :
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Tableau 13 : Données spectrales du composé FEEAET2 comparées a celle de la littérature

(Silvie 2011).
N d'H (600 MH_) 5°C (600MH>) d"°C (littérature)
2 162 ,7 163,7

3 6,78 107,89 104,5

4 182,23 182,6

5C—OH 12,85 161,8 163,9

6 6,16 99,07 98,3

7 164,52 166,4

8 6,56 100,18 98,0

9 157,84 160,1

10 103,97 105,5

U 110,58 102,8

2’ 160,28 159,1

CH3-0 3,86 56,25 56,3

3’ 6,41 94,24 101,9

& 161,78 158,7

5° 6,55 108,72 108,1

6’ 7,78 130,80 128,8

Schéma 4: Principales corrélations observées sur les spectres COSY et HMBC du

composé FEEAET2

2.2.2-1dentification de FEEAET1

FEEAET1 est obtenu sous forme de poudre jaunatre dans le systeme Hex/AE (80 /20).
Il est soluble a I’acétone et donne avec le chlorure ferrique une coloration marron
caractéristique des hydroxyles phénoliques ; il donne une coloration jaune au test de Shinoda
caractéristique des flavonoides.
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Le spectre de masse a haute résolution TOF EIl nous donne une masse m/Z de
420,1506 compatible avec la formule brute C,sH2406 renfermant 14 instaurations.

Sur son spectre de RMN 'H (600MH_, Acétone-ds, fig 8, tableau 14) on observe :

e Un singulet a 1,44 ppm intégrant pour 9 protons, attribuable aux protons méthyles liés
a un carbone quaternaire.

e Unsingulet a 1,57 ppm intégrant pour 3 protons, attribuableaux protons methyles liés
a un carbone quaternaire.

e Unsingulet a 2,91 ppm intégrant pour 2 protons, attribuable aux proton méthyles liés a
un carbone quaternaire.

e Un doublet a 3,13 ppm intégrant pour 2 protons (d, J=8,4Hz), attribuable aux protons
liés a un méthyne

e Untriplet a 5,1ppm intégrant pour 1 proton, attribuable a un proton lié a un méthylene.

e Un doublet a 5,65 ppm intégrant pour 1 proton (d, J=10,1Hz) attribuable & un proton
lié @ un méthyne.

e Un singulet a 6,15 ppm intégrant pour un proton, attribuable a un proton méthyle lié a
un carbone quaternaire.

e Un doublet dédoublet a 6,53 ppm intégrant pour 1 proton (d, J=2,3Hz, J=8,3Hz),
attribuable & un proton couplant a la fois en ortho et en méta avec d'autres protons.

e Un doublet a 6,58 ppm intégrant pour 1 proton (d, J=2,3Hz), attribuable a un proton
couplant en méta avec un autre proton.

e Un doublet a 6,6ppm intégrant pour 1 proton (d, J=10Hz) attribuable a un proton lié a
un méthyne.

e Un doublet a 7,26 ppm intégrant pour 1 proton (d, J=8,4 Hz) attribuable a un proton
lié a un méthyne.

e Un singulet a 8,0034 ppm intégrant pour 1 proton attribuable a un proton lié a un
OXygene.

e Un singulet a 13,23ppm intégrant pour 1 proton attribuable a un proton lié a un
OXygene.

Figure 8: Spectre RMN *H (600MH_, Acétone-ds) de FEEAET1
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Figure 8: Spectre RMN *H (600MH_, Acétone-ds) de FEEAET1

Le spectre COSY (fig 10 ) de FEEAETL1 présente trois taches de corrélation entre le
proton a dy 7,26 et celui a 6,53; le proton a 646,6 et celui a 5,65; et le proton a 643,13 et celui

ab5,l.
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Figure 9: Spectre COSY de FEEAET1

L’analyse du spectre RMN **C (600MH_, Acétone-d6,fig 10 ) découplé large bande
nous laisse voir 24 signaux parme lesquels : 6¢c 182,34caractéristique des carbonyles de la
fonction cétone et : 3¢ 160,7 caractéristique des C, des flavones.
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Figure 10: Spectre RMN **C (600MH_, Acétone-ds) de FEEAET1

L’analyse du spectre HMQC (fig 11 ) montre que les protons a d41,44; 3,13 ; 1,57;
1,44;6,15;6,58 ;6,53 ;6,6 ;5,1;5,65; 7,26 sont portés respectivement par les carbones a
6c16,76 ; 23,73 ;24,90 ; 27,37 ; 98,83 ; 103,07 ; 111,84 ; 114,51 ; 121,6; 127,1; 131,45 .
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Figure 11: Spectre HMQC FEEAET1

Le spectre HMBC (fig 12) de FEEAET1 laisse apparaitre plusieurs taches de
corrélation parmi lesquelles celles entre le proton a 43,13 et le carbone a 6¢121,6 ; entre le
proton a 6y1,44 et le carbone a 6c127,1 ; entre les protons a 646,6 et 5,65 et le carbone a

0c77,86.
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Figure 12: Spectre HMBC FEEAET1

L’ensemble de ces données spectrales comparées a celle de la littérature nous a permis
d’attribuer a FEEAET1 la structure suivante qui est celle d’une flavone de la famille de
flavonoide.
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Schéma 5:Principales corrélations observées sur les spectres COSY et HMBC du composé

FEEAET 1

Tableau 14 : Données spectrales du composé FEEAET1 comparées a celle de la littérature
(Silvie 2011).
N 8'H (600 MHz) | 8°C (600MH_) d°C
2 - 160,69 160,2
3 - 120,87 121,2
4 - 182,34 183,1
5C-OH 13,23 161,87 163,3
6 6,15 98,83 96,7
7 - 161,48 162,4
8 - 107,32 105,5
9 - 152,37 154,6
10 - 104,7 104,4
7 - 77,86 77,2
C-CH3 1,44 16,76 CH3 28,2
8’ 6,6 114,51 118,0
9” 5,65 127,1 128,4
I’ - 100,72 104,4
2°’C-OH - 159,07 159,7
3 6,58 103,07 103,5
4°C-OH - 156,46 159,5
5’ 6,53 111,84 108,4
6’ 7,26 131,45 129,2
1’ 3,73 23,73 22,1
27’ 51 121,6 122,6
3 1,57CH3 24,9 19,7

1,44CH3 27,37 25,7

Mémoire de D.1.P.E.S Il présenté et soutenu publiqguement par Makoudjou

38| Page




INTERETS PEDAGOGIQUES

Les travaux de recherche et la rédaction de ce mémoire que nous avons effectués nous
ont été d’une importance considérable sur le plan pédagogique a plusieurs niveaux :

La rédaction de ce mémoire a commenceé par une recherche bibliographique, ce qui
nous a permis de nous familiariser avec 1’outil informatique et les méthodes de recherches de
I’information, de cultiver en nous ’esprit de recherche. En effet, lors de la préparation des
lecons, nous aurons a consulter plusieurs sources d’information (livres, livres programme ;
internet...).

Les travaux au laboratoire nous ont permis de nous familiariser d’avantage avec le
matériel et les techniques de laboratoire (décantation, filtration, chromatographie ...). De
surcroit, étant donné que la chimie est une science expérimentale, nous aurons a organiser les
séances de travaux pratiques avec les apprenants afin de les permettre de bien cerner leurs
cours et de lier la théorie a la pratique.

Enfin, il faut signaler que les travaux de recherche et la rédaction de ce mémoire nous
ont permis de revisiter les classes de composés telles que les alcools, les alcénes, les
cétones etc. qui font 1’objet de certains chapitres au secondaire que nous aurons a dispenser ;
ils nous ont permis aussi d’inculquer certaines qualités et surtout des habiletés indéniables a
I’Homme de science et surtout aux futurs enseignants des sciences physiques et chimie du
secondaire que nous sommes.
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CONCLUSION GENERALE ET
PERSPECTIVES

C
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L’étude de I’extrait a 1’acétate d’éthyle des écorces du tronc de Ficus elastica a
conduit a I’isolement et a la purification de trois produits indexés FEEAET1, FEEAT2 et
FEEAT3 au moyen des méthodes chromatographiques usuelles (CC, CCM).

Les techniques spectroscopiques (RMN ‘H, RMN '*C, APT) nous ont permis
d’identifier les composés FEEAT1 a b5,2°,4’-trihydroxy-7,8-(2°°,2°’diméthylpyrano)-3-
prenylflavone et FEEAT?2 a 4,7,4’-trihydroxy-2’-méthoxyflavone .

Malgré les difficultés rencontrées, nous pensons avoir partiellement atteint nos
objectifs a savoir une meilleure connaissance chimique de I’espéce Ficus elastica, la
familiarisation avec le matériel de laboratoire d’une part et ’acquisition d’un savoir faire
expérimentale d’autre part.

Nous souhaitons dans la suite de nos travaux de recherche parachever 1’élucidation de
la structure de 1’autre composés restant et soumettre I’ensemble des composés isolés avec
I’aide des biologistes aux test d’activités biologiques et de toxicité dans 1’optique de
confirmer ou d’infirmer les propriétés médicinales attribuées a cette plante, afin de
recommander ou de proscrire son usage aux populations.
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7 CHAPIRE 3 : PARTIE
EXPERIMENTALE
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3.1-Appareillage et matériel végétal

3.1.1- Appareillage

L'extrait brut des écorces du Ficus elastica que nous avons obtenu a été concentré a
I'aide d'un évaporateur rotatif de marque Heidolph.

Les différentes masses ont été pesées sur une balance électronique de marque COBOS.

Les chromatographies-flash ont été réalisees sur un bichner, tandis que, les
chromatographies sur colonne l'ont été avec des tubes en verre.

Les plaques de CCM utilisees étaient des plaques en aluminium de dimensions
20x20cm, d'épaisseur 0.20 mm et recouvertes d'une couche de gel de silice de type 60 Merck
avec indicateur de fluorescence UV 254.

Les séparations chromatographies ont éte faites en utilisant comme absorbant le gel de
silice de granulométrie: 0.063-0.2 mm.

Les spots chromatographiques sur les plaqgues de CCM ont été révélés par
pulvérisation au moyen d'un mélange acide sulfurique-eau ou par visualisation sur lumiere
UV de longueur d'onde:254-366 nm.

Les analyses RMN *H et RMN *3C ont été réalisées a I’aide d’un spectrométre de
marque AGILENT.

3.1.2- Matériel végetal

Les écorces de Ficus elastica ont été récoltées dans la région du centre plus
précisément a Yaoundé (Quartier Général) en novembre 2014.

3.2-Extraction et isolement des composés

3.2.1-Extraction

Les écorces de Ficus elastica sont séchées et broyées. La poudre obtenue (1,8123kg) a
été macérée dans le méthanol a température ambiante pendant 48heures. Apreés filtration, la
solution obtenue a été concentrée, conduisant a 94,2g d'extrait brut.

La totalité de cet extrait est soumise a une solubilisation différentielle a ’acétate
d’¢éthyle, 75,5g d’extrait sont recueilli.

L’extrait a 1’acétate d’éthyle est ensuite soumis a un dégrossissement par
chromatographie-flash sur gel de silice, en utilisant comme éluant le mélange Hex/AE de
polarites croissantes et le méthanol, les fractions de 400mL sont récupérer et regroupées.
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Aprés avoir effectué des CCM sur nos fractions nous les avons regroupées en 8 séries
:Fa, Fb, Fc, Fd, Fe, Ff, Fg ; Fh. Le tableau 15 présente le chromatogramme des fractions :

Tableau 15: Chromatogramme des fractions.

Systeme d'élution Fractions Systeme CCM Séries Observation
Hex/AE (95:5) 5-7 Hex /AE (95:5) Fa (1,29) 4 taches
Hex/AE (90:10) 8-10 Hex/AE (95:5) Fb (3.39) 4 taches
Hex/AE (80:20) 11-13 Hex/AE (82:18) Fc (2.79) 3taches
Hex/AE (70:30) 14-16 Hex/AE(75:25) Fd(7.4g) Trainee
Hex/AE(60 :40) 17-19 Hex/AE(65:35) Fe(8.99) Trainée
Hex/AE(55 :45) 20-22 HEX /AE(60 :40) Ff(1,29) Plusieurs taches
Hex/AE(25 :75) 23-25 Hex/AE(35 :65) Fg(3,1) Trainée
AE(100) 26-27 - Fh(39.1q) -
MeOH(100) 28-30 - -

3.2.2-1solement des composés

La série Fc de masse 2.79 a été fixée sur de la silice puis soumise a une CC. L’élution
s’est faite a I’hexane pur, au mélange n-Hex/AE de polarités croissantes. Les fractions de
100mL chacune sont recueillies et regroupées sur la base d’'une CCM ; le tableau 16 présente
le chromatogramme des différentes fractions.

Tableau 16: Chromatogramme de la fraction Fc

Systéme d’elution Fractions Regroupements Observations
Hex 100% 1-3 Plusieurs taches
Hex/AE(95-5) 4-8 8 Plusieurs taches
Hex/AE (90-10) 9-13 10 Environ 4 taches
Hex/AE (85-15) 14-18 18 Environ 4 taches dont
celle de FEEAET3
Hex/AE (80-20) 19 19 2 taches dont celles de
FEEAET1
Hex/AE (75-25) 20-25 20 2 taches dont celles de
FEEAET?2
Hex AE (60-40) 26-30 27 plusieurs taches
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3.2.3-Purification des produits.

Apres lavage a l'acétone et filtration des extraits 19, 20 et 27, on procede & la CCM
afin de vérifier leur pureté. Les produits FEEAET1, FEEAET2et FEEAET3 sont ainsi obtenu
respectivement des extraits 19, 20 et 27.

3.3-Caractéristiques physico-chimiques des composés isoles.

3.3.1-Composé FEEAET1
*formule brute:CasH2406
*degré d'insaturation:14
*description physique: poudre jaune
*masse moléculaire:420,1506 g/mol

*test Shinoda:positif

3.3.2-Composé FEEAET?2
*formule brute:C16H1206Na
*degré d'insaturation:11
*description physique: poudre jaune
*masse moléculaire:323.0532 g/mol

*test de Shinoda:positif

3.3.3-Composé FEEAET3

*description physique: huile jaune-orangée
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