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CLHP préparative avec détection réfractométrique permettant d’isoler le triterpene 1

DETERMINATIONS STRUCTURALES PAR IR, RMN ET IES-SM-SM*

Echelle non respectée

Les déterminations structurales de ces sept triterpénes ont été menées a bien par l'association de

différentes techniques d’analyses. Les spectres IR* ont permis dans un premier temps de déterminer les

fonctions chimiques caractéristiques des molécules étudiées (carbonyle, acide carboxylique, alcool,

EXTRACTION DU MATERIEL VEGETAL = ISOLATION DES MOLECULES

ester). Les déterminations détaillées des squelettes carbonés résultent des attributions des protons et
des carbones des spectres RMN* ('H et 13C a 500 MHz). Ces structures ont été confirmées par des
analyses RMN* en 2D de type gs-COSY (couplage 'H-H), gs-HMQC (couplage direct 'H-13C) et gs-

HMBC (couplage a distance 'H-13C), mais aussi par les masses et les fragmentations obtenues en |IES-

Plusieurs échantillons de feuilles séches de Tamanu (Calophyllum inophyllum) provenant de diverses

iles de 'archipel de la Société, en Polynésie frangaise, ont été extraits a I'acétate d'éthyle a l'aide

d’'un extracteur de Soxhlet. 2 Kg de feuilles ont ainsi permis d'obtenir 140 g d’'un extrait qui a été trituré

dans du dichlorométhane. Les 104 g solubles ont subi une chromatographie « flash » sur silice avec SM-SM* avec infusion directe.
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successivement le n-hexane, l'acétate d’éthyle et le méthanol. La premiére fraction éluée au n-hexane a iz
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fourni quatre triterpénes connus : la friedeline (4), le canophyllol (8), I'acétate de canophyllol (6) et I'acide | \ |
canophyllique (7). La fraction éluée a l'acétate d’éthyle a été chromatographiée sur une seconde colonne

de silice sous pression moyenne, avec un gradient de solvant allant d'un mélange n-hexane / acétate \ / \ |
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d'eéthyle (85:15) a I'acétate d'éthyle pur. Les fractions similaires sur CCM [n-hexane / acétone (60:40)] ont

ete regroupées pour donner 11 fractions. Les deux fractions les moins polaires ont été a0 (s

chromatographiees par CLHP avec une colonne de silice préparative et un mélange iso-octane / acétate

d’eéthyle (80:20) en guise d’éluant isocratique. On obtient 3 fractions qui sont purifieces par CCM

préparative [n-hexane / dioxane (60:40)] pour donner respectivement les composés 1 (3 mg), 2 (5 mg) et

3 (2 mg), qui sont trois nouveaux triterpenes de type friedelane. | eemafbadon
Spectre Infra-Rouge du triterpéne 2 Spectre RMN HMQC de couplage 'H-13C du triterpéne 3
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Spectre de masse (IES-SM) en mode positif de 1

Spectre des ions fragments de I'ion [M+NH,]* m/z 534

La fraction eluee a 'acetate Les 2 fractions les moins polaires T 2
= . . , ; 3 - _
d'ethyle est chromatographiee subissent une CLHP* preparative - j; e O tation (SM
s x s ;- Xxempie ae rragmentation &
sur une colonne de silice a | j} sur silice p(.ermej[tant d’isoler 3 g RS de ion [M-H]- iz SHCEN
pression moyenne pour fournir nouveaux triterpenes (1, 2 et 3) 5 triterpéne 1 en mode négatif
11 fractions secondaires aprés purification par CCM* HO HO
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3 Acide 3,4-secofriedelan-3,28-dioique [2, 3]

4 Friedeline

1 Acide 27-hydroxyacétate canophyllique 2 Acide 3-ox0-27-hydroxyacétate friedelan-28-oique

C.,H:,0, ; PM 516 C4,Hs,O; ; PM 514 C4Hs,0, ; PM 474 CoHs,0 ; PM 426

TESTS DE BIOACTIVITE

Des extraits bruts de feuilles de C. inophyllum a I'acétate d’éthyle ont montré une faible activité antibactérienne sur la souche K. pneumoniae (/mm). Tous les triterpénes purs isolés de ces

Universite

8 extraits (1 a 7) ont donc été testés sur des souches bactériennes Gram+ (Staphylococcus aureus et Corynebacterium accolans) et Gram- (Klebsiella pneumoniae et Escherichia coli), ainsi que sur

MNouvelle-Calédonie

une levure . Candida albicans ; toutes ces souches étant pathogénes chez 'homme. Toutefois, aucune activité antibactérienne significative n'a été détectée. |l serait cependant intéressant de

poursuivre les tests de bioactivité pour ces molécules, par exemple sur d’autres souches bactériennes, ou encore sur des cellules cancéreuses (tests Kb).

BIBLIOGRAPHIE

1] Laure F., Herbette G., Faure R., Bianchini J.-P., Raharivelomanana P., Fogliani B., “Structures of new secofriedelane acids from Calophyllum inophyllum of French Polynesia®, Magn. Reson. Chem., 2004, sous presse.

2] Vieira Filho S.A., Duarte L.P., Silva G.D.F., Lula |.S., dos Santos M.H., “Total assignment of 'H and '>C NMR spectra of two 3,4-secofriedelanes from Austroplenckia populnea”, Magn. Reson. Chem., 2001, vol 39, n° 12 , pp 746-748.

3] Leong Y.W., Harrison L.J., “(20R,23E)-Eupha-8,23-diene-3,25-diol from Tripetalum cymosum”, Phytochemistry, 1999, vol 50, n° 5, pp 849-857.




