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Abstract: Extracts of Vetiveria nigritana flowering tops and rhizomes were analyzed by mean of
GC/MS for their fatty acids and unsaponifiable components. In flowering tops extract, the acid fraction
is characterized by the presence of palmitic acid and other long chain fatty acids (until Cs,).
Unsaponifiable contains a high percentage of sterols (43.89%, mainly B-sitosterol). In rhizomes extract,
acid fraction is composed by a high amount of typical organic acids of the genus Vetiveria and by a low
quantity of fatty acids. Unsaponifiable fraction is characterized by the presence of a great percentage of
sesquiterpenic derivatives (54.8%), and of sterols in low amount (13.7%).
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Introduction

Vetiveria nigritana (Benth.) Stapf, Poaceae, est une plante vivace originaire d’Afrique de I'ouest ;
I'espece croit le long des cours d'eau et dans leurs zones d'inondation [1-3]. Les travaux anciens
relatifs a cette espéce concernaient seulement l'isolement de quelques composés de I'huile
essentielle [4-6].

Plus récemment, P. Champagnat et al. ont identifié au moyen de la CPG/SM 57 constituants de
I'huile essentielle des rhizomes [7]. Dautres travaux ont été réalisés par ces mémes auteurs sur les
dérivés flavoniques des sommités fleuries et ont permis de mettre en évidence des composés
caractéristiques de la famille des Poaceae, en particulier un flavonoide qui n’avait été mentionné
qu’une seule fois dans le régne végétal [8].

A notre connaissance, aucune étude n’a été effectuée sur la composition en matieres grasses de
cette espece. Il existe cependant dans la littérature une abondante bibliographie concernant les
lipides [9-15], stérols [16-21] et triterpénes [22, 23] de nombreuses espéces de la famille des
Poaceae.

Au cours de ces travaux, nous nous sommes essentiellement intéressés aux lipides non polaires
extractibles par I'ether de pétrole ; nous avons ainsi analysé les acides gras aprés saponification et
les constituants des insaponifiables d’extraits obtenus a partir des sommités fleuries et des rhizomes
de Vetiveria nigritana.

Matériel et méthodes

Matériel végétal et extraction

Les sommités fleuries et les rhizomes de Vetiveria nigritana ont été récoltés pres de Bamako (Mali,
Afrique). Leur identification a été confirmée par le professeur G. Aymonin (Muséum d’Histoire
Naturelle, Paris, France), et un échantillon authentique a été déposé a |'Herbarium de I'université
de Clermont-Ferrand, France (n° CLF 049699).

Les rhizomes sont lavés pour éliminer le sable. Sommités fleuries et rhizomes sont ensuite mis a
sécher a I'obscurité, a température ambiante, pendant environ une semaine. La matiére végétale
seche est broyée dans un appareil a couteaux Ika Werke type MF 10 basic. Les poudres obtenues
sont ensuite tamisées aux granulométries 0,355 et 0,600 mm, pour les sommités fleuries et les
rhizomes, respectivement.

15 g (partie aliquote de chacune des poudres) sont extraits deux fois successivement par 100 mL
d'éther de pétrole sous agitation magnétique. Aprés évaporation du solvant sous pression réduite,
les extraits sont séchés puis pesés. Les rendements d’extraction établis sur la moyenne de trois
extractions sont 0,40 % m/m pour les sommités fleuries et 1,32 % m/m pour les rhizomes.

Article disponible sur le site pffp://www.ocl-Jjournal.ord ou pfip://dx.dor.orq/10.105170C-Z006.0024

7200°900T°120/¢891°01 :1op


http://www.ocl-journal.org
http://dx.doi.org/10.1051/ocl.2006.0022

Obtention des acides gras et de I'insaponifiable

La saponification des extraits est réalisée a I'aide d'une solution
d’hydroxyde de potassium éthanolique 2N, a reflux pendant Th 30.
Apres refroidisement, on ajoute de I'eau et les matieres insaponifiables
sont extraites par de 'hexane. La solution savonneuse est ensuite acidi-
fiée jusqu’a précipitation des acides gras (pH 5-6) et les acides gras libérés
sont alors extraits au moyen d'oxyde diéthylique [24-26].

Les acides gras sont ensuite transformés en leurs esters méthyliques par
addition d'une solution méthanolique a 10 % de BF3 [27], et les esters
méthyliques obtenus sont extraits par de I'hexane en vue de leur analyse
par CPG.

Conditions d'analyse par CPG/SM

Chromatographe HP 6890 couplé a un spectrométre de masse HP 5973.
Colonne capillaire HP-5 MS 30 m x 0,25 mm, épaisseur de film 0,25 pm.
Température injecteur 280 °C, température détecteur 300 °C.
Température colonne : 50 °C pendant 5 min, puis 50 °C a 300 °C, avec
une pente de 5 °C/min.

Gaz vecteur : Helium 6.0 a 1,0 mL/min a débit constant, rapport de fuite
1/10¢.

Détecteur de masse en [Ea 70 eV (les masses ont été enregistrées entre 33
et 550).

Mode d'injection : injecteur automatique.

L'identification des dérivés sesquiterpéniques a été réalisée précédem-
ment lors de I'étude de I'huile essentielle de rhizomes de Vetiveria
nigritana [7]. Les esters méthyliques d'acides gras ont été identifiés pour
la plupart par comparaison de leur temps de rétention et de leur spectre
de masse avec ceux de produits témoins chromatographiés dans les
mémes conditions. Pour ceux dont nous ne possédions pas les témoins,
I'identification a été faite par comparaison de leur spectre de masse avec
ceux de la littérature. Les autres constituants de I'insaponifiable ont été
identifiés dans des conditions identiques a celles indiquées pour les esters
méthyliques d'acides gras [28-30].

La quantification de chacun des constituants a été effectuée avec un
chromatographe HP 6890 équipé d'un détecteur a ionisation de flamme
et d’un logiciel d'acquisition de données HP Chemstation, dans les
conditions opératoires décrites pour CPG/SM. Il a été admis que les
coefficients de réponse sont égaux a 1 pour I'ensemble des composés
analysés.

Les résultats exprimés ci-dessous représentent une moyenne calculée a
partir de trois analyses.

Résultats et discussion

Acides gras

De I'extrait obtenu a partir des sommités fleuries

Les acides gras apres isolement et pesée représentent 13,1 % de I'extrait
a I'éther de pétrole ; 79,9 % des acides gras ont été identifiés et quanti-
fiés ; ils sont listés par ordre d'élution sur la colonne (tableau 1). 71,5 %
sont des acides gras saturés, parmi lesquels les acides palmitique
(20,17 %), laurique (8,76 %) et myristique (7,11 %) sont les plus abon-
dants. Les acides gras insaturés (7,75 %) sont uniquement représentés
par les acides oléique (4,07 %) et linoléique (3,68 %).

Il convient de mentionner dans cette composition la présence d'acides
gras a longue chaine, de 22 a 34 atomes de carbone, ainsi que celle
d'acides gras a nombre impair d’atomes de carbones, peu fréquemment
signalés dans le regne végétal [31]. Quelques diacides (4 %) ont égale-
ment été détectés.

Tableau 1. Composition en acides gras de I'extrait des sommités fleuries de Vetiveria
nigritana (proportions m/m exprimées par rapport au total des acides gras).

Acides Temps de  Proportions
rétention
(min)
Caprylique (octanoique, Cg . o) 151 0,18
Pélargonique (nonanoique, Cy . o) 18,5 0,14
Caprique (décanoique, Cy4. ) 21,0 0,27
Subérique (octanedioique, Cg . o, 2CO,H) 24,2 0,41
Laurique (dodécanoique, C;5 . o) 26,1 8,76
Azélaique (nonanedioique, Cy . o, 2CO,H) 26,7 3,16
Tridécanoique (Cy3 . o) 28,5 0,16
Sébacique (décanedioique, C;4 . o, 2CO,H) 29,3 0,37
Myristique (tétradécanoique, Cy4. o) 30,7 7,11
Pentadécylique (pentadécanoique, C;s. o) 32,8 1,22
Palmitique (hexadécanoique, C;5. o) 34,9 20,17
Margarique (heptadécanoique, C;; . o) 36,8 1,21
Linoléique (octadécadiénoique, C;5. ,) 38,1 3,68
Oléique ((2)-octadécenoique, Cy5. 1) 38,2 4,72
Stéarique (octadécanoique, Cy5. o) 38,7 5,51
Nonadécanoique (Cys. o) 41,0 0,97
Arachidique (eicosanoique, Cyg . o) 42,2 5,47
Hénéicosanoique (C,; . o) 43,8 0,54
Béhénique (docosanoique, C,, . o) 45,4 3,82
Tricosanoique (C,3 . o) 46,9 1,18
Lignocérique (tétracosanoique, C,, o) 48,4 3,17
Pentacosanoique (Cys . o) 49,8 0,89
Cérotique (hexacosanoique, Cy4 . ) 51,2 1,86
Carbocérique (heptacosanoique, C,; . o) 52,5 0,32
Montanique (octacosanoique, C,g . o) 53,8 1,69
Mélissique (triacontanoique, Cs, . o) 56,8 1,39
Dotriacontanoique (Cs, . o) 58,6 0,92
Tétratriacontanoique (Cs4 . o) 60,9 0,60
Total composés identifiés 79.90
Total composés non identifiés 20,10
Total 100,00

De I'extrait obtenu a partir des rhizomes

La fraction acide apres isolement et pesée représente 64,95 % m/m de
I'extrait. 84 % des constituants de cette fraction ont pu étre identifiés et
quantifiés (tableau 2). A coté des acides gras classiques, il existe dans
cette fraction une proportion importante d’acides organiques de nature
sesquiterpénique qui sont caractéristiques du genre Vetiveria (68,39 %) ;
I'un de ces acides de formule globale C, ,H,,COOH qui représente 12 %
est en cours d'identification structurale.

Les acides gras constituent seulement 15,39 % de la fraction acide ; ce
sont principalement des acides saturés (9,49 %), avec comme principal
composé |'acide palmitique (4,91 %). Les acides gras insaturés sont peu
abondants (5,9 %).

Fraction insaponifiable

De I'extrait des sommités fleuries

Cette fraction apreés isolement et pesée représente 68,9 % de I'extrait a
I'éther de pétrole. 82,56 % des constituants de cette fraction ont pu étre
identifiés (figure 1 et tableau 3).

Le principal groupe de constituants est représenté par les stérols
(43,89 %) : deux composés sont majoritaires, le p-sitostérol et le stigmas-
térol (18,36 % et 10,08 %, respectivement), le cholestérol représentant
1,64 %.
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Tableau 2. Composition en acides gras et en acides organiques de I'extrait des
rhizomes de Vetiveria nigritana (proportions m/m exprimées par rapport au total des
acides).

Tableau 3. Composés identifiés dans I'insaponifiable de I'extrait des sommités fleuries
de Vetiveria nigritana (proportions m/m  exprimées par rapport au total des
constituants).

Acides Temps de Proportions Composés Temps de Proportions
rétention (min) rétention (min)
Isozizanoique 30,3 2,05 Phytol 38,3 4,22
Zizanoique 33,1 54,34 Tricosane 41,5 0,34
C,4H,,COOH 33,7 12,00 Tétracosane 43,3 1,01
Palmitique (hexadécanoique, C;5. o) 34,9 4,91 Pentacosane 44,9 2,45
Margarique (heptadécanoique, C;; . o) 36,8 0,32 Hexacosane 46,4 1,58
Linoléique (octadécadiénoique, Cy5. ,) 38,1 2,23 Heptacosane 47,9 3,51
Oléique ((2)-octadécenoique, Cy5. 1) 38,2 2,92 Octacosane 49,3 1,60
Elaidique ((E)-octadécenoique, C;g. 1) 38,3 0,75 Squaléne 49,5 0,71
Stéarique (octadécanoique, Cy. o) 38,7 1,20 Nonacosane 50,7 3,94
Arachidique (eicosanoique, C,g . o) 42,2 1,44 Triacontane 52,0 1,23
Béhénique (docosanoique, C,, . o) 45,4 0,47 y-tocophérol 52,6 0,76
Tricosanoique (C,3 . o) 46,9 0,25 Hentriacontane 53,3 3,71
Lignocérique (tétracosanoique, C,, . o) 48,4 0,59 Cholest-5-én-3-ol 53,5 1,64
Pentacosanoique (Cs . o) 49,8 0,14 a-tocophérol 53,6 0,72
Cérotique (hexacosanoique, Cys . ) 51,2 0,17 Campestérol 54,8 4,34
Total composés identifiés 83,78 Stigmastérol 55,2 10,08
Total composés non identifiés 16,22 Tritriacontane 55,8 4,69
Total 100,00 B-sitostérol 55,9 18,36
Ethyl—cholestan—3ﬁ—ol 56,1 1,99
) ) 3 N 3 Stigmasta-3,5-dién-7-one 57,0 4,11
Les hydrocarbures‘ aliphatiques saturés (Cy; a C5) représentent Ig 9,19-cyclolanostan-3-ol, 24-méthyl- 57,5 3,37
deuxieme groupe |mporta/nt\de constlt‘uants? (39,1 %) ; parmi ceux-ci, Fern-7-&n-3p-ol 57,9 2,05
24{79 % sqnt des composés a Qor/nbre impair d’atomes de carbone, ce Pentatriacontane 58,1 615
qui est habituel dans le regne végétal. Total composés identifiés 82 56
Les tocophérols représentent 1,48 % de I'insaponifiable, I'isomeére Total — identifié ]7’44
y-tocophérol a activité antioxydante élevée constituant environ la moitié otal composes non identifies '
des tocophérols totaux. Total 100,00
p

La présence de squaléne doit également étre mentionnée, bien qu'il soit
en faible quantité (0,71 %). Un seul dérivé triterpénique a été identifié, le
fernénol, composé signalé dans de nombreuses espéces de Poaceae.

De I'extrait obtenu a partir des rhizomes

Cette fraction apres isolement et pesée représente 21,57 % de I'extrait.
73,07 % des constituants de cette fraction ont été identifiés (figure 2 et
tableau 4).

Les composés majoritaires (54,8 %) appartiennent au groupe des sesqui-
terpénoides. Ce sont principalement des alcools sesquiterpéniques
(46,84 %), avec notamment le cédr-8-ene-15-ol et le khusimol. Les
autres composés se répartissent entre aldéhydes (4,57 %), cétones
(1,88 %) et hydrocarbures (1,51 %).

Les stérols sont en plus faible pourcentage que dans I'extrait des sommi-
tés fleuries (13,7 %), ce sont des stérols fréquemment rencontrés dans le
régne végétal.
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Tableau 4. Composés identifiés dans I'insaponifiable de I'extrait des rhizomes de
Vetiveria nigritana (proportions m/m exprimées par rapport au total des constituants).

Composés Squelette Temps de Proportions
rétention
(min)
o-funébrene cédrane 23,5 0,32
Préziza-7(15)-éne prézizaane 24,4 0,26
Zizaéne zizaane 24,5 0,43
Erémophila-1(10),7(11)-diene érémophilane 26,6 0,50
12-nor-préziza-7(15)-en-2-one prézizaane 27,5 0,86
15-nor-funébran-3-one cédrane 28,0 0,64
Khusimone Zizaane 28,1 0,38
Cédrénol (cédr-8(15)-en-9a-ol) cédrane 28,4 0,54
Epi-cédrol cédrane 28,5 3,03
Prézizaan-15-al prézizaane 29,3 1,83
a-funébren-15-al cédrane 29,5 2,74
Préziza-7(15)-en-3a-ol prézizaane 29,7 3,11
2-épiziza-6(13)-én-3¢-ol zizaane 29,8 1,25
Khusian-2-ol khusiane 30,0 4,33
Cédr-8-én-15-ol cédrane 30,3 12,85
Khusimol Zizaane 31,3 12,25
Préziza-7(15)-én-12-ol prézizaane 31,5 9,48
Tricosane 41,5 0,42
Eicosene 44,8 1,43
Pentacosane 44,9 0,51
Hexacosane 46,4 0,50
Heptacosane 47,9 0,67
Octacosane 49,3 0,38
Squaléne 49,5 0,39
Nonacosane 50,7 0,31
Triacontane 52,0 0,25
Hentriacontane 53,3 0,14
Campestérol 54,8 3,00
Stigmastérol 55,2 4,43
B-sitostérol 55,9 5,84
Total composés identifiés 73,07
Total composés non identifiés 26,93
Total 100,00

Enfin, dans le groupe des hydrocarbures aliphatiques, les saturés repré-
sentent 3,18 % de la fraction, les insaturés sont en tres faible quantité
(eicosene et squalene).

Conclusion

Les extraits a |'éther de pétrole des sommités fleuries et des rhizomes de
Vetiveria nigritana sont caractérisés I'un et I'autre par la présence d'acides
gras dont le principal est I'acide palmitique. Dans I'extrait des sommités
fleuries, I'acide palmitique est accompagné d‘acides gras a longue
chaine, de 22 a 34 atomes de carbone, alors que I'extrait des rhizomes se
caractérise par la présence en quantité importante d'acides organiques
de nature sesquiterpénique caractéristiques du genre Vetiveria.

Plus de 40 % de I'insaponifiable de I'extrait obtenu a partir des sommités
fleuries est constitué par des stérols, avec principalement le f-sitostérol.
Parmi les autres constituants, on peut remarquer la présence d'un
triterpéne, le fernénol, ainsi que celle du phytol et de tocophérols. Dans
I'insaponifiable de I'extrait des rhizomes, les constituants majoritaires
sont représentés par des dérivés sesquiterpéniques a squelette zizaéne.
Les stérols sont également présents, mais en plus faible proportion que
dans les sommités fleuries.
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