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INTRODUCTION GENERALE 

A travers les siècles, les plantes ont été considérées comme des usines végétales pour 

produire un grand nombre de biomolécules ayant un potentiel pharmacologique intéressant [1]. 

Les plantes médicinales ont toujours prouvé leur efficacité en médecine populaire ce qui leurs 

confère le premier rang des sources de principes actifs médicamenteux [2]. La valeur 

thérapeutique des plantes est de plus en plus démontrée scientifiquement, en effet leurs 

propriétés pharmacologiques sont souvent liées aux métabolites secondaires [3].  

A nos jours, le traitement par les plantes médicinales est largement préconisé par les 

thérapeutes ainsi que les organisations de la santé.  La valorisation de ces ressources naturelles 

est devenue une préoccupation principale pour connaître le mode d’action, les principes actifs, 

et les effets secondaires de la phytothérapie sur la santé humaine [4]. L’évaluation des 

propriétés antimicrobienne et anti-oxydante des plantes, notamment celles non connues et 

utilisées dans la médecine populaire est très importante car ces espèces représentent une 

éventuelle source de composés bioactifs [5]. 

Sur le plan écogéographique, l’Algérie s’individualise par une diversité de son climat 

(entre la mer Méditerranée et l'Afrique subsaharienne), son écosystème et sa topographie 

donnant naissance à un patrimoine floristique naturel considérable. Dans cette flore on note 

plus de 408 espèces Asteraceae [6] et 337 espèces Fabaceae [7]. Ces deux familles connues 

pour leurs propriétés phytotherapeutiques et économiques innombrables.  

Pour ces raisons, l’objectif de notre étude consiste en la valorisation de deux plantes 

Centaurea resupinata subsp. dufourii (dostal) greuter (Asteraceae) et Cytisus purgans (L.) 

Benth (Fabaceae). La recherche bibliographique exhaustive réalisée sur ces deux genres 

Centaurea et Cytisus a mis en évidence leurs richesses en substances naturelles particulièrement 

les flavonoïdes considérées comme marqueur chimiotaxonomique [8, 9].  

Ce travail de thèse de doctorat est réparti en deux parties :  

La première est un aperçu bibliographique composé de deux chapitres :  

 Dans le premier chapitre, nous présentons l’intérêt des plantes en médecine 

traditionnelle.  

 Le second chapitre est consacré à la  description botanique  des familles Asteraceae et 

Fabaceae. Il expose également les études chimiques antérieures et les activités 

biologiques relatives aux genres Centaurea et Cytisus.  
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La deuxième partie est dédiée aux travaux personnels incluant  trois chapitres:  

 Le troisième chapitre reporte les résultats de l’étude phytochimique effectuée sur les 

espèces Centaurea resupinata et Cytisus purgans, en exposant les techniques 

d’extraction, de  séparation et la détermination structurale des produits isolés. 

 Le quatrième chapitre consacré à l’étude in vitro des activités anti-oxydante et 

antimicrobienne, effectuée sur les extraits bruts (acétate d’éthyle et butanolique)  des 

parties aériennes de la plante Centaurea resupinata. Il présente également la 

quantification des polyphénols totaux et des flavonoïdes de ces deux extraits. 

 Le dernier chapitre décrit en détails les protocoles chromatographiques, 

spectroscopiques et biologiques effectués dans le cadre de ce travail.  

Une conclusion générale résume les résultats obtenus au cours de ce travail et les 

perspectives envisagées. 
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Médecine populaire et plantes 

 

Intérêt des plantes en médecine traditionnelle 

        Depuis la plus haute antiquité, l'homme a trouvé dans les plantes les remèdes pour se 

soigner et soulager ses maux et par expérience, il a appris à reconnaitre les plantes toxiques. 

Ces connaissances ont été développées avec le temps et transmises oralement de génération en 

génération [1]. Les premiers écrits remonteraient jusqu’à 5000 avant Jésus Christ, avec 

notamment la tablette sumérienne de Nippur, qui décrit plus de 250 plantes ainsi que des 

recettes et modes d’emploi [2]. 

        Les plus anciennes civilisations témoignent du large usage des plantes médicinales en 

thérapeutique, celles-ci sont toujours considérées comme des sources inépuisables de 

nouveaux médicaments [3]. Malgré les progrès de la médecine moderne, les plantes 

médicinales conservent leur popularité pour des raisons historiques et culturelles. Ainsi, dans 

de nombreux pays en développement, une grande partie de la population satisfait ses besoins 

en matière de soins de santé grâce aux plantes médicinales. [4]. 

 La médecine chinoise 

        La médecine traditionnelle chinoise (MTC) est l'un des arts de guérison les plus anciens 

connus de l'homme [5, 6]. Selon l'Organisation mondiale de la santé et l'institut national de la 

santé, la MTC est née il y a plus de 3000 ans grâce à l’empereur Shen Nung (environ 2700 

avant J.-C.), qui a étudié la valeur médicinale de plusieurs centaines d'herbes. Il est l’auteur 

du Pen T-Sao, ou Herbe indigène, répertoriant 365 médicaments.  

 Maintes plantes médicinales ont été utilisées dans la médecine populaire chinoise, et les 

praticiens de cette médecine utilisaient souvent des combinaisons de plantes plus tôt qu’une 

seule plante. La pharmacopée chinoise répertorie environs plus de 8000 ingrédients, dont 800 

sont utilisés couramment [7]. 
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Figure I-1: La médecine dans la chine ancienne [8] 

 La médecine indienne 

 L‘Inde représente 8 % de la biodiversité mondiale, avec environ 49000 espèces 

végétales, dont 5150 espèces endémiques [9,10]. La chaîne himalayenne, les Ghâts 

occidentaux, le nord-est des collines indiennes (Khasi et Mizohills) et les chaines de 

montagnes Vindhya et Satpura de la péninsule nord de l'Inde sont la mine d'or des espèces 

végétales supérieures. La phytothérapie a une importance particulière dans la culture et la 

médecine traditionnelle de l'Inde [9]. Les médicaments à base de plantes sont toujours à la 

base du système de soins de santé moderne et sont également reconnus pour leur importance 

économique [11]. 

 Les concepts et les pratiques des différents systèmes médicinaux traditionnels en Inde 

datent d'environ plusieurs milliers d'années. Bien que différents produits chimiques, minéraux 

et produits animaux sont utilisés pour préparer des agents curatifs,  une grande partie de la 

population indienne croit encore et reçoit des soins médicaux traditionnels, qui sont basés sur 

les principes de trois anciens systèmes de médecine indienne codifiés (SMI): Ayurveda (Ayur 

signifie vie et veda signifie l'étude : l’étude de la vie) Siddha et Unani [12]. Le plus ancien 

écrit, le Charaka Samhita, remonterait à sept siècles avant Jésus-Christ [13, 14].  

 On estime que l'Ayurveda utilise 1200 espèces de plantes, tandis que Siddha et Unani 

incluent respectivement 900 et 700 espèces de plantes dans leurs préparations médicinales 

[15]. Actuellement, plus de 1,5 million de praticiens de la médecine traditionnelle en Inde 

utilisent les plantes médicinales à des fins préventives, promotionnelles et curatives [16]. 
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Figure I-2: La médecine dans l'Inde ancienne [17] 

 

 La médecine égyptienne 

 En Égypte antique, le berceau de la médecine et de la pharmacie, les propriétés 

médicinales des plantes ont été décrites dans le papyrus médical Kahun (1900 av. J.-C.), et le 

papyrus Edwin Smith (1600 av. J.-C). Parmi les produits naturels fréquemment mentionnés, 

on trouve le miel utilisé efficacement dans le traitement des plaies, ultérieurement des études 

cliniques et pharmacologiques confirment ses propriétés osmotiques, décongestionnantes, 

antiseptiques et antibiotiques [18]. En raison de son effet déshydratant et astringent, le natron 

(le sel de Basse-Egypte) n'était pas utilisé seulement pour la momification, mais aussi pour 

plaies exsudatives et éruptions cutanées [19]. 

 De même, les oignons étaient utilisés pour les plaies purulentes, les furoncles et les 

lésions inflammatoires. En effet, il y a à peine 50 ans, il a été démontré que sa composition 

chimique en actifs possède des effets bactéricides et fongicides [20]. 
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Figure I-3: La médecine dans l'Égypte ancienne [21] 

 

 La médecine grecque et romaine 

 Les scientifiques gréco-romains ont beaucoup contribué à l’évolution de la médecine. 

On leurs doit le terme « Phytothérapie», qui signifie traitement par les plantes.  Hippocrate 

(460-377 av J.-C.) est le pionnier des bases de la médecine scientifique, il est le premier qui a 

séparé la médecine des concepts irrationnels de la magie. Il établissait une relation entre la 

forme ou la couleur de la plante, et la maladie qu'elle pouvait guérir.  Dans son œuvre le 

Corpus Hippocratum, il détaillait plus de 400 remèdes simples à base de plantes [22].  

 Dioscoride, un médecin qui a vécu au premier siècle de notre ère, a décrit des plantes 

médicinales, dont certaines comme la belladone, l'ergot, l'opium et le colchique, sont encore 

utilisées de nos jours. Il est l'auteur du traité « materia medica » considéré comme un manuel 

de référence dans le domaine de la pharmacologie européenne. Ce document présente la 

description botanique et les utilisations culinaires et médicinales des plantes [23].   

 Galien (131-201 av J.-C), considéré comme le père de la pharmacie,  a mis au point la 

science de préparation de médicaments à partir de matières premières végétales et animales, 

connus sous le nom de "galénique" [24]. 

 La médecine arabe 

 Les innovations médicales introduites par les médecins arabes (musulmans) sont 

innombrables notamment, la découverte du système immunitaire et les microorganismes [25, 

26]. Ibn Sina a été le premier à séparer la médecine de la science pharmacologique. En ce qui 
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concerne la phytothérapie, les médecins arabes ont introduit de nombreux nouveaux aspects et 

amélioré les connaissances sur les herbes et leur efficacité médicales.  

 Le chimiste Ibn Hayan a pu extraire différents composés anesthésiques à partir d'herbes 

locales (Hyoscyamous aureus, Opium et Cannabis sativa) pour une anesthésie locale ou 

générale. En Andalousie, les médecins, botanistes et pharmacologues arabes dirigés par Ibn 

AlBitar ont pu introduire environ 350 nouvelles espèces végétales comme herbes médicinales 

pour le traitement des maladies humaines (Ibn AlBitar, 1874). 

 Abu Al Abbas et d'autres herboristes ont publié plusieurs livres et encyclopédies sur les 

plantes médicinales, en décrivant les parties de plantes utilisées, la procédure de préparation 

de chaque remède et la procédure de traitement de certaines maladies [25, 26].   

 

Figure I-4: La médecine Arabe [27] 
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II-1-Position isystématique ide ila ifamille iAsteraceae i 

  Les iAstéracées iappelées iautrefois icomposées i iconstituent iune ivaste ifamille ide 
iplantes idicotylédones i iavec ienviron ide i24000 iespèces iréparties ien i1600 igenres i[1]. 
iEn iAlgérie, ion itrouve iplus ide i408 iespèces i iet i109 igenres i[2]. iCe isont ides iplantes 
iherbacées, ides iarbustes, ides iarbres iou ides ilianes, iparfois ides iplantes igrimpantes iou 
ides iepiphytes i[3]. iLa irépartition ide icette ifamille iest icosmopolite i idont ila iplupart ide 
ices iespèces iexistent idans iles irégions itempérées, isèches iet iaussi iles irégions ifroide idu 
iglobe i[4, i5, i6]. 

II-1-1-Caractères botaniques des Astéracées 

        Les plantes Astéracées  sont caractérisées par les feuilles simples alternes, rarement 

opposées ou verticillées, simples exstipulées [7]. Les fleurs sont hermaphrodites ou unisexuées, 

mêlées de paillettes ou de bractées, et groupées en capitule composé d'un réceptacle commun. 

Elles possèdent cinq pétales soudés. Les étamines sont également soudées par leurs filets à la 

base de la corolle ainsi que leurs anthères à déhiscence longitudinales et introrse [8].  Le calice 

est absent nul ou assimilé au pappus et la corolle actinomorphe ou zygomorphes avec un  tube  

en général prolongé par un limbe, ou ligule tridentée. Les fruits sont des akènes indéhiscents  et 

couronnés par le limbe du calice. Les graines sont exalbuminées [9].  

La iclassification ibotanique ide ila ifamille iAsteraceae i ise iprésente icomme isuit i: 
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II-1-2-Présentation du genre  Centaurea 

Les iespèces idu igenre iCentaurea isont ides iplantes iherbacées iannuelles, ibisannuelles 

iet ivivaces i[10], ià itiges irigides iet ipubescentes, iles icapitules imultiflores ià ifleurs 

ihomomorphes iou idimorphes. iLes ifleurs isont itubulées iet iLeur icouleur ivarie ientre ile irose, ile 

ipourpre, ile iviolet iet iquelques iespèces ià ifleurs ijaunes. iL’involucre iest icomposé ide 

inombreuses ibractées, ichacune iterminée ipar iune iécaille iqui ipeut iêtre iépineuse. iLe ifruit iest 

iun iakène iélaïosome iavec iune iaigrette iassez icourte, isurtout ipour ile ifruit icentral i[2]. 

Le genre Centaurea est répandu dans le monde entier. Il comprend plus de 500 espèces 

[11] dont 45 espèces poussant spontanément en Algérie [2].  

Plusieurs investigations phytochimiques sur ce genre ont montré une richesse en 

métabolites secondaires bioactifs notamment les flavonoïdes [12, 13, 14], les sesquiterpènes 

lactones [15,16,17],  les lignanes [18],  les phytostérols et les triterpènes [19,20]. 

II-1-3-Intérêt thérapeutiques du genre Centaurea 

Les Centaurées sont réputées d’avoir un large éventail  d’applications en médecine 

traditionnelle : 

-L’espèce C. uniflora est connue chez la population chinoise pour traiter les intoxications et  la 

fièvre [21]. 

- Plusieurs espèces Centaurées sont recommandées en médecine populaire turque, contre les 

affections inflammatoires : C. iberica pour le traitement des abcès et l’asthme, C. jacea et C. 

calcitrapa pour réduire la fièvre [22, 23],  C. pulchella, C. virgata et C. drabifolia  afin de 

soulager les douleurs abdominales et les maux d’estomac [24, 25, 26, 27]. 

-Dans la région de Jakabszállás (Hongrie), la décoction de parties aériennes de C. sadleriana est 

appliquée dans les blessures du bétail (en particulier le mouton) [28]. 

-En Espagne, l’infusion de C. aspera , C. melitensis et C. seridis var. maritima est utilisée pour 

l'hypoglycémie, C. ornata pour traiter les ulcères et les plaies gastriques [29]. 
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II-1-4-Espèce Centaurea resupinata subsp. dufourii (dostal) greuter 

II-1-4-1-Description botanique 

Centaurea resupinata subsp. dufourii est une plante vivace, avec des tiges courtes, 

dressées ou  décombantes. Les feuilles sont pubescentes-cendrées, variables, non décurrentes 

sur la tige. Les  capitules sont petits (en moyenne: 7-8 mm sur 15), blanchâtres à la base. Les 

fleurs  sont purpurines. Les akènes à aigrette très courte; pubescente et à stries longitudinales 

généralement bien marquées [2]. 

  
Figure II-1: Espèce Centaurea resupinata subsp. Dufourii 

        Centaurea  resupinata  subsp. dufourii  pousse en l’Algérie, particulièrement dans les 

hautes montagnes. Elle se rencontre dans  la région des Aurès,  les Forêts claires et pâturages 

pierreux d’Oranie, et  l'Atlas Saharien (Djebel Amour) [2].   

II-1-4-2-Classification botanique 
L’espèce iCentaurea iresupinata isubsp. idufourii iest iclassée icomme isuit i[30, i31]: 
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II-1-5-Etudes chimiques antérieures sur le genre Centaurea 
Les espèces centaurées sont réputées par leur composition chimique riche et variée.   La 

recherche bibliographique indique la  présence de plusieurs métabolites secondaires, tels que : 

les lignanes [32], les triterpènes [33], les composés phénoliques [34], les flavonoïdes [13] et les 

sesquiterpènes lactones [17]. Ces deux derniers types de biomolécules sont les plus rencontrées 

dans ce genre. 

II-1-5-1-Flavonoides du genre Centaurea 
Les études phytochimiques effectuées sur les Centaurées  ont conduit à la purification 

et la caractérisation de plusieurs flavonoides, constitués majoritairement de flavones  

(apigenine, chrysoeriol, hispiduline, nepetine, luteoline …..) et falvonols (kaempferol, 

quercetine, astragaline, rutine, quercitrine….). Le itableau isuivant iprésente iquelques iexemples 

ides iflavonoïdes iisolés ide idiverses iespèces ide ice igenre. 

Tableau II -1 : les flavonoides identifiés du genre Centaurea 

Plante étudiée Métabolites isolés Références 

C. cineraria 
subsp. umbrosa  

salvigenine (1), 3’-O-methyleupatorine (2), eupatiline 
(3), jaceosidine (4) 

[35] 

C. sphaerocephala 

L 

chrysoeriol (5), apigenine (6), nepetine (7), luteoline (8) 

chrysoeriol 7-O-β-glucoside (9),  apigetrine (10) 

[36] 

      [37] 

C. senegalensis eupatiline (3), jaceosidine (4), centaflavone A (11), 

centaflavone B (12), 6-methoxy kaempferol (13), 6-

hydroxy kaempferol (14) 

[38] 

C. furfuracea Coss hispiduline 7-O-methylglucuronide (15) [39] 
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apigenine-7-O-methylglucuronide (16), apigenine (6), 

apigetrine (10), hispiduline (17), cirsimaritine (18), 

5,7,4’-trihydroxy-3-methoxyflavone (19), hispiduline-7-

O-glucoside (20) 

 
[40] 

C. papposa eupatorine (21) [41] 

C.  urvillei  DC. 

subsp. urvillei 

apigenine (6), luteoline (8), apigetrine (10),hispiduline-

7-O-β-D-methylglucuronopyranoside (15), apigenine7-

O-β-D- methylglucuronopyranoside (16), hispiduline-7-

O-β-D-glucopyranoside (20), naringenine-7-O-β-D-

glucuronopyranoside (22), eriodictyol-7-O-β-D 

glucuronopyranoside (23), 6-hydroxykaempferol-7-O-

β-D-glucuronopyranoside (24), hispiduline-7-O-β-D- 

glucuronopyranoside (25), kaempferol (26) 

[42] 

C. davidovii apigenine (6), luteoline (8), scutellareine 6-methyl ether 

(27),  scutellareine 6,4’dimethyl ethers (28), 

scutellareine 6,7,4’-trimethyl ethers (29), 6-

hydroxyluteoline  6-methyl ether (30), 6- 

hydroxyluteoline  6,3’-dimethyl ethers (31), 

isokaempferide (32) 

[43] 

C. parilica apigenine (6), scutellareine  6,4’dimethyl ethers (28), 6-

hydroxyluteoline  6-methyl ether (30), 6-

hydroxyluteoline  6,3’-dimethyl ethers (31) 

[43] 

 

C. stenolepis 6-hydroxyluteoline  6-methyl ether (30), axillarine (33), 

centaureidine (34) 

[43] 

C. schischkinii apigenine (6), astragaline (35), afzeline (36) [44] 

C. jacea L apigenine (6), hispiduline (17) , eupatorine (21) , 

isokaempferide (32) , axillarine (33) , centaureidine 

(34),  cirsiliol (37), 6-methoxykaempferol 3-methyl 

ether (38) 

[45] 

C. aegyptiaca L apigenine (6), isovitexine (39), vitexine (40), 

isoquercetine (41), 3-O-methylquercetine (42), 

quercetine (43) 

[46] 

C. tougourensis methyleupatorine (2), eupatiline (3), jaceosidine (4), [47] 
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 apigenine (6), 3’-O- nepetine (7), kaempferol (26)  

C. nicaeensis All. 

var. 

walliana M 

jaceosidine (4), apigenine (6), apigenine-7-O-β-D- 

methylglucuronopyranoside (16), apigenine 4’-(6’’-

methylglucuronide) (44), cirsilineol (45) 

[48] 

C. scoparia apigetrine (10), centaureidine (34), 3’,4’-dihydroxy-

(3’’,4’’-dihydro-3’’-hydroxy-4’’-acetoxy)-2’’,2’’-

dimethylpyrano-(5’’,6’’:7,8)-flavone-3-O-𝛽𝛽- D-

glucopyranoside (46), 3,3’,4’-trihydroxy-(3’’,4’’-

dihydro-3’’,4’’-dihydroxy)-2’’,2’’-dimethylpyrano-

(5’’,6’’:7,8)-flavone (47),  cynaroside (48), oroxyline A 

(49),  5,7-dihydroxy-3’,4’,5’-trimethoxyflavone (50), 

atalantoflavone (51), 5-hydroxy-3’,4’,8-trimethoxy-

2’’,2’’-dimethylpyrano (5’’,6’’:6,7)-flavone (52), 

3’,4’,5,8-tetramethoxy-2’’,2’’-dimethylpyrano 

(5’’,6’’:6,7)-flavone (53) 

[49] 

C. horrida apigenine (6), apigetrine (10), astragaline (35), afzeline 

(36), isovitexine (39),vitexine (40), rutine (54), 

scutellareine 7-O-β-D-glucopyranoside (55), quercitrine 

(56) 

[50] 

C. microcarpa 

Coss. & Dur 

nepetine (7), astragaline (35), 7-O-β-D-glucopyranosyl 

centaureidine (57) 

[51] 

C. bracteata nepetine (7), luteoline (8), isokaempferide (32), 

axillarine (33), centaureidine (34), scutellareine 6-

methyl ether (18), axillarine 7-glucoside (58), jaceidine 

(59), jaceine (60), 6-hydroxyluteoline 6,4’- 

dimethyl ether (61), centabracteine (62), bracteoside 

(63) 

[52] 

C. omphalotricha 

Coss. & 

Durieu ex Batt. & 

Trab 

quercetine (43), oroxyline A (49), chrysine (64), 

tenaxine II (65), 5,7,2’-trihydroxyflavone (66) 

[53] 

C. pseudoscabiosa 

subsp. 

 pinocembrine 7-O-α-arabinopyranosyl-(1   2)-β-

glucopyranoside (67), chrysine 7-O-β-

[54] 
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pseudoscabiosa galactopyranuronoside (68), baicaleine 6-methylether-

7-O-β-galactopyranuronoside (69) 

C. orphanidea apigenine (6), luteoline (8), cirsimaritine (18), 

isokaempferide (32) 

[55] 

C. africana chrysoeriol (5),  jaceidine (59), algerianine (70), 4’-

methyl gossypetine (71), centaureine (72) 

[56] 

C. sulphurea 3’-O-methyl-eupatorine (2), eupatiline (3) , jaceosidine 

(4), nepetine (7), cirsilineol (45) 

[57] 

C. polyclada salvigenine (1), 3’-methoxy eupatorine (2), eupatorine 

(21) 

[58] 
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Figure iII-2 : structures des flavonoides isolés du genre Centaurea 

II-1-5-2-Sesquiterpènes lactones du genre Centaurea 
Selon la littérature, les investigations chimiques effectuées sur les Centaurées ont 

montré la prédominance des lactones sesquitérpeniques de type guaiane et germacrane. Ces 

substances sont considérées comme des biomolécules (marqueurs) chimio-taxonomiques de ce 

genre. Le Tableau II-2 résume quelques sesquiterpènes lactones isolées de genre Centaurea. 
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Tableau II-2 : les sesquiterpènes lactones isolées du genre Centaurea 

Plante étudiée Métabolites isolés Références 

C. cineraria subsp. 

umbrosa  

cnicine (73),  cnicine 4’-O-acetate (74) [35] 

C. melitensis saloniténolide (75), onopordopicrine (76),  

arctiopicrine (77), mélitensine (78), mélitensine-β-

hydroxyisobutyrate (79), 11(13) 

déhydromélitensine β- hydroxyisobutyrate (80) 

[59] 

C. sphaerocephala  

ssp. Sphaerocephala  

cnicine (73), cnicine 4’-O-acetate (74), 1(10)-

époxy-15-hydroxy-gérmacr-4-en-6,12- 

olide (81), 11β, 13-déhydromélitensine (82) 

[60] 
 

 

 

C. sinaica amberboine (83), chlorohyssopifoline A (84), 

sinaicine (85) 

[61] 

C. papposa cnicine (73), malacitanolide (86), 8α-O-(3, 4 

dihydroxy-methylenebutanoyloxy)- 

dehydromelitensine (87), 8α-O-(3, 

4-dihydroxy-2-methylenebutanoyloxy)-15-oxo-

5,7RH, 6αH eleman- 1, 3,11(13)-trien-6,12-olide 

(88), 8α-O-(3, 4- dihydroxy-

methylenebutanoyloxy)-dehydromelitensin 

methylester (89) 

[62] 

C. jacea L cnicine (73) , cnicine 4’-O-acetate (74) [63] 

C. nicaeensis All. 

var. 

walliana M 

melitensine (78) [48] 

C. microcarpa Coss. 

& Dur 

hydroxy-11b,13-dihydro onopordaldehyde (90) [51] 

C. pullata L melitensine (78), 11β,13-dihydrocnicine 

(91),11β,13-dihydro-19-desoxycnicine (92), 8α-O-

(4-acetoxy-5-hydroxyangeloyl)-11β,13-

dihydrocnicine (93), 11β,13 dihydrosalonitenolide 

(94) ,8α-O-(4-hydroxy-2-methylenebutanoyloxy)-

[64] 
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11β,13-dihydrosonchucarpolide (95), 8α-O-(4-

hydroxy-2-methylenebutanoyloxy)-11β,13-dihydro-

4-epi-sonchucarpolide (96), 8α-hydroxy-11β,13-

dihydro-4-epi-sonchucarpolide (97) ,8α-O-(4-

hydroxy-2-methylenebutanoyl-oxy)melitensine 

(98), 8α-hydroxy-11β,13-dihydro-onopordaldehyde 

(99)  

C. orphanidea cnicine (73), 4’-O-acetylcnicine (74) [55] 

C. polyclada  13-N-proline melitensine (100), 13-N-proline-

6α,8α,15-trihydroxyelema-1,3-dien-12-oic acide 

(101), 8α-O-[2’- (hydroxymethyl)-but-2’-enoyl]-

6α,15-dihydroxyelema-1,3,11(13)- 

trien-12-oic acide (102), methyl 1β,6α,8α-

trihydroxy-15-oxoeudesm-11(13)-en-12-oate (103), 

6α,8α,15-trihydroxyelema-1,3,11(13)-trien-12-oic 

acide (104), methyl 6α,8α,15-trihydroxyelema-

1,3,11(13)-trien-12-oate (105) 

[58] 
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Figure II-3 : structures des sesquiterpènes lactones isolés du genre Centaurea 

II-1-5-3-Triterpènes du genre Centaurea 

Les triterpènes sont des substances naturelles constituées principalement par six unités 

d'isoprène avec des structures cycliques relativement complexes. On les trouve dans les 

gommes et les résines végétales. Ces métabolites secondaires sont dotés de potentialités 

hormonales et immumodulantes, ils peuvent inhiber les enzymes impliquées dans le 

métabolisme du glucose, empêcher le développement d'une résistance à l'insuline et normaliser 

les taux plasmatiques de glucose et d'insuline [65]. Les investigations chimiques menées sur les 

plantes Centaurées ont indiqué la présence de ces substances dans de nombreuses espèces. Le 

tableau II-3 regroupe ces composés naturels isolés du genre Centaurea. 

Tableau II-3 : les triterpènes identifiés du genre Centaurea 

Plante étudiée Métabolites isolés Références 

C. horrida lupeol (106), betuline (107), daucosterol 

(108) 

[54] 

C. microcarpa Coss. & 

Dur 

daucosterol (108), β-sitosterol (109) [51] 

C. bracteata daucosterol (108) 
 

[52] 
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C. omphalotricha Coss. 

&Durieu ex Batt. & 

Trab 

lupeol (106), daucosterol (108), β-sitosterol 

(109), taraxasterol (110) 

[53] 

C. africana daucosterol (108), β-sitosterol (109),  α-

Amyrine (111), β-Amyrine (112) 

[56] 
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Figure II-4 : structures des triterpènes isolés du genre Centaurea 

II-1-5-4-Lignanes du genre Centaurea 

Les lignanes constituent un vaste groupe de polyphénols. Ils s’accumulent généralement  

dans les racines, les graines et les tissus des plantes ligneuses.  La structure de ces composés 

est obtenue par couplage de deux entités de dérivés du 1-phenylpropane.  Plusieurs travaux ont 

montré l’effet préventif et protectif de ces substances vis-a vis de certains type de cancer  

hormono-dépendants (prostate,sein) [66]. Plusieurs composés de ce type ont été isolés de 

nombreuses centaurées, le tableau suivant regroupe quelques lignanes isolés de ces espèces. 

Tableau II-4 : les lignanes identifiés du genre Centaurea 

Plante étudiée Métabolites isolés Références 

C. schischkinii arctiine (113), matairesinoside (114), matairesinol 

(115), arctigenine (116) 

[44] 

C. jacea L trachelogenine (117) [45] 

C. orphanidea pinoresinol (118), dimethylmatairesinol (119) [55] 

C. polyclada arctiine (120) [58] 
 



 

33 
 

II 

 

Rappel bibliographique 

 

O

O

OH

OH

OH

HO

OMe

O O
MeO

RO

 

 

O

O

HO

MeO

OM

OH  
 

 R 
(113) Me 
(114) H 

(115) 

OH

OMe

O O
MeO

MeO

 

MeO

MeO

O

O

H

OH

OMe

OH  
(116) (117) 

O

O

OMe

OH

HO

MeO

 

O

O

MeO

MeO

OMe

OMe  
(118) (119) 



 

34 
 

II 

 

Rappel bibliographique 

 

O
HO

ΗΟ
OH

Ο

OH

OMe

O

O

MeO

MeO

 

 

(120)  

Figure II-5 : structures des lignanes isolés du genre Centaurea 
 
II-1-5-5-Autre composés du genre Centaurea 
 

En outre, d’autres métabolites secondaires, ont été isolés du  genre Centaurea  (tableau 
II-5). 

 
Tableau II-5 : Autre produits identifiés dans les Centaurées 

 
Plante étudiée Métabolites isolés Références 

C. collina scoparone (121), scopoletine (122) [67] 

C. spruneri Boiss. 

& Heldr. 

scopoletine (122), isoscopolétine (123) [68] 

C. schischkinii schischkiniine (124) [44] 

C. moschata moschamindole (125) [69] 

C.  urvillei  DC. 

subsp. urvillei 

arbutine (126), salidroside (127) [42] 
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Figure II-6 : structures des autres composés isolés du genre Centaurea 

II-1-6- Activités ibiologiques idu igenre iCentaurea 

Plusieurs i iespèces idu igenre iCentaurea isont iconnues ien imédecine ipopulaire ipour itraiter 

idivers imaladies iet ielles iont imontré iun ilarge iéventail id'effets ithérapeutiques, ià ititre 

id’exemple inous icitons: 

 Les parties aériennes de l’espèce C.ornato sont utilisées comme dépuratif et cholagogue 

[70]. 



 

36 
 

II 

 

Rappel bibliographique 

 
 Les racines de l’espèce C. sinaica   sont utilisées comme antispasmodique, diurétique 

et antipaludique [71]. 

 Les thés préparés à ipartir ides iparties iaériennes ide il’espèce  C.Chilensis sont utilisés 

pour soulager les douleurs rhumatismales [72].  

 L'extrait aqueux des espèces C.melitensis, C.seridis et C. aspera est utilisé comme 

hypoglycémiant [71]. 

 C. pallascens est utilisée comme agent stomachique en regard de sa saveur amère [73]. 

 Les iparties iaériennes ide ila iplante iC. iscabiosa isont iemployées ipour itraiter ila itoux iet 

i iles idémangeaisons i[74]. i 

 Les fleurs de  C. solstitialis L. ssp. solstitialis sont employées pour réduire les maux 

d'estomac et les douleurs abdominales [75]. 

Ces usages en médecine traditionnelle ont été prouvés par des études in vivo et in vitro. En 

effet Plusieurs études pharmacologiques réalisées sur les Centaurées montrent que ces plantes 

présentent des activités biologiques importantes et variées, parmi lesquelles : antimicrobienne, 

anti-inflammatoire, anti-oxydante et anticancéreuse. Ces effets pharmacologiques sont dus aux 

métabolites secondaires présents chez ces espèces. 

Ces idifférentes ipropriétés ibiologiques isont idécrites idans ile itableau iII-6. 

Tableau iII-6: iActivités ibiologiques ide iquelques iespèces ides iCentaurées 

Activités 

ibiologiques 
 

Espèce Parties 

étudiées 

Model Ref 

 

 

 
anti-oxydante 

C. polypodiifolia 

C.pyrrhoblephara  

C. antalyense  

aériennes (ex 

MeOH) 

(in vitro) DPPH 

-IC50=19.38±2.41 μg/ml 

- IC50=13.97 ±2.81 μg/ml 

- IC50=12.29 ±0.99 μg/ml 

[76] 

C. sphaerocephala aériennes  

ex BuOH 

 

ex AcOEt) 

(in  vitro)  

LPO 

IC50=340,94±7,49μg/ml 

DPPH 

IC50=11,59±0,04μg/ml 

[77] 

C. hypoleuca DC 

 

 Fleurs (ex 

AcOEt) 
(in vitro)  

ABTS 

IC50=29.1±0.1 μg/ml 

DPPH 

[78] 
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IC50=64.8±0.9 μg/ml 

C. derderiifolia 

 

 feuilles et 

graines (ex 

CHCl3) 

(in vitro)DPPH 

IC50=0.76±0.03 μg/ml 
[79] 

C. raphanina subsp feuilles (ex 

hydro-

éthanolique) 

(in vitro) 

Inhibition de l hemolyse  

IC50=35±2  μg/ml 

TBARS 

EC50=29± 1 μg/ml 

[80] 

C. acaulis 

 

Plante entière 

(extrait n-

BuOH) 

(in vitro) DPPH 

IC50 = 4.83μg/mL 

 

[81] 
 

 

C. cheirolopha aériennes (ex 

MeOH) 

(in vitro) test de blanchissement 

du β-carotène 

inhibition=79.515% 

[82] 

C. drabifolia subsp. 

drabifolia 

 

aériennes (ex 

AcOEt) 

(in vitro) PPM 
CTA=1.87±0.16mmolTE/g 
extrait 

[83] 

C. montana graines (ex 

MeOH) 

(in vitro) DPPH 

IC50=2,8×10-3 mg/mL 
[84] 

 

 

 

 

 
antimicrobienne 

C.ptosomipappoides  

C. odyssei 

C. ptosomipappa 

C. amonicola 

C.kurdica 

aériennes (ex 

AcOEt) 

(in vitro) diffusion en puits 

zone d’inhibition=24 mm 
 

[85] 

C. hypoleuca DC fleurs (ex 

AcOEt) 

(in vitro) microdilution en milieu 

liquide 

CMI=8 μg/mL 

[86] 

C. lycopifolia 

 
aériennes (ex 

aqueux) 
(in vitro)  microdilution en milieu 

liquide 

CMI=0,01-0,02 mg/ml 

[83] 

C. diffusa fleurs 

(ex MeOH) 

(in vitro) microdilution en milieu 

liquide 

CMI=200 mg/ml 

[87] 

C. aladagensis aériennes (huile 

essentielle) 

(in vitro) microdilution en milieu 

liquide 

CMI=0,11 mg/ml 

[88] 
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C. pungens fleurs (ex 

AcOEt 

(in vitro) microdilution en milieu 

liquide 

CMI=40 μg/mL 

[89] 

C. sessilis 

C. armena 

Plante entière 

(huile 

essentielle) 

(in vitro) diffusion en puits  
 
zone d’inhibition<5.5 mm 
 

[90] 

 

 

anti-

inflammatoire 

C. iberica aériennes (ex 

MeOH) 

(in vivo) perméabilité vasculaire 

induite par l’acide acétique chez 

la souris  

[72] 

C. papposa 

 

aériennes  

(ex : 

hexane /ether /  

MeOH 1/1/1) 

(in vitro) 

ICAM-1 (intercellular adhesion 

molecules)   

molécules d'adhésion 

intercellulaire 

98% inhibition à 50 μM 

[91] 
 

C. cyanus 

 

fleurs 
(ex hydro-

alcoolique) 

(in vivo) œdème de la patte  

pourcentage d’inhibition 69,93% 

à 60 mg/ kg 

[92] 

C. chilensis 

 

aériennes (ex 

CHCl3 

(in vivo) œdème de la patte 

67% à 64 mg/kg 
 

[93] 

C. ainetensis fleurs (ex 

aqueux) 
(in vivo) œdème de la patte 

Inhibition considérable  
[94] 

 

 

 

 

 

 

anticancéreuse 

C. kilaea aériennes (ex 

CHCl3) 

(in vitro) MTT 

IC50=3,25 μg /mL 
[95] 

C. albonitens aériennes (ex 

MeOH) 

(in vitro) MTT 

 
[96] 

C. bornmuelleri 

C. huber-morathii 

graines (ex 

MeOH) 

(in vitro) MTT 

IC50= 29.9 g/ml 

IC50=33.0 g/ml 

[97] 

C. solstitialis fleurs (ex 

EtOH) 

(in vitro) MTT 

IC50=63.18 μg/mL 
[98] 

C. papposa 

 

aériennes (ex 

MeOH) 

(in vitro) MTT 

IC50=8.5 ± 0.5 μM 
[91] 

 

C. drabifolia subsp. 
detonsa 

aériennes (ex 

CHCl3) 

(in vitro) cellules leucémique 
(CCRF-CEM) et sa ligne multi 
résistante  CEM/ADR5000. 
IC50=0.47 ± 0.07 μM 

[99] 

C. calcitrapa subsp. 
calcitrapa 

feuilles (ex 

MeOH) 

(in vitro) MTT 

IC50<100 μg/mL 
[100] 
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C. africana 

 

aériennes (ex 

EtOH) 

(in vitro) MTT 

IC50=26.1 ± 0.5 μM 
[56] 

C. montana graines (ex 

MeOH) 

(in vitro) MTT 

IC50=43,9 μM 
[84] 

II-2-Position itaxonomique ide ila ifamille iFabaceae  (Leguminosae) 

La iLeguminosae iou iFabaceae iest iune ides iplus igrandes ifamilles ide iplantes ià 

ifleurs, iaprès iles iorchidées i(Orchidaceae) iet iles iasters i(Asteraceae) [101], avec plus de 

745 genres et 19500 espèces [102]. Plusieurs espèces de cette famille présentent un intérêt 

alimentaire à titre d’exemple la fève, les pois les haricots, et l’huile d’arachide ou soja [103]. 

Les iFabacées isont ides iplantes iherbacées ivivaces iou iannuelles, ides iarbres iou iarbustes 

facilement reconnaissables à leurs fruits  et à leurs composés [104]. La famille Fabaceae 

possède une répartition cosmopolite, se trouvant dans tous les continents. Cette  famille est bien 

représentée dans itoutes iles irégions itempérées iet itropicales idu imonde. iLes légumineuses sont  

diversifiées particulièrement dans les forêts tropicales avec un aspect saisonnièrement sec et 

des arbustes tempérés soutenus par les climats xériques. La prédilection des légumineuses pour 

iles ihabitats isemi-arides ià iarides iest iliée ià iun imétabolisme iexigeant ien iazote [105]. 

II-2-1-Caractères botaniques des Fabacées 
Les fabacées sont caractérisées généralement par des fleurs hermaphrodites irrégulières 

et une corolle zygomorphe, constituée de cinq pétales disposés en forme de papillon. Les 

étamines sont de 5 à 10 et  les anthères sont homomorphes ou dimorphes. L’ovaire est composé 

par un seul carpelle. Les ifeuilles isimples iou icomposées, ialternes iet istipulées; iparfois iplus iou 

imoins icomplètement itransformées ien ivrilles. iLe ifruit iest igénéralement une gousse 

multiséminée [2]. 

La famille Fabaceae est classée comme isuit [106] : 

 



 

40 
 

II 

 

Rappel bibliographique 

 

 

II-2-2-Intérêt thérapeutique des Fabacées 

Plusieurs plantes de la famille Fabaceae ont montré un pouvoir pharmacologique important. 

Elles sont largement indiquées en  médecine populaire pour soulager ou traiter divers maladies 

[107] : 

 L’espèce Cassia fistula L est employée comme analgésique pour soulager  les douleurs 

des hémorroïdes ainsi que comme laxatif doux contre la fièvre et l’arthrite. La pulpe des 

fruits de cette espèce possède un caractère inflammatoire, elle est considérée comme 

purgative.  

 Cassia occidentalis L est fréquemment préconisée pour soigner la jaunisse, la dermatite 

ainsi  pour induire la fertilité. 

 Clitoria ternatea L est parfois indiquée pour traiter les problèmes de fertilité, de 

menstruations et la morsure de serpent. 

 La plante Saraca indica L est recommandée dans la population indienne pour arrêter le 

saignement des hémorroïdes. Elle est employée également pour les infections 

douloureuses, elle soulage la soif excessive et améliore la digestion et l’assimilation. 

 En Indonésie l’espèce Sesbania grandiflora (L.) Pers est indiquée aux mères allaitantes 

pour la production de lait maternel ainsi que  pour traiter les aphtes buccaux. 

II-2-3-Présentation du genre Cytisus 

Cytisus est l'un des nombreux genres de la tribu Genisteae Le genre Cytisus comprend 

environ 60 espèces. Il se trouve fréquemment dans le bassin méditerranéen, dans les régions de 

la mer Noire, l’Europe centrale et également le nord de l’Afrique [108]. 

Les cytises sont généralement des arbustes ou arbrisseaux à feuilles trifoliolées. Les 

fleurs sont généralement jaunes [2]. Les fruits sont des gousses linéaires ou oblongues 

contenants de nombreuses graines Le calice gamosépale est bilabié avec  dix étamines 

monadelphes dans un tube non fendu [109]. 
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II-2-4-Intérêt thérapeutiques du genre Cytisus 

Les plantes du genre Cytisus sont employées en médecine populaire comme diurétique, 

hypnotique, anxiolytique [110, 111], antiparasitaire [112], antidiabétique [113,114], agent 

hépatoprotecteur, antispasmodique [115].  

II-2-5-Espèce Cytisus purgans (L.) Benth 

II-2-5-1-Description botanique 

L’espèce Cytisus purgans (L.) Benth (Figure II-7) est un sous-arbrisseau touffu des 

hautes montagnes de 30-60 cm.  Les Feuilles sont unifoliolées, très rapidement caduques. Les 

Tiges sont raides et dressées, très denses plus ou moins piquantes à leur sommet. Les fleurs sont 

jaunes solitaires en grappes courtes et nues. La gousse longue de 20-25 mm, est velue, 

oblongue, noire à la fin [2]. 

  
Figure II-7: Espèce Cytisus purgans (L.) Benth 

        Cytisus purgans (L.) Benth est répandue dans plusieurs massifs montagneux de la 

péninsule Ibérique et du Maghreb ainsi que dans le Massif central  et les Pyrénées orientales.  

En Algérie, cette espèce se trouve dans les Pâturages rocailleux des hautes montagnes des 

Aurès,  Bellezma, les montagnes du Hodna et Djurdjura [2, 116]. Traditionnellement  cette 

espèce est utilisée comme cardiotonique, diurétique et purgative [117]. 

https://fr.wikipedia.org/wiki/P%C3%A9ninsule_Ib%C3%A9rique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Maghreb
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II-2-5-2-Classification botanique 

        La iclassification ibotanique ide icette iplante iest icomme isuit  [30]: 

 

II-2-6- Etudes ichimiques iantérieures isur ile igenre iCytisus 

Les iinvestigations iphytochimiques iréalisées isur iles iespèces idu igenre iCytisus iont 

irévélé ila irichesse ide ices iplantes ien imétabolites isecondaires inotamment iles isubstances 

iphénoliques, iles istéroïdes, iles iflavonoides iet iles ialcaloides. 

II-2-6-1-Flavonoides 

Tableau II-7 : flavonoïdes identifiés du genre Cytisus 

Plante étudiée Métabolites isolés 
 

Références 

C. triflorus l’Her chrysine (64), chrysine-7-O-β-D-glucopyranoside 

(128), chrysine 7-O-β-D- galactopyranoside (129), 

diosmétine (130) 

[118] 

C. multiflorus 
 
 
 
 

chrysine (64), luteoline-5-O-glucoside (131), 

cynaroside (48), apigenine (6), apigetrine (10), rutine 

(54), orientine (132), 2’’-O-pentosyl-6-C-hexosyl-

luteoline (133), 2’’-O-pentosyl-8-C-hexosyl-luteoline 

(134), 2’’-O-pentosyl-8-C-hexosyl-apigenine (135), 

2’’-O-pentosyl-6-C-hexosyl-apigenine (136), 6’’-O-(3-

[108] 
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hydroxy-3-methylglutaroyl)-2’’-O-pentosyl-Chexosyl-

luteoline (137), 6’’-O-(3-hydroxy-3-methylglutaroyl)- 

2’’-O-pentosyl-C-hexosyl-apigenine (138), chrysine-7-

O-β-D-glucopyranoside (128) 

C. villosus Pourr (3S, 4S)-2ʹ,4ʹ-dihydroxy-3ʹ-methoxy-6,7-

methylenedioxyisoflavane-4-ol (139), chrysine (64), 

chrysine −7-O-β-D-glucopyranoside (128),  2”-O-α-L-

rhamnosylorientine (140), génistéine (141) 

[115] 

C. scoparius kaempferol (26), rutine (54), quercetine (43), 
quercitrine (56), génistéine (141), isorhamnetine (142), 
sarothamnoside (143) 
 
chrysine (64), orientine (132), apigenine (6) 

[119] 
 
 
 
 

[120] 
C. albus daidzine (144), genistine (145) 

 
isoquercetine (41), rutine (54), quercitrine (56), 

quercetine (43), luteoline (8), apigenine (6) 

[121] 
 
 

[122] 

C. nigricans ononine (146) 
 

isoquercetine (41), rutine (54), quercitrine (56), 

luteoline (8), Kaempferol (26),  apigenine (6) 

[123] 
 

[122] 

C. eriocarpus R. 
Br 

génistéine (141) [124] 

C. battundieri 
Maire, C. 
welwitschii, C. 
commututus 
(Willk.) Briq, C. 
proliferus L 

génistéine (141), daidzeine (147) [124] 

C.purgans quercetine (43), sarotanoside (148) [125] 
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Figure II-8: structures des flavonoides isolés du genre Cytisus 
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II-2-6-2-Alcaloïdes 

Tableau II-8 : alcaloïdes identifiés du genre Cytisus 

Plante étudiée    Métabolites isolés 
 

Références 

C. scoparius  (-)-3β, 3α-dihydroxylupanine (149), (+)-13α-

hydroxylupanine (150), 3α,l3α-dihydroxylupanine (151), 

(-)-3β,l3α-diacetoxylupanine (152),3α,l3α -

diacetoxylupanine (153), 12β,13α-dihydroxylupanine 

(154) 

 
lupanine (155) 
 
sparteine (156), aphylline (157), anagyrine (158) 

 
 

[126] 
 
 
 
 
 

[120] 
 

[127] 
 

C. purgans lupanine (155), sparteine (156) [125] 
C. 
monspessulanus 

(+)-2,3-déhydro-10-oxo-α-iso-spartéine (159), 
aphyllidine (160) 

[128] 

C. laburnum N-méthylcytisine (161), cytisine (162) [129, 130] 
 

N

N

R1

R2

H

O

H
OR3

R4

 

N

N
H

O

H

 
 R1 R2 R3 R4 
(149) OH H H H 
(150) H H H H 
(151) H OH H H 
(152) OAc H Ac H 
(153) H OAc Ac H 
(154) H H H OH 

 

(155) 

N

N
H

H  
N

N
H

H

O  
(156) (157) 



 

48 
 

II 

 

Rappel bibliographique 

 

N

N
H

H

O  

N

N
H

H

O  
(158) (159) 

N

N
H

H

O  

N

NR

O  
(160) 

 

 R 
(161) CH3 
(162) H 

 

Figure II-9: structures des alcaloïdes identifiés du genre Cytisus 

II-2-6-3-Composés phénoliques   

Tableau II-9 : composés phénoliques identifiés du genre Cytisus 

Plante étudiée Métabolites isolés Références 

C. nigricans acide gentisique (163), acide chlorogénique (125), 

acide caféique (164), acide p-coumarique (165), 

acide férulique (166) 

[122] 

C. albus acide gentisique (163) [122] 

C. scoparius o-créosol (167), m-créosol (168), p-créosole (169), 

gyaïacol (170), phénol (171) 

tyramine (172), 3-hydroxy tyramine (173) 

[131] 

 

[126] 
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Figure II-10: structures des composés phénoliques isolés du genre Cytisus 
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II-2-6-4-Stéroïdes 

Tableau II-10 : stéroïdes identifiés du genre Cytisus 

Plante étudiée Métabolites isolés Références 

C. scoparius β-sitosterol (109), campestérol (174), Stigmast 7-

en, 3 β-Sitosterol (175), stigmastérol (176), 

cholestérol (177) 

[132] 
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Figure II-11: structures des stéroïdes isolés du genre Cytisus 
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II-2-6-5-Autres composés 

Tableau II-11 : autres composés détectés dans les espèces Cytisus 

Plante étudiée Métabolites isolés Références 

C. villosus Pourr (4R,6S)-4-hydroxy-2,2,6-trimethyl-9-oxabicyclo 

[4.2.1] non-1(8)-en-7-one (178) 

[115] 

C. scoparius linalool (179), scoparone (180), aesculetine (181) 

 

[131] 
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Figure II-12: structures des autres composés isolés du genre Cytisus 

 

II-2-7-Activités biologiques du genre Cytisus 
L’évaluation  biologique des plantes du genre Cytisus ont permis de mettre en évidence leur 

potentiel pharmacologique important notamment les activités antimicrobiennes, anti-oxydantes 

et anti-inflammatoires. 
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Tableau II-12: Activités ibiologiques ide iquelques iespèces idu igenre Cytisus 

Espèce        Activités 

pharmacologiques 

Parties étudiées Réf 

C. striatus -antimicrobienne -(in vitro) feuilles (ex AcOEt) [133] 

-anti-oxydante  -(in vitro) fleurs (ex MeOH) [134] 

C. scoparius 

 

 

 

 

-antimicrobienne 

 

-(in vitro) plante entière (ex 

AcOEt) 

[120] 

 

-anti-oxydante 

 

-(in vivo) aériennes (ex EtOH) 

-(in vitro) fleurs (ex MeOH) 

[135] 
[134] 

C. triflorus -antimicrobienne 

 

 

 

-(in vitro) aériennes (ex AcOEt) 
 
-(in vitro) huiles essentielle des 
parties aériennes 
 

[118] 

 

 

-anti-oxydante 

 

-(in vitro) aériennes (ex AcOEt) 
 
 

[118] 

-anti-inflammatoire 

 

-(in vivo)  feuille (extrait hydro-

éthanolique) 

 

[136] 
 

C. villosus -antimicrobienne -(in vitro) aériennes (ex AcOEt) [137] 

-anti-oxydante -(in vitro) aériennes (ex AcOEt) [137] 

C. nigricans -antimicrobienne 

 

-(in vitro) aériennes (ex EtOH, 

AcOEt, acétone) 

[138] 
 

-anti-oxydante -(in vitro) aériennes (ex EtOH) [122] 

C. capitatus -antimicrobienne -(in vitro) aériennes (ex EtOH, 

AcOEt, acétone) 

[138] 

C. multiflorus -anti-oxydante 

 

-(in vivo) aériennes (ex EtOH) 

-(in vitro) fleurs (ex MeOH) 

[139] 

[134] 

-anti-inflammatoire -(in vitro) plante entière (ex 

EtOH) 

[140] 

C. purgans -antimicrobienne -(in vitro) aériennes (ex MeOH) [125] 

-anti-oxydante -(in vitro) aériennes (ex MeOH) [125] 
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III Investigation chimique 

III-1-Investigation  chimique de l’espèce Centaurea resupinata subsp.dufourii 

III-1-1-Extraction  

        500 g des parties ariennes de Centaurea resupinata subsp. dufourii séchées et broyées ont 

subi une macération à température ambiante par un mélange hydroacoolique (EtOH/H2O : 

70/30) pendant 48h. Après ifiltration iet iconcentration, ila iphase iaqueuse iobtenue iest 

fractionnée par extraction iliquide/liquide de polarité croissante aux solvants : l’hexane, Acétate 

id’éthyle iet in-butanol. iLes iextraits iorganiques irécupérés isont iconcentrés isous ipression 

iréduite ià isec iet ipesés. iCette iopération ia ipermis id’obtenir i3,6 ig ide il'extrait ihexane, i7,8 ig ide 

il'extrait id'acétate id’éthyle iet i18.7g ide il’extrait in-butanol. iLe iprotocole ides idifférentes i 

iétapes ide il'extraction iest iregroupé idans ile ischéma isuivant i(Figure iIII-1). 

 

 

        Les rendements de cette extraction par rapport à la matière sèche sont rapportés dans le 

Tableau III-1. 
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La ichromatographie isur icouche imince iréalisée isur iles itrois iextraits iorganiques idans 

idifférents isystèmes id’élution, i iindique iaprès irévélation ipar il’acide isulfurique iet ichauffage 

ique iles ideux iextraits iacétate id’éthyle iet ibutanolique isont i iriches ien imétabolites isecondaires 

ipar irapport ià il'extrait ihexanique. 

III-1-2-Séparation et purification de l’extrait Acétate d’éthyle        

Le fractionnement de 7g d’extrait acétate d’éthyle est effectué sur une colonne de gel de 

silice en phase normale. Un mélange de gradient : Hexane/EtOAc (100-0 à 0-100) puis EtOAc/ 

MeOH (100-0 à 0-100) est utilisé comme éluant. Ceci a permis d’obtenir 10 fractions 

majoritaires F1-F10 (Figure III-2). 

Ces fractions sont purifiées par plusieurs techniques chromatographiques en utilisant 

différentes phases stationnaires. Dix  composés ont été isolés à l’état pur (Figure III-2). 
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III-1-3-Détermination istructurale ides iproduits iobtenus i 

            L’identification istructurale ides icomposés iisolés ia iété icaractérisée ipar il’exploitation ides 

idifférentes itechniques id’analyse ispectroscopiques inotamment iUV, iRMN1H, iRMN13C, 

iRMN2D i(COSY, iHSQC iet iHMBC), ispectrométrie ide imasse, imesure ide ipouvoir irotatoire 

iainsi ique ila icomparaison iavec iles idonnées ide ila ilittérature. 

III-1-3-1-Elucidation structurale du produit CR1 

 

 

 

 

 

 

 

kaempférol 3-O-(6-α-L-rhamnopyranosyl)-β-D-glucopyranoside 

        Le icomposé iCR1, i iisolé isous iforme ide ipoudre ijaune iest ivisible isous ilumière iUV ià i254 

iet i366 iet idonne iune icoloration ijaune iavec ile irévélateur id’acide isulfurique iet ichauffage. 

iCeci inous ipermet ide isuggérer iune istructure iflavonoidique ipour ice icomposé. 

            L’examen idu ispectre ide imasse ien imode ipositive idu iproduit iCR1 iprésente iun ipic id’ion 

ipseudo imoléculaire ià im/z i617 i[M+Na]+ iindiquant iune imasse imoléculaire ide i594 iuma 

icorrespondant ià iune iformule ibrute ide iC27H30O15. 
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        Les idonnées ide ispectre iUV idu produit CR1 enregistré idans ile iméthanol imontrent i: i i i 

-Deux i ibandes id’absorption ià i357 inm i(Bande iI) iet i i275 inm i(Bande iII) iindiquant iun 

isquelette ide itype iflavonol. 

-Un idéplacement ibathochrome i+42 ide ila ibande iI, iaprès il’addition ide iAlCl3+HCl ien iregard 

idu ispectre ienregistré idans ile iMeOH inm, iatteste ila isubstitution idu icarbone ien iposition i5 ipar 

iun igroupement iOH. 

-L’ajout ide iNaOH iprovoque iun idéplacement ibathochrome i+56 inm ide ila ibande iI, isuggèrant 

i ila iprésence id'un iOH i ien iposition i i4'. 

-Un déplacement bathochrome +5 nm de la bande II après l'addition de NaOAc indique la 

présence  d'un OH libre en position 7.   

-L'addition ide iNaOAc+H3BO3 irévèle il’absence id’un idéplacement ibathochrome ide ila ibande 

iI ipar irapport ià icelle idu ispectre ienregistré idans ile iMeOH. i iCe iqui ilaisse iprévoir il’absence 

id’un isystème iortho idihydroxylé isur ile icycle iB. 

 

        Le spectre RMN 1H du produit CR1 (Figure III-4) révèle la présence : 

-Des iprotons iaromatiques isortant idans ila irégion i6-8,2 ippm. i 

-Des iprotons iosidiques irésonant ià i i3,25 i– i3,83 ippm. 

-Deux iprotons ianomériques i ià iδH i4,52 i(d, iJ= i1,7 iHz) iet ià iδH i5,12 i(d, iJ= i8 iHz). 

 

        Ces données permettent de déduire clairement que le produit CR1 est un flavonoide 

diosidique.  
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III Investigation chimique 

 
L’examen du spectre RMN 1H étalé enregistré dans le methanol deutéré (Figure III-4) montre:  

-Deux isignaux idoublets id’intégration i2H ià iδH i8,06 iet iδH i6,89 i(J i= i8,5 iHz) icaractéristiques 

ides iprotons iH-2'/H-6' iet iH-3'/H-5' irespectivement, idu inoyau iB iavec iune isubstitution ien 

iposition ipara. i 

-Deux isingulets i id’intégration i1H i ià iδH i6,39 iet iδH i6,19 i; iattribuables iaux iprotons iH-8 iet iH-

6 idu inoyau iA irespectivement. 

-Un isignal isous iforme ide idoublet id’intégration i3H ià iδH i1,12 i(3H, id, iJ=6 iHz) icorrespondant 

ià iun igroupement iméthyle. iLa iprésence ide ice idernier iainsi ique ila ivaleur ide ila iconstante ide 

icouplage idu iproton ianomère ià i4,52 ippm i(d, iJ=1,7 iHz) iindiquent iqu’une ides ideux iunités 

iosidiques iest iun irhamnose. 

          iA ipartir ides iprotons idéjà iidentifiés ipar iRMN i1H, il’analyse iHSQC i(Figure iIII-5) ipermet 

ide icaractériser iles idéplacements ichimiques ides icarbones iqui iles iportent. iIls isont ilocalisés ià 

iδC i98,8 i(C-6), i93,6(C-8), i131(C-2', iC-6'), i114,7 i(C-3', iC-5'), i103,3 i(C-1''),101 i(C-1''') iet 

i16,3 i(C-6'''). 
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        Le spectre RMN 13C (Figure III-6) de CR1 présente des signaux correspondant aux 27 

atomes de carbone répartis comme suit : 

 Un groupement CH3 (C-6''')  à δc 16,3 

 Un carbonyle (C-4) à δC 177,9. 

 Six carbones aromatiques oxygénés résonant entre 133 et 166 ppm (C-2, C-3, C-5, C-

7, C-9, C-4'). 

 Deux carbones aromatiques quaternaires non oxygénés (C-1') et (C-10) résonant à δC 

121,3 et 104,7. 

 Six carbones  aromatiques méthines entre 93 et 132 ppm. 

 Onze carbones résonants entre 67 et 104 ppm correspondant aux carbones des deux 

unités osidiques. 
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        Au terme de cette analyse, ces données spectrales permettent l'identification de l'aglycone 

en tant que kaempférol substitué en C-3 (Figure III-7). 
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Figure III-7 : Kaempférol 

Pour la partie osidique 

        Le spectre RMN 1H révèle la présence de dix protons dans la région 3,25-3,83 ppm (Figure 

III-4) ainsi que deux protons anomériques  H-1" (5,12 ppm, d, J=8 Hz) et H-1"' (4,52 ppm, d, 

J=1,7Hz) ce qui  suggère la présence de deux unités osidiques.  
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        Le ispectre iCOSY iH-H i(Figure iIII-8) imontre iun isystème ide ispin ià isept iprotons, 

iindiquant ila iprésence id’un ihexose. iOn ivisualise iles icouplages isuivants i: i 

 H-1''/H-2'' ià i3,40 ippm i(dd, iJ i= i8,4 i; i7,5 iHz). 

 H-2''/H-3'' ià i3,44 ippm i(m). 

 H-3''/H-4'' ià i3,25 ippm i(t, iJ i= i8,4 iHz). 

 H-4''/H-5'' ià i3,36 ippm i(m). 

 H-5''/H2-6'' i: iH-6''a ià i3,83 ippm i(d, iJ i= i11,5 iHz) iet iH-6''b ià i3,52 ippm i(dd, iJ i= i11,5 

i; i5 iHz). 

        Les igrandes itaches ide icorrélations isuggérant ide igrandes ivaleurs ide iconstantes ide 

icouplages. iCe ici irévèle iqu’il is’agit id’un iglucose ide iconfiguration iβ i(J i1''-2''= i8Hz). 

 

  A ipartir idu ideuxième iproton ianomérique irésonant ià i4.52 ippm i(d, iJ i=1,7 iHz, iH-1'''), ile 

ispectre iCOSY iH-H i(Figure iIII-9) ipermet id’observer iles icorrélations isuivantes i: 

 H-1'''/ iH-2''' ià i3,60 ippm i(m). 

 H-2'''/ iH-3''' ià i3,46 ippm i(dd, iJ i= i9,3 i; i1,5 iHz). 

 H-3'''/ iH-4''' ià i3,27 ippm i(t, iJ i= i9,3 iHz). 

 H-4'''/ iH-5''' ià i3,38 ippm i(m). 

 H-5'''/ iH-6''' ià i1,12 ippm i(d, iJ i= i6 iHz). 
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     La idernière icorrélation iavec ila ivaleur ide ila iconstante ide icouplage iJ i1'''-2''' i= i1,7 iHz  

permettent id’identifier iun iα-L-rhamnose. 

 

Le ibranchement ides ideux iunités iosidiques ià il’aglycone iest iétabli ipar ianalyse idu 

ispectre i iHMBC i(Figure iIII-10). iCe idernier imontre iune itache ide icorrélation ientre ile iproton 

ianomérique idu iglucose iH-1'' i(δH i i5,12) iet ile icarbone iC-3 idu iflavonol i(δC i134,1), isuggérant 

iune iglycosylation ien iposition iC-3. iLe idéplacement ichimique idu icarbone iC-2 i(δC i157,1) 

idéblindé iconfirme ibien icette iliaison iC3-O iglucose i[1]. iL’enchainement ides ideux iunités 

iosidiques iest iassigné ipar ila icorrélation ientre ile iproton ianomérique iH-1''' i(δH i4,52) idu i i 

irhamnose iet ile icarbone iC-6" i(δC i67,2) idu iglucose. 
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III Investigation chimique 

 

Sur la base de cette analyse et par comparaison avec les données de la littérature, on 

détermine CR1 comme : kaempférol 3-O-(6-α-L-rhamnopyranosyl)-β-D-glucopyranoside 

appelé aussi nicotiflorine. Ce composé a été isolé précédemment des espèces du genre 

Centaurea, telles que : C. hierapolitana [2], C. alexanderina [3] et C. lippii [4]. Ce produit est 

connu pour ses propriétés antiglycations [5]. 

 

 

  

 

 

 

 

        Les idéplacements ichimiques ides iprotons iet icarbones ide ice icomposé isont rassemblés 

dans ile itableau iIII-3. 
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III Investigation chimique 

Tableau iIII-3: iDéplacements ichimiques iRMN i1H i(500 iMHz) iet i13C i(125 iMHz) idu 

iproduit iCR1 idans iCD3OD 

position δC (ppm)  δH (ppm) 
 

Multiplicité, J (Hz) 

2 157,1 / / 

3 134,1 / / 

4 177,9 / / 

5 161,6 / / 

6 98,8 6,19 s 

7 165,7 / / 

8 93,6 6,39 s 

9 157,9 / / 

10 104,7 / / 

1' 121,3 / / 

2' 131 8,06 d (J = 8,5) 

3' 114,7 6,89 d (J = 8,5) 

4' 160,1 / / 

5' 114,7 6,89 d (J = 8,5) 

6' 131 8,06 d (J = 8,5) 

1" 103,3 5,12 d (J = 8) 

2" 74,4 3,40 dd (J = 8,4-7,5) 

3" 75,8 3,44 m 

4" 70,9 3,25 t (J = 8,4) 

5" 76,7 3,36 m 

6" 67,2 C6''a : 3,83 

C6''b : 3,52 

d (J = 11,5) 

dd (J = 11,5 -5,0) 

1"' 101,0 4,52 d (J = 1,7) 

2"' 70,0 3,60 m 

3 "' 70,7 3,46  dd (J = 9,3-1,5) 

4"' 72,5 3,27 t (J = 9,3) 

5"' 68,3 3,38 m 

6"' 16,3 1,12 d (J = 6) 
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III Investigation chimique 

III-1-3-2- Elucidation structurale du produit CR2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

kaempferol-3-O-[6"-O-(E)-p-coumaroyl]-β-D-glucopyranoside 

          Le icomposé iCR2 iest iisolé isous iforme id’une ipoudre ijaune isoluble idans ile iméthanol. 

iIl i iest ivisible isous ila ilumière iUV i(254 iet i366 inm) iet i idonne iune icoloration ijaune iaprès 

irévélation ipar iune isolution id'acide isulfurique iet ichauffage. 

             Le ispectre ide imasse iESI-MS i(Figure iIII-11) idu icomposé iCR2 iprésente iun ipic id’ion 

ipseudomoléculaire ià im/z i617 i[M+Na]+, isoit iune imasse imoléculaire ide i594 iuma, 

icorrespondant ià iune iformule ibrute ien iC30H26O13. 
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III Investigation chimique 

I        Le ispectre iRMN i1H i(Figure iIII-12) idu icomposé iCR2 iconfirme isa inature iflavonol ien 

iprésentant iune isimilitude istructurale iavec icelui idu iproduit iCR1. iIl imontre ifacilement iles 

isignaux icaractéristiques idu inoyau ikaempferol iglycosylé ique il’on ipeut iidentifier icomme 

isuit: 

-Deux idoublets ià iδH i6,81 iet iδH i8,0 i(J i= i8,5Hz) ichacun id’intégration i2H isont iattribués 

irespectivement iaux iprotons iH-3', iH-5' iet iH-2', iH-6' idu icycle iB ipara ioxygéné. 

-Deux idoublets irésonant ià i6,13 ippm iet i6,30 ippm, id'intégration i1H i(J i=2,0 iHz), 

icaractéristique iaux ideux iprotons iaromatiques iH-6 iet iH i-8 i irespectivement idu inoyau iA iméta 

isubstitué. i 

-Des isignaux ise isituant ientre i(3,3 ià i4,4 ippm) icaractéristiques iaux i iprotons iosidiques 

-Un idoublet ià iδH i5,25 i(J i= i7,5 iHz) iattribuable iau iproton ianomérique iH1''. iLa iconstante ide 

icouplage irévèle iqu’il iest ide iconfiguration iβ. 

 

        iOn iobserve iégalement isur ice ispectre: 

-Quatre iprotons iaromatique idétectés ià i7,30 ippm i(H-2ꞌꞌꞌ iet iH-6ꞌꞌꞌ, iJ i=8,6 iHz) iet ià i6,79 ippm 

i(H-3ꞌꞌꞌ iet iH-5ꞌꞌꞌ, iJ i=8,6 iHz) iappartenant ià iun inoyau ipara-substitué. i 

-Deux iprotons ioléfiniques ià iδH i6,07 i(H-8ꞌꞌꞌ, iJ i= i16 iHz) iet iδH i7,40 i(H-7ꞌꞌꞌ, iJ i= i16 iHz). iLa 

ivaleur ide iconstante ide icouplage itraduit iune igéométrie itrans ide ila idouble iliaison. 
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        iCes idonnées iainsi il’observation id’un icarbonyle ià i167,4 ippm isur ile ispectre iRMN i13C 

i(Figure iIII-14) ipermettent ide isuggérer ila iprésence id’un igroupement itrans-p-coumaroyle 

i(Figure iIII-13). 

 

        Le spectre RMN 13C (Figures III-14) montre 26 signaux correspondant à 30 atomes de 

carbone, en effet leur répartition est la suivante : 

- Deux groupements carbonyle à δC 178,1 et 167,4 correspondent à C-4 et C-9"'. 

-Sept carbones aromatiques oxygénés qui résonnent entre 133-165 ppm.  

-Trois carbones aromatiques quaternaires C-1ꞌ, C-10 et C-1"' résonant à δC 121,3 et 104,1 et 

125,7. 

-Dix carbones  aromatiques méthines entre 93 et 131 ppm. 

-Six carbones d’unité osidique sortant entre 62 et 103 ppm. 

- Deux carbones éthyléniques qui résonnent à 113,3 et 145,2 ppm. 
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III Investigation chimique 

 

       L’analyse icombinée ides ispectres iCOSY iet iHSQC i(Figures iIII-15 iet iIII-16) ia ipermis 

id’identifier iles iprotons iosidiques. iPartant idu iproton ianomérique iH-1" i(5,25, id, iJ i= i7,5 iHz), 

i iLes iautres iprotons iH-2", iH-3", iH-4", iH-5", iH-6a", iH-6b", isont iattribués iaux isignaux ià i: 

i(3,46 i, it, iJ i= i7,5 iHz) i; i(3,47, im) i; i(3,34, it, iJ i= i6,9 iHz) i; i(3,47, im) i; i(4,31, idd, iJ i= i12 i; i2,5 

iHz) i; i(4,19, idd, iJ i= i12 i; i7 iHz) irespectivement. Les grandes taches de corrélation observées 

entre ces protons osidiques confirment bien la présence du glucose. 

        Les carbones correspondants aux protons de ce glucose C-2", C-3", C-4", C-5", C6"a, C-

6"b résonnent à δC 74,4 ; 76,6 ; 70,3 ; 74,3 ; 62,9 ppm respectivement. 

        Le ispectre iCOSY iH-H irévèle iégalement ides icorrélations ientre i: 

-Les iprotons iH-8/H-6 idu icycle iA. 

-Les iprotons iH-2'/H-3' i; iH-6'/H-5' idu icycle iB. 

-Les protons H-2"'/H-3"', H-6"'/H-5'" et H7"'/H-8"'du noyau coumaroyle. La grande tache de 

corrélation entre ces deux derniers protons oléfiniques,  confirme bien la igéométrie itrans ide ila 

idouble iliaison. 
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III Investigation chimique 

 

 

        Le ispectre iHMBC idu icomposé iCR2 i(Figure iIII-17) iexhibe ides icorrélations ientre i: 

-Le iproton ianomérique iH-1" iet ile icarbone iC-3 ide ila igénine irésonant ià i133,8 ippm, ce qui 

indique une glycosylation en C-3. 
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III Investigation chimique 

-Les deux protons olefiniques H-7"' et H-8"'et le carbone C-9" à 167,4 ppm. Ce idernier imontre 

iégalement iune iautre itâche ide icorrélation iavec iles iprotons iosidiques iH-6"a iet iH6"b. 

        Ceci permis de suggérer  une acylation au  niveau  de C-6" du glucose par le groupement 

coumaroyle.                      
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III Investigation chimique 

    
Toutes ices idonnées ispectrales, iplus ila ivaleur idu ipouvoir irotatoire i[α]D i i= i-570 i(C i= i0,1, 

iMeOH) iet ila icomparaison iavec ila ilittérature, ipermettent id’identifier ile icomposé iCR2 

icomme iétant i ile ikaempferol-3-O-[6"-O-(E)-p-coumaroyl]-β-D-glucopyranoside, iconnue 

isous ile inom itiliroside. iCe icomposé iest idétecté ipour ila ipremière ifois idans ile igenre 

iCentaurea. iIl ia iété iisolé iantérieurement ides iespèces Helichrysum italicum (Asteraceae) [6], 

Eremanthus crotonoides (Asteraceae) [7], Lychnophora passerina (Asteraceae) [8]. Le 

itiliroside iest iprincipalement iconnu ipour ises ipropriétés ibiologiques ianti-inflammatoire iet 

ianti-oxydante [6]. 

Les idéplacements ichimiques ides iprotons iet icarbones idu icomposé iCR2 isont iréunis idans ile 

itableau iIII-4. 

Tableau iIII-4: iDéplacements ichimiques iRMN i1H i(500 iMHz) iet i13C i(125 iMHz) idu 

iproduit iCR2 idans iCD3OD 

position δC (ppm) δH (ppm) 
 

Multiplicité, J (Hz) 

2 157,9 / / 

3 133,8 / / 
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4 178,1 / / 

5 161,6 / / 

6 98,6 6,13 d (J = 2) 

7 164,6 / / 

8 93,4 6,30 d (J = 2) 

9 157,0 / / 

10 104,1 / / 

1' 121,3 / / 

2' 129,8 8 d (J = 8,5) 

3' 114,6 6,81 d (J = 8,5) 

4' 160,1 / / 

5' 114,6 6,81 d (J = 8,5) 

6' 129,8 8 d (J = 8,5) 

1" 102,5 5,25 d (J = 7,5) 

2" 74,4 3,46 t (J = 7,5) 

3" 76,6 3,47 m 

4" 70,3 3,34 t (J = 6,9) 

5" 74,3 3,47 m 

6" 62,9 H-6𝑎𝑎′′    4,31 

H-6𝑏𝑏′′    4,19 

dd (J = 12-2,5) 

dd (J = 12-7) 

1"' 125,7 / / 

2"' 130,8 7,30 d (J = 8,5) 

3"' 115,4 6,79 d (J = 8,5) 

4"' 159,8 / / 

5"' 115,4 6,79 d (J = 8,5) 

6"' 130,8 7,30 d (J = 8,5) 

7"' 145,2 7,40 d (J = 16) 

8"' 113,3 6,07 d (J = 16) 

9"' 167,4 / / 
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III Investigation chimique 

III-1-3-3- iElucidation istructurale idu produit CR3 

 

 

 

 

 

 

 

Apigénine-7-O-β-D- glucopyranoside 

        Le icomposé iCR3 ise iprésente isous iforme ide iCristaux ijaunes ivisible ià ila ilumière iUV ià 

i254 iet i366 inm. iIl ise icolore ien ijaune iaprès irévélation ide isa iCCM ipar iune isolution id’acide 

isulfurique iet ichauffage iou ipar iles ivapeurs id’ammoniac. iCeci isuggère iune istructure 

iflavonoidique ipour ice icomposé. 

           Le ispectre ide imasse iESI-MS ide ice icomposé ienregistré ien imode ipositif i(Figure iIII-18) 

irévèle iun ipic id’ion ipseudomoléculaire ià im/z i= i455 i[M+Na] i+, idéterminant iune imasse 

imoléculaire ide i432 iuma iet iune iformule ibrute ien iC21H20O10. 
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Le ispectre iUV idu icomposé iCR3 ienregistré idans ile iMeOH i(tableau iIII-5) imontre: 

-Deux ibande id'absorption i: iune ibonde iI ià i320 inm i iet iune ibande iII ià i253 inm, i iorientent ivers 

iune i istructure i iflavone. i 

-L'ajout ide iNaOH iprovoque iun idéplacement ibathochrome i+47 inm ide ila ibande iI, iindiquant i 

il’existence id’un igroupement i(-OH) ien iposition i4'. 

-L’addition ide iAlCl3+HCl iinduit iun idéplacement ibathochrome i+52 inm ide ila ibande iI ien 

icomparaison iavec ià icelui ienregistré idans ile iméthanol, ice iqui irévèle ila iprésence id'un 

igroupement i i(-OH) ilibre ien iposition i5. 

-L’absence idu idéplacement ibathochromique ide ila ibande iII iaprès il’ajout ide iNaOAc ien 

icomparaison iau ispectre ienregistré idans iMeOH iindique il'absence id’un iOH ilibre ien iposition 

i7.  

-L'absence idu idéplacement ibathochrome ide ila ibande iI iaprès il’addition ide iNaOAc+H3BO3 

traduit  l'absence d’un de système orthodi-OH sur le noyau B. 

 

          Le spectre de RMN 1H  enregistré dans le CD3OD (Figure III-19) du composé CR3 

montre la iprésence ides isignaux icaractéristiques id’une iflavone ide itype iapéginine iglycosylée. 

iEn ieffet ion iobserve i: i  

-Deux idoublets i(J i=8,7 iHz), iintégrant ichacun ipour ideux iprotons ià i6,93 i(H-3' iet iH-5') iet 

i7,87 ppm i(H-2' iet iH-6'). 

-Un isingulet ià i6,65 ippm icorrespond iau iproton iH-3. 

-Un isignal isous iforme id’un idoublet ià iδH i6,47 i(J i=2,4 iHz) iattribuable iau iproton iH-6.  

-Un isignal isortant isous iforme ide idoublet ià iδH i6,79 i(J i=2,4 iHz), icorrespond iau iproton iH-8.  
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-Un idoublet ià i5,08 ippm i icaractéristique id’un iproton ianomérique. iLa iconstante ide icouplage 

i i(J i=7,2 iHz) iindique ila iprésence id’un isucre ide iconfiguration iβ. 

-Deux isignaux isous iforme ide imassif ià iδH i i3,48 iet i3,50, icorrespondent iaux iprotons iH-2'' iet 

iH3'' irespectivement. 

-Deux isignaux irésonnent ià iδH i3,40 i(J i=8,8 iHz) iet i3,58(J i=8,4 iHz) isous iforme ide itriplet 

iattribuables iaux iprotons iH-4'' iet iH- i5'' irespectivement. 

-Un isignal id’intégration i1H isous iforme id’un idoublet isortant ià iδH i3,93 i(J i=12,2 iHz) 

icorrespond iau iproton iH-6''a. 

-Un idouble ide idoublet isortant ià iδH i3,71 i(J i=12,2 i; i7,1 iHz) iattribué iau iproton iH-6''b. 

Les igrandes ivaleurs ides iconstantes ide icouplage ides iprotons iosidiques, ien iplus ile 

idoublet idu iproton ianomérique iH-1" ià i5,08 ippm i(J i=7,2 iHz) iprouvent ila iprésence id’un 

iglucose ide iconfiguration iβ. 

 

        Le ispectre iRMN i13C i(Figure iIII-20) imontre i21 isignaux ide icarbones irepartis ien i8 

icarbones quaternaires et 13 méthines.  
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        Ce spectre confirme la présence du groupement β-D-glucosyle, qui indique un signal du 

carbone anomérique à δC 101,7, un signal id’un icarbone iméthylène ioxygéné i(C-6") ià iδC i62,5 

iet ides isignaux ide icarbones ioxyméthines isortant ià iδC i74,9 i(C-2ꞌꞌ), 77,9 (C-3ꞌꞌ), 71,4 (C-4ꞌꞌ) et  

78,6 (C-5ꞌꞌ). 

 

        L’ensemble ide ices idonnées ispectrales iainsi ique ila icomparaison iavec iles idonnées ide ila 

ilittérature ipermettent ide idéterminer ila istructure idu icomposé CR3 : Apigénine-7-O-β-D- 
glucopyranoside nommé aussi Apigetrine. Les études scientifiques ont été démontrées que 
l'apigetrine inhibe la neuroinflammation grâce à des propriétés anti-oxydantes et 
neuroprotectrices [9]. 
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        Ce composé a été  isolé des espèces du genre Centaurea, telles que C.alexanderina [3], C. 

horrida [10], C. scoparia [11], C. furfuracea [12], C. Sphaerocephala [13], C. urvillei DC. 

subsp. Urvillei [14]. 

        Les idéplacements ichimiques ides iprotons iet icarbones ide ice icomposé isont irassemblés 

idans ile itableau iIII-6. 

Tableau iIII-6: iDéplacements ichimiques iRMN i1H i(300 iMHz) iet i13C i(75 iMHz) idu 

produit iCR3 idans iCD3OD 

position δC (ppm) δH (ppm) 
 

Multiplicité, J (Hz) 

2 166,5 / / 

3 104,4 6,65 s 

4 183,9 / / 

5 158,9 / / 

6 101,2 6,47 d (J = 2,4) 

7 164,8 / / 

8 96,2 6,79 d (J = 2,4) 

9 162,9 / / 

10 107,2 / / 

1' 123,1 / / 

2' 129,8 7,87 d (J = 8,7) 

3' 117,3 6,93 d (J = 8,7) 

4' 162,8 / / 

5' 117,3 6,93 d (J = 8,7) 

6' 129,8 7,87 d (J = 8,7) 

1'' 101,7 5,08 d (J = 7,2) 

2'' 74,9 3,48 m 

3'' 77,9 3,50 m 

4'' 71,4 3,40 t (J = 8,8) 

5'' 78,6 3,58 t (J = 8,4) 

6'' 62,5 C6''a : 3,93 

C6''b : 3,71 

d (J = 12,2) 

dd (J = 12,2-7,1) 
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III Investigation chimique 

III-1-3-4- Elucidation structurale du produit CR4 

 

 

 

 

 

 

 

5, 7,4’- trihydroxyflavone 

        Le composé CR4 est purifié sous iforme id’une ipoudre ijaune isoluble idans ile iméthanol, 

ivisible isur iCCM ià ila ilumière iUV, iet imontre iune icoloration ijaune iaprès irévélation ipar iune 

isolution id’acide isulfurique iet ichauffage. 

Le ispectre iRMN i1H idu icomposé iCR4 iest ipresque isimilaire ià icelui idu icomposé iCR3, iLa 

idifférence iprincipale ientre iCR4 iet iCR3 iréside idans il’absence idu iglucose i(Figure iIII-21). 

 En ieffet, ion iobserve iles iprotons icaractéristiques idu inoyau iapigenine i: 

-Un isignal isingulet isortant ià iδH i6,60 id’intégration i1H iattribué iau iproton iH-3. 

-Deux idoublets id’intégration i1H ipour ichacun irésonant ià iδH i6,21 iet i6,46 iattribués iaux 

iprotons iH-6 iet iH-8, irespectivement idu icycle iA. 

-Deux idoublets id’intégration i2H ipour ichacun irésonant ià iδH i6,94 iet i7,85 iattribués iaux 

iprotons iH-3'/H-5' iet iH-2'/H-6', irespectivement idu icycle iB. 

O

OH

HO

OOH  
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III Investigation chimique 

 

        Le spectre RMN 13C (Figure III-22) révèle la iprésence ide iquinze iatomes ide icarbone i: i 

-Sept igroupements iCH isont irepérés ià iδC i102,4 i(C-3), i98,8 i(C-6), i93,7 i(C-8), i128,1 i(C-2ꞌ/C-

6ꞌ) iet i115,7 i(C-3ꞌ/C-5ꞌ). 

-Huit icarbones iquaternaires isont irepérés ià iδC i164,6 i(C-2), i182,6 i(C-4), i161,8 i(C-5), i164,9 

i(C-7), i158 i(C-9), i103,9 i(C-10), i121,8 i(C-1ꞌ) iet i161,3 i(C-4ꞌ). 
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III Investigation chimique 

 

    L’ensemble ide ices idonnées ispectrales, iet ila icomparaison iavec ila ilittérature i[15,16] 

ipermettent id’attribuer ile icomposé iCR4 ila istructure i: i(5,7,4' itrihydroxyflavone) iapigenine. 

iCe icomposé iest iconnu iprincipalement ipour ides iactivités ianti-inflammatoire [17] et antivirale 

[18]. 

     Ce métabolite secondaire est détecté dans plusieurs espèces du genre Centaurea telles que : 

C. schischkinii [19], C.jacea L [20], C. aegyptiaca L [21], C. aspera [22],C. tougourensis [23], 

C. nicaeensis [24].   

        Les idéplacements ichimiques ides iprotons iet icarbones idu icomposé iCR4 isont   rassemblés 

idans ile itableau ici-dessous. 
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III Investigation chimique 

Tableau iIII-7: iDéplacements ichimiques iRMN i1H i(500 iMHz) iet i13C i(125 iMHz) idu 

produit iCR4 idans iCD3OD 

position δC (ppm) δH (ppm) 
 

Multiplicité, J (Hz) 

2 164,6 / / 

3 102,4 6,60 s 

4 182,6 / / 

5 161,8 / / 

6 98,8 6,21 d (J = 2) 

7 164,9 / / 

8 93,7 6,46 d (J = 2) 

9 158,0 / / 

10 103,9 / / 

1' 121,8 / / 

2' 128,1 7,85 d (J = 8,8) 

3' 115,7 6,94 d (J = 8,8) 

4' 161,3 / / 

5' 115,6 6,94 d (J = 8,8) 

6' 128,1 7,85 d (J = 8,8) 

 

III-1-3-5-Elucidation structurale du produit CR5 

 

 

 

 

  

5, 7, 4'-trihydroxy-3'-méthoxyflavone 

5,7,4'-trihydroxy-3'-méthoxyflavone 

O
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OOH

HO

OCH3
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        Le icomposé iCR5 ia iété iisolé isous iforme ide ipoudre ijaune. iIl iest ivisible isur iCCM ià ila 

ilumière iUV i(254 iet i366 inm), iet iprésente iune icoloration ijaune iaprès irévélation ipar iune 

isolution id’acide isulfurique iet ichauffage. 

            Le ispectre iUV ide ice icomposé i(Tableau iIII-8) ienregistré idans ile iméthanol iprésente 

ideux ibandes id’absorption ià i327 inm i(Bande iI) iet i270 inm i(Bande iII), iorientant ivers iune 

istructure i iflavonoïde ide itype iflavone. iL'addition ide iAlCl3+HCl iprovoque iun idéplacement 

ibathochrome i i+50 inm ide ila ibande iI, ice iqui isuggère ila iprésence id'un iOH ien iposition i5. iLe 

idéplacement ibathochrome i+9 inm ide ila ibande iII ien iprésence ide iNaOAc icomparativement ià 

icelui ienregistré idans ile iméthanol irévèle ila iprésence id'un iOH ien iposition iC-7. i iL'addition 

ide iNaOH iconduit ià iun idéplacement ibathochrome i+58 inm ide ila ibande iI, ice iqui iindique ila 

iprésence id'un iOH ilibre i ien iposition iC-4'. i iL’absence idu idéplacement ibathochromique ide ila 

ibande iI iaprès il’ajout ide iNaOAc+H3BO3 imontre il'absence id'un isystème iortho idihydroxylé 

isur i ile inoyau iB. 

 

Le ispectre iRMN i1H i(Figure iIII-23) idu iproduit iCR5, ienregistré idans iDMSO i iindique 

ila iprésence ides iprotons icaractéristiques id'un iaglycone ide itype ilutéoline imethoxylé ià isavoiri: 

-Un isingulet id'intégration i3H irésonnant ià iδH i3,59 iattestant ide ila iprésence id’un iméthoxyle. 

- iUn isingulet ià iδH i6,60 id’intégration i1H iattribué iau iproton ià iH-3, ice iqui iconfirme i ila 

istructure ide itype iflavone. 

-Un isignal isous iforme id’un idoublet id’intégration i1H irepéré ià iδH i6,49 iavec iune iconstante ide 

icouplage iJ i= i2 iHz iattribuable ià iH-8. 

-Un iautre isignal isous iforme ide idoublet iet id’intégration i1H irepéré ià iδH i6,19 iavec ila imême 

iconstante ide icouplage i(J i= i2 iHz) iaccordé iau iH-6, iconfirmant il’hydroxylation idu inoyau iA 

ien ipositions i5 iet i7. 
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III Investigation chimique 

-Un doublet d'intégration 1H à δH 6,94 porte une valeur de constante de couplage (J = 8,8 Hz), 

suggérant le couplage ortho attribuable au proton H-5ꞌ. 

-Un singulet sortant à δH 7,55, correspond au proton H-2ꞌ. 

-Un doublet repéré à δH 7,56 (J = 7,8 Hz), attribuable au  proton H-6ꞌ.  

        Les données des spectres UV ainsi que La multiplicité des protons H2ꞌ, H6ꞌ et H5ꞌ confirme 

la disubstitution du noyau B en position 3' et 4'. 

 

        L’analyse du spectre RMN 13C (Figures III-24) ainsi la icomparaison iavec iles idonnées ide 

ila ilittérature i[25] iont ipermis ide ilocaliser itous iles icarbones idu icomposé iCR5. iCes icarbones, 

iau inombre ide iseize, isont irepartis icomme isuit: 

 C-2 à δC 164,8 ; C-4 à δC 181,7 ; C-1' à δC 121,6 ; C-3' à δC 150,6 ; C-4' à δC 148,2 ; C-5 à δC 

161,5 ; C-7 à δC 163,7 ; C-9 à δC 157,4 ; C-10 à δC 103,3 ; C-3 à δC 103,5 ; C-6 à δC 98,8 ; C8 

à δC 94 ; C-2' à δC 110,1 ; C-6' à δC 120,4 ; C-5' à δC 115,6 ; OCH3 à δC 56. 
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III Investigation chimique 

 

        Les idéplacements ichimiques ides iprotons iet icarbones i(Tableau iIII-10) idéterminés ipar 

il’analyse ides ispectres iRMN i1H i(Figure iIII-23) iet i13C i(Figure iIII-24), iles idonnées ispectrales 

iUV i(Tableau iIII-9) iet ila icomparaison iavec iles idonnées ide ila ilittérature[25,26], attestent 

d’assigner le composé CR5 au 5,7,4'-trihydroxy-3'-méthoxyflavone ou 3'-methoxyluteoline 

connu sous le nom Chrysoériol. Ce métabolite présente des activités biologiques intéressantes 

: anti-oxydante, anti-inflammatoire [27] et antimicrobienne [25]. 

O

OH

OOH

HO

OCH3

 

        Ce produit a iété iantérieurement iisolé ides iespèces idu igenre iCentaurea itelles ique iC. 

isphaerocephala i[28], iC. iafricana i[29], iC. ifurfuracea i[12], iC. iFloccosa i[30]. I 

        Les idéplacements ichimiques ides iprotons iet icarbones idu icomposé iCR5 isont irassemblés 

idans ile itableau i ici-dessous. 
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III Investigation chimique 

Tableau iIII-9: iDéplacements ichimiques iRMN i1H i(500 iMHz) iet i13C i(125 iMHz) idu 

produit iCR5 idans iDMSO 

position δC (ppm) δH (ppm) 
 

Multiplicité, J (Hz) 

2 164,8 / / 

3 103,5 6,60 s 

4 181,7 / / 

5 161,5 / / 

6 98,8 6,19 d (J = 2) 

7 163,7 / / 

8 94 6,49 d (J = 2) 

9 157,4 / / 

10 103,3 / / 

1' 121,6 / / 

2' 110,1 7,55 s 

3' 150,6 / / 

4' 148,2 / / 

5' 115,6 6,94 d (J = 8,8) 

6' 120,4 7,56 d (J = 7,8) 

OCH3 56 3,59 s 
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III Investigation chimique 

III-1-3-6-Elucidation structurale du produit CR6 

 

 

 

 

 

 

 

5,7-dihydroxyflavone 

        Ce icomposé iest iobtenu isous iforme ide iCristaux ilégèrement ijaunes ivisible ien iUV. iIl ise 

icolore ien ijaune ien iprésence ides ivapeurs id’ammoniaque. Ceci oriente vers une structure 

flavonoique.  

        Le spectre RMN 1H du composé CR6 (Figure III-25) enregistrer dans le méthanol  deutéré 

permet de confirmer la structure flavonoique. Il présente :  

-Un idoublet irepéré ià i6,22 ippm, i(J i= i2 iHz) i iattribuable iau iproton iH-6. i 

-Un iautre isignal isous iforme ide idoublet ià i6,48 ippm i i(J i= i2 iHz), id’intégration i1H iattribuable 

iau i iproton iH-8.  

-Un isignal isingulet isortant ià i6,73 ippm icaractéristique idu iproton ioléfinique iH-3 id’une 

iflavone. 

-Un idoublet ide idoublet id’intégration i2H irepéré ià i7,99 i(J i= i8,2-1,9 iHz) iattribuables iaux 

iprotons iH-2'/ iH-6' idu inoyau iB. 

-Deux isignaux imassif ichacun irésonant ià i7,58 iet i7,56 ippm id’intégration i1H iet i2H 

irespectivement iattribuables iaux iprotons iH-4' iet iH-3'/H-5'. 

OHO

OOH  
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III Investigation chimique 

 

        L’examen du spectre RMN 13C (Figure III-26) et ila icomparaison iavec iles idonnées ide ila 

ilittérature, ipermettent il’attribution ides isignaux ides iatomes ide icarbones : δC 164,2 (C-2), 
182,5 (C-4), 161,9 (C-5), 164,9 (C-7), 158,1 (C-9), 104,1 (C-10) et 131,1 (C-1'), 104,6 (C-3), 
98,9 (C-6), i93,7 i(C-8), i131,6 i(C-4'), i126 i(C-2'/C-6') iet i128,8 i(C-3'/C-5'). 
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III Investigation chimique 

        Les données spectroscopiques (Tableau III-11) et ila icomparaison iavec iles idonnées 

ibibliographiques i ipermettent id’identifier i ile icomposé CR6 comme étant 5,7-

dihydroxyflavone (Chrysine). Il est isolé antérieurement des espèces du genre Centaurea telles 

que : C. ragusina L [31], C. omphalotricha Coss [32], C.pseudoscabiosa [33], C. scabiosa [34]. 

Ce composé montre plusieurs activités biologiques anti-oxydante, antidiabétique, 

antibactérienne [35], anticancéreuse [36] et antitumorale [37].   

        Les idéplacements ichimiques ides iprotons iet icarbones ide ice icomposé isont irassemblés 

idans ile itableau iIII-10. 

Tableau iIII-10: iDéplacements ichimiques iRMN i1H i(500 iMHz) iet i13C i(125 iMHz) idu 

iproduit iCR6 idans iCD3OD 

position δC (ppm) δH (ppm) Multiplicité, J (Hz) 

2 164,2 / / 

3 104,6 6,73 s 

4 182,5 / / 

5 161,9 / / 

6 98,9 6,22 d (J = 2) 

7 164,9 / / 

8 93,7 6,48 d (J = 2) 

9 158,1 / / 

10 104,1 / / 

1' 131,1 / / 

2' 126 7,99 dd (J = 8,2-1,9) 

3' 128,8 7,56 m 

4' 131,6 7,58 m 

5' 128,8 7,56 m 

6' 126 7,99 dd (J = 8,2-1,9) 
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III Investigation chimique 

III-1-3-7-Elucidation structurale du produit CR7 

 

 

 

 

 

 

24-éthylcholest-5-èn-3-ol 

Le icomposé iCR7 iobtenu isous iforme id’une ipoudre iblanche isoluble idans ile ichloroforme. iIl 

iest iinvisible ià ila ilumière iultraviolette i(254 iet i366 inm). iIl iprend iune icoloration imauve iaprès 

irévélation ipar iune isolution id’acide isulfurique iet ichauffage.         

        Le spectre de masse enregistré en mode positif (Figure III-27), présente un pic d’ion 

pseudomoléculaire à m/z 437,6 [M+Na]+, soit une masse moléculaire de 414 uma, 

correspondant à la formule moléculaire C29H50O. 

 

HO

H H

H
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III Investigation chimique 

        Le spectre RMN1H du composé CR7 (Figure III-28) présente des signaux caractéristiques 

d’un phytostérol de type β-sitosterol. En effet, on visualise : 

-Six signaux attribuables aux protons des groupements méthyliques résonant à δH 0,67(CH-18), 

1,01 (CH-19), 0,91 (CH-21), 0,82 (CH-26), 0,80 (CH-27), 0,85 (CH-29). 

-Un isignal isous iforme ide idoublet ide idoublet irésonant ià iδH i5,34 icorrespondant iau i iproton 

ioléfinique iH-6. 

-Un isignal isous iforme ide imultiplet ià iδH i3,52 icorrespondant iau iproton iH-3. 

 

        Le ispectre iRMN i13C i(Figure iIII-29) iconfirme ila istructure istéroïdique idu icomposé iCR7 

ipar ila iprésence ide i28 isignaux icorrespondant ià i29 iatomes ide icarbone : six groupements 

méthyles, six méthines, onze méthylènes, quatre carbones quaternaires et deux carbones 

éthyléniques dont un méthine C-6 sortant  à δC 121,8 et un quaternaire C-5 sortant  à δC 140,8. 
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III Investigation chimique 

 

        Le spectre COSY (Figure III-30) présente des corrélations confirmant la nature stéroïdique 

du composé CR7. En effet on observe les couplages entre : 

- H1a (δH 1,85, m), H1b (δH 1,15, m) / H2a (δH 1,82, m), H2b (δH 1,52, m).  

- iH-3 i(δH i3,52, im) i/ iH4a i(δH i2,33, iddd, iJ i= i13; i5; i2 iHz), iH4b i(δH i2,30, itl, iJ i=12,35 iHz). 

-H-6 i(δH i5,34, idd, iJ i= i5,2 i; i2,3 iHz) i/ iH-7 i(δH i1,50, im). 

-H-20 i(δH i1,37, im) i/ iCH3-21 i(δH i0,91, is). 

-H-25 i(δH i1,65, im) i/ iCH3-27(δH i0,80, id, iJ i= i6,9 iHz). 

-H-28 i(δH i1,25, im) i/ iCH3-29 i(δH i0,85, it, iJ i= i7,4 iHz). 
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III Investigation chimique 

 

 

        L’analyse des spectrale et ila icomparaison iavec iles idonnées ide ila ilittérature ipermettent 

id’identifier ile icomposé iCR7 iau i(24-éthylcholest-5-èn-3-ol) iβ-sitostérol. Connu dans le règne 

végétal, ce métabolite secondaire possède des propriétés pharmacologiques importantes anti-

inflammatoire [38] et antimicrobienne [39]. 

        Le β-sitostérol a été isolé précédemment de plusieurs espèces du genre Centaurea : C. 

sadleriana [40], C. omphalotricha [32], C. africana [29]. 

        Le itableau i(III-11) irésume iles idéplacements ichimiques ides isignaux iobservés ien iRMN 

i1H iet i13C idu icomposé iCR7. 
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III Investigation chimique 

Tableau iiIII-11: iiDéplacements iichimiques iiRMN ii1H ii(500 iiMHz) iiet ii13C ii(125 iiMHz) 

iidu iiproduit iiCR7 iidans iiCDCl3. 

Position δC (ppm) δH (ppm) Multiplicité, J (Hz)  

1 37,3 H1a= 1,85 

H1b= 1,15 

m 

m 

2 31,7 H2a= 1,82 

H2b= 1,52 

m 

m 

3 71,9 3,52 m 

4 42,3 H4a= 2,33 

H4b= 2,30 

ddd (J = 13-5-2) 

tl (J =12,35) 

5 140,8 - - 

6 121,8 5,34 dd (J = 5,2 – 2,3) 

7 31,9 1,50 m 

8 31,9 1,99 m 

9 50,1 0,91 m 

10 36,5 - - 

11 21,1 H11a= 1,49 

H11b= 1,46 

m 

m 

12 39,8 H12a= 2,04 

H12b= 1,15 

dt (J = 12,8-3,6) 

m 

13 42,3 - - 

14 56,8 0,98 m 

15 24,3 H15a= 1,57 

H15b= 1,07 

m 

m 

16 28,3 H16a= 1,83 

H16b= 1,25 

m 

m 

17 56,1 1,10 m 

18 11,9 0,67 s 

19 19,5 1,01 s 

20 36,2 1,37 m 

21 18,8 0,91 s 

22 33,9 1,33 m 
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23 26,0 1,12 m 

24 45,8 0,92 s 

25 29,1 1,65 m 

26 19,9 0,82 d (J = 6,9) 

27 19,1 0,80 d (J = 6,9) 

28 23,1 1,25 m 

29 12,0 0,85 t (J = 7,4) 

 

III-1-3-8- Elucidation structurale du produit CR8 

 

 

 

 

 

 

 

 

β-sitostéryl 3-O-β-D-glucopyranoside 

 

i        Le icomposé iCR8 iobtenu isous iforme id’une ipoudre iblanche, isoluble idans ile iméthanol. iIl 

iest iinvisible ià il’UV iet ise icolore ien imauve iaprès irévélation ide isa iCCM ipar iune isolution 

id’acide isulfurique iet ichauffage. iSon ispectre ide imasse iESI ienregistré ien imodes ipositif 

i(Figure iIII-31) imontre iun ipic id’ion ipseudomoléculaire ià im/z i= i599,4 i[M+Na] i+, ien iaccord 

iavec iune imasse imoléculaire ide i576 iuma iet iune iformule ibrute ien iC35H60O6. 
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III Investigation chimique 

 

        Les ispectres iRMN1H i(Figures iIII-32) iet iRMN i13C i(Figure iIII-33) idu icomposé iCR8 i 

imontrent iune igrande isimilitude istructurale iavec ile icomposé iprécèdent iCR7, inotamment iau 

iniveau ide ila igénine. En effet on observe sur ces spectres les signaux caractéristiques d’un β-

sitostérol. A savoir : 

-Un groupement oxyméthine CHO-3 résonant à δH 3,57 /δC 78,7. 

-Six groupements méthyliques résonant à δH 0,72 (CH3-18) /δC 11,3 ; δH 1,04 (CH3-19) /δC 

19,7 ; δH 0,94 (CH3-21) /δC 18,9; δH 0,93 (CH3-26) /δC 20,9; δH 0,83 (CH3-27) /δC 19,4; δH 

0,86 (CH3-29) /δC 11,4. 

- Une double liaison à δH6 5,35/δC6 121,7 et δC5 140,4. 
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III Investigation chimique 

 

        La idifférence ide imasse ide il’ordre ide i162 iuma ientre iles iproduits iCR7 iet iCR8 imontre 

ila iprésence id’une iunité iosidique idans ile icompose iCR8. iLa icomparaison ides idéplacements 

ichimiques ides iprotons iet ides icarbones iosidiques avec les données bibliographiques révèle 
que ce compose possède un glucose de configuration β. 
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Les idonnées ispectrales iainsi ique ila icomparaison iavec icelles ide ila ilittérature ipermettent 

id’identifier ile icomposé iCR8 icomme iétant iβ-sitostéryl-3-O-β-D-glucopyranoside inommé 

iDaucostérol. iIl ia iété iisolé iantérieurement ides iespèces idu igenre Centaurea telles que: C. 

bracteata [41], C. horrida [10], C. omphalotricha [32], C. Africana [29]. Le Daucostérol est 

connu pour son pouvoir anti-inflammatoire et antinéoplasique [42].   

        Le itableau i(III-12) irésume iles idéplacements ichimiques ides isignaux iobservés ien iRMN 

i1H iet i13C idu icomposé iCR8. 

Tableau iIII-12: iDéplacements ichimiques iRMN i1H i(500 iMHz) iet i13C i(125 iMHz) idu 

iproduit iCR8 idans iCD3OD. 

Position δC (ppm) δH (ppm) Multiplicité,J(Hz)   

1 37,2 a = 1,87 

b = 1,07 

m 

m 

 

 

2 29,4 a = 1,90 

b = 1,58 

m 

m 

 

 

3 78,7 3,57 m  

4 38,5 a = 2,40 

b = 2,22 

ddd (J = 13-6-3) 

td (J = 13-3) 

 

 

5 140,4 - -  

6 121,7 5,35 d (J = 5,9)  

7 31,8 1,48 m  

8 31,9 1,96 m  

9 50,2 0,97 m  

10 36,6 - -  

11 22,9 a = 1,45 

b = 1,02 

m 

m 

 

 

12 39,7 a = 2,01 

b = 1,17 

m 

m 

 

 

13 42,2 - -  

14 56,8 1,03 m  

15 25,8 a = 1,59 

b = 1,11 

m 

m 
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16 28,1 a = 1,84 

b = 1,29 

m 

m 

 

 

17 53,4 1,16 m  

18 11,3 0,72 s  

19 19,7 1,04 s  

20 36,1 1,36 m  

21 18,9 0,94 d (J = 6,7)  

22 33,8 a = 1,35 

b = 1,05 

m 

m 

 

 

23 26,7 1,19 m  

24 45,8 0,93 m  

25 28,9 1,66 m  

26 20,9 0,93 d (J = 5,4)  

27 19,4 0,83 d (J = 6,9)  

28 24,1 1,28 m  

29 11,4 0,86 t (J = 7,5)  

1’ 101,1 4,37 d (J = 8)  

2’ 73,6 3,17 t (J = 8,6)  

3’ 77,4 3,36 t (J = 8,6)  

4’ 70,2 3,33 m  

5’ 76,4 3,26 m  

6’ 61,5 a = 3,85 

b = 3,66 

dl (J = 12) 

dd (J = 12-5,4) 
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III-1-3-9- Elucidation structurale du produit CR9 

 

 

 

 

 

 

 

lup-20(29)-èn-3-ol 

Le icomposé iCR9 ipurifié isous iforme id’une ipoudre iblanche iest isoluble idans ile ichloroforme. 

iIl iest iinvisible isous ilampe iUV iet ise icolore ien iorange-marron iaprès irévélation ide isa iCCM 

iavec iune isolution iacide isulfurique iet ichauffage. 

iSa iformule ibrute iC30H50O ia iété idéduite ià ipartir idu ispectre ide imasse iESI-MS i(Figure iIII-

34) ienregistré ien imode ipositif. iCe ispectre imontre ideux ipics id’ions ipseudomoléculaires ià 

im/z i427 iidentifiable ià i[M+H] i+ iet ià im/z i444 i[M+NH4] i+, isoit iune imasse imoléculaire ide 

i426 iuma. 

 

HO
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        L’examen du spectre RMN 1H (Figure III-35) de ce composé montre des signaux des 

protons aliphatiques dans la région des hauts champs. Ces derniers sont caractéristiques pour 

un squelette triterpène par la présence de sept singulets attribuables aux groupements méthyles. 

Ces isignaux irésonnent ià iδH i1,02 i(CH-23, is), i0,81 i(CH-24, is), i0,86 i(CH-25, is), i1,04 i(CH-

26, is), i0,98 i(CH-27, is), i0,83 i(CH-28, is) iet i1,72 i(CH-30, is). iLe idéblindage idu idernier 

iméthyle i(CH3-30) irévèle iqu’il iest ilié ià iun icarbone iinsaturé. iOn iobserve iégalement isur ice 

ispectre ila iprésence id’un isignal isous iforme ide imultiplet ià iδH i3,21 iattribuable ià iun 

igroupement ihydroxyméthine i(CHO-3) iet ideux isingulets ià iδH i4,62 iet i4,72 ippm 

icorrespondant iaux ideux iprotons ioléfiniques. 

 

        Le spectre RMN 13C du composé CR9 (Figure III-36) présente 30 signaux icorrespondant 

iaux i30 iatomes ide icarbones, ice iqui iconfirme la nature triterpenique de ce  produit. On 

visualise: 

-Sept méthyles sortant à δC 28 (C-23), 15,4 (C-24), 16,2 (C-25), 16 (C-26), 14,6 (C-27), 18 (C-

28) et 19,5 (C-30). 

- Un icarbone ioxygéné iest idétecté ià iδC i79,1 iattribuable iau iC-3. Ce déplacement chimique 
indique une configuration β du groupement hydroxyle lie à ce carbone [43]. 
-Deux carbones oléfiniques : C-20 quaternaire à δC 151,2, et C-29 secondaire à δC 109,4. 

-Des carbones résonant entre 18 à 44 ppm attribuables aux groupements CH2 et C quaternaires.  
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-Des signaux attribuables aux carbones méthines (CH) entre 38 à 56 ppm. 

 

        L’analyse iconjointe ides ispectres, iCOSY iH-H, iHSQC iet iHMBC ipermet ide icaractériser 

itous iles icarbones iet iles iprotons idu icomposé CR9. 

        Le ispectre iHSQC i(Figure iIII-38) imontre iune icorrélation ientre iles ideux iprotons 

ioléfiniques igéminés iH-29a ià i4,72 ippm et H-29b à 4,72 ppm avec le carbone C-29 à 109,4 

ppm. Ces deux protons présentent aussi un couplage allylique sur ile ispectre iCOSY iH-H i 

i(Figure iIII-37) iavec iles iprotons du méthyle CH–30. Ce ci révèle la présence d’un groupement 

isoprényle. 

        On observe également sur le spectre COSY des iitaches iide iicorrélations iientre ii: 

-Le iiproton iideblindé iiH-3 iià iiδH ii3,21 iiavec iiles iiprotons iiH-2 iià iiδH ii1,65, iices iiderniers 

iicorrèlent ii iiavec iiles iideux iiprotons iiH-1a iià iiδH ii1,73 iiet iiH-1b iià iiδH ii0,96. ii 

-Le iiproton iiH-5 iià iiδH ii0,75 iiavec iideux iiprotons iigéminés iiH-6a iiet iiH-6b iirésonant iià iiδH 

ii1,56 iiet ii1,44 iirespectivement. 

-Le iiproton ii iiH-19 iià iiδH ii2,42 iiavec iile iiproton iiH-18 iià iiδH ii1,42. 

-Les ideux iprotons H-21a à δH 1,97 et H-21b à δH 1,30 avec les protons géminés résonant H-
22a à δH 1,42 et H-22b à δH 1,24. 
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        A ipartir ides iprotons iidentifies iprécédemment, il’expérience iHSQC i(Figure iIII-38) nous 

a permis de localiser leurs carbones à δC 38,7 (C-1), 27,4 (C-2), 79,1 (C-3), 55,3 (C-5), 18,3 

(C-6), 48,3 (C-18), 48,0 (C-19), 29,9 (C-21), 40,0 (C-22), 109,4 (C-29), 19,5 (C-30). 
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        Par ailleurs, l’expérience HMBC (Figure III-39) montre des corrélations entre le carbone 

C-5 à 55,3 ppm et les protons des groupements méthyles H-25 à δH 0,86, H-24 à δH 0,81 et H-

23 à δH 1,02. Les deux derniers protons couplent en HMBC avec ile icarbone iC-3 idéjà identifié. 

iLes icarbones iC-23, iC-24 et C-25 sont localisés à δc 28, 15,4 et 16,2 respectivement, selon 

l’expérience HSQC (Figure III-42). Ces déplacements chimiques justifient la position 

équatoriale du méthyle H-23 et la position axiale pour le méthyle H-24. 

        En ioutre, ile ispectre iHMBC ipermet ide ivisualiser ides icorrélations ientre ile icarbone iC-9 

ià i50,5 ippm iet iles iprotons ide igroupements iméthyles iH-25 ià iδH i0,86 iet iH-26 à δH 1,04.  

        Les derniers protons H-26 montrent également sur ce spectre HMBC (Figure III-39) des 

itaches ide icorrélation iavec iles icarbones iC-7, iC-8 iet iC-14, ces deux carbones C-8 et C-14 

couplent avec le méthyle en position 27. Ces mêmes protons iH-27 icorrèlent iavec iles icarbones 

iC-13 iet iC-15.  

        Le icarbone iC-18 iprésente isur ile ispectre iHMBC i(Figure iIII-39) iune itache ide corrélation 

iavec iles iprotons idu idernier igroupement iméthyle H-28.  

        L’analyse icombinée ides ispectres iHSQC i(Figure iIII-42) iet iHMBC i(Figure iIII-39) inous 

ia ipermis id’identifier iles idéplacements ichimiques ides icarbones iC-7, iC-8, iC-13, iC-14, iC-15, 

iC-26, iC-27 iet iC-28 à 34,3 ; 40,9 ; 38,1 ; 42,9 ; 27,2 ; 16 ; 14,6 et 18 ppm respectivement. 
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 Figure III-40 : Corrélations HMBC du produit CR9 

        A partir de ce groupement méthyle H-28 trois autres taches de corrélations sont repérées 

avec un icarbone iquaternaire iC-17 iet ideux icarbones iméthylène iC-22 iet iC-16.  

        L’examen du ispectre iCOSY i(Figure iIII-41) ipermet ide ivisualiser ides icorrélations ientre 

iles iprotons iH-16 iet iH-15, iH-13 iet iH-12, H-12 et H-11, H-11 et H-9. La localisation des 

déplacements chimiques des carbones à 20,9 ; 25,1 ; 35,6 et 43 ppm est attribuée aux carbones 

C-11, C-12, C-16 et C-17 respectivement par analyse des spectres HSQC (Figure iIII-42) iet 

iHMBC i(Figure iIII-39). 
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Les idonnées ispectroscopiques i(RMN i1H, iRMN i13C, iCOSY, iHMBC, iHSQC), ila ivaleur idu 

ipouvoir irotatoire i[α]D i= i+26.4 i(C i= i0.4, iCHCl3) iet ila icomparaison iavec iles idonnées ide ila 

ilittérature iont ipermis id’identifier ile iproduit iCR9 iau ilup-20(29)-èn-3-ol iou ilupéol, iisolé 

antérieurement des espèces du genre Centaurea telles que : C. regia [44], C. horrida [10], C. 

omphalotricha [32]. Ce produit a montré des activités antimicrobienne, anti-inflammatoire  et  

antitumoral [45]. 

        Les idéplacements ichimiques ides iprotons iet icarbones idu icomposé iCR10 isont 

irassemblés idans ile itableau iIII-13. 

Tableau iIII-13: iDéplacements ichimiques iRMN i1H i(500 iMHz) iet i13C i(125 iMHz) idu 

iproduit iCR9 idans iCDCl3. 

Position δC(ppm) δH (ppm) Multiplicité, J(Hz) 

1 38,7 H1a      1,73 

H1b      0,96 

m 

m 

2 27,4 1,65 m 

3 79,1 3,21 m 

4 38,9 / / 
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5 55,3 0,75 m 

6 18,3 H6a    1,56 

H6b     1,44 

m 

m 

7 34,3 1,44 m 

8 40,9 / / 

9 50,5 1,35 m 

10 37,2 / / 

11 20,9 H11a   1,48 

H11b   1,28 

m 

m 

12 25,1 H12a   1,72 

H12b   1,13 

m 

m 

13 38,1 1,71 m 

14 42,9 / / 

15 27,2 H15a   1,65 

H15b   1,05 

m 

m 

16 35,6 H16a   1,53 

H16b   1,44 

m 

m 

17 43,0 / / 

18 48,3 1,42 m 

19 48,0 2,42 m 

20 151,2 / / 

21 29,9 H21a   1,97 

H21b   1,30 

m 

m 

22 40,0 H22a   1,42 

H22b   1,24 

m 

m 

23 28,0 1,02 s 

24 15,4 0,81 s 

25 16,2 0,86 s 

26 16,0 1,04 s 

27 14,6 0,98 s 
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28 18,0 0,83 s 

29 109,4 H29a   4,72 

H29b   4,62 

s 

s 

30 19,5 1,72 s 

 

III-1-3-10- Elucidation structurale du produit CR10 

 

 

 

 

 

 

 

 

18α, 19α-urs-20(30)-èn-3β-ol 

        Le iproduit iCR10 ia iété iobtenu isous iforme id’une ipoudre iblanche isoluble idans ile 

ichloroforme, iIl iest iinvisible ià il’UV iet ise irévèle ien imauve ipar iune isolution id’acide 

isulfurique iet ichauffage. 

             Son ispectre ide imasse iESI-MS ienregistré ien imode ipositif i(Figure iIII-43) iprésente ideux 

ipics id’ions ipseudomoléculaires ià im/z i427 i[M+H]+ iet i im/z i i853 i[2M+H]+, ien iaccord iavec 

iune imasse imoléculaire ide i426 iuma iet iune iformule ibrute ien iC30H50O. 

HO
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Le ispectre iRMN i1H i(Figure iIII-44) imontre isept isignaux ide igroupements iméthyles iH-23 ià 

iδH i0,78, H-24 à δH 0,78, H-25 à δH 0,97, H-26 à δH 1,1, H-27 à δH 0,93, H-28 à δH 0,86, H-29 

à δH 1,27. Ces isignaux isont icaractéristiques ipour iles icomposés itriterpeniques ià isquelette 

ipentacycliques i ide itypeTaraxastérol [46]. 

        Le spectre RMN 1H indique aussi la iprésence id’un isignal idéblindé icorrespond iau 

igroupement ihydroxyméthine i iH-3 ià iδH i3,22 iet ides isignaux ide ideux iprotons i isous iforme 

id’un isingulet ilarge i ià iδH i4,50 et 4,52 attribuables aux protons oléfiniques H-30. 
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        Le ispectre iHSQC i(Figure iIII-45) ipermet id’identifier iles idéplacement ichimiques ides 

icarbones ioléfiniques iexocycliques iC-30 ià iδC i107,3 iet i iC-20 ià iδC i154,7, le carbone oxygéné 

C-3 à 79 ppm ainsi que les  sept carbones méthyliques C-23 à δC 28 , C-24 à δC 15,4 ,C-25 à δC 

16,3 ,C-26 à δC 15,9 , C-27 à δC 14,8 , C-28 à δC 19,5  et C-29 à δC 25,5. 

 

        Le ispectre iRMN i13C i(Figure iIII-46) iconfirme ila inature itriterpénique ide ice icomposé ipar 

ila iprésence ide i30 isignaux constitués de : sept méthyles, six groupements CH, onze 

méthylènes, six carbones quaternaires. 
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        L’analyse idu ispectre iCOSY iH-H i(Figure iIII-47) ipermet id’observer iune icorrélation iente 

ile iproton iH-3 iet iles ideux iprotons iH-2 ià iδH i1,64. iCes iprotons H-2 corrèlent avec les protons 

H-1 sortant à 1,7 ppm. Ces derniers couplent avec les protons du groupement méthyle  H-25. 

Les déplacements chimiques des icarbones iC-1 iet iC-2 isont idéterminés ipar il’analyse idu 

ispectre iHSQC i(Figure iIII-45) ià iδc i38,8 iet à δc 27,4 respectivement.   

        Le spectre COSY H-H permet de détecter également des icorrélations ientre i: 

-Le iproton iH-5 ià iδH i0,72 iet ile iproton iH-6 à δH 1,41. 

-Les deux protons H-21a à δH 2,45 ; H-21b à δH 2,21 et les protons H-22 δH 1,37 ; H-30a à δH  

4,52 et  H-30b à δH  4,50. 

- Le iproton iH-19 ià iδH i2,08 iet ile iproton idu igroupement iméthine iH-18 ià iδH i i0,96 iainsi ique 

iles i iprotons idu igroupement iméthyle iH-29 ià iδH i1,27. iLes icorrélations ide ices iquatre iprotons 

i(H-18 iet CH3-29) avec le proton H-19 expliquent sa multiplicité sous forme de quintuplet. 

        A partir de ces  protons identifiés, l’analyse idu ispectre iHSQC i(Figure iIII-45) ipermet ide 

idéterminer iles idéplacements ichimiques ide ileurs icarbones i: iC-5 ià iδC i55,4 i; iC-6 ià iδC i18,3 i; 

iC-18 à δC 48,6 ; C-19 à δC 39,4 ; C-21 à  δC 25,6  et C-22 à  δC 38,9. 
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        L’expérience HMBC (Figure III-48, III-49) conduit à localiser les autres carbones à travers 

les corrélations entre : 

-Le iproton iH-3 iet iles ideux icarbones iméthyles iC-23 iet iC-24. i 

-Les iprotons ides igroupements iméthyle iH-23 iet iH-24 iet iun icarbone iquaternaire irésonant ià 

i38,9 ippm iattribuable iau icarbone iC-4. i i 

-Les iprotons iméthyliques iH-25 iet iles icarbones iC-1, iC-5, iC-9 iet iC-10. i 

-Les iprotons idu igroupement iméthyle iH-26 iet iles icarbones iC-7, iC-8, iC-9 iet iC-14. i 

 Les idéplacements ichimiques ide ices icarbones isont iassignés ipar il’analyse iconjuguée ides 

ispectres iHSQC i(Figure iIII-45) iet iHMBC i(Figure iIII-48) i: iC-7 ià i34 i; iC-8 ià i40,9 i; iC-9 ià 

i50,5 i; iC-10 ià i i37,1 i iet iC-14 ià i42,1 ippm. 

 I           Par iailleurs, il’analyse idu ispectre iHMBC imontre iles icouplages ientre i: i 

-Les iprotons idu igroupement iméthylène iH-30 iet iles icarbones iC-19 iet i iC-21. 

-Le iproton iH-19 i iet i iles i icarbones i iC-21 iet iC-17.  
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- Le icarbone iC-17 i iet iles iprotons i iH-13 ià iδH i1,58, iH-15 ià iδH i1,66, H-16 à δH 1,24, H-18 à 
δH  0,96, H-22 et  H-28 déjà identifies.  

        Les données des spectres HMBC (Figure III-48) et  HSQC i(Figure iIII-45) iont ipermet ide 

idéterminer iles idéplacements ichimiques ides icarbones iC-13 ià iδC i39,2, iC-15 ià iδC i26,7, iC-16 

ià iδC i38,3 iet iC-17 ià iδC 34,6. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure III-49: Corrélations HMBC du produit CR10 
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        La comparaison des données spectroscopiques illustrées dans le tableau (III-14) avec 

icelles ide ila ilittérature ipermet id’élucider ile icomposé iCR10 icomme iétant i18α, i19α-urs-

20(30)-èn-3β-ol iou iTaraxastérol. 

HO

 

        Ce métabolite connu pour ces propriétés anti-inflammatoire [47], anti-allergique et anti-

oxydante [48], a iété iantérieurement iisolé ides iespèces idu igenre Centaurea telles que : C. kilaea 

[49], C. omphalotricha [32]. 

Tableau iIII-14: iDéplacements ichimiques iRMN i1H i(500 iMHz) iet i13C i(125 iMHz) idu 

iproduit iCR10 idans iCDCl3. 

Position δC (ppm) δH (ppm) Multiplicité, J(Hz) 

1 38,8 1,7 m 

2 27,4 1,64 m 

3 79,0 3,22 dd (J = 11,5-4,8) 

4 38,9 / / 

5 55,4 0,72 m 

6 18,3 1,41 m 

7 34,0 1,38 m 

8 40,9 / / 

9 50,5 1,32 m 

10 37,1 / / 

11 21,5 1,54 m 

12 26,2 1,66 m 

13 39,2 1,58 m 
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14 42,1 / / 

15 26,7 1,66 m 

16 38,3 1,24 m 

17 34,6 / / 

18 48,6 0,96 m 

19 39,4 2,08        quintuplet (J = 6,9) 

20 154,7 / / 

21 25,6 H21a    2,45 

H21b   2,21 

m 

m 

22 38,9 1,37 m 

23 28 0,78 s 

24 15,4 0,78 s 

25 16,3 0,97 s 

26 15,9 1,1 s 

27 14,8 0,93 s 

28 19,5 0,86 s 

29 25,5 1,27 d (J = 7) 

30 107,3 H30a  4,52 

H21b  4,50 

sl  

sl 

 

III-1-4- Conclusion 

        Centaurea  resupinata subsp. dufourii  est une plante de la ifamille i iAsteraceae. iCette 

iespèce in'a ipas ifait il'objet id'aucune iétude iphytochimique iou ibiologique iantérieure. iL’étude 

iphytochimique i ide il’extrait iAcétate id’éthyle i ides iparties iaériennes ide iCentaurea resupinata 

subsp dufourii a abouti à l’isolement de dix métabolites secondaires. La détermination 

structurale des iproduits iisolés ia iété iréalisée ipar iles itechniques id’analyse ispectroscopiques 

inotamment i iRMN i1D i(1H iet i13C) iet i2D i(COSY, iHSQC, iHMBC), ispectrométrie ide imasse, 

iUV, i imesure idu ipouvoir irotatoire i[α]D iet ipar ila icomparaison iavec iles idonnées ide ila 

ilittérature. 

        Ces métabolites secondaires se répartissent comme suit: 

 Six  Flavonoïdes: 

 Nicotiflorine 
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 Tiliroside 

 Apigetrine 

 Apigenine 

 Chrysoériol 

 Chrysine 

 Deux  phytostérols:    

 β-sitostérol 

 Daucostérol   

 Deux  triterpénes : 

 Lupéol 

 Taraxastérol 
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III Investigation chimique 

III-2- iInvestigation ichimique ide il’espèce Cytisus purgans (L.) Benth 

III-2-1-Extraction 

Les iparties iaériennes i(500 ig) ide ila iplante iCytisus ipurgans i(L.) iBenth, iséchées iet ibroyées 

ifinement, iont isubi iune itriple imacération idans iun imélange ide isolvants iEtOH-H2O i(70:30) 

ipendant i48 ih ià itempérature iambiante. iLa ifiltration iet il’évaporation inon ià isec iont ipermis 

id’obtenir iune iphase iaqueuse, icette idernière iest isoumise ià iune iextraction iliquide-liquide ien 

iutilisant ides isolvants ià ipolarité icroissante: ihexane i(3 ix i100 iml), iacétate id’éthyle i(3 ix i100 

iml) iet in-butanol i(3 ix i100 iml). iLes itrois iphases iorganiques iobtenues isont iséchées ipuis 

ifiltrées iet iconcentrées ià isec, iconduisant ià i2,7 ig id’extrait ihexanique i(CPHE), i6,5 ig 

id’extrait iacétate id’éthyle i(CPAC) iet i11,3 ig id’extrait ibutanolique i(CPBU). iLe ischéma ici-

dessous irassemble iles idifférentes iétapes ide il’extraction i(Figure iIII-50). 
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III Investigation chimique 

III-2-2- iSéparation iet ipurification ide il’extrait iacétate id’éthyle 

        L’examen des chromatographies sur couches minces CCM des trois extraits obtenus dans 

différents systèmes d’élution indique une présence intéressante des métabolites secondaires des 

deux extraits acétate d’éthyle et butanolique. 

        Le ifractionnement ide il’extrait iacétate id’éthyle i(6,0g) ia iété iréalisé ipar iune 

ichromatographie isur icolonne ide igel ide isilice ien iphase inormale. iL'élution iest ieffectuée ipar 

ile imélange ide isolvants isuivants i: iHexane-AcOEt i100-0 ià i0-100 ipuis iAcOEt-MeOH i100-0 

ià i0-100. iLes iCCM ides ifractions icollectées isont ivisualisées isous ila ilumière iUV iet irévélées 

ià il’acide isulfurique iet ichauffage. iCe ifractionnement, inous ia ipermis id’obtenir i i8 ifractions 

imajoritaires. iL’utilisation ide idifférentes iméthodes ichromatographiques ia imené ià il’isolement 

ide i7 icomposés ipur i(Figure iIII-51). 

 

III-2-3-Détermination structurale des produits obtenus    

        Les iméthodes id’analyse ispectroscopiques i: iRMN i1D i(1H, i13C), iRMN i2D i i(COSY iH-

H, iHSQC, iHMBC), ila ispectrométrie ide imasse iESI-MS, ila imesure idu ipouvoir irotatoire, iainsi 

ique ila icomparaison iavec iles idonnées ide ila ilittérature, iont iété iutilisés ipour ila idétermination 

istructurale ides idifférents iproduits iisolés. 
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III Investigation chimique 

III-2-3-1-Elucidation structurale du produit CP1 
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4',7-dihydroxyisoflavone 

        Ce composé est obtenu sous iforme id’une ipoudre iblanche isoluble idans ile iméthanol, iil 

iest ivisible isur iCCM ià ila ilumière iUV i(254 iet i366 inm) iet ise icolore ien ijaune iaprès irévélation 

ià il’acide isulfurique iet ichauffage. 

        Le spectre de masse ESI+ (Figure III-52) de composé CP1 indique la présence de deux 

pics d’ions pseudomoléculaires à m/z = 255 [M+H] + et m/z = 531  [2M+Na] + correspondant à 

une masse moléculaire de 254 uma et une formule brute en C15H10O4. 

 

        Le spectre RMN 1H (Figure III-53) du composé CP1 montre huit protons dans la région 

des champs faibles. On identifie : 
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III Investigation chimique 

• Deux signaux d’intégration 2H chacun résonant à 6,85 (d, J = 8.4 Hz) et 7,35 (d, J = 8,4 Hz), 

attribuables respectivement aux protons H-3', H-5' et H-2', H-6' du cycle B substitué en position 

para.  

• Trois signaux résonant à δH 8,04 (1H, d, J = 8,4 Hz), 6,91 (1H, dd, J = 2 ; 8,4 Hz) et 6,82 (1H, 

d, J = 2 Hz), correspondant respectivement aux protons H-5, H-6 et H-8 du cycle A substitué 

en C-7.  

• Un proton sous forme de singulet résonant à δH 8,14, relatif au proton H-2 d’une isoflavone. 

 

        L’analyse du spectre COSY (Figure III-54) montre des taches de corrélation entre les 

protons aromatiques H-5/H-6/H-8 et H-2'/H-3', H-6'/H-5' confirmant la présence des systèmes 

ABX et A2X2 pour les cycles A et B respectivement. 
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III Investigation chimique 

 

        L’attribution des déplacements chimiques des carbones du composé CP1 est assignée par 

il’analyse icombinée ides ispectres iRMN i13C i(Figure iIII-55), iHSQC i(Figure iIII-56) iet 

iHMBC i(Figure iIII-57). 
        L’examen du spectre RMN 13C (Figure III-55) présente 13 signaux relatifs à 15 carbones. 
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        Les carbones qui portent les protons identifiés précédemment sont localisés sur le spectre 

HSQC (Figure III-56) par les corrélations : 

• H-3'/H-5' (δH 6,85) / C-3',C-5'  (δC 115).  

• H-2'/H-6' (δH 7,35) / C-2',C-6'  (δC 130,1).  

• H-5 (δH 8,04) / C-5 (δC 127,2).  

• H-6 (δH 6,91) / C-6 (δC 115,3).  

• H-8 (δH 6,82) / C-8 (δC 102,1).  

• H-2 (δH 8,14) / C-2 (δC 153). 

 

        La nature isoflavonique du produit CP1 est bien confirmée par le déplacement chimique 

du carbone C-2 à δC 153, ainsi que la présence des taches de corrélations en HMBC (Figure III-

57) entre le proton H-2 et un carbone quaternaire oxygéné résonant à δC 158,3 correspond au 

carbone C-9. Ce carbone corrèle également avec les protons aromatiques H-5 (8,04 ,1H, d, J = 

8,4 Hz) et H-8 (6,82 ,1H, d, J = 2 Hz). 
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III Investigation chimique 

        En plus, ce spectre HMBC indique des corrélations entre le proton H-2 et les carbones 

quaternaires C-4 à δC 175,9, C-1' à δC 123,1 et C-3 à δC 123,5. Ce dernier carbone corrèle avec 

les deux protons H-2' et H-6' à δH 7,35. D’autres corrélations sont observés entre : 

 Le carbone C-1' et les protons H-3' et H-5' à δH 6,85. 

 Le proton H-5 à δH 8,04 avec deux carbones C-4 à δC 175,9 et un autre carbone 

quaternaire oxygéné à δC 163,2, attribué au carbone C-7. 

 

        A la lumière de ces données spectrales et la comparaison avec les données de la littérature, 

le composé CP1 est identifié comme étant: 4',7-dihydroxyisoflavone appelé également 

Daidzeine. Ce métabolite présente des propriétés pharmacologiques antimicrobiennes, 

anticancéreuses [50] et anti-oxydantes [51]. Il a été trouvé antérieurement dans les espèces du 

genre Cytisus telles que : C. battundieri Maire, C. welwitschii, C. commututus (Willk.) Briq, C. 

proliferus L [52]. 

        Les déplacements ichimiques ides iprotons iet icarbones idu icomposé iCP1 isont iréunis idans 

ile itableau suivant : 
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III Investigation chimique 

Tableau iIII-15 i: iDéplacements ichimiques ien iRMN i1H i(500 iMHz) iet iRMN i13C i(125 

iMHz) idu iproduit iCP1 idans ile iCD3OD. 

position δC (ppm) δH (ppm) Multiplicité, J(Hz) 

2 153,0 8,14 s 

3 123,5 / / 

4 175,9 / / 

5 127,2 8,04 d (J = 8,4) 

6 115,3 6,91 dd (J = 2-8,4) 

7 163,2 / / 

8 102,1 6,82 d (J = 2) 

9 158,3 / / 

10 116,4 / / 

1' 123,1 / / 

2' 130,1 7,35 d (J = 8,4) 

3' 115,0 6,85 d (J = 8,4) 

4' 157,3 / / 

5' 115,0 6,85 d (J = 8,4) 

6' 130,1 7,35 d (J = 8,4) 
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III Investigation chimique 

III-2-3-2-Elucidation structurale du produit CP2 
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4', 5, 7-trihydroxyisoflavone 

        Le composé CP2 est purifié sous forme poudre jaune soluble dans le méthanol. Il est 

visible à l’UV, sa couleur jaune obtenue après analyse CCM et irévélation ipar iune isolution 

id’acide isulfurique iet ichauffage plaide pour un composé à structure flavonoïdique. 

        Le spectre de masse ESI+ (Figures III-58) du composé CP2 donne deux pics d’ions 

pseudomoléculaires à m/z = 271 [M+H]+ et m/z = 541 [2M+H]+ suggérant une masse 

moléculaire  de 270 uma correspondant une formule brute en C15H10O5. 

 

        Le profil du spectre RMN 1H (Figures III-59) de ce composé est proche de celui du 

composé CP1 identifié précédemment, la seule différence entre ces deux composés est 

l’absence du signal du proton H-5 à δH 8,04.  On observe sur ce spectre : 
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III Investigation chimique 

• Un signal sortant à δH 7,84 (1H, s) caractéristique du proton en position 2 du noyau isoflavone.  

• Deux signaux repérés à δH 6,82 (2H, id, iJ=8,5 iHZ) iet i7,32 i(2H, id, iJ=8,5 iHZ) correspondant 

iaux iprotons iH-3'/H-5' iet iH-2'/H-6'  respectivement. 

• Deux signaux résonant à δH 6,37 (1H, d, J=2 HZ) et 6,41 (1H, d, J=2 HZ) attribuables aux 

protons H-6 et H-8 respectivement. 

 

        Les corrélations de ces protons sur le spectre HSQC (Figures III-60) ont permis de 

visualiser les déplacements chimiques de leurs carbones à δC 152,9 (C-2), 98,3 (C-6) ; 93,1 (C-

8) ; 114,9 (C-3', C-5') ; 130,3 (C-2', C-6'). 
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III Investigation chimique 

 

        L’analyse du spectre COSY (Figure III-61) permet d’observer les corrélations entre les 
protons aromatiques : H-6/H-8 du cycle A et H-2'/H-3', H-6'/H-5' du cycle B.  
        La multiplicité du proton H-6 (d, J = 2 Hz), ainsi que le déplacement du carbone C-5 à δC 
162,6 indiquent la substitution du proton H-5 par un groupement hydroxyle. Ceci est bien 
confirmé par l’absence du couplage H-5/H-6 sur le spectre COSY (Figure III-61). 
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        Le spectre RMN13C (Figure III-62) montre 13 signaux relatifs aux 15 atomes de carbones, 

avec des déplacements chimiques similaire au carbones du compose CP1 sauf pour le carbone 

C-5 oxygéné dans le composé CP2. 

 

        L’expérience HMBC (Figure III-63) permet de visualiser les corrélations suivantes entre:  

-Le carbone aromatique quaternaire résonant à 121,2 ppm et les protons H-3'/ H-5' et H-2 

localises à 6,82 et 7,84 ppm, ce carbone ne peut être que C-1'. 

-Le carbone quaternaire sortant à δC 123,2 et les protons H-2 et H-2'/ H-6' repérés à 7,32 ppm, 

ce carbone est attribué au C-3. 

-Le carbone quaternaire oxygéné C-9 détecté à 158,1 ppm et le proton H-2. 

-Le carbone quaternaire C-4’sortant à 156,9 ppm et les protons aromatiques du cycle B : H3'/ 

H5' et H2'/H6'.  

-Le carbone aromatique oxygéné C-7sortant à 164,2 ppm et le proton H-8. 

        On outre, des corrélations sont observées isur ile ispectre iHMBC ientre ile iproton 

iaromatique iH-6 ià iδH i6,37 iet iles icarbones iC-8 i(δC i93,1), iC-10 i(δC i104,2) iet iC-5 i(δC i162,6). 
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III Investigation chimique 

 

Figure III-63 : spectre HMBC du produit CP2 

        L’ensemble ide ices idonnées spectroscopiques ainsi que la comparaison avec les données 

bibliographiques permettent d’identifier le composé CP2 au 4',5,7 trihydroxyisoflavone, connu 

sous le nom de Génistéine. 
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III Investigation chimique 

        Ce composé a été purifié de plusieurs espèces du genre Cytisus telles que : C. villosus 

Pourr [53], C. scoparius [54], C. battundieri Maire, C. welwitschii, C. commututus (Willk.) 

Briq, C. proliferus L, C. eriocarpus R. Br [52]. Plusieurs études biologiques ont révélé que la 

Génistéine possède des activités anticancéreuse, anti-oxydante, antimicrobienne [55] et anti-

inflammatoire [56]. 

        Les ivaleurs ide idéplacements ichimiques ides iprotons iet icarbones ide ice icomposé isont 

ireprésentées idans ile itableau iIII-16. 

Tableau iIII-16: iDéplacements ichimiques ien iRMN i1H i(500 iMHz) iet iRMN i13C i(125 

iMHz) idu iproduit iCP2 idans iCD3OD. 

position δC (ppm) 
 

δH (ppm) Multiplicité, J(Hz) 

2 152,9 
 

7,84 s 

3 123,2 
 

/ / 

4 180,1 / 
 

/ 

5 162,6 / 
 

/ 

6 98,3 6,37 
 

d (J=2) 

7 164,2 / 
 

/ 

8 93,1 6,41 
 

d (J=2) 

9 158,1 / 
 

/ 

10 104,2 / 
 

/ 

1' 121,2 / 
 

/ 

2' 130,3 7,32 
 

d (J=8,5) 

3' 114,9 6,82 
 

d (J=8,5) 

4' 156,9 / 
 

/ 

5' 114,9 6,82 
 

d (J=8,5) 

6' 130,3 7,32 
 

d (J=8,5) 
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III Investigation chimique 

III-2-3-3-Elucidation structurale du produit CP3 
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7, 4' dihydroxy-5-méthoxyisoflavone 

       Le icomposé iCP3 iest iobtenu isous iforme id’une ipoudre iblanche ivisible isous il’UV. iIl ise 

icolore ien ijaune iaprès irévélation ià il’acide isulfurique iet ichauffage ià i100°C.         

        Le spectre de masse établit en ESI+ (Figure III-64) présente deux pics d’ions 

pseudomoléculaires à m/z 285 identifiable à [M+H] + et à m/z 591 identifiable à [2M+Na] +, en 

accord avec  une masse moléculaire de 284 uma et une formule brute C16H12O5. 

 

        Les spectres RMN 1H (Figure III-65), RMN 13C (Figure III-66) HMBC  (Figure III-68) du 

composé CP3 présentent une grande ressemblance avec ceux du produit CP2. L’unique 

différence entre ces deux composés est la présence d’un groupement méthoxyle à δH 3,90 (s, 

3H)/ δC 55,9 Ce dernier est bien confirmé par la différence de 14 uma entre les masses 

moléculaires des composes CP2 et CP3.  
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        L’examen du spectre RMN1H permet de visualiser les signaux du squelette génistéine 

suivants :    

 Un isignal isous iforme ide isingulet id’intégration i1H idétecté ià iδH i7,96 icaractéristique 

idu iproton iH-2 id’une iisoflavone.  

 Deux signaux sous forme de doublets d’intégration 2H chacun localisés à δH = 6.84 et 

7.35 ppm (J = 8,8 Hz) correspondant aux protons H-3', H-5' et H-2', H-6' 

respectivement. 

 Un singulet repéré à δH = 6,43 ppm d’intégration 2H attribuable aux protons H-6 et H8 

suggérant la disubstitution du noyau A. 

 

        L’étude combinée des spectres RMN 13C (Figure III-66) et HSQC (Figure III-67)   permet 

d’attribuer tous les signaux des carbones du composé CP3 correspondant à : 

C-2 à δC 151,1 ; C-3 à δC 125,5 ; C-4 à δC 174,9 ; C-5 à δC 161.6 ; C-6 à δC 96,2 ; C-7 à δC 162,9 

; C-8 à δC 94,8 ; C-9 à δC 160,1 ; C-10 à δC 107,8 ; C-1' à δC 123,1 ; C- 2'/C-6' à δC 130,2 ; C-

3'/C-5' à δC 114,6 ; C-4' à δC 157,1 et OCH3 à δC 55,9. 
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III Investigation chimique 

 

        L’analyse du spectre HMBC (Figure III-68) permet de visualiser les corrélations au niveau 

des noyaux A, B et C. Une tache de corrélation observée sur ce spectre entre les protons OCH3 

à δH 3,90 et le carbone C-5  à δC 161,6 indique que  ce groupement  est localisé en position C-

5. 
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III Investigation chimique 

 

        Toutes ces analyses spectrales iainsi ique ila icomparaison iavec iles idonnées ide ila 

ilittérature [57, 58] permettent de déterminer le composé CP3 comme: 7, 4' dihydroxy-5-

méthoxyisoflavone connu sous le nom Isoprunétine.  

O

O
OH

OCH3

HO

 

 

        Ce composé est isolé antérieurement des espèces de la famille Fabaceae : Genista 

tricuspidata [59], Genista aspalathoides [55], Genista microcephala [60], Phaseolus coccineus 

[61]. Il est détecté pour la première fois dans le genre Cytisus.  

        Tous les déplacements chimiques des protons et des carbones sont rassemblés dans le 

tableau suivant : 
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Tableau iIII-17: iDéplacements ichimiques ien iRMN i1H i(500 iMHz) iet iRMN i13C i(125 

iMHz) idu iproduit iCP3 idans iCD3OD. 

position δC (ppm) δH (ppm) Multiplicité, J (Hz) 

2 151,1 7,96 s 

3 125,5 / / 

4 174,9 / / 

5 161,6 / / 

6 96,2 6,43 s 

7 162,9 / / 

8 94,8 6,43 s 

9 160,1 / / 

10 107,8 / / 

1’ 123,1 / / 

2’ 130,2 7,35 d (J=8,8) 

3’ 114,6 6,84 d (J=8,8) 

4’ 157,1 / / 

5’ 114,6 6,84 d (J=8,8) 

6’ 130,2 7,35 d (J=8,8) 

OCH3 

 
55,9 3,90 s 
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III-2-3-4-Elucidation structurale du produit CP4 
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5,7-dihydroxy-4'-méthoxyisoflavone 

        Ce composé est nommé 5,7-dihydroxy-4'-méthoxyisoflavone. Il est purifié sous forme des 

aiguilles incolores visible en UV à 254 et 366 nm, se colore en jaune après pulvérisation de sa 

CCM par l’acide sulfurique et chauffage. 

        La comparaison des spectres RMN 1H des deux composés CP3 et CP4 (Figure III-65 et 

III-69) apparaissent totalement identiques par la présence de :  

-Un singulet déblindé d’intégration 1H à δH 7,98 attribuable à H-2, caractérisant la structure 

isoflavone.  

-Un singulet à δH 6,42 ppm d’intégration 2H correspondant aux protons aromatiques H-6 et H-

8 du cycle A substitué en positions 5 et 7.  

-Deux doublets d’intégration 2H à δH 6,82 (J = 8,8 Hz) et δH 7,33 (J = 8,8 Hz) attribuables aux 

protons H-3', H-5' et H-2', H-6' respectivement indiquant que le cycle B est substitué en position 

4'.  

- Un isignal isortant ià iδH i3,88 isous iforme ide isingulet id’intégration i3H iattribuable ià iun 

igroupement iméthoxyle. 
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        L’analyse du spectre HMBC (Figure III-70) permet de localiser le branchement du 
groupement méthoxyle sur l’isoflavone par la présence d’une tache de corrélation entre ce 
groupement à δH 3,88 et le carbone quaternaire C-4' à δC 161,1. Ce dernier couple également 
avec les protons H3', H5' et H2', H6'. 
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        L’analyse similitude des spectres HSQC et HMBC permet de localiser les déplacements 

chimiques de tous les carbones du composé CP4 (Figure III-71). 

 

        Les idonnées ispectroscopiques iillustrées idans ile itableau iIII-19 iet ila icomparaison iavec 

icelles ide ila ilittérature [62] nous conduit à déterminer le composé CP4 la structure suivante: 

5,7-dihydroxy-4'-méthoxyisoflavone ou Biochanine A. 
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        Ce composé a été isolé précédemment des espèces de la famille Fabaceae : Dalbergia 

olivari [63],  Dalbergia boehmii Taub [64],  Genista tinctoria [65],  Genista tridentata L [66]. 

La Biochanine A est cité pour la première fois dans le genre Cytisus. Ce produit est connu pour 
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des activités biologiques : anti-inflammatoire [67], antibactérienne [68], anticancéreuse et anti-

oxydante [69]. 

        Tous iles idéplacements ichimiques ides iprotons iet ides icarbones isont irassemblés idans ile 

itableau isuivant i: 

Tableau iIII-18 i: iDéplacements ichimiques ien iRMN i1H i(500 iMHz) iet iRMN i13C i(125 

iMHz) idu iproduit iCP4 idans ile iCD3OD. 

position δC (ppm) δH (ppm) Multiplicité, J (Hz) 

2 155,0 7,98 s 

3 123,9 / / 

4 180,3 / / 

5 164,0 / / 

6 100,1 6,42 s 

7 165,6 / / 

8 94,7 6,42 s 

9 159,7 / / 

10 105,8 / / 

1’ 122,9 / / 

2’ 131,1 7,33 d (J=8,8) 

3’ 115,2 6,82 d (J=8,8) 

4’ 161,1 / / 

5’ 115,2 6,82 d (J=8,8) 

6’ 131,1 7,33 d (J=8,8) 

OCH3 

 
55,9 3,88 s 
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III-2-3-5-Elucidation structurale du produit CP5 
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Chrysine 

        Les données spectrales du composé CP5 RMN 1H et RMN 13C sont totalement identiques 

avec celles du composé CR6 (Chrysine) purifié de la première plante. Ce métabolite a été 

détecté antérieurement dans plusieurs espèces du genre Cytisus telles que : C. triflorus l’Her 

[70], C. multiflorus [71], C. villosus Pourr [72]. 

III-2-3-6-Elucidation structurale du produit CP6 
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5, 7, 3', 4'-tétrahydroxyflavonol 

        Le icomposé iCP6 ia iété ipurifié isous iforme id’une ipoudre ijaune. iIl iest ivisible ià ila 

ilumière iUV ià i254 iet i366 inm, iSa iCCM ise icolore ien ijaune iaprès irévélation id’une isolution 

iacide iet ichauffage. 
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        Le spectre de masse ESI-MS en mode positif  (Figure III-72) de ce produit  exhibe un pic 

d’ion pseudomoléculaire à m/z = 325 [M+Na]+, correspondant à une masse moléculaire de 302 

uma et une formule brute en C15H10O7. 

 

        Le spectre RMN 1H enregistré dans le méthanol (Figure III-73) montre la nature 

flavonoïdique du composé CP6, il présente deux signaux à δH 6,19 (d, J = 2,1 Hz) et 6,36 (d, J 

= 2,1 Hz), attribués respectivement aux protons aromatiques H-6 et H-8 du cycle A substitué 

en positions C-5 et C-7.    

        Ce spectre permet d’observer également trois signaux à δH 6,90 (d, J = 8,4 Hz), 7,59 (dd, 

J = 8,4 ; 2,1 Hz) et 7,64 (d, J = 2,1 Hz) attribués respectivement aux protons H-5', H-6' et H-2' 

suggérant la présence d’un cycle B trisubstitué en positions C-1', C-3', C-4'. 
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        Le spectre RMN13C (Figure III-74) montre 15 atomes de carbone répartis en: 
-Dix carbones quaternaires résonants à δC 161,4 (C-5), 166,1 (C-7), 158,7 (C-9), 103,8 (C-10), 
176,9 (C-4), 136,5 (C-3), 148,1 (C-2), 123,2 (C-1'), 146,6 (C-3'), 150,0 (C-4'). 
-Cinq CH aromatiques résonants à δC 100,0 (C-6), 94,9 (C-8), 116,6 (C-2'), 117,2 (C-5'), 121,1 
(C-6'). 
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        La comparaison des données spectrales dans le tableau III-19 avec celles de la littérature 

nous permettent déterminer le composé CP6 comme étant 5,7,3',4'-tétrahydroxyflavonol, 

connue sous le nom Quercétine. Il a été isolé antérieurement des espèces du genre Cytisus : C. 

scoparius [73], C. albus [74]. La quercetine possède des activités anti-oxydante et anti-

inflammatoire [75], antimicrobienne, antiviral et anticancéreuse [76]. 

Tableau iIII-19 i: iDéplacements ichimiques ien iRMN i1H i(300 iMHz) iet iRMN i13C i(75 

iMHz) idu iproduit iCP6 idans ile iCD3OD. 

position δC (ppm) δH (ppm) Multiplicité, J(Hz) 

2 148,1 / / 

3 136,5 / / 

4 176,9 / / 

5 161,4 / / 

6 100,0 6,19 d (J=2,1) 

7 166,1 / / 

8 94,9 6,36 d (J=2,1) 

9 158,7 / / 

10 103,8 / / 

1' 123,2 / / 

2' 116,6 7,64 d (J=2,1) 

3' 146,6 / / 

4' 150,0 / / 

5' 117,2 6,90 d (J=8,4) 

6' 121,1 7,59 dd (J=8,4-2,1) 
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III-2-3-7-Elucidation structurale du produit CP7 

H

O

H H
O

HO
HO

HO

OH  

Daucostérol 

        Le composé CP7 a été identifié au Daucostérol par la comparaison avec l’analyse des 

spectres ESI+, RMN 1H, RMN 13C du composé CR8 identifié  précédemment. Il a été purifié 

des plusieurs espèces de la famille Fabaceae  telles que : Machaerium brasiliense vogel [77], 

Baphia leptobotrys Harms [78], Rubus parvifolius [79], Astragalus ernestii [80]. Le 

Daucostérol est identifié pour la première fois dans le genre Cytisus. 

III-2-4-Conclusion 

        Ce travail décrit l’étude phytochimique de l’espèce Cytisus purgans (L.) Benth qui 

appartient à la famille Fabaceae. Elle est utilisée en médecine traditionnelle comme 

cardiotonique, diurétique et purgative. 

        Cette étude est réalisée sur l’extrait acétate d’éthyle des parties aériennes conduisant à 

l’isolement et l’identification de sept composés grâce aux techniques chromatographiques (CC, 

CCE) et méthodes id’analyse ispectroscopiques i(RMN i1H, iRMN i13C, iHSQC, iHMBC, iCOSY 

iH-H, iESI-MS) ien iplus ila icomparaison iavec iles idonnées ide ila ilittérature. 

        Les composés isolés sont constitués de : 

 Quatre  isoflavones : Daidzeine, Génistéine, Isoprunetine, Biochanine A. 
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 Un flavone : Chrysine, Un flavonol : Quercétine. 
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 Un phytostérol : Daucostérol. 
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IV-1-Activité ianti-oxydante 

IV-1-1-Stress ioxydatif 

      Les imolécules ipro-oxydantes iappelées iradicaux ilibres iou iespèces iréactives ide il’oxygène 

i i(ERO) isont iproduites iquotidiennement idans il’organisme iet i isont iconstamment i i icontrôlées 

ipar iles iantioxydants. iUn istress ioxydatif isurvient ilorsque il’équilibre iest irompu ien ifaveur ides 

iradicaux ilibres i(Figure iIV-1) ià i icause id’ i iune isurproduction ide ices imolécules iréactives iou 

iune iinsuffisance ides imécanismes iantioxydants [1, 2]. 

IV-1-2-Conséquence du Stress oxydatif 
        En réagissant avec des composants cellulaires importants (ADN, lipides et protéines), les 

radicaux libres peuvent être à l’origine de maints dommages sur tout l’organisme humain et 

accélèrent ainsi le vieillissement (maladies cardiovasculaires et neurodégénératives, cancer, 

diabète) et la dégradation des cellules et des tissus [3, 4, 5]. 

IV-1-3-Anti-oxydants 
I      Les iantioxydants ipeuvent iêtre idéfinis icomme itoute isubstance iqui, iprésente ià ifaible 

iconcentration ipar irapport iau isubstrat ioxydable, iest icapable ide iralentir iou id’inhiber 

il’oxydation ide ice isubstrat. iCette idéfinition ifonctionnelle is’applique ià iun igrand inombre ide 

substances, icomprenant ides ienzymes iaux ipropriétés icatalytiques ispécifiques, imais iaussi ide 
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ipetites molécules hydro-ou liposolubles. Cette grande variété physico-chimique autorise la 

présence d’antioxydants dans tous les compartiments de l’organisme, qu’ils soient 

intracellulaires, membranaires ou extracellulaires [6]. 

IV-1-3-1-Antioxydants ienzymatiques 

        Trois itypes id’enzymes iantioxydants isont imis ien iœuvre ipour ila idestruction ides iespèces 

iréactives ide il’oxygène [7] : 

 Les isuper-oxydes idismutases i(SOD) iqui icatalysent ila idismutation ide il’anion 

isuperoxyde i ien iperoxyde id’hydrogène [8, 9]. 
 La icatalase iqui icatalyse ila idismutation idu iperoxyde id’hydrogène ien ieau ipermettant 

il’élimination ide icelui-ci [10, 11]. 
  La iglutathion i iperoxydase i(GPO) iqui idécompose iaussi ile iperoxyde id’hydrogène ien 

iutilisant ile iglutathion icomme idonneur id’hydrogène [12]. 

IV-1-3-2-Antioxydants inon ienzymatiques 

      Ce isont ides iantioxydants inaturels icapables ide iprévenir iles idommages ioxydatifs. 

 i         Parmi iles iantioxydants inaturels ide ifaible ipoids imoléculaire, ion ipeut iciter iles iplus iconnus 

iet iles iplus iimportants ici-dessous i: 

 Acide iascorbique i(vitamine iC). 

 Tocophérols i(dont ila ivitamine iE). 

 Caroténoïdes. 

 Les ipolyphénols. 

IV-1-3-3-Conditions d’utilisation des antioxydants: 

        Il est habituel de dire qu'un bon antioxydant est un bon « capteur » de radicaux libres, 

néanmoins  leur utilisation en alimentation doit répondre à quelques exigences, citons entre 

autres : 

 Solubilité dans les graisses. 

 Efficacité à faible dose. 

 Non toxicité. 

 N’entraines ni coloration, ni d’odeur, ni saveur indésirable. 
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 Résistants aux processus technologiques.  

 Stabilité dans le produit fini [13, 14]. 

IV-2-Activité iantimicrobienne 

iIV-2-1-Introduction 

        Les  microbes sont des êtres vivants rencontrés dans des environnements très divers y 

compris  le corps humain sur la peau, dans la bouche, les intestins et sur les diverses muqueuses.  

Ils contribuent, au développement du système  immunitaire du corps à  la digestion des fibres à 

l’apport en  vitamines B et K. Par conséquent, les microbes concourent  à la santé et au bien-

être de leurs hôtes humains [15]. Toutefois ils peuvent être pathogènes et à l’origine de plusieurs 

maladies infectieuses périlleuses nécessitant des médicaments pour les éradiquer. 

        iL’évolution irapide ides ibactéries ipathogènes ivers ila imulti irésistance iaux iantibiotiques 

iconstitue iune ides imotivations iessentielles ià ila irecherche ide inouvelles imolécules 

iantimicrobiennes. iDe inombreux itravaux iantérieurs iétaient ifocalisés isur ila imise ien iévidence 

ide ipouvoir ianti i–microbien ide iplantes imédicinales, iet iune ifois i il’efficacité icontre iles imicro-

organismes ipathogènes ia iété iprouvée ices ivégétaux, trouveront des applications pratiques dans 

divers domaines. 

        Au cours des  recherches antérieures sur il’activité iantimicrobienne ides iextraits ide 

iplantes, ion i iconstate i ique ices iextraits isont iactifs inon iseulement icontre iles ibactéries imais 

iaussi icontre iles ichampignons, iles ilevures iet iles ivirus [16]. Certaines études ont été élaborées 

dans le sens de l’isolement et l’identification des substances iresponsables ide il’activité 

iantimicrobienne ides iextraits ide iplantes afin qu’elles soient effectivement  exploitées  dans 

différents domaines à savoir  l’industrie pharmaceutique, la médecine alternative, l’industrie 

alimentaire [17]. 

        iA icet ieffet, inous inous isommes iengagés ià iétudier il’effet iantimicrobien ides iextraits 

acétate d’éthyle et butanolique de la plante Centaurea resupinata subsp. dufourii (dostál) 

greuter et de le comparer  au potentiel antimicrobien d’espèces déjà étudiées  tout en vérifiant 

isi ila ivariabilité ide ila icomposition ichimique iinfluence il’activité iantimicrobienne.  

        L’essai de l’activité antimicrobienne s’est déroulé comme suit :  

-Etude idu icomportement ides ibactéries iet ilevures iisolées ivis-à-vis ides iantibiotiques. 
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- iMise ien iévidence ide il’activité iantibactérienne iet iantifongique ides ideux iextraits. 

- iEvaluation ide il’activité iantibactérienne iet iantifongique ides iextraits ien idéterminant iles i i i i 

 i i idiamètres ide ila izone id’inhibition. 

IV-2-2-l’activité iantibactérienne 

iIV-2-2-1-Types ide ibactéries 

        iLes ibactéries ipeuvent iêtre idivisées ien ideux igroupes  à Gram positif et Gram négatif.  

 Bactéries à Gram positif (BGP) : le peptidoglycane est la partie la plus externe de la 

bactérie. Il est plus épais que chez les bactéries à Gram négatif et entoure la membrane 

cytoplasmique de la bactérie. 

 Bactéries à Gram négatif (BGN) : la paroi bactérienne contient un élément 

supplémentaire, la membrane externe, laquelle entoure le peptidoglycane qui est plus 

fin que chez les bactéries à Gram positif. 

 

        En igénéral, iles ibactéries iGram i- isont iplus irésistantes ique iles iGram i+ igrâce ià ila 

istructure ide ileur imembrane iexterne. iAinsi, ila imembrane iextérieure ides iGram i- iest iplus 

iriche ien ilipo-polysaccharides iet ien iprotéines ique iceux ide iGram+ iqui ila irend iplus 

ihydrophile, ice iqui iempêche iles iterpènes ihydrophobes id’y iadhérer. iNéanmoins, icertains 

icomposés iphénoliques ide ibas ipoids imoléculaire icomme ile ithymol iet ile icarvacrol ipeuvent 
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iadhérer ià ices ibactéries ipar ifixation iaux iprotéines iet iaux ilipopolysaccharides imembranaires 

igrâce ià ileurs igroupes ifonctionnels iet iatteindre iainsi ila imembrane iintérieure iplus 

ivulnérableii[18]. 

IV-2-2-2-Caractères généraux sur les souches étudiées  

        Les souches pathogènes utilisées sont celles qui causent les maladies courantes  (infections 

urinaires, génitales, broncho-pulmonaires, cutanées, intestinales, rhumatisme articulaire, 

angines….) 

Tableau IV-1 : les souches bactériennes testées et les pathologies qu’elles induisent 

Souches  Pathologie  

Souche gram+  

Staphylococcus aureus Infections cutanées, endocardite, ostéomyélite, pneumonie 

Souche gram-  

Escherichia coli infections urinaires, biliaires, intestinales et génitales 

Pseudomonas aeruginosa Différentes infections hospitalières ou nosocomiales 

Klebsiella pneumoniae maladies septicémiques ou pyohémiques (méningites, abcès 

du poumon, pyuries) et infections urinaires 

Proteus mirabilis  Infections urinaires et  différentes infections des plaies 

chirurgicales, des  abcès de peau et des tissus 

Serratia marcescens  nombreuses infections nosocomiales 

 

IV-2-3-l’activité antifongique 

        Les levures sont des champignons microscopiques unicellulaires pouvant entrainer de 

sévères infections [19]. 

        Les Candida sont des levures endogènes ou exogènes [20] ubiquitaires: on les retrouve 

comme agent commensal de la peau, du tractus digestif et urinaire. Il existe plus de 200 espèces 

de candida dont, seules 10% sont connues pour être responsables d’infections chez l’Homme 

[21].  

        Les espèces testées iau icours ide ice itravail sont organisées idans ile itableau ci-dessous. 
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Tableau IV-2 : les souches fongiques testées et les pathologies qu’elles induisent 

Souches  Pathologie  

Candida albicans  Candidose cutnéomuqueuse  

Candida parapsilosis  infections cutanées et profondes  

formation des biofilms sur les dispositifs implantables 

 

IV-2-4-Les iComposés iantimicrobiens 

        iUn iantibiotique iest iun icomposé ichimique idérivé iou iproduit ipar ides iorganismes 

ivivants, icapable ià ide ifaibles iconcentrations id’inhiber ila icroissance imicrobienne [22]. iCette 

idéfinition iest ilimitée ià ides iantibiotiques iproduits ipar ides imicro-organismes, imais ielle ipeut 

iêtre iétendue ipour iinclure ides isubstances isimilaires iprésentes idans iles iplantes isupérieures. 

iLes iplantes iont ide inombreuses ifaçons ide igénérer ides icomposés iantimicrobiens ipour iles 

iprotéger icontre iles ipathogènes [23]. iLes itissus iexternes ipeuvent iêtre iriches ien icomposés 

iphénoliques, ialcaloïdes, iterpénoïdes iet id'autres icomposés iqui iinhibent ile idéveloppement ide 

ichampignons iet ide ibactéries [24]. 

        Dans notre travail, nous avons utilisés comme témoins positive les deux antibiotiques   

Gentamicine et Fluconazol pour l’évaluation des  activités antibactérienne et antifongique 

respectivement.  

 GENTAMICINE 

        La gentamicine est un antibiotique polyosidique aminé, il s’agit d’une molécule 

cationique, très hydrosoluble, chimiquement stable. Comme tous les aminosides, elle est 

caractérisée par une bactéricidie rapide concentration dépendante avec un effet post-

antibiotique sur les BGN aérobies, les coques à Gram positif (CGP) aérobie et plus 

particulièrement les staphylocoques. Découverte en 1963, elle est à ce jour l’aminoside le plus 

couramment utilisé [25]. 

 FLUCONAZOLE 

        Le fluconazole est un antifongique de synthèse, appartenant à la classe des antifongiques 

triazolés, caractérisés par la présence de trois atomes d’azotes dans leur cycle azoté pentagonal, 

Commercialisé en 1990. 
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        Le fluconazole est indiqué pour le traitement : 

-Des candidoses oropharyngées chez l'enfant immunodéprimé. 

-Des candidoses systémiques, incluant les candidoses disséminées et profondes (candidémies, 

péritonites), candidoses oesophagiennes et candidoses urinaires. 

-Des cryptococcoses neuroméningées ; le traitement d'entretien au cours du sida doit être 

poursuivi indéfiniment [26]. 

IV-3-partie expérimentale 

iIV-3-1-Dosage ides ipolyphénols itotaux 

        iLa idétermination idu iTPC ides iextraits i(acétate id'éthyle iet in-butanol) ide ila iplante i 

Centaurea  resupinata  subsp. dufourii a été effectuée ipar iméthode i icolorimétrique ien iutilisant 

ile iréactif i iFolin-Ciocalteu i(FC) i(Singleton i& iRossi, i1965) ii[27]. 

        Un volume de 200 μl de chaque extrait a été mélangé avec le réactif Folin Ciocalteu (2,5 

ml, dilué à 1:10 avec de l'eau distillée) et incubé à température ambiante. Après 5 min, 800 µl 

de solution de carbonate de sodium (Na2CO3) (7,5%) sont ajoutés. La solution finale est bien 

mélangée et conservée à l'obscurité pendant 30 minutes dans un bain-marie. iL'absorbance iest 

imesurée ià i765 inm icontre iun iblanc, ià il'aide id’un ispectrophotomètre. iLes imesures iont iété 

ieffectuées ien itriple iet  la quantité  des polyphénols totaux a été estimée  en référence à la 

courbe d'étalonnage de l'acide gallique à différentes concentrations. Le taux  des polyphénols 

totaux est exprimé en milligrammes d'équivalent acide gallique par gramme de matière sèche 

(mg EAG / g MS). 

iIV-3-2-Dosage ides iflavonoïdes 

        iLa iteneur itotale ien iflavonoïdes ides iextraits i(AcOEt iet in-BuOH) ide Centaurea  

resupinata subsp. dufourii ia iété idéterminée ipar idosage icolorimétrique i(Zhishen iet ial. i1999) 

[28]. En résumé, 2 ml d'AlCl3 (4%) iont iété iajoutés ià i2 iml ide isolution iméthanolique ide 

il'extrait, les mélanges ont été incubés pendant une heureià itempérature iambiante iensuite 

il'absorbance iest idirectement imesurée isur iun ispectrophotomètre ià i415 inm. iLa iquercétine ia 

iété iutilisée ipour ila iréalisation ide ila icourbe id’étalonnage. Et les résultats sont exprimés en 

milligramme équivalent quercétine / g de matière sèche (mgEQ / gMS). 
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iIV-3-3-Evaluation ide il’activité ianti-oxydante         

        Le radical DPPH, un radical stable de couleur violée a été utilisé pour l’appréciation de 

l’activité anti oxydante des extraits étudiés. La réduction de ce radical stable (DPPH•) (1,1-

diphenyl-2-picrylhydrazyl), en présence d’un antioxydant, donneur d’hydrogène (AH) aboutit 

à la formation d’une forme non-radicalaire, le DPPH-H (1,1-diphényl-2-picrylhydrazine) qui 

se colore en jaune. 

 

        L’absorbance de la solution de (DPPH•) est suivi par spectrophotométrie  à 515 nm par 

rapport à un standard l’acide ascorbique. 

 Protocole 
        Selon la méthode de (Hatano et al. 1988) [30], en effet  une gamme de dilution des extraits 

a été préparée, ensuite une solution méthanolique de radical DPPH a été ajoutée à chaque 

dilution. Les mélanges ont été maintenus à l'obscurité pendant 60 minutes. L'absorbance iest 

imesurée ià i515 inm iet ile ipourcentage ide ipiégeage idu iradical iDPPH iest icalculé iselon 

il'équation isuivante i: 

Taux de piégeage des radicaux DPPH (%) = [(Ablanc i– iAéchantillon) i/ iAblanc] i× i100 

- iAblanc i: i il’absorbance idu iblanc, iAéchantillon i: il’absorbance ide il’échantillon. 

        L’IC50 (la concentration d'antioxydant qui élimine 50% des radicaux DPPH) a été estimée 

pour tous les extraits ainsi que pour  l'antioxydant standard (acide ascorbique). L'étude a été 

réalisée en triple à chaque concentration. 
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IV-3-4-Activité iantibactérienne 

        L'activité iantibactérienne iin ivitro i ides iextraits organiques (extrait d’acétate id’éthyle iet i 

iextrait ibutanolique) ipréparés ià ipartir ides iparties iaériennes ide i ila iplante Centaurea  

resupinata  subsp. dufourii, a été estimée  à l'aide de la méthode de diffusion des disques 

décrite par (Kursat et Erecevit 2009) [31]. Cet  essai  a été réalisé  au niveau du laboratoire de 

Microbiologie et de biologie végétale université de Mostaganem. 

        Les souches bactériennes testées au cours de ce travail sont réparties en trois souches de 

référence ATCC et trois souches pathogènes organisées dans le tableau suivant : 

 

IV-3-4-1- Méthode ipar idiffusion isur imilieu igélosé i(Méthode ide idisques) 

        L’Antibiogramme iest iun iexamen ide ilaboratoire ipermettant id’apprécier ila isensibilité 

id’une ibactérie ivis-à-vis ide idivers iantibiotiques. 

            La itechnique iutilisée idans inotre itravail iest ila itechnique iNCCLS i2014 i(National 

iCommittee ifor iClinical iLaboratory Standards) [15].  

a. Milieux ide iculture i 

        Les imilieux ide icultures iutilisés idans ila iprésente iétude isont ila igélose inutritive iet ila 

igélose Muller-Hinton pour l’isolement des souches et le test de la sensibilité aux différents 

extraits respectivement. 
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b.  Mode opératoire 

 Revivification des souches 

        Chaque souche bactérienne conservée a été revivifiée dans 5ml de bouillon nutritif puis 

incubée à 37°C pendant 18 à 24 heures. La turbidité du bouillon nutritif indique le 

développement de souches cultivées. 

 Rajeunissement des souches 

        A ipartir ides icultures ipréparées iprécédemment, iles isouches isont irepiquées. iPour ichaque 

souche, iune iansée ide icette iculture iest iensemencée ien istries isur igélose inutritive ipuis i 

iincubées idans iune iétuve ià i37°C ipendant i24 ih iafin id’obtenir ides icolonies ijeunes iet ibien 

iisolées. 

 Préparation de l’inoculum 

        Des suspensions bactériennes sont préparées à partir des colonies jeunes (une ou deux 

colonies de bactéries) diluées dans 5ml d’eau physiologique stérile à 0.9% NaCl et  

homogénéisées à l’aide d’un  vortex pour donner une turbidité équivalente à 0.5 Mac Farland. 

 Ensemencement des milieux  

        L’ensemencement idoit ise ifaire idans iles i15 imn iqui isuivent ila ipréparation ide il’inoculum 
[32] à l'aide d'un écouvillon stérile sur les boites contenant de 12 à 15 ml du milieu Muller- 

Hinton, en trempant l’écouvillon idans ila isuspension bactérienne puis en étalant la isurface 

ientière ide ila igélose par des stries sérés de haut en bas à trois reprises [33, 34]. 

 Préparation et dépôt des disques 

        Des disques stériles de papier Whatman N°3 de 6 mm de diamètre ont été imprégnés de 

20μl de chaque extrait (100mg/ml) à l’aide d’une micropipette à cône stérile, sur la gélose 

préalablement ensemencée. Les disques imprégnés de 20μl des différents solvants stériles 

(solvant d’extraction : acétate d’éthyle el  n-butanol), et les disques imprégnés de 20μl de 

l’antibiotique (gentamycine) ont été utilisés comme un contrôle négatif et un contrôle positif 

respectivement, et ont été déposés dans la même boite pour assurer les mêmes conditions. 

        Les boîtes ont été par la suite incubées à 4°C pendant 30 min  pour assurer une bonne 

diffusion des extraits, puis à 37°C pendant 18 à 24h [31, 32, 35, 36, 37, 38]. 
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 Lecture 

           La ilecture ise ifait ipar ila imesure idu idiamètre ide ila izone id’inhibition iapparue iautour ide 

ichaque idisque ià il’aide id’un ipied ià icoulisse ien imm. 

IV-3-5-Activité antifongique 

        Etude in vitro de l'activité antifongique des extraits acétate d’éthyle et  butanolique  

préparés  à partir des parties aériennes de la plante Centaurea  resupinata  subsp. dufourii est 

réalisée au niveau du laboratoire de Microbiologie et de biologie végétale université de 

Mostaganem. La méthode utilisé c’est la méthode de diffusion des disques [39] sur les souches 

suivantes : Candida albicans et  Candida parapsilosis. 

 Protocole 

        Le même protocole de  l’activité antibactérienne a été appliqué avec un milieu spécifique 

pour la culture des levures : le milieu Sabouraud, un temps d’incubation plus long : 24h à 48h 

à 37°C et le fluconazole comme contrôle positif. 

IV-3-6-Analyse statistique 

       Les données expérimentales sont représentées par la moyenne ± écart type de trois essais. 

Les représentations graphiques ont été déterminées par le programme Excel 2010. 

IV-4-Resultats iet iDiscussion 

IV-4-1-Dosage ides ipolyphénols itotaux 

        La iteneur ien ipolyphénols itotaux ides iextraits i iAcOEt iet in-BuOH iobtenus ià ipartir ide 

iplante Centaurea  resupinata  subsp. dufourii a iété icalculée ià ipartir ide ila icourbe id'étalonnage 

ide il'acide igallique et la courbe de régression linéaire (Y = 0,0968X, R² = 0,9995)  (Figure IV-

4). Les résultats sont exprimés en milligrammes d'équivalent acide gallique par gramme de 

matière sèche (mg EAG / g MS) (tableau IV-4). 
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IV-4-2-Dosage ides iflavonoïdes 

        La iteneur ien iflavonoïdes ides iextraits iAcOEt iet in-BuOH ide iplante i iCentaurea i 

iresupinata i isubsp. idufourii ia iété iévaluée ià ipartir ide ila idroite id’étalonnage ide ila iquercétine 

i (y i= i0,0017x i- i0,0142, iR² i= i0,9971) i(Figure iIV-5). iLes irésultats iobtenus isont iindiqués idans 

ile itableau iIV-5. 
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        Les irésultats idu idosage ides ipolyphénols itotaux iet iflavonoïdes iindiquent ique il’extrait 

iacétate id’éthyle ide ila iplante Centaurea resupinata subsp. dufourii est plus iriche ien 

ipolyphénols itotaux i(173.3 i± i4.321 img iEGA/g id’Ex) et en flavonoïdes (44.223 ± 3.052 mg 

EQ/g d’Ex), comparativement à l’extrait  n-BuOH (102.227 ± 2.472 mg EGA/g d’Ex ; 26.531 

± 1.654 mg EQ/g d’Ex). 

        Ces résultats corrèlent parfaitement avec l’étude phytochimique précédente qui a abouti à 

l’isolement de plusieurs métabolites flavonoiques. La teneur d'une plante en composés 

phénoliques dépend généralement du facteur  génétique,  des conditions climatiques,  les 

conditions de stockage et la maturité de la plante à la récolte  [40, 41]. 
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IV-4-3- Evaluation ide il’activité ianti-oxydante 

        L’essai de il'activité antiradicalaire de il’espèce Centaurea  resupinata subsp. dufourii a 
révélé ique iles iextraits iAcOEt iet in-BuOH réagissent positivement au DPPH. Les résultats 
obtenus sont représentés dans les figures (IV-6, IV-7, IV-8). 
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       On constate que le pourcentage de piégeage du radical DPPH est concentration -dépendant, 

en effet l’augmentation des concentrations des extraits implique une augmentation du piégeage 

du radical stable.   

        Les valeurs d’IC50 pour les extraits IAcOEt I, In-BuOH Iet Il’acide Iascorbique Isont 

Iregroupées Idans Ile Itableau Isuivant I: 

 

        Le pouvoir antioxydant est exprimé en IIC50.IPlus Icette Ivaleur Iest Itrès Ifaible, I Il’activité 

Iest Itrès Iélevé [42]. 



 

183 
 

IV Activités biologiques 

        Les Iextraits Iacétate Id’éthyle Iet In-butanolique Ide Il’espèce  Centaurea resupinata subsp. 

dufourii  présentent  une activité intéressante avec une IC50 =36.263 ± 0.005  μg/ml et IC50 = 

97.013 ± 0.019 μg/ml respectivement. 

IV-4-4-Résultats de l’activité antimicrobienne de la plante Centaurea 

resupinata  subsp. dufourii  

IV-4-4-1-l’activité antibactérienne 

(-) : pas d’inhibition, HH1 : extrait d’acétate d’éthyle,   HH2 : extrait butanolique. 

  
Escherichia coli ATCC 25922 Staphylococcus aureus ATCC 2592 
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Proteus mirabilis Serratia marcescens 

Figure IV-9: Effets actifs des extraits IAcOEt Iet In-BuOH Ide Il’espèce Centaurea          
resupinata  sur la Icroissance bactérienne 

  
Pseudomonas aeruginosa ATCC 27853 Klebsiella pneumoniae 

 

Figure IV-10: Effets inactifs des extraits I IAcOEt Iet In-BuOH Ide Il’espèce Centaurea 

resupinata  sur la Icroissance bactérienne 
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IV-4-4-2-l’activité antifongique  

 

 

  

  
 

Candida albicans Candida parapsilosis 

 

Figure IV-11 : Activité antifongique des Iextraits IAcOEt In-BuOH Ide IL’espèce 

Centaurea resupinata 
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IV-4-4-3-Discussion 

        L’observation des antibiogrammes a révélé que les extraits de Centaurea resupinata sont 

actifs sur les souches testées mis à part  Pseudomonas aeruginosa ATCC 27853 et Klebsiella 

pneumoniae. La Imesure Ides Idiamètres Ides Izones Id’inhibition a permis de constater que 

l’extrait butanolique de Centaurea resupinata a manifesté la plus importante activité 

antibactérienne contre le  Proteus mirabilis avec un diamètre d’inhibition de l’ordre de 15,65 ± 

0,283 mm, une activité non négligeable en comparaison avec la gentamycine.  

        Les Iextraits Iacétate Id'éthyle Iet In-Butanol à 100 mg/ml se sont avérés actif contre 

l’ensemble des souches fongiques testées, nous remarquons que: 

 L'extrait n-Butanol  a inhibé la croissance des souches  Candida albicans (11,82 mm) 

et Candida parapsilosis (7,2 mm).  

 L'extrait acétate d'éthyle a inhibé la croissance des souches Candida albicans (9,4mm) 

et Candida parapsilosis (11,55 mm).  

        En somme, une suprématie de l’extrait IAcOEt Ipar Irapport Ià Il’extrait butanolique est 

claire surtout sur la souche Candida parapsilosis en comparaison avec le fluconazole où les 

diamètres des zones d’inhibitions sont très rapprochés (11,55 mm pour l’extrait acétate d’éthyle 

versus 16.35 mm pour le fluconazole). 

IV-5- Conclusion 

        L’évaluation quantitative des Ipolyphénols Itotaux Iet Ides Iflavonoïdes Ides Ideux Iextraits 

IAcOEt Iet In-BuOH des parties aériennes de Ila Iplante Centaurea resupinata subsp. dufourii est 

réalisée par des méthodes colorimétriques : Folin-Ciocalteu et le trichlorure d'aluminium, 

respectivement. Les résultats obtenus montrent que Il’extrait IAcOEt Iest Irelativement Iriche Ien 

Ipolyphénols Iet Ien Iflavonoïdes Ipar Irapport Ià Il’extrait n-BuOH. 

        L’étude in vitro de IL'activité Ianti-oxydante Ides Iextraits acétate d'éthyle et n-butanol de 

C. resupinata subsp. dufourii en utilisant la technique du piégeage du radical libre DPPH a 

révélé que l'extrait d'acétate d'éthyle possède un pouvoir antioxydant intéressant. 

        L’activité antimicrobienne de Centaurea  resupinata  a été déterminée sur six souches 

bactériennes : Escherichia coli ATCC 25922, Pseudomonas aeruginosa ATCC 27853, 

Klebsiella pneumoniae,  Proteus mirabilis, Serratia marcescens, Staphylococcus aureus ATCC 

25923 et deux levures : Candida albicans et Candida parapsilosis. Les résultats obtenus, 
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prouvent l’existence d’une activité antimicrobienne importante tangible pour les deux extrais 

testés. 
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Dans ile icontexte ide ila ivalorisation ide ila iflore ivégétale iAlgérienne, ile iprésent itravail ia 

imis isous ila iloupe ideux iespèces i; iCentaurea iresupinata isubsp. idufourii iet iCytisus ipurgans 

iL. iBenth. iappartenant irespectivement ià ila ifamille ides iAstéracées iet i iFabacées. iCes ideux 

ifamilles id’une inotoriété ithérapeutique idans ila imédecine itraditionnelle. 

L’étude iphytochimique ide il’extrait iacétate id’éthyle ides iparties iaériennes ide il’espèce 

iCentaurea iresupinata isubsp. idufourii ia ipermis id'isoler iet id'identifier idix iproduits inaturels 

irépartis ien itrois iclasse ide imétabolites isecondaires i: 

 Six iflavonoïdes i(Nicotiflorine, iTiliroside, iApigetrine, iChrysoériol, iApigenine, 

iChrysine). 

 Deux i iphytostérols i(β-sitostérol, iDaucostérol). 

 Deux i itriterpénes i i(Lupéol, iTaraxastérol). 

L’étude ichimique iréalisée isur il’extrait iacétate id’éthyle ides iparties iaériennes ide il’espèce 

iCytisus ipurgans i(L.) iBenth ia iconduit ià il’isolement iet il’identification ide isept imétabolites 

isecondaires i: 

 quatre i iisoflavones i: iDaidzeine, iGénistéine, iIsoprunetine, iBiochanine iA 

 un iflavone i: iChrysine 

 un iflavonol i: iQuercétine 

 un iphytostérol i: iDaucostérol 

D’un ipoint ide ivue ichimiotaxonomique, ila icomposition ichimique ides ideux iespèces iest 

ien iparfait iaccord iavec iles iplantes ides igenres iCentaurea iet iCytisus. 

La iséparation ide itous ices iproduits ia iété ieffectuée ià il’aide ide idifférentes itechniques ide 

ipurification i iparticulièrement i: ila ichromatographie isur icolonne ide igel ide ipolyamide i iou ide 

igel isilice inormale iet i ichromatographie isur iplaques ipréparatives ide isilice ien iphase iinverse 

iRP18. 

L’identification i istructurale ides imétabolites iisolés ia iété iélucidée iau imoyen ide 

il’utilisation ides itechniques id’analyses ispectroscopiques i: iUV, i iRMN i1D iet i2D i(1H, i13C, 

iCOSY iH-H, iHSQC iet iHMBC), ispectrométrie ide imasse i(MS), ila imesure ides ipouvoirs 

irotatoires iet ipar ila icomparaison iavec iles idonnées ide ila ilittérature. 
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Conclusion igénérale 

La iteneur ien ipolyphénols itotaux iet ien iflavonoïdes ides iextraits iAcOEt iet in-BuOH ide 

il’espèce iCentaurea iresupinata isubsp. idufourii ia iété idéterminé ipar ila iméthode ide iFolin-

Ciocalteu iet ile itrichlorure id'aluminium, irespectivement. 

Les irésultats idu idosage ides ipolyphénols itotaux iet ides iflavonoïdes iindiquent ique 

il’extrait iAcOEt ide il’espèce iCentaurea iresupinata isubsp. idufourii iest ile iplus iriche ien 

ipolyphénols itotaux i(173.3 i± i4.321 img iEAG/g id’Ex) iet ien iflavonoïdes i(44.223 i± i3.052 img 

iEQ/g id’Ex), ipuis il’extrait in-BuOH iqui iprésente ides iteneurs ien ipolyphénols i(102.227 i± 

i2.472 img iEAG/g id’Ex) iet ien iflavonoïdes i(26.531 i± i1.654 img iEQ/g id’Ex). 

L’évaluation iin ivitro ide il’activité ianti-oxydante ides iextraits ide iplante iCentaurea i 

iresupinata i isubsp. idufourii i ia iété ieffectuée ipar ila iméthode i ide ipiégeage idu iradical ilibre 

iDPPH, ien iutilisant il'acide iascorbique icomme istandard. iL'extrait id'acétate id'éthyle ia imontré 

iun ipouvoir iantioxydant isignificatif ipar irapport ià il'extrait ide in-butanol i(IC50 i= i36.263 i± 

i0.005 iμg/ml; iIC50 i= i97,013 i± i0,019 iμg/ml), ice iqui ipeut is'expliquer ipar isa irichesse ien 

iflavonoïdes. i 

L’activité iantibactérienne ide iCentaurea i iresupinata i isubsp ia iété idéterminée ivis-à-vis 

ide isix isouches iavec ila igentamicine icomme icontrôle ipositif, i iet ice ipar ila iméthode ide 

idiffusion ien imilieu igélosé. iLes irésultats iobtenus i irévèlent ique iles ideux iextraits isont iactifs 

icontre iles isouches i: iEscherichia icoli iATCC i25922, iStaphylococcus iaureus iATCC i2592, 

iProteus imirabilis iet iSerratia imarcescens. iTandis ique il’extrait in-BuOH i ipossède iune iforte 

iactivité isur ila isouche iProteus imirabilis. i 

Les irésultats ide il'activité iantifongique iont imontré ique iles iextraits iAcOEt iet in-BuOH 

iprésentent iun ipouvoir ianti ifongique i iremarquable. i 

L’activité iantimicrobienne iintéressante ide iCentaurea i iresupinata i isubsp iest 

iprobablement iinhérente ià isa icomposition ien imétabolites isecondaires. 
 i 
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V Partie expérimentale 

V-1-Matériel iet iappareillage 

V-1-1-Récolte ides iplantes iétudiées 

La irécolte ides i ideux iespèces iCentaurea iresupinata isubsp. idufourii iet iCytisus 

ipurgans i(L.) iBenth ia iété ieffectuée i iau imois ide iJuin i idans ila irégion ides iAurès i(Oued-

elmaa) iet ien i iJuillet i i(Echemoule) irespectivement. iL’identification ibotanique ia iété iréalisée 

ipar ile iProfesseur iBachir iOudjehih, iinstitut ides iSciences iVétérinaires iet iAgronomiques, i 

iUniversité iBatna-1. 

V-1-2-Chimie iextractive 

V-1-2-1-Chromatographie isur icouche imince iet iEpaisse i(CCM iet iCCE) i 

La iChromatographie isur icouche imince iest iréalisée isur ides iplaques ide igel ide isilice 

ien iphase inormale i(Kieselgel i60 iF254) isur ifeuille id’aluminium i(Merck) i(20 i× i20 icm). iLa 

iChromatographie isur icouche iEpaisse ia iété ieffectuée isur ides iplaques ien iverre irecouverte ide 

isilice ien iphase iinverse iRP-18 iF254S, i200 iμm iMerck i(20 ix i20 icm), ila ilecture iest ifaite isous 

ila ilampe iUV i(254 iet i366 inm) ipuis irévélées i ipar i il'acide isulfurique ià i50% iet ijusqu’à i 

il’apparition ides itaches ide idiverses icouleurs. i 

V-1-2-2-Chromatographie isur icolonne iouverte i(CC) 

La itechnique iCC ipermet iun ifractionnement iet i ipurification ides iextraits iet ides 

ifractions iselon ileur ipolarité. iLes iphases istationnaires iutilisées isont ile igel ide isilice ien iphase 

inormale i iKieselgel iMerck i(230-400 iMesh) iet ile ipolyamide iSC6. iLes idimensions ide ila 

icolonne iont iété ichoisies ien ifonction ide ila iquantité id’échantillon ià iétudier. iLa iquantité ide 

isilice iet idu ipolyamide iutilisée iest igénéralement i30-40 ifois isupérieure ià ila iquantité ide 

il’échantillon. iSelon il’analyse ipar iCCM, ion isépare i iet irassemble i iles ifractions. 

V-1-3-Chimie istructurale 

V-1-3-1-Spectroscopie ide irésonnance imagnétique inucléaire i(RMN) 

Les ispectres ide irésonance imagnétique inucléaire iont iété ienregistrés isur iun iappareil ide 

itype iBRUKER iAvance ide il’Institut ide iChimie iUniversité ide iStrasbourg. iLes ispectres iRMN 

i1H isont ienregistrés ià i500 iet i300 iMHz iet iles ispectres iRMN i13C isont ienregistrés ià i125 iet i75 

iMHz, iLes iéchantillons iont iété isolubilisés idans iles isolvants ideutérés iCDCl3, iCD3OD iet 

iDMSO-d6. 

V-1-3-2-Spectroscopie ide imasse i(SM) 

Les ispectres ide imasse ides iproduits iisolés iont iété iobtenus ien iionisation ipar iélectrospray 

ibasse irésolution i(ESI-MS) ien imode ipositif iet i isolubilisation iles iéchantillons idans ile iMeOH. 
i 
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V Partie expérimentale 

V-1-3-3-Spectrométrie iUV-Visible 

Les ispectres iUV-Vis ides icomposés ipurifiés iont iété ienregistrés idans ile iméthanol ien iutilisant 

i ides icuves ien iquartz icontenant i2 iml ide isolution. i iLe ispectrophotomètre iemployé iest ide itype 

iJasco iV-530, ipiloté ipar iun ilogiciel iSpectra iManager. 

 

V-1-3-4-Pouvoir irotatoire i[α]D 

Le ipouvoir irotatoire ides icomposés iisolés ia iété idéterminé isur iun ipolarimètre 

iélectronique iPerkin-Elmer i241, iavec iune isolution iMeOH. iLa imesure ia iété ieffectuée idans 

iune icuve ide i10 icm ide i ilongueur iet ivolume ide i1ml ià itempérature iambiante, ila isource 

ilumineuse iutilisée iest ila iraie iD idu isodium i(589 inm). 

 

V-2-Etude ide il’espèce iCentaurea iresupinata isubsp. idufourii 
 
V-2-1-Extraction 
 

500 ig ides iparties iaériennes ide ila iplante iCentaurea iresupinata isubsp. idufourii, 

ipréalablement iséché ipuis ibroyées iont idonné iune ipoudre ifine. iElles isont imises ien 

imacération idans iun imélange ihydroalcoolique iéthanol/eau i(70/30) ipendant i48 iheures ià 

itempérature iambiante i i(cette iopération iest irépétée itrois ifois iavec irenouvellement idu 

isolvant). iAprès ifiltration iet iconcentration, il’extrait iéthanolique irésultant iest isoumis ià iune 

iextraction iliquide/liquide ien iutilisant itrois isolvants ià ipolarité icroissante ihexane, iacétate 

id’éthyle, iet in-butanol i(3 i× i100 iml) ipour ichaque isolvant, iles iphases iorganiques irécupérées 

isont iséchées isur iNa2SO4 ianhydre ipuis iévaporées ià isec. i3,6 ig, i7,8 ig iet i18,7g iont iété iobtenus 

ides i'extraits i ihexanique, i iacétate id’éthyle iet ibutanolique irespectivement. i iLes ianalyses ipar 

iCCM isur iles i itrois iextraits idans idifférents isystèmes ide isolvants, irévèlent ila irichesse ides 

ideux i iextraits iacétate id’éthyle iet ibutanolique ien imétabolites isecondaires. 

 

V-2-2-Fractionnement iet ipurification ide il’extrait iacétate id’éthyle 

Le ifractionnement ide il’extrait iacétate id’éthyle i(7 ig) ia iété iréalisé ipar iune 

ichromatographie isur icolonne ide igel ide isilice inormale. iLe isystème id’élution iest ieffectué ipar 

iun imélange iHexane/EtOAc i(100-0 ià i0-100) iensuite iEtOAc i–MeOH i(100-0 ià i0-100). iLes 

ichromatographies isur icouche imince iCCM ides ifractions irecueillies isont ivisualisées ià ila 

ilumière iUV i(à i254 iet i366 inm) iet irévélées ipar iune isolution id’acide isulfurique iet ichauffage, 

ice iqui ia iconduit i ià il’obtention ide i10 ifractions imajoritaires iF1- iF10. iLe ifractionnement ide 

il’extrait id’acétate id’éthyle iest irécapitulé idans ile itableau i(V-1). i 
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V Partie expérimentale 

 

 La ifraction iF2 

La ifraction iF2 i(260 img) iest isoumise i ià iune ichromatographie isur icolonne ide igel ide 

isilice inormale. iL’élution iréalisée iau imoyen id’un imélange iCH2Cl2–MeOH i(100-0 ià i50-50) i 

ia iconduit ià i6 isous-fractions. 

La isous-fraction iF2.3 i(75 img) iest ipurifiée isur iune icolonne ide igel ide isilice inormale 

iéluée ipar iCH2Cl2-MeOH i(100-0 ià i80-20) iconduisant ià il’isolement ia il’état ipur iles icomposés 

i iCR9 i(11 img) iet iCR10 i(14 img) i i(Figure iV-1). 
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V Partie expérimentale 

 La ifraction iF3 

La ifraction iF3 i(142 img) iest ipurifiée ipar iune ichromatographie isur icolonne ide igel ide 

isilice ien iphase inormale. iL’élution iest iréalisée ipar iun imélange iCH2Cl2-MeOH i(100-0 ià i0-

100) ipour iisoler iles icomposés iCR7 i(15 img) iet iCR8 i(9 img) i(Figure iV-2). 

 
 

 La ifraction iF5 

La ifraction iF5 i(160 img) ia iété ichromatographiée isur icolonne ide ipolyamide iSC6, 

iéluée ipar iun imélange iToluène/MeOH i(100-0 i ià i0-100) ipour iconduire iaux icomposés i iCR6 

i(17 img) iet iCR4 i(12 img) i i(Figure iV-3). 
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V Partie expérimentale 

 La ifraction iF6 

La ifraction iF6 i(230 img) ia isubi iune iséparation isur icolonne ide ipolyamide iéluée ipar 

iun imélange iToluène/MeOH i(100-0 i ià i0-100), ipermettant il’obtention i ides iproduits i iCR5 

i(34 img) iet iCR3 i(26 img) i i(Figure iV-4). 

 
 La ifraction iF7 

Une ichromatographie isur icolonne ide igel ide isilice inormale ieffectuée isur ila ifraction 

iF7 i(296 img), iau imoyen id’un imélange iCH2Cl2/MeOH i(100-0 ià i80-20), ia ipermis il’isolement 

ia il’état ipur idu icomposé iCR2 i(23,6 img) i(Figure iV-5). 
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V Partie expérimentale 

 La ifraction iF8 

La iprécipitation ide ila ifraction iF8 i(80 img) idans il’hexane ia iconduit ià il'isolement i idu 

icomposé iCR1 i(18 img) i(Figure iV-6). 

 
 
V-2-3-Données ispectrales i iet iconstantes iphysiques ides iproduits i iisolés ide i i il’espèce 

iCentaurea iresupinata isubsp. idufourii 
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V Partie expérimentale 
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V Partie expérimentale 
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V Partie expérimentale 

 

V-3-Etude ide il’espèce iCytisus ipurgans i(L.) iBenth 
V-3-1-Extraction 

500 ig ides iparties iaériennes i ide ila iplante iCytisus i ipurgans i(L.) iBenth iséchées i iet 

ibroyées, isont imises ià imacérer idans iun imélange i(EtOH/H2O:70/30) itrois ifois iavec 

irenouvellement idu isolvant ipendant i48 iheures ià itempérature iambiante. iAprès ila ifiltration iet 

il’évaporation idu isolvant, ila iphase iaqueuse iobtenue isubit iune iextraction iliquide/liquide ipar 

il’Hexane i(3 ix i100 iml), il’acétate id’éthyle i(3 ix i100 iml) i iet i in-butanol i(3 ix i100 iml). 

iL’évaporation ià isec ides iphases iorganiques ipermet il’obtention ide i2,7 ig id’extrait ihexanique 

i(CPHE), i6,5 ig id’extrait iacétate id’éthyle i(CPAC) iet i11,3 ig id’extrait ibutanolique i(CPBU). 

iLes iCCM ieffectuées isur iles itrois iextraits idans idifférents isystèmes id’éluant imontrent ila 

irichesse ides ideux iextraits iacétate id’éthyle iet ibutanolique ien imétabolites isecondaires. 

 

V-3-2-Fractionnement iet ipurification ide il’extrait iacétate id’éthyle 

Le ifractionnement ide il’extrait iacétate id’éthyle i(6 ig) ia iété ichromatographie isur 

icolonne ide igel ide isilice inormale, ien iutilisant icomme iéluant iun igradient ide isolvants 

iHexane/EtOAc i(100-0 ià i0-100) ipuis iEtOAc–MeOH i(100-0 ià i0-100). iHuit ifractions 

imajoritaires isont iobtenus iF1-F8, iaprès irassemblement ides ifractions iayant ides iCCM 

isimilaires. 

Le itableau i(V-2) iprésente iles idifférentes ifractions iobtenues i isur ila ibase ide il’analyse iCCM. 
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V Partie expérimentale 

 
 La ifraction iF2 

La ifraction iF2 i(203,5 i img) iest ichromatographiée i isur icolonne ide igel ide isilice 

inormale. iL’élution iréalisée iau imoyen id’un imélange iCH2Cl2–MeOH i(100-0 ià i90-10) ia 

iabouti ià il’isolement idu icomposé i iCP5 ià il’état ipur i(3,4 img) i(Figure iV-7). 

 
 La ifraction iF3 

La ifraction iF3 i(345,7 img) iest iappliquée ià iune ichromatographie ide ipolyamide iSC6, 

idans iun imélange iToluène/MeOH i(100-0 i ià i0-100), idonnant i10 isous-fractions. iLa isous-

fraction iF3.3 i(64,9mg) iest isoumise i ià iune ichromatographie isur iplaque ipréparative ien iphase 

iinverse iRP-18. iL’élution iutilisée iest iun i imélange ide isolvants iH2O/MeOH i(80-20). iCette 

ipurification ia ipermis id’obtenir iles icomposés i iCP3 i(4,7 img) iet iCP4 i(4,2 img). i(Figure iV-8). 
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V Partie expérimentale 

 

 La ifraction iF4 

La ifraction iF4 i(567,2 img) iest ifractionnée ipar iune icolonne ide igel ide isilice inormale. 

iL’élution imenée ipar ile imélange idu isolvant iCH2Cl2/MeOH i(100-0 ià i50-50) ia iconduit ià 

il’obtention ide i8 isous-fractions. iLa isous ifraction iF4.2 i(83,6mg) iest ipurifiée ipar iune 

ichromatographie isur icolonne ide ide igel ide isilice inormale, ien iutilisant icomme iéluant ile 

imélange i iCH2Cl2/MeOH i(100-0 ià i80-20) ipour idonner ile icomposé iCP1 i(3,1mg) i(Figure iV-

9). 
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V Partie expérimentale 

 La ifraction iF5 

La ifraction iF5 i(345,1mg) ia isubi i iune ichromatographie isur icolonne ide ide igel ide 

isilice inormale. iL’élution iest ieffectuée ipar ile imélange iCH2Cl2/MeOH i(100-0 ià i70-30), 

ipermettant id’obtenir i6 isous-fractions. iLa iprécipitation i ide isous ifraction iF5.4 i(90 img) idans 

il’acétone ia ipermis id’obtenir ile icomposé iCP2 ipur i(4,3mg) i(Figure iV-10). 

 
 La ifraction iF6 

Le icomposé iCP7 i(7,9 img) iest iisole ia il’état ipur ipar iune i iprécipitation i ide ila ifraction 

iF6 i(212 img) idans ile iméthanol i(Figure iV-11). 
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V Partie expérimentale 

 La ifraction iF7 

La ipurification ide ila i ifraction iF7 i(789,4 i img) ipar iune ichromatographie ide ipolyamide 

iSC6 idans i iun i isystème iToluène/MeOH i(100-0 i ià i0-100) ia iconduit iau i ile icomposé iCP6 

i(6,1mg) i(Figure iV-12). 
 i 

 
 

V-3-3-Composés iisolés ide il’espèce iCytisus i ipurgans i(L.) iBenth 
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V Partie expérimentale 
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V Partie expérimentale 

 



Full Terms & Conditions of access and use can be found at
https://www.tandfonline.com/action/journalInformation?journalCode=gnpl20

Natural Product Research
Formerly Natural Product Letters

ISSN: (Print) (Online) Journal homepage: https://www.tandfonline.com/loi/gnpl20

Chemical composition, in vitro antioxidant and
antibacterial activities of Centaurea resupinata
subsp. dufourii (dostál) greuter

Badra Bouzghaia, Mohammed Tahar Ben Moussa, Rima Goudjil, Hassina
Harkat & Patrick Pale

To cite this article: Badra Bouzghaia, Mohammed Tahar Ben Moussa, Rima Goudjil, Hassina
Harkat & Patrick Pale (2021) Chemical composition, in vitro antioxidant and antibacterial activities
of Centaurea�resupinata subsp. dufourii (dostál) greuter, Natural Product Research, 35:22,
4734-4739, DOI: 10.1080/14786419.2020.1715397

To link to this article:  https://doi.org/10.1080/14786419.2020.1715397

View supplementary material Published online: 23 Jan 2020.

Submit your article to this journal Article views: 299

View related articles View Crossmark data

Citing articles: 2 View citing articles 

https://www.tandfonline.com/action/journalInformation?journalCode=gnpl20
https://www.tandfonline.com/loi/gnpl20
https://www.tandfonline.com/action/showCitFormats?doi=10.1080/14786419.2020.1715397
https://doi.org/10.1080/14786419.2020.1715397
https://www.tandfonline.com/doi/suppl/10.1080/14786419.2020.1715397
https://www.tandfonline.com/doi/suppl/10.1080/14786419.2020.1715397
https://www.tandfonline.com/action/authorSubmission?journalCode=gnpl20&show=instructions
https://www.tandfonline.com/action/authorSubmission?journalCode=gnpl20&show=instructions
https://www.tandfonline.com/doi/mlt/10.1080/14786419.2020.1715397
https://www.tandfonline.com/doi/mlt/10.1080/14786419.2020.1715397
http://crossmark.crossref.org/dialog/?doi=10.1080/14786419.2020.1715397&domain=pdf&date_stamp=2020-01-23
http://crossmark.crossref.org/dialog/?doi=10.1080/14786419.2020.1715397&domain=pdf&date_stamp=2020-01-23
https://www.tandfonline.com/doi/citedby/10.1080/14786419.2020.1715397#tabModule
https://www.tandfonline.com/doi/citedby/10.1080/14786419.2020.1715397#tabModule


SHORT COMMUNICATION

Chemical composition, in vitro antioxidant and
antibacterial activities of Centaurea resupinata
subsp. dufourii (dost�al) greuter

Badra Bouzghaiaa,b, Mohammed Tahar Ben Moussaa, Rima Goudjilc,
Hassina Harkata and Patrick Paled

aLaboratoire de physio-toxicologie, pathologie cellulaires et mol�eculaires-biomol�ecules (LPTPCMB),
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bD�epartement de Chimie, Facult�e des Sciences de la Mati�ere, Universit�e de Batna-1, Batna,
Alg�erie; cLaboratoire de microbiologie et de biologie v�eg�etale, Universit�e de Mostaganem-Algerie,
Mostaganem, Algeria; dLaboratoire de Synth�ese et R�eactivit�e Organiques, Associ�e au CNRS,
Institut de Chimie de Strasbourg, Universit�e de Strasbourg, Strasbourg, France

ABSTRACT
The current study focuses on the chemical composition, and evalu-
ation of antioxidant and antibacterial activity of the aerial parts of
Centaurea resupinata subsp. dufourii. Using different chromatographic
methods nine compounds 1–9 were isolated. The structural identifica-
tion of isolated compounds was achieved using several spectroscopic
methods NMR techniques (1H NMR, 13C NMR, COSY, HSQC, HMBC)
and mass spectroscopy (ESI-MS) and by comparison with literature
data. The structures of these compounds were identified as nicoti-
florin (1), apigetrin (2), chrysoeriol (3), apigenin (4), chrysin (5), daucos-
terol (6), b-sitosterol (7), taraxastrerol (8) and lupeol (9). The
antibacterial and antioxidant activities of ethyl acetate and n-butanol
extracts have been evaluated. The antioxidant activity was assessed
in vitro using DPPH radical scavenging method, which showed that
ethyl acetate extract possessed an interesting antioxidant potential
(IC50¼ 36.263±0.005lg/mL).
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1. Introduction

The genus Centaurea (Asteraceae), is prevalent in all over the world. It includes
more than 500 species (Forgo et al. 2012) encompassing about 45 species growing
spontaneously in Algeria. This genus has been reported, in folk medicine, as diuretic
(Aktumsek et al. 2011), tonic (Tekeli et al.2010), anti-rheumatic remedy (Koca et al.
2009; Albayrak et al. 2017), anti-inflammatory (Garbacki et al. 1999), antipyretic
(Akkol et al. 2009), and antibacterial (Formisano et al. 2008).

Different species of the genus Centaurea have been object of many phytochemical
investigations that showed their wealth of bioactive secondary metabolites such
as flavonoids (Christensen 1991; Shoeb et al. 2007; Mirzahosseini et al. 2019), sesquiter-
pene lactones (Koukoulitsa et al. 2002; Saroglou et al. 2005; Shakeri et al. 2018) lignans
(Hodaj et al. 2017), phytosterols and triterpenes (Serin 1997; Bulut et al. 2019).

The present paper deals with the isolation and structure elucidation of nine known
metabolites

Figure 1 from the ethyl acetate extract of aerial parts of C. resupinata subsp.
dufourii. Since several isolated compounds were described as possessing an interesting
antioxidant activity, we found it pertinent to evaluate the antioxidant activity

Figure 1. Structures of the isolated compounds 1–9 of C. resupinata subsp. dufourii.
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of the ethyl acetate and n-Butanol extracts. In addition, both extracts exhibited
a moderate potential as antibacterial compounds against micro-organisms.

To the best of our knowledge, this work constitutes the first phytochemical and
biological study of C. resupinata subsp. dufourii.

2. Results and discussion

2.1. Chemical composition of C. resupinata subsp. dufourii

This work allowed the isolation of nine compounds from ethyl acetate extract of
C. resupinata subsp. dufourii. The structures of the compounds (Figure 1) were
identified on the basis of spectral analysis, mainly 1H, 13C and 2D-NMR (COSY, HSQC
and HMBC) and mass spectroscopy (ESI-MS) and by comparing with those reported
in the literature, as Kaempf�erol-3-O-rutinoside (nicotiflorin) 1 (Karamenderes et al.
2007), apigenin-7-O- b -D-glucopyranoside (apigetrin) 2 (Kubacey et al. 2012), 5,7,4’-
trihydroxy-3’-methoxyflavone (chrysoeriol) 3 (Bentamene et al. 2008; Seghiri et al.
2009), 5,7,4’-trihydroxyflavone (apigenin) 4 (Shoeb et al. 2005), 5,7’-dihydroxyflavone
(chrysin) 5 (Grienke et al. 2018), b-sitosterol-3-O-b-D-glucopyranoside (daucosterol) 6
(Flamini et al. 2001), 24-ethylcholest-5-en-3-ol (b-sitosterol) 7 (Csupor et al. 2013),
18a, 19a-urs-20(30)-en-3b-ol (taraxasterol) 8 (Sen et al. 2017), lup-20(29)-en-3-ol
(lupeol) 9 (Meriçli 1988).

2.2. Total phenol and flavonoid contents

The concentration of total phenolic content (TPC) and flavonoid (TFC) in various
extracts of aerial parts of C. resupinata subsp. dufourii were measured using
Folin-Ciocalteu method, and the aluminium chloride method respectively. The results
were found to be 173.3 ± 4.321mg GAE/mg and 44.223 ± 3.052mg QE/mg, (Table S1,
Supplementary material).

This finding could be explained by the present phytochemical investigation of ethyl
acetate extract witch revealed the presence of many flavonoids compounds.

2.3. Evaluation of antioxidant activity

The antioxidant activity of aerial parts of ethyl acetate and n-butanol extracts
of C. resupinata subsp. dufourii was measured in vitro using the 1,1-diphenyl-
2-picrylhydrazyl (DPPH) according to the procedure described by (Hatano et al. 1988).
Ascorbic acid was used as the reference compound. Ethyl acetate extract showed
the highest activity of radical scavenging in comparison with n-butanol extract
(IC50¼ 36.2636 0.005 lg/ml; IC50 ¼ 97.013 ± 0.019 lg/ml) (Table S2, Supplementary
material), which can be explained by its richness in flavonoids components,
known especially for their antioxidant activity.
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2.4. Evaluation of antibacterial activity

In vitro study of antibacterial activity of ethyl acetate and n-butanol extracts of aerial
parts of C. resupinata subsp. dufourii, was assessed using the disc diffusion method
described by (Kursat and Erecevit 2009) with sight modifications, five bacterial strains
including one Gram positive bacteria: Staphylococcus aureus ATCC 25923, and four
Gram negative bacteria: Pseudomonas aeruginosa ATCC 27853, Escherichia coli ATCC
25922, Proteus mirabilis, and Klebsiella pneumonia BLSE. Obtained results given in
(Table S3, Supplementary material) showed that the two extracts possessed a moder-
ate antibacterial activity. Both were active against all test strains except K. pneumoniae
and P. aeruginosa ATCC 27853, and the highest diameter of inhibition were was
appeared on P. mirabilis with 15.65 ± 0.283mm for the n-butanol extract.

3. Conclusion

The phytochemical investigation of the ethyl acetate extract of aerial parts of
C. resupinata subsp. dufourii led to the isolation and characterization of nine known
compounds five flavonoids (1–5), two triterpenes (6–7) and two phytosterols (8–9).
Ethyl acetate extract showed high phenolic and flavonoid contents. This result was
in good agreement with their antioxidant activity. Moreover, both ethyl acetate and
n-butanol extracts of aerial parts of C. resupinata subsp. dufourii have moderate
potential as antibacterial compounds against micro-organisms.
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Résumé 

L’objectif iprincipal ide ice itravail, iest id’identifier iles imétabolites isecondaires ides 

iparties iaériennes ides ideux iespèces iCentaurea iresupinata isubsp. idufourii i(Asteraceae) iet 

iCytisus ipurgans iL. iBenth i(Fabaceae). iCes ideux ifamilles ide iplantes isont iconnues ipour ileur 

irichesse ien ibiomolécules iactives iet ileur il’intérêt ipharmacologique. i 

L’utilisation ides idifférentes itechniques ichromatographiques ide iséparation iet iles 

iméthodes id’analyse ispectroscopiques i: iUV, iRMN i1D idu iproton iet idu icarbone, iRMN i2D 

i(COSY iH-H, iHSQC, iet iHMBC), ispectrométrie ide imasse, ila imesure ide ipouvoir irotatoire 

iainsi ique ila i icomparaison iavec iles idonnées ide ila ilittérature iont ipermis ide idéterminer ila 

istructure ide idix icomposés ipurs iisolés ide il’extrait iacétate id’éthyle ide il’espèce iCentaurea 

iresupinata i(six iflavonoïdes, iseux i iphytostérols, iseux i itriterpénes) iet isept iproduits ide 

il’extrait iacétate id’éthyle ide il’espèce iCytisus ipurgans i(quatre i iisoflavones, iun iflavone, iun 

iflavonol, iun iphytostérol i). 

Notre itravail ivise iégalement il’évaluation iquantitative ides ipolyphénols itotaux iet ides 

iflavonoïdes itotaux ides ideux iextraits iAcOEt iet in-BuOH ides iparties iaériennes ide ila iplante 

iCentaurea iresupinata isubsp. idufourii ipar iles iméthodes i: iFolin-Ciocalteu iet ile itrichlorure 

id'aluminium, irespectivement. iLes irésultats iobtenus iindiquent ique il’extrait iAcOEt iest 

irelativement iriche ien ipolyphénols iet ien iflavonoïdes ipar irapport ià il’extrait in-BuOH. 

L’étude iin ivitro ide il'activité ianti-oxydante ides ideux iextraits iest ieffectuée ipar ila 

iméthode ide ipiégeage idu iradical ilibre iDPPH. iLes irésultats iont irévélé ique il'extrait id'acétate 

id'éthyle ipossède iun ipouvoir iantioxydant iintéressant. 

L’évaluation ide il’activité iantimicrobienne ides iextraits iAcOEt iet in-BuOH i ide 

iCentaurea i iresupinata i isubsp ia iété idéterminée isur isix isouches ibactériennes i: iEscherichia 

icoli iATCC i25922, iPseudomonas iaeruginosa iATCC i27853, iKlebsiella ipneumoniae, iProteus 

imirabilis, iSerratia imarcescens, iStaphylococcus iaureus iATCC i25923 iet ideux ilevures i: 

iCandida ialbicans iet iCandida iparapsilosis. iLes irésultats iont imontré ique iles ideux iextraits 

itestés ipossèdent iune iactivité iantimicrobienne iimportante. 

Mots iclés i: iAsteraceae, iFabaceae, iCentaurea iresupinata, iCytisus ipurgans, 

iflavonoïdes, itriterpènes, iactivité iantioxydante, iactivité iantimicrobienne. i 

 



Abstract 

The imain iobjective iof ithis iwork iis ito iidentify ithe isecondary imetabolites iof ithe iaerial 

iparts iof ithe itwo ispecies iCentaurea iresupinata isubsp. idufourii i(Asteraceae) iand iCytisus 

ipurgans iL. iBenth i(Fabaceae). iThese itwo ifamilies iof iplants iare iknown ifor itheir irichness iin 

iactive ibiomolecules iand itheir ipharmacological iinterest. 

The iuse iof idifferent ichromatographic iseparation itechniques iand ispectroscopic 

ianalysis imethods: iUV, i1D iproton iand icarbon iNMR, i2D iNMR i(COSY iH-H, iHSQC, iand 

iHMBC), imass ispectrometry, imeasurement iof ioptical irotation ias iwell ias ithe icomparison 

iwith ithe idata iof ithe iliterature imade iit ipossible ito idetermine ithe istructure iof iten ipure 

icompounds iisolated ifrom ithe iethyl iacetate iextract iof ithe ispecies iCentaurea iresupinata i(six 

iflavonoids, itwo iphytosterols, itwo itriterpenes) iand iseven iproducts iof ithe iextract iethyl iacetate 

ifrom ithe ispecies iCytisus ipurgans i(four iisoflavones, ione iflavone, ione iflavonol, ione 

iphytosterol). 

Our iwork ialso iaims iat ithe iquantitative ievaluation iof itotal ipolyphenols iand itotal 

iflavonoids iof ithe itwo iAcOEt iand in-BuOH iextracts iof ithe iaerial iparts iof ithe iplant iCentaurea 

iresupinata isubsp. idufourii iby ithe imethods: iFolin-Ciocalteu iand ialuminum itrichloride, 

irespectively. iThe iresults iindicate ithat ithe iAcOEt iextract iis irelatively irich iin ipolyphenols 

iand iflavonoids icompared ito ithe in-BuOH iextract. 

The iin ivitro istudy iof ithe iantioxidant iactivity iof ithe itwo iextracts iis icarried iout iby ithe 

iDPPH ifree iradical itrapping imethod. iThe iresults irevealed ithat ithe iethyl iacetate iextract ihas 

ian iinteresting iantioxidant ipower. 

The iantimicrobial iactivity iof iAcOEt iand in-BuOH iextracts iof iCentaurea iresupinata 

isubsp iwas ievaluated ion isix ibacterial istrains: iEscherichia icoli iATCC i25922, iPseudomonas 

iaeruginosa iATCC i27853, iKlebsiella ipneumoniae, iProteus imirabilis, iSerratia imarcescens, 

iStaphylococcus iaureus iATCC i25923 iand itwo iyeasts: iCandida ialbicans iand iCandida 

iparapsilosis. iThe iresults ishowed ithat ithe itwo iextracts itested ipossess isignificant 

iantimicrobial iactivity. 

Keywords: iAsteraceae, iFabaceae, iCentaurea iresupinata, iCytisus ipurgans, 

iflavonoids, itriterpenes, iantioxidant iactivity, iantimicrobial iactivity. 

 



 ملخص

 iCentaurea  النوعین i  منi  الھوائیةi  للأجزاءi  الثانویة i  المستقلباتi  تحدیدi  ھوi  العملi  ھذاi  منi  الرئیسيi  الھدف

iresupinata isubsp. idufourii i(Asteraceae) iو  iCytisus ipurgans iL. iBenth i(Fabaceae).  iتشتھر  i ھاتان  

iالعائلتان iمن  iالنباتات iبثرائھما iبالجزیئات iالحیویة iالنشطة iوأھمیتھا i .الدوائیة 

 i،  iRMN  البنفسجیةi  فوقi  الأشعةi  الطیفي:i  التحلیلi  وطرقi  المختلفةi  الكروماتوغرافيi  الفصلi  تقنیاتi  استخدام

i1D iالبروتون  iوالكربون  i،( iCOSY iH-H, iHSQC, iHMBC) iRMN i2D i i،  iقیاس  iالطیف  iالكتلي  iوكذلك  iقیاس 

iالدوران  iالبصري  iوبالمقارنة  iمع  iالبیانات  iمن  iالأدبیات  i،  iمكنت  iمن  iتحدید  iعشرة  iمركبات  iنقیة  iمعزولة  iمن  iمستخلص 

iأسیتات  iالإیثیل  iمن  i نوع  iCentaurea iresupinata iستة)  i مركبات  iفلافونوید  i،  iواثنین  iمن  iفیتوستیرول  i،  iواثنین  i من  

iالتربینات(  iوسبعة  iمركبات  iنقیة  iمن  iمستخلص  iأسیتات  iالإیثیل  iمن  iنوع  iCytisus ipurgans iأربعة)  iوفلافونزإی  i ،  

i فلافون iواحد i،  iفلافونول i واحد i، iفیتوستیرول i.(واحد 

 in-BuOH  وiAcOEt i  لمستخلصيi  والفلافونویدi  البولیفینولi  لمجموع i  الكميi  التقییمi  إلىi  أیضًاi  عملناi  یھدف

iللأجزاء  iالھوائیة  iمن  iنبات  iCentaurea iresupinata i iبالطریقتین  i:  iFolin-Ciocalteu iو  itrichlorure 

id’aluminium i i iعلى  i.التوالي  iأظھرت  iالنتائج  iالتي  i تم  iالحصول  iعلیھا  iأن  iمستخلص  iAcOEt iغني  iنسبیًا 

iبالبولیفینول iوالفلافونوید i مقارنة iبمستخلص in-BuOH. 

 . iDPPH الحرةi الجذور i محاصرةi بطریقةi للمستخلصینi للأكسدةi المضادi للنشاطi المخبریةi الدراسةi  إجراءi تم

iكشفت iالنتائج iأن iمستخلص iأسیتات iالإیثیل iلھ iقوة iمثیرة iللاھتمام iكمضاد i.للأكسدة 

 iCentaurea iresupinata i  منin-BuOH i  وiAcOEt i  لمستخلصاتi  للمیكروباتi  المضادi  النشاطi  تقییمi  تم

iعلى  iست  iسلالات  i:بكتیریة  iEscherichia icoli iATCC i25922 i,  iPseudomonas iaeruginosa iATCC 

i27853 i,  iKlebsiella ipneumoniae i,  iProteus imirabilis i,  iSerratia imarcesocens i,  iStaphylococcus 

iaureus iATCC i25923 iوإثنین  iمن  iالخمائر:  iCandida ialbicans iو  iCandida iparapsilosis.  iأظھرت  i النتائج 

iأن  iالمستخلصین iیمتلكان i فعالیة iمھمة iكمضاد i .للمیكروبات 

 المفتاحیة: i الكلمات

 iAsteraceae i،  iFabaceae i،  iCentaurea iresupinata i،  iCytisus ipurgans i،  iاتالفلافونوید  i،  

iالتربینات، iالنشاط iالمضاد  iكسدةللأ i، iالنشاط iالمضاد  iللمیكروبات. 
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