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الصفحةالعنوان

الدراسة البیبلیوغرافیة  :الجزءالأول

حول التربینات وَ الفلافونویداتعمومیات:الفصل الأول

06نسب تواجد مختلف مركبات الأیض الثانوي في الطبیعة: - 1-شكل 

06مكونات الھیكل التربیني من وحدات الأیزوبرین: - 2-شكل

06الحیوي لمختلف التربینات إنطلاقا من وحدة الإیزوبرینمخطط الإصطناع : -3-شكل رقم 

08البنى الكیمیائیة لبعض أصناف التربینات: -4-شكل رقم 

10الإصطناع الحیوي للسكوالین: -5-شكل رقم 

epoxysqualene11-2,3حلقنة : -6-شكل رقم 

-2,3إنطلاقا من  رباعیة وَ خماسیة الحلقاتالتربینات الثلاثیةلبعض ھیاكلالإصطناع الحیوي : -7-شكل رقم 

epoxysqualene

12

13بعض ھیاكل التربینات الثلاثیة رباعیة الحلقة: - 8-شكل 

14بعض ھیاكل التربینات الثلاثیة خماسیة الحلقة: - 9-شكل 

18مخطط الإصطناع الحیوي للفلافونویدات:-10-شكل رقم

19الفلافونیداتبعض الھیاكل : -11-شكل رقم 

20بعض ھیاكل الفلافونیدات: -12-شكل رقم 

21بعض ھیاكل أخرى للفلافونیدات: -13-شكل رقم 

دراسة الزیوت الأساسیة:الفصل الثالث

56بعض الصیغ الكیمیائیة للتربینات الأحادیة و السیسكویتربینات: - 14-شكل 

عمومیات على الفعالیة المضادة لللأكسدة وَ البكتیریة:الفصل الرابع 

63مع الفینولوتفاعلھDPPHالصیغة الجذریة لـ :- 15-شكل

الأعمال المنجزة على النباتات المختارة:الجزء الثاني

بعد رشھا بـ VLCالطبقة الرقیقة للكسور المتحصل علیھا بطریقة الـ كروماتوغرافیا إختبار : -16-شكل رقم 
H2SO4(50%)

80

F14-23الطبقة الرقیقة لحصیلة جمع الكسور لعملیة الفصل لتحت الكسر كروماتوغرافیا إختبار : -17-شكل رقم 
H2SO4(50%)بعد رشھا بـ 

82

إختبار الطبقة الرقیقة لحصیلة جمع الكسور عملیة الفصل للمستخلص البیوتانولي: -18-شكل رقم 
H2SO4(50%)بعد رشھا بـ 

85

مناقشة النتائج:الجزء الثالث

التعیین البنیوي للمركبات المعزولة:الفصل الأول

RMNطیف الـ : -19-شكل رقم 1H للمركبE1100

RMNطیف الـ : -20-شكل رقم 13C J-moduléE1100

E2101للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-21-شكل رقم 

RMNطیف : -22-شكل رقم 1H للمركبE2108
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RMNطیف : -23-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE2108

E2109للمركب HSQCطیف الـ : -24-شكل رقم

E2110للھیكل التربین الثلاثي للمركب HMBCطیف الـ : -25-شكل رقم

E2111للمركب COSYطیف الـ : -26-شكل رقم

E2112للمركب NOESYطیف الـ : -27-شكل رقم

E2102لھیكل المركب H-24وَ H-23لبروتونات 3JH-Cوَ 2JH-Cمختلف تعالقات : -28-شكل رقم 

E2103لھیكل المركب H-25لبروتونات 3JH-Cوَ 2JH-Cمختلف تعالقات : -92-شكل رقم 

E2103لھیكل المركب H-27وَ H-26لبروتونات 3JH-Cوَ 2JH-Cمختلف تعالقات : -30-شكل رقم 

E2105للمركبDللحلقةCOSYتعالقات الـ: -31-شكل رقم
E2105لھیكل المركب H-30وَ H-29وَ H-28لبروتونات 3JH-Cوَ 2JH-Cمختلف تعالقات : -32-شكل رقم 
E2106للمركبCللحلقةHMBCوَ الـCOSYتعالقات الـ: -33-شكل رقم 
E2106للمركبNOESYتعالقات الـ:-34-شكل رقم 
E3113للمركبHRESIMSطیف الكتلة بتقنیة: -35-شكل رقم 
RMNطیف : -36-شكل رقم 1H للمركبE3115

RMNطیف : -37-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE3115

E3116للمركب ppm 0.65-1.25في المجال HMBCطیف : -38-شكل رقم

E4117للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-39-شكل رقم 

E4119للمركب 1Hطیف الـ : -40-شكل رقم

RMNطیف : -41-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE4119

E4120للمركب ppm 0.7-2.1في المجال HMBCطیف الـ : -42-شكل رقم

E5121للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-43-شكل رقم 

RMNطیف : -44-شكل رقم 1H للمركبE5123

RMNطیف : -45-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE5124

E5125للمركب ppm 0.7-2.2في المجال HMBCطیف : -46-شكل رقم

E5126للمركب NOESYطیف الـ : -47-شكل رقم

E6127للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-48-شكل رقم 

RMNطیف : -49-شكل رقم 1H للمركبE6129

RMNطیف : -50-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE6129

E6130للمركب ppm 0.77-1.15في المجال HMBCطیف : -51a-شكل رقم

E6131للمركب ppm 8.9-9.6في المجال HMBCطیف : -51b-شكل رقم

COSYالـ : -52-شكل رقم 1H-1H للمركبE6132

E6132للمركب NOESYطیف الـ : -53-رقمشكل 

E7133للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-54-شكل رقم 

RMNطیف : -55-شكل رقم 1H للمركبE7135

RMNطیف : -56-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE7135

E7136للمركب ppm 0.75-1.25في المجال HMBCطیف : -57a-شكل رقم
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E7137للمركب ppm 3.2-5.4في المجال HMBCطیف : -57b-شكل رقم

E7138للمركب NOESYطیف الـ : -58-شكل رقم

E8139للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-59-شكل رقم 

RMNطیف : -60-شكل رقم 1H للمركبE8141

RMNطیف : -61-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE8141

E8142للمركب ppm 0.80-1.25في المجال HMBCطیف : -62-شكل رقم

E8143للمركب NOESYطیف الـ : -63-شكل رقم

E9144للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-64-شكل رقم 

RMNطیف : -65-شكل رقم 1H للمركبE9147

RMNطیف : -66-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE9147

E9148للمركب ppm 0.70-1.15في المجال HMBCطیف : -67-شكل رقم

E9149للمركب NOESYطیف الـ : -68-شكل رقم

E10150للمركب HRESIMSطیف الكتلة عالي الدقة بتقنیة :-69-شكل رقم 

RMNطیف : -70-شكل رقم 1H للمركبE10153

RMNطیف : -71-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE10153

E10154للمركب ppm 0.78-1.20في المجال HMBCطیف : -72a-شكل رقم

E10155للمركب ppm 3-5.4في المجال HMBCطیف : -72b-شكل رقم

E10156للمركب NOESYطیف الـ : -73-شكل رقم

E11157للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-74-شكل رقم 

RMNطیف الـ : -75-شكل رقم 1H للمركبE11159

RMNطیف : -76-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE11159

E11160للمركب ppm 0.80-4.3في المجال HMBCطیف : -77-شكل رقم

E12161للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-78-شكل رقم 

RMNطیف : -79-شكل رقم 1H للمركبE12164

RMNطیف : -80-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE12164

E12165للمركب 1H-1HCOSYطیف الـ: -81-شكل رقم

E12166للمركب ppm 0.66-5.2في المجال HMBCطیف : -82-شكل رقم

E12166للمركب NOESYطیف الـ : - a83-شكل رقم

E12167للمركب NOESYطیف الـ : - b83-شكل رقم

E13168طیف الكتلة للمركب :-84-شكل رقم 

E13170للمركب 1Hطیف البروتون : -85-شكل رقم

RMNطیف : -86-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE13170

E13171للمركب HMBCشكل یبینّ مختلف تعالقات الـ : -87-شكل رقم

B1172للمركب HRESIMSطیف الكتلة :- 88-شكل رقم رقم

B1173للمركب Jmodبتقنیة 13Cطیف الـ : -89-شكل رقم
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B1175للمركب 1HRMNطیف الـ : -90-شكل رقم 

174حلقة الفینیل ثلاثیة الإستبدال: -91-شكل رقم 

B1176للمركب COSYطیف الـ : -92-شكل رقم 

B1176للمركب COSYتعالقات الـ : -93-شكل رقم 

B1177للمركب HSQCالـ طیف : -94-شكل رقم

B1179للمركب HMBCالـ طیف : -95-شكل رقم

B1178للمركبفي البنیة الأولیة H-3لـ HMBCتعالقات الـ : -96-شكل رقم 

B2181للمركب الموجبة طیف الكتلة بطریقة الإلكتروسبراي :-97-شكل رقم 

B2182للمركب RMN1Hطیف البروتون : -98-شكل رقم

B2184للمركب HSQCالـ طیف : -99-شكل رقم

RMNالـ طیف : -100-شكل رقم 13C للمركبB2185

B2186للمركب HMBCالـ طیف : -101-شكل رقم

B3188للمركب HRESIMSطیف الكتلة :- 102-شكل رقم رقم

B3189للمركبRMN1Hطیف الـ : -103-شكل رقم

B3190للمركب COSYالـ طیف : -104-شكل رقم

189(B)وَ (A)شكل یبینّ مواضع الإستبدال للحلقتین: -105-شكل رقم

RMNالـ طیف : -106-شكل رقم 13CللمركبB3191

B3192للمركب HMBCالـ طیف : -107-شكل رقم

193جزء من المركب مكون من ثلاثة كربونات أوكسجینیة: -108-شكل رقم

B3193للمركب HSQCالـ طیف : -109-شكل رقم
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مقدمة
المشاھدةخلالفمنالمختلفة،العلاجیةفوائدھاوالطبیةالأعشابالتاریخفجرمنذالإنسانعرف

العلاجیةخصائصھاوالطبیةالنباتاتعنالمعارفازدادتالسنینمئاتوآلافعبرالبحثوالتجربةو

منالكثیرالزمنذلكخلالظھرتوالإسلامیة،العصورفيبالأعشابالتداويعلمانتشرإذ

واستخدامھاطرقوالمختلفةالطبیةالأعشابأنواعواضحةبصورةتشرحالتيالمخطوطاتوالكتب

فيمسلمینعربلعلماءالفضلیعود. الطبیةالعقاقیرھذهمثلفیھاتستخدمالتيالمختلفةالأمراضأنواع

منھمللنباتات،العلاجیةالخصائصحولالمعارفتعمیق

الرازي

سیناابن

فیقولأبحاثھفياتبعھالذيالمنھجشرحمنفھوالبیطار،ابن:

القوىفيمخالفاً كانومابھ،أخذتُ بالخبرلابالمخبرلديوثبتوالنظر،بالمشاھدةعنديصحَّ ما..."

"..بھأعملولمنبذتھللصوابوالماھیةالحسیةوالمشاھدةوالكیفیة

.الأوروبیةالعلمیةالمعاھدفيقرونلعدةكتبھمتدرستكانالذینالأكفاءالعلماءمنغیرھمو

القرنخلالخاصةالعلاجمجالاتشتىفيالأدویةمنھائلةأعدادتصنیعوالكبیرالتطورمنفبالرغم

الطبفروعأھممنكوحدةالطبیةالأعشاباستخدامإلىعودةشھدتالماضیةالحقبةفإنالمنعدم،

استخلاصإلىالكاملالنباتمغليأومنقوعاستخداممنالطبیةالأعشاباستخدامطرقتتنوعوالبدیل،

.مختلفةصیدلیةتراكیبصورفياستخدامھاوالفعالةالمواد

تسم معظمھا تانصب اھتمامنا على النباتات الطبیة التي لإستمراریة ھذا النوع من العلوم وَ تطویره، وَ 

.تنتمي إلى العائلة الشفویةبفعالیة بیولوجیة عالیة و 

تتمیز الفصیلة الشفویة بنباتاتھا العطرة المزودة بخلایا مفرزة عطریة خاصة بالأنواع، وبسوقھا 

نوراتھا سنمیة، ثنائیة الجانب، متفاوتة . الفتیة المربعة، وأوراقھا المتقابلة المتصالبة، وتویجھا الثنائي الشفة

نوع واسعة الانتشار في 4000جنس و220تضم قرابة . التأبیردرجة الانكماش، معظم أزھارھا حشریة 

:]2،1[وَ التي قمنا بدراستھا في مخبرنا ھي أبرز أجناسھا من . منطقة حوض البحر المتوسط
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من. الشمالیةوأمریكاالمتوسطحوضفيالانتشارواسعة: Salviaالسالفیاـ

Salvia: . 1000إذ
officinalis .الأسسالعفصیة،الموادالسینول،الكافور،العطریة،الزیوتالأستروجین،: الفعالةموادھا

 .

كماالعرق،وتخففالھضم،عملیات

المریمیةأنالشعبي،الطبفيویعتقد،. للربومضادةوتستعملالإسھال،

للجسممساعدةالیأس،سنلمشاكلممتازاً علاجاً استعمالھایبررالذيالأمر»الاستروجین«

الأوراق. 

Salvia fruticosa: الوطنفيالمستعملةأنواعھاأبرز. المأكولات
].3،2،1[بالمریمیة

" "ولعلاجھا" الشطراء"تسمى: Stachysالستاكسـ

وَ ) (Betonyبالإنجلیزیة

،أوعنمختلفممیزطعموذووھووالسواقيالأنھار

.ممیزةنكھةعلیھفیضفيالمخللإلىیضاف

على نطاق واسعفي جمیع أنحاء العالمتنتشر نوع300أكثر من Stachysیضم جنس

.والبحر الأبیض المتوسطأوروبا

Stachys palustrisتستخدم بعض ھاتھ الأنواع في الطب الشعبي حیث تستعمل نبتتي  L. َو

Stachys sylvatica L. كمطھرة، مضادة للتشنج وَ معالجة الجروح، كما تستعمل الأجزاء الھوائیة

Stachys inflataللنبتة  Benth.خرىفي معالجة العدوى، الربو، الروماتیزم وَ بعض الإلتھابات الأ

]4،5[.

بیولوجیة وَ ةیفعالذات بالمركبات الطبیعیةغنى ھذه النباتات تعود كل ھذه الفعالیات كما ذكرنا سابقا إلى 

دراسة بعض من الأیض الثانوي وَ كان فصل وَ قدالمركبات المتعددة الفینولوَ نذكر منھا التربیناتالتي

.]9،8،7،6[البیولوجیة محور لإھتمامنا في ھذا البحثاتالفعالی

الشفویة إثنتان منھا وَھما عائلةالدراسة ثلاث نبتات تنتمي إلى بقد إنصب إھتمامنا في ھذا البحثوَ 

Salvia argentea var. aurasiaca (Pomel) Batt. et Trab َوSalvia officinalis L. َو

وَ الثالثة كانت كتكملة لدراسة أجریت سابقا في رسالة الماجستیر وَ ھي Salviaاللتان تنتمیان إلى الجنس 

Stachys ocymastrum (L.) Briq.وَ التي تنتمي إلى جنسStachys.
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:وَ قد قمنا بعرض الرسالة في ثلاث أجزاء وَ ھي

 فصول، تناولنا في الفصل خمسةقد خصص للدراسة الببلیوغرافیة حیث قسم إلى :الجزء الأوّل

دراسة بیبلیوغرافیة بیلیھ الفصل الثاني حول التربینات وَ الفلافونویداتعمومیاتالأول منھا 

الرابع وَ الفصل الزیوت الأساسیة، أمّا الفصل الثالث فكان حول دراسة Salviaجنس حول

امس تناول وَ أخیرا الفصل الخعمومیات على الفعالیة المضادة لللأكسدة وَ البكتیریةإحتوى على 

.وصف النباتات المدروسة

 الأعمال المنجزة على النباتات المختارة من الدراسة الفیتوكمیائیة عرض خلالھ : الجزء الثاني

Salvia argenteaلنبتتین  var. aurasiaca (Pomel) Batt. et Trab َوStachys
ocymastrum (L.) Briq. الزیت الأساسي لنبتة دراسة مكوناتوَكذاSalvia officinalis

L. تقدیر الفعالیة البیولوجیة للنباتات المدروسة طریقة وَ أخیرا.

 حیث قسم إلى فصلین، الفصل الأول إحتوى المتحصل علیھا، مناقشة النتائج تمّ فیھ : الجزء الثالث

Salviaعلى التعیین البنیوي للمركبات المعزولة وَ كذلك التركیب الكیمیائي للزیت الأساسي لنبتة 
officinalis L. للنباتات المدروسة ، أمّا الفصل الثاني فكان حول تقدیر الفعالیة البیولوجیة.
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التربينات: أولا

I- تعریف

balsamumالتربنتین بلسماللاتینیةب" (التربنتین"منالمعزولةللمركبات "تربین"مصطلحأطلق

terebinthinae( أحماض الراتنج"یحتوي علىالتربنتین.أشجار الصنوبریعزل منسائل طیار، وھو"

خلیط من ایزومیرات لوصففي الأصلالتي صیغتوَ "تیربین"مصطلح.الھیدروكربوناتبعض و

.الزیوت الأساسیةالتي تحدث فيC10H16الصیغة الجزیئیةذات النباتیةالھیدروكربونات

prenyllipidsمركبات الـفئة فرعیة منھيوَ isoprenoidsالـبـأحیانا التربیناتتسمى 

(terpenes, prenylquinones, sterols)الصغیرة الجزیئیةالمنتجاتمجموعة منأقدموھي تمثل

یتم استبدالحیث، المعدلةبالتربیناتتویداالتربینیمكن وصف. النباتاتالتي یتم تصنیعھا من قبل

(hydrogenated/dehydrogenated)ذرات الأكسجینإضافة أو إزالة إزالتھا، أومجموعات المیثیل

كثیرا من المؤلفینفإنّ وَبالتالي.الترتیبإعادةأوعن طریق الأكسدةالكربونيھیكلالتعدیلأو، 

.]1[(terpenoids)التربینویداتبذلك لیشملعلى نطاق أوسع"تربین"یستخدمون مصطلح

المنتجات مختلفبینتنوعا من حیث البناء الھیكلي والأكثر عددامركبات الأیض الثانويھيتربیناتال

تربین تمّ عزلھ وَ ھذا العدد یتضاعف في كل عقد من 55000، أكثر من ]1:شكل رقم[الطبیعیة الأخرى

.]1[الزمن

في ترتبط وَ التي ة یفي تكوین مختلف الھیاكل التربینةالأساسیالجزیئة(C5)الایزوبرینةوحدتعتبر 

]2،3:رقمشكل [خرىأس مع موضع الذیل في وحدة أبعض عن طریق موضع الرالبعضھا مع ،الغالب

.]1،2[لتشكل بذلك مختلف الھیاكل التربینیة  

شجرة الكینا، الصنوبر، الحمضیات، الفواكھ، القرفة، القرنفل، (تتمیزّ العدید من النباتات وَ الأشجار 

بروائحھا العطرة، الطعم الحار، قدرتھا العلاجیة بسبب وجود .... ) النعناع، الورد، الزنجبیل وَ الخزامى،

.]4:رقمشكل [في الأجزاء المختلفة منھا التربینیةالمركبات 
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نسب تواجد مختلف مركبات الأیض الثانوي في الطبیعة: -1-شكل 

برینووحدات الأیزمكونات الھیكل التربیني من: -2-شكل

التربیناتمخطط الإصطناع الحیوي لمختلف : -3-شكل رقم 
وبرینإنطلاقا من وحدة الإیز

1
2

3

4 (tail) ذیل
(head) رأس

عدة 
مراحل
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II - تصنیف التربینات

المتشكلة منھا وحدات الایزوبرینعددحتواءھا علىتبعا لإوَ ذلكمجموعات7لى إالتربینات تصنف
:التالي-1-الجدول رقم ما یوضحھ حسب 

مثالعدد وحدات الأیزوبرینرات الكربونذعدد نوع التربین

احادیة
Monoterpenes

102Geraniol
Myrcene, Carvone

سیسكوتربینات
Sesquiterpenes

153Farnesol
Zinziberene, Cadinene

تربینات ثنائیة
Diterpenes

204Phytol, Vitamin A

sesterpenes255Scalarolide, sesterstatin

تربینات ثلاثیة
Triterpenes

306Lanosterol, Bruceantin

تربینات رباعیة
Tetraterpenes

408β-carotene

Polymeric terpenoids> 500> المطاط100

أقسام التربینات: -1-جدول رقم 
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الكیمیائیة لبعض أصناف التربیناتالبنى: -4-شكل رقم 
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III- التربینات الثلاثیة :

III -1 -تعریف

مركبات صلبة ، بیضاء ، أغلبھا ینصھر عند فھي، تعد التربینات الثلاثیة الأكثر إنتشارا في الطبیعة 

، موجودة في الطبیعة  في ) كز الكیرالیة امرمتعددة ( ھي مواد فعالة ضوئیا درجة حرارة عالیة ، و

أربع أو خمس حلقات إلا با غالصورة حرة أو ایتیروزیدیة ، و یدخل في التركیب البنائي لھذه التربینات 

و یعرف حتى الوقت . أن التربینات المحتویة على خمس حلقات في بنائھا ھي الأكثر وفرة في الطبیعة

]. 4[ھیكلا بنائیا 40الحاضر حوالي 

III -2-أھمـیة التربیـــنات الثــلاثیــة:

إن الأھمیة العلاجیة و الإستعمال الصناعي للتربینات الثلاثیة یجعل منھا منتجات الأیض الثانوي ذات 

:أھمیة كبرى تبرز فیما یلي 

كما . أھمیة المقویات القلبیة الاتیروزیدیة و التي لم یعوضھا أي من المنتجات الاصطناعیة حتى الآن

، مضادات للالتھاب ]6[كموقفات للتكاثر الخلوي : ة مثل تمتلك إمكانات علاجیة كامنة في مجالات مختلف

، كما أن ] 4[، مسكنات للألم ] 4[، مبیدات حشریة ، مبیدات رخویة ، مؤثرات على نمو النبات ] 8[

].9[لك السرطان ید منھا فعالیة ضد الأورام  و كذللعد

مرارتھا الحادة فاللمونین اقیة البارزة بالأخص التربینات الثلاثیة بخواصھا المذو تتمیز بعض

Limonine ھو الأساس المر لثمار الحمضیات ینتمي إلى سلاسل التربینات الثلاثیة خماسیة الحلقة ذات

].10[الطعم المر 

III-3- الاصطناع الحیوي للتربینات الثلاثیة:

التركیب البنائي یتألف منھحیث المصدر الأساسي للتربینات الثلاثیة ، squaleneالسكوالین  یعتبر

Isopentenyl pyrophosphate (IPP)یؤدي ترابط ثلاث وحدات حیث .لجمیع التربینات الثلاثیة

) دیمرة ( ا الأخیر ، و یحدث لھذFarnesylpyrophosphate ( FPP )ذیل ، إلى تكوین –رأس 

. ]3[]5:رقمشكل [السكوالینمركب ذیل إلى تكوین –ذیل 
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]3[الإصطناع الحیوي للسكوالین: -5-رقم شكل 

III -3-1الاصطناع الحیوي للتربینات الثلاثیة بدءا من السكوالین :
تقود ) سیطیة في الاصطناع الحیوي مادة و( squaleneبإمكان الأعضاء النباتیة أن تحدث حلقنھ للـ 

بوجھ خاص إلى تربینات ثلاثیة حرة رباعیة الحلقة ذات الھیكل المعروف 

perhydrocyclopenthanophenanthreا عند ــكمEuphorbiaceaeصابونوزیدات إلى  أو

saponosides )( ذات تربین ثلاثي خماسي الحلقة أو إلى تربینات ثلاثیة معدلة كما عندRutaceae

لك ینبغي على إنزیم الحلقنة أن ذي تھیئھ الحلقنة ، و لكي یتم وَ یؤدي فتح الإبوكسید الذ،]6:رقمشكل [

بحیث تكون محبدة لقدرة السكوالین أن یتخذ تشكیلا فراغیا تتوفر Polyisopentenylیثبت على ھیئة 

فیھ الاحتیاجات الالكترونیة الفراغیة كي تتم عملیة متضادة في جمیع أجزائھا ، فیتحدد بالتالي توجیھ 

على سطح الإنزیم و epoxysqualene-2,3اتي یكون علیھالاصطناع الحیوي تبعا للھیئة الابتدائیة ال
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لك نحو الستیرویدات أو نحو التربینات الثلاثیة بالمعنى الدقیق من جھة ثانیة و من ثم تنغلق الجزیئة ذ

على مختلف لنتحصلبإضافات متعاقبة للروابط الثنائیة إلى الكربوكاتیون الناتج من خطوات سابقة 

.]11،3[]7:رقمشكل [ب ما یبینّھ لنا الشكل رقم التربینات الثلاثیة حس

epoxysqualene-2,3حلقنة : -6-شكل رقم 
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رباعیة وَ خماسیة الحلقاتالتربینات الثلاثیةلبعض ھیاكلالإصطناع الحیوي : -7-شكل رقم 

epoxysqualene-2,3إنطلاقا من  

III -4-  أنواع الھیاكل الرئیسیة للتربینات الثلاثیة:

غالبیة التربینات الثلاثیة  حلقیة و لكن یوجد القلیل منھا على شكل خطي ، تتمیز التربینات الثلاثیة نّ إ

في اه بعض أھم ھیاكل التربینات الثلاثیة الأكثر انتشارذبھیاكل بنائیة مختلفة مما یؤدي إلى تنوعھا وھ

.] 5[-9- وَ -8- المملكة النباتیة مبینة أدناه و مقسمة على حسب عدد الحلقات كما في الشكل 

و یمثل كل ھیكل عشرات المركبات التربینیة ، و المجموعات الموجودة في بناء ھذه الھیاكل ھي في 

و ھناك . البناء الواحدالغالب مجامیع ھیدروكسیلیة، كربوكسیلیة ، ألدھیدیة أو قد تتعدد ھده المجامیع في

تربینات ثلاثیة حقیقیة ، ستیرویدات ، ]: 6[من صنف التربینات الثلاثیة إلى عدة مجموعات جزئیة 

glycosides )صابونیات و قلویدات قلبیة ( alcalamines stéroidiques )قلویدات ستیرویدیة 
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cardiotoniques ) و المجموعتان الأخیرتان ھما أساسا إما تربینات ثلاثیة حقیقیة أو ستیرویدات

.موجودة في صورة جلیكوزیدیة 

وبمقارنة أولیة یمكن أن نعتبر أن لیس ھناك اختلافات أساسیة بین التربینات الثلاثیة الحقیقیة و 

لحلقة فقدت على الأقل ثلاث الستیرویدات ، حیث یمكن اعتبار ھده الأخیرة تربیات ثلاثیة رباعیة ا

، لتمییز 4،4،14لك یستخدم في الأصل وجود مثیلات المواقع ذمجموعات مثیلیة ، إضافة إلى 

] .4[الستیرویدات عن التربینات الثلاثیة 

الحلقةھیاكل التربینات الثلاثیة رباعیة بعض : - 8-شكل 
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التربینات الثلاثیة خماسیة الحلقةھیاكل بعض : - 9-شكل 

HO

Ursan

α-amyrin



15

الفـلافونويدات:ثانيا

I -تعریف :

وھي تنتشر في الطبیعة بشكل ,tetrahydroxychalcone-’6 ,’4 ,’2 ,4الفلافونویدات ھي مشتقات 

معظم الفلافونویدات مركبات . واسعة الإنتشار عند النباتات الراقیة لكن تكون ضئیلة عند الطحالب, كبیر 

فھي توجد في العادة على شكل , تساھم في اللون الأصفر للأزھار والفواكھحیثصفراء اللون 

أو ربما یدخل في بناء السكر أكثر من وحدتي , جلیكوزیدات التي قد تكون على ھیئة سكر أحادي أو ثنائي 

, تم عزلھ )فلافونولات , فلافونات ( جلیكوزید 2000الآن یوجد أكثر من لحد.سكر أحادي

: كما أن ھناك منتجات طبیعیة وثیقة الصلة بالتركیب البنائي للفلافونات وھي الإیزوفلافونات مثل 

)(Formononetine فلافونویدات سلفاتیة وھي عبارة عن مركبات إستر و, كما في الشكل أدناه

, أو مثیلاتھم الإیثیریة(kaempferol)مثل لافونولسولفاتي  للعدید من ھیدروكسیلات الفلافون أو الف

.]2[وھي أقل إنتشارا في الطبیعة بخلاف الفلافونات و الفلافونولات المنتشرة على نطاق واسع

Kaempferol Formononetine

أومرتبطة rutineـ المجموعة الھیدروكسیل مثل مركب لقد تكون وحدة السكر مرتبطة إلى ذرة أكسجین 

وأغلب السكریات الأحادیة .isovitexineـ مركب المثلمباشرة بإحدى ذرات كربون الحلقة العطریة

.وَ الرامنوزفي بناء الفلافونویدات ھي الجلوكوز والجلاكتوز والأرابینوز و الزیلوزالمتواجدة 

Rutine Isovitexine
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II -خواص والفعالیة البیولوجیة للفلافونویدات

فھي ,الفلافونویدات مركبات ھیدروكسیلیة فإنھا لابد أن تتصف بخواص وصفات الفینولات بما أن

مركبات ذات صفة حمضیة ضعیفة ذوابة في القواعد القویة مثل ھیدوكسید الصودیوم وتتصف 

سكر على وحداتمن مجموعات الھیدروكسیل الحرة أو التي تحوي كبیرالفلافونویدات التي تحمل عددا

وعلیھ فھي ذوابة في المذیبات القطبیة مثل المیثانول و الإیثانول وثنائي میثیل سلفوكسید , القطبیةبالصفة 

أما الفلافونویدات . ووجود بقیة السكر في جزيء المركب یجعلھ أكثر ذوبانا في الماء. والأسیتون و الماء

تحمل عددا من مجموعات الفلافونات التي,الأقل قطبیة مثل الإیزوفلافونات وكذلك الفلافانونات

.    المیثوكسیل فإنھا تذوب في الكلوروفورم أو الإیثر 

:[2]من بینھا الخصائص التالیة,تمتلك الفلافونویدات عدة خصائص فعالة

مضادات لللأكسدة.

 مضادات للإلتھاب.

 مضادات للفیروسات.

مضادات لتسمم الكبد.

مضادات للبیكتیریا.

فالعدید من الأدویة التقلیدیة والنباتات الطبیة تحتوي على الفلافونویدات كمركبات فعالة 

, فالخصائص المضادة للأكسدة للفلافونویدات تكون موجودة في الفواكھ الطازجة و الخضار.بیولوجیا

مركب فلافونویديRutineالـ . حیث یعتقد بأنھ یساھم في الوقایة من السرطان وأمراض القلب

و Fagopyrum esculentumو Sophora japonicaجلیكوزیدي یوجد في العدید من النباتات مثل 

Ruta graveolens َوFagopyrum esculentum, فھو من المحتمل أن یكون المركب الأكثر دراسة

فونوید فلا,) multivitamin(إذ یدخل في تركیب مختلف متعددات الفیتامین , من بین كل الفلافونویدات 

یدخل في تركیب المضافات (Citrus)النباتات الحمضیة والمستخلص من Hesperidinآخر ھو الـ 

.]2[الغذائیة وكذلك یستعمل في معالجة النزیف الشعري 

Hesperidin
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II -خواص والفعالیة البیولوجیة للفلافونویدات

فھي ,الفلافونویدات مركبات ھیدروكسیلیة فإنھا لابد أن تتصف بخواص وصفات الفینولات بما أن

مركبات ذات صفة حمضیة ضعیفة ذوابة في القواعد القویة مثل ھیدوكسید الصودیوم وتتصف 

سكر على وحداتمن مجموعات الھیدروكسیل الحرة أو التي تحوي كبیرالفلافونویدات التي تحمل عددا

وعلیھ فھي ذوابة في المذیبات القطبیة مثل المیثانول و الإیثانول وثنائي میثیل سلفوكسید , القطبیةبالصفة 

أما الفلافونویدات . ووجود بقیة السكر في جزيء المركب یجعلھ أكثر ذوبانا في الماء. والأسیتون و الماء

تحمل عددا من مجموعات الفلافونات التي,الأقل قطبیة مثل الإیزوفلافونات وكذلك الفلافانونات

.    المیثوكسیل فإنھا تذوب في الكلوروفورم أو الإیثر 

:[2]من بینھا الخصائص التالیة,تمتلك الفلافونویدات عدة خصائص فعالة

مضادات لللأكسدة.

 مضادات للإلتھاب.

 مضادات للفیروسات.

مضادات لتسمم الكبد.

مضادات للبیكتیریا.

فالعدید من الأدویة التقلیدیة والنباتات الطبیة تحتوي على الفلافونویدات كمركبات فعالة 

, فالخصائص المضادة للأكسدة للفلافونویدات تكون موجودة في الفواكھ الطازجة و الخضار.بیولوجیا

مركب فلافونویديRutineالـ . حیث یعتقد بأنھ یساھم في الوقایة من السرطان وأمراض القلب

و Fagopyrum esculentumو Sophora japonicaجلیكوزیدي یوجد في العدید من النباتات مثل 

Ruta graveolens َوFagopyrum esculentum, فھو من المحتمل أن یكون المركب الأكثر دراسة

فونوید فلا,) multivitamin(إذ یدخل في تركیب مختلف متعددات الفیتامین , من بین كل الفلافونویدات 

یدخل في تركیب المضافات (Citrus)النباتات الحمضیة والمستخلص من Hesperidinآخر ھو الـ 

.]2[الغذائیة وكذلك یستعمل في معالجة النزیف الشعري 

Hesperidin
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II -خواص والفعالیة البیولوجیة للفلافونویدات

فھي ,الفلافونویدات مركبات ھیدروكسیلیة فإنھا لابد أن تتصف بخواص وصفات الفینولات بما أن

مركبات ذات صفة حمضیة ضعیفة ذوابة في القواعد القویة مثل ھیدوكسید الصودیوم وتتصف 

سكر على وحداتمن مجموعات الھیدروكسیل الحرة أو التي تحوي كبیرالفلافونویدات التي تحمل عددا

وعلیھ فھي ذوابة في المذیبات القطبیة مثل المیثانول و الإیثانول وثنائي میثیل سلفوكسید , القطبیةبالصفة 

أما الفلافونویدات . ووجود بقیة السكر في جزيء المركب یجعلھ أكثر ذوبانا في الماء. والأسیتون و الماء

تحمل عددا من مجموعات الفلافونات التي,الأقل قطبیة مثل الإیزوفلافونات وكذلك الفلافانونات

.    المیثوكسیل فإنھا تذوب في الكلوروفورم أو الإیثر 

:[2]من بینھا الخصائص التالیة,تمتلك الفلافونویدات عدة خصائص فعالة

مضادات لللأكسدة.

 مضادات للإلتھاب.

 مضادات للفیروسات.

مضادات لتسمم الكبد.

مضادات للبیكتیریا.

فالعدید من الأدویة التقلیدیة والنباتات الطبیة تحتوي على الفلافونویدات كمركبات فعالة 

, فالخصائص المضادة للأكسدة للفلافونویدات تكون موجودة في الفواكھ الطازجة و الخضار.بیولوجیا

مركب فلافونویديRutineالـ . حیث یعتقد بأنھ یساھم في الوقایة من السرطان وأمراض القلب

و Fagopyrum esculentumو Sophora japonicaجلیكوزیدي یوجد في العدید من النباتات مثل 

Ruta graveolens َوFagopyrum esculentum, فھو من المحتمل أن یكون المركب الأكثر دراسة

فونوید فلا,) multivitamin(إذ یدخل في تركیب مختلف متعددات الفیتامین , من بین كل الفلافونویدات 

یدخل في تركیب المضافات (Citrus)النباتات الحمضیة والمستخلص من Hesperidinآخر ھو الـ 

.]2[الغذائیة وكذلك یستعمل في معالجة النزیف الشعري 

Hesperidin
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IIIالإصطناع الحیوي للفلافونویدات

بیولوجیین , فقد أثارت إھتمام الباحثین من كیمیائیین , نظرا لأھمیة الفلافونویدات وإنتشارھا الواسع 

أي كیف یتم , وحتى علماء الوراثة وقاموا بتوجیھ أبحاثھم لمعرفة أصل التطور الوراثي لھذه المركبات 

فالإصطناع الحیوي للفلافونویدات یتبع عدة مسالك لتكوین النظام الحلقي داخل .تصنیعھا داخل النبات 

:                                                                      ]4[ومن أھم تلك المسالك ھي , النباتات الراقیة 

 مسلكshikimate

 مسلكmalonate

شكل [حسب ما یبینّھ لنا الشكلالإصطناع الحیوي لمختلف الھیاكل الفلافونیدیة إنطلاقا من الشالكون وَیتم 

:] 10:رقم
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]12[مخطط الإصطناع الحیوي للفلافونویدات :-10-شكل رقم 

]12[مخطط الإصطناع الحیوي للفلافونویدات :-10-شكل رقم
الإنزیمات الداخلة في التصنیع

PAL : phényalanine ammoniac-lyase ; C4H : para-coumarate 4-hydroxylase ; 4CL : 4-coumarate
CoA ligase ; CHS : chalcone synthase ; CHI : chalcone flavanone isomerase ; F3H : flavanone
hydroxylase ; F3’H :flavonoïde-3’-hydroxylase ; F3’5’H : flavonoïde-3’,5’-hydroxylase ;
FNS :flavone synthase ; DFR :dihydroflavonol-4-reductase ; ANS : anthocyanidine synthase.
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IVأقسام الفلافونویدات

فبعضھا یعتبر وسائط ومركبات نھائیة , نستطیع أن نقسم الفلافونویدات إنطلاقا من الإصطناع الحیوي لھا

بعضھا الآخر تعرف فقط دیول وَ -3,4- فلافان, أول -3-لافانوالف, مثل الشالكوناتفي الإصطناع الحیوي 

معظم .الفلافونولات,  الفلافانونات,بالمركبات النھائیة في الإصطناع الحیوي كأنثوسیانینات

:]2[]13،12،11:رقمشكل [ة التالیالھیاكلالفلافونویدات ملخصة في 

بعض الھیاكل الفلافونیدات: -11-شكل رقم 
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ھیاكل الفلافونیداتبعض : -12-شكل رقم 

e
e
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لفلافونیداتأخرى لھیاكل بعض : -13-شكل رقم 
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:Salviaنواتج الأیض الأساسي لجنس 

ھذا حسب مركبات المتعددة الفینولالكذا الثلاثیة وَ منھا التربینات ،بكونھ غني بالمركبات الطبیعیةSalviaیتمیز جنس 
.]1[منھاالثنائیةخاصة التربینات وَ بصفة ]3،2: جدول رقم[ما بینتھ الدراسة البیبلیوغرافیة 

Salviaتوزیع التربینات الثلاثیة عند جنس : -2-جدول رقم 

بنیة

المركب

المركب الأصناف المراجع

1 maslinic acid (= 2α-hydroxyoleanolic acid) S. canariensis L. 2

2 oleanolic acid S. officinalis L.

S. amplexicaulis Lam.

S. ballotaeflora

S. longystyla

3

4

5

6

3 3β,11α,21α-trihydroxyurs-12-ene (=salvistamineol) S. staminea Montbr. 7

4 1β,2α-dihydroxy-3β-acetoxy-11-oxours-12-ene S. kronenburgii 8

5 1β,2α,3β,11α-tetrahydroxyurs-12-ene S. kronenburgii 9

6 3α-acetoxyurs-12-ene-1β,11α-diol S. kronenburgii 9

7 1β,3α,11α-trihydroxyurs-12-ene S. kronenburgii 9

8 2α,3β,11α-trihydroxyurs-12-ene S. kronenburgii 9

9 3β-acetoxy-urs-12-ene-2α,11α-diol S. argentea L. 10

10 3β-acetoxy-urs-12-ene-1β,2α,11α-triol S. argentea L. 10

11 3β-acetoxy-urs-12-ene-1β,2α,11α,20β-tetraol S. argentea L. 10

12 3β-acetoxy-urs-12-ene-2α,11α,20β-triol S. argentea L. 10

13 3-oxours-12-ene-1β,11α-diol S. haenkei 11

14 3-epi-ursolic acid S. lanata 12

15 santolinoic acid S. santolinifolia 13

16 2α,3β,5α-trihydroxyurs-12-en-28-oic acid (=salvin A) S. santolinifolia 14

17 3,11-dioxours-12-ene S. mellifera Greene 15

18 urs-12-ene-3α,11α-diol S. willeana 16

19 3α,24-dihydroxyolean-12-en-28-oic acid S. nicolsoniana 17

20 3α,24-dihydroxyolean-12-en-28,30-dioic acid S. nicolsoniana 17

21 2α-acetoxyurs-5,12-diene-3β,11α-diol S. kronenburgii 9
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22 3-oxo-13(28)-epoxyurs-11-ene S. mellifera Greene 15

23 3β,6α,23-trihydroxyurs-12,19(29)-dien-28-oic acid S. hierosolymitana Boiss. 18

24 2α,3β,20β,23-tetrahydroxyurs-12,19 (29)-dien-28-oic acid S. chinensis 19

25 23-(trans-p-coumaroyloxy)-3β,6α,30-trihydroxyurs-12-en-28-
oic acid

S.hierosolymitana Boiss. 20

26 2α,3β-dihydroxyolean-28-oic acid S. hierosolymitana Boiss. 20

27 1β,2α,3β,11α-tetrahydroxyolean-12-ene S. kronenburgii 9

28 3β-acetoxyolean-l2-ene-2α,11α-diol S. argentea L. 10

29 3β-acetoxyolean-12-ene-lβ,2α,11α-triol S. argentea L. 10

30 3β-hydroxy-l-oxoolean-12-en-28-oic acid (=virgatic acid) S. virgata Jacq. 21

31 3α,6α,24-trihydroxyolean-12-en-28-oic acid(= salvin B) S. santolinifolia 22

32 salvinemorol S. nemorosa L. 23

33 24-nor-2α,3β-dihydroxyolean-4(23),12-ene S. hierosolymitana Boiss. 18

34 2 α,3α-dihydroxy-24-nor-4(23),12-oleanadien-28-oic acid S. carduacea 23

35 2α,3α,16α-trihydroxy-24-nor-4(23),12-oleandien-28-oic acid S. palaestina Benth. 24

36 przewanoic acid B S. przewalskii Maxim. 25

37 przewanoic acid A S. przewalskii Maxim. 25

38 1β,11α-dihydroxyolean-18-en-3-one S. deserta Schangin 26

39 23-hydroxygermanicone S. pomifera L. 27

40 olean-13(18)-ene-2α,3β,11α-triol S. pinnata L. 28

41 olean-(13)18-ene-2β,3β-diol S. horminum 29

42 3β-hydroxyoleanan-13β→28 lactone S. lanigera 30

43 2α,20β-dihydroxy-3β-acetoxyurs-9(11),12-diene S. kronenburgii 9

44 1β,2α-dihydroxy-3β-acetoxyurs-9(11),12-diene S. kronenburgii 9

45 deacetyloxysessein-7α-(3β-hydroxyolean-12-en-28-oate) (=
reglin)

S. regla Cav. 31

46 Lupeol S. palaestina Benth. 32

47 lup-20(29)-ene-2α,3β-diol S. palaestina Benth. 32

48 lup-20(29)-ene-3β,23-diol S. palaestina Benth. 32

49 2α-methoxylup-20(29)-en-3β-ol S. palaestina Benth. 32

-2- تابع الجدول رقم 
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50 palestinol S. triloba 33

51 7β-hydroxylup-20(29)-en-3-one S. pratensis L. 34

52 1β,11α-dihydroxylup-20(29)-en-3-one S. deserta Schangin 26

53 (1β,3β)-lup-20(29)-ene-1,3,30-triol S. sclareoides 35

54 3α-O-acetyl-20(29)-lupen-2α-ol S. trijuga 36

55 1β,11α,20-trihydroxylupan-3-one S. deserta Schangin 26

56 lupane-3β,11α,20-triol S. phlomoides Asso 37

57 3β-acetoxylupane-11α,20-diol S. phlomoides Asso 37

58 11α,20-dihydroxylupan-3-one S. phlomoides Asso 37

59 monogynol A S. macrochlamys 38

60 3α-hydroxy-20-oxo-30-norlupane S. nubicola 39

61 3β-O-trans-p-coumaroylmonogynol A S. montbretii 40

62 3β-O-cis-p-coumaroylmonogynol A S. montbretii 40

63 santolin B S. santolinifolia 41

64 santolin A S. santolinifolia 41

65 santolin C S. santolinifolia 41

66 20S,24R-epoxydammar-12β,25-diol-3-one S. bicolor 42

67 7β,25-dihydroxy-(20S,24R)-epoxydammaran-3-one (=
salvilymitone)

S. hierosolymitana Boiss. 43

68 (20S,24R)-epoxydammarane-3β,7α,25-triol(= salvilymitol) S. hierosolymitana Boiss. 43

69 salvadiol S. bucharica 44

70 salvadione A S. bucharica 45

71 salvadione B S. bucharica 45

72 brassicasterone S. multicaulis 46

73 1-oxo-7α-hydroxysitosterol S. glutinosa L. 47

74 stigmast-4-en-3-one S. amplexicaulis Lam. 48

75 20(S),24(R)-epoxydammarane-3β,12β,25-triol (=pyxinol) Salvia barrelieri 49

-2- تابع الجدول رقم 
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R3

R7

R10

R1
R6

R5

R8

R4

R9

R2

H

R11

R1 R2 R3 R4 R5 R6 R7 R8 R9 R10 R11

1 H OH βOH H CH3 CO2H H H H H CH3
2 H H βOH H CH3 CO2H H H H H CH3
3 H H βOH OH H CH3 OH H H H CH3
4 OH OH βOAc O H CH3 H H H H CH3
5 OH OH βOH OH H CH3 H H H H CH3
6 OH H αOAc OH H CH3 H H H H CH3
7 OH H αOH OH H CH3 H H H H CH3
8 H OH βOH OH H CH3 H H H H CH3
9 H OH βOAc OH H CH3 H H H H CH3
10 OH OH βOAc OH H CH3 H H H H CH3
11 OH OH βOAc OH OH CH3 H H H H CH3
12 H OH βOAc OH OH CH3 H H H H CH3
13 OH H O OH H CH3 H H H H CH3
14 H H αOH H H CO2H H H H H CH3
15 H OH βOH H H CO2H H OH H H CH3
16 H OH βOH H H CO2H H H OH H CH3
17 H H O O H CH3 H H H H CH3
18 H H αOH OH H CH3 H H H H CH3
19 H H αOH H CH3 CO2H H H H CH2OH H
20 H H αOH H CO2H CO2H H H H CH2OH H
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H

HO

H

H

HO

H

CH2OH

HO

HO

HO

AcO

R1

H

CO2H

H

H

HO

H

O

H

H

O

COOHCOOH

R

OH

R2

OH
O

OH

21

22

R1 R2 R3

23 H      OH    H

24 OH    H      OH

25

26
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R7

R5

R1

R2

R6

R3

H

H

H

R4

HO

H

H
R3

R1

R2H HO

H

H

HO

H Co2H

R1 R2 R3

33 βOH CH3 H

34 αOH COOH    H

35 αOH    COOH    OH

36

R1 R2 R3 R4 R5 R6 R7
27 OH OH βOH OH CH3 CH3 H
28 H OH βOAc OH CH3 CH3 H
29 OH OH βOAc OH CH3 CH3 H
30 O H βOH H CO2H CH3 H
31 H H αOH H CO2H CH2OH H
32 H H βOH OH CH3 CH3 βOH
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HO

H

H

HO

H Co2H

H

H

R3

O

R1

H
R2

HO

HO

H

H

R

H

H

H

AcO

O
O

37

R1 R2 R3

38 OH   OH    CH3

39 H H       CH2OH

R

40 OH

41 H

42
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R2

HO

H
AcO
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H

H
HO

O

O

O

O

H

O

O

H

R1

H
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R2

R6

R7

R5

R4

H

R1 R2

43 H      OH

44 OH    H

45

R1 R2 R3 R4 R5 R6 R7
46 H CH3 βOH H H H H
47 OH CH3 βOH H H H H
48 H CH2OH βOH H H H H
49 OCH3 CH3 βOH H H H H
50 OH CH3 H H H H H
51 H CH3 O βOH H H H
52 H CH3 O H OH OH H
53 H CH3 βOH H OH H OH
54 OH CH3 αOAc H H H H
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69

70

73 74

OH

O

H

O
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OH
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O

O
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H
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O

OH
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Salviaعند جنس و مركبات أخرى فینولات توزیع البولي: -3-جدول رقم 

رقم 
المركب

المركب الأصناف المراجع

76 przewalskinone B S. przewalskii Maxim. 50

77 2,10,11-trihydroxy-8-methoxy-1,6,7,8-tetrahydro-2H-
benzo[e]azecine-3,5-dione

S. miltiorrhiza Bunge 51

78 nonyl 4-hydroxybenzoate S. moorcrof tiana Bunge 52

79 eicosaheptanoic acid 2-(p-hydroxyphenyl)ethyl ester S. microphylla Kunth 53

80 hexacosylferulate S. microphylla Kunth 53

81 4-(1-hydroxy-5-methylnaphthalen-2-yl)-2-methyl-4-
oxobutyl acetate (= salvianonol)

S. miltiorrhiza Bunge 54

82 eugenylglucoside S. officinalis L. 55

83 4-hydroxy-2-isopropyl-5-methylphenyl O-α-L-
rhamnopyranosyl-(1→2)-β-D-glucopyranoside

S. moorcrof tiana 52

84 trans-p-coumaric acid 4-O-(2′-O-β-D-apiofuranosyl)-β-D-
glucopyranoside

S. officinalis L. 56

85 cis-p-coumaric acid 4-O-(2′-O-β-D-apiofuranosyl)-β-D-
glucopyranoside

S. officinalis L. 56

86 4-hydroxyacetophenone 4-O-(6′-O-β-D-apiofuranosyl)-β-
D-glucopyranoside

S. officinalis L. 56

87 6-O-caffeoyl-β-D-fructofuranosyl-(2→1)-α-D-
glucopyranoside

S. officinalis L. 57

88 1-O-caffeoyl-β-D-apiofuranosyl-(1→6)-β-D-
glucopyranoside

S. officinalis L. 57

89 1-O-p-hydroxybenzoyl-β-D-apiofuranosyl-(1→6)-β-D-
glucopyranoside

S. officinalis L. 57

90 1-O-(2,3,4-trihydroxy-3-methyl)butyl-6-O-feruloyl-β-D-
glucopyranoside

S. officinalis L. 58

91 octanol ester of cis-O-methyl caffeic acid dimer S. forskahlei L. 59

92 octanol ester of trans-O-methyl caffeic acid dimer S. forskahlei L. 59

93 4,4′-bis-benzoic acid heptyl ester S. multicaulis 47

94 di(4,4′-hexyloxycarbonylphenyl) ether S. heldrichiana 60

95 melitric acid A S. officinalis L. 61

96 salvianolic acid I S. cavaleriei 62
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97 methyl melitrate A S. officinalis L. 61

98 salvianolic acid D S.miltiorrhiza Bunge 63

99 salvianolic acid E S.miltiorrhiza Bunge 63

100 prionitiside A S. prionitis 64

101 prionitiside B S. prionitis 64

102 salvianolic acid J S. f lava 65

103 4-{4-O-[6-(4-hydroxybenzoyl)-O-β-D-glucopyranosyl]-3-
hydroxyphenyl}butan-2-one (= salviaplebeiaside)

S. plebeia R. Br. 66

104 7,8-dihydroxy-2-(3,4-dihydroxyphenyl)-
1,2dihydronaphthalene-1,3-dicarboxylic acid di(1-
carboxy-2-(3,4 dihydroxyphenyl)) ethyl ester (=
salvianolic acid L)

S. officinalis L. 68

105 lithospermate B S. miltiorrhiza Bunge 69

106 salvianolic acid B S. miltiorrhiza Bunge 70

107 dimethyl heptamethylsalvianolate B S. miltiorrhiza Bunge 71

108 salvianolic acid C S. miltiorrhiza Bunge 70

109 yunnaneic acid A S. yunnanensis 71

110 yunnaneic acid B S. yunnanensis 71

111 yunnaneic acid D S. yunnanensis 71

112 yunnaneic acid C S. yunnanensis 71

113 sagerinic acid S. officinalis L. 72

114 nubatin S. nubicola 73

115 6,8-di-C-glucosylapigenin (= vicenin-2) S. officinalis L. 56-74

116 luteolin 7-O-β-D-glucoside S. officinalis L. 56-74

117 luteolin 7-O-glucuronide S. officinalis L. 56-74

118 luteolin 3′-O-glucuronide S. officinalis L. 56-74

119 6-hydroxyluteolin 7-O-glucoside S. officinalis L. 56-74

120 6-methoxyluteolin 7-O-glucoside S. tomentosa 75

121 6-hydroxyluteolin 5-O-glucoside S. tomentosa 76

122 6-hydroxyluteolin 7-O-glucuronide S. verticillata L.

S. officinalis L.

77

56
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123 apigenin 7-O-β-D-glucopyranosyl-(1‴→4″)-β-D-
glucopyranoside(apigenin 7-O-cellobioside)

S. uliginosa 78

124 apigenin 7,4′-O,O-di-β-D-glucopyranoside (apigenin 7,4′-
O,O-diglucoside)

S. uliginosa 78

125 delphinidin 3-O-[6-O-(p-coumaroyl)-β-D-
glucopyranoside]-5-O-[4-O-acetyl-6-O-malonyl-β-D-
glucopyranoside]

S. uliginosa 79

126 genkwanin 4′-O-α-L-arabinopyranosyl-(1→6)-β-D-
galactopyranoside

S. moorcroftiana 80

127 genkwanin 4′-O-{α-L-rhamnopyranosyl-(1→2)-[α-L-
rhamnopyranosyl-(1→ 6)]-β-D-galactopyranoside}

S. moorcroftiana 80

128 genkwanin 4′-[O-α-L-rhamnopyranosyl-(1→2)-β-D-
galactopyranoside]

S. moorcroftiana 52

129 genkwanin 4′-[O-α-L-arabinopyranosyl-(1→3)-α-L-
rhamnopyranoside]

S. moorcroftiana 52

130 8-methoxygenistein 7-O-α-L-rhamnoside 4′-O-β-D-
glucoside

S. triloba 81

131 salvionoside A S. nemorosa L. 82

132 salvionoside B S. nemorosa L. 82

133 salvionoside C S. nemorosa L. 82

134 (6R,9R)-3-oxo-α-ionol β-D-glucopyranoside S. officinalis L. 83

135 (6R,9S)-3-oxo-α-ionol β-D-glucopyranoside S. officinalis L. 83

136 (E)-4-[5-(hydroxymethyl)furan-2-yl]but-3-en-2-one S. miltiorrhiza Bunge 84

137 5-(methoxymethyl)-1H-pyrrole-2-carbaldehyde S. miltiorrhiza Bunge 85

138 salvianolic acid N S. yunnanensis

S. chinensis

S. prionitis

86

87

88

139 5-(3-hydroxypropyl)-7-methoxy-2-(3′-methoxy-4′-
hydroxyphenyl)-3-benzo[b]furancarbaldehyde

S. miltiorrhiza Bunge S.
yunnanensis

S. flava

S. prionitis

89

90

91

92

140 salvianolic acid A S. yunnanensis 90

141 methyl salvianolate A S. yunnanensis 90

142 ethyl salvianolate A S. yunnanensis 90

143 lithospermic acid S. yunnanensis 90

-3- تابع الجدول رقم 
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144 cis-lithospermic acid S. yunnanensis 90

145 lignan secoisolariciresinol diester S. plebeia R. Br. 93-94

146 Seco-isolariciresinol branched fatty diester S. plebeia R. Br. 94

147 sagecoumarin S. miltiorrhiza Bunge

S. officinalis L.

95

96

148 (1S,2R,4R)-1,8-epoxy-p-menthan-2-yl-O-β-D-
glucopyranoside

S. officinalis L. 55

149 ethyl O-β-D-glucopyranosyl tuberonate S. officinalis L. 58

150 loliolide S. divinorum Epling &
Játiva

97
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:مدخل.1
لھا رائحة عطریة، تنتجھا بعض [1-2]الزیوت الأساسیة ھي عبارة عن مزیج معقد من المواد المتطایرة 

النباتات و تستخرج منھا على شكل سائل لا تحتوي على الدھون مثل الزیوت النباتیة

الطب، الصیدلة، : تتواجد بتراكیز منخفضة في النباتات العطریة، تستخدم في العدید من المجالات منھا

مستحضرات التجمیل، العطور، حیث تعتبر صناعات كل من [3]العطور، مستحضرات التجمیل، الغذاء

( فھي  تستخدم كمعززات للنكھة في مختلف المنتجات .النكھات ھي المستھلك الرئیسي للزیوت الأساسیة

الصابون، (مستحضرات التجمیل ، كذلك تستعمل في تعطیر )إلخ...البن، الشاي، الوجبات الجاھزة

إضافة إلى استعمالھا ...) منظفات و مساحیق للغسیل(كما تستخدم في مجال المنتجات المنزلیة ...) الشامبو

.في إخفاء الروائح الكریھة من بعض المنتجات النقیة

تستعمل الزیوت الأساسیة على نطاق واسع في میدان طب الأعشاب حیث تستعمل في معالجة عدة 

ففي الطب التقلیدي فمن المعروف منذ القدم و الزیوت الأساسیة تمثل فعالیة مطھرة غیر مھملةمراض،أ

تستخدم عادة في المساعدة على شفاء و تطھیر الجروح أو العلاج من الصدمات، في میدان طب الأسنان 

،[5,4]أعطت الزیوت الأساسیة نتائج  جد مرضیة في العلاج و الوقایة من التسوس 

و الذي یعتبر واحدا من بین مكونات ھذه الزیوت لھ géraniolكما أظھرت الدراسات الحدیثة أن مركب

.   [7]بالإضافة إلى النشاط المضاد للإلتھاب[6]تأثیر على خلایا سرطان القولون 

:مكونات الزیوت الأساسیة.2

من التي تتكون من إتحاد لعدة وحداتأكثر المركبات التي نصادفھا في ھذه الزیوت ھي التربینات و 

یتكون ما نسمیھ بالتربینات Isoprène(2-méthylbuta-1,3-diène )، فإذا اتحدت وحدتي Isoprèneمركب 

من التربینات و ھو أما إذا اتحدت ثلاث وحدات من نفس المركب فیتكون نوع آخر) C10H16(الأحادیة 

و التي تتكون من إتحاد [10-8](C20H32)وناذرا ما نجد التربینات الثنائیة (C15H24)السیسكویتربینات 

التربینات التي نصادفھا في الزیوت ھي التي لھا درجة تبخر صغیرة یعني .Isoprèneلأربع وحدات من

ما نظرنا إلى مكونات الزیوت وإذا.السیسكویتربیناتالجزیئیة صغیرة مثل التربینات الأحادیة وكتلتھا 

.الأساسیة نجد تواجد مركبات أخرى إضافة إلى التي ذكرناھا سابقا

:14بعض الصیغ الكیمیائیة لھذه المركبات ممثلة في الشكل 
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التربينات الأحادية

الھیدروكاربونات

الكحولات

الألدھیدات و السیتونات

الفینولیة الإسترات، الإیثرات و المركبات

Limonène -pinène

HO

Nérol

OH

Endo-fenchol

O

Citronellal

O

Pipéritone
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السيسكويتربينات

الھیدروكاربونات

الكحولات

...[12]مضادة للأكسدة ،[11]تتمیز ھذه المركبات بفعالیة بیولوجیة متنوعة منھا مضادة للبكتیریا 

O

1,8-cinéole

OH

Carvacrol

O

O

Acétate de Bornyle

Germacrène B -Humulène

HO

Cis-Cis-Farnésol

HO

Eudesmol

بعض الصیغ الكیمیائیة للتربینات الأحادیة و السیسكویتربینات: -14- شكل 
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:طرق استخلاص الزیوت الأساسیة.3
:نذكرمنھاھناك عدة طرق تستعمل لھذا الغرض 

[13]طایراستخلاص بواسطة مذیب عضوي مت (Extraction par solvant organique volatil).

[13]ماء جد ساخن استخلاص بواسطة (Extraction à l’eau surchauffée).

استخلاص بواسطةCO2 فوق الحرج(Extraction par CO2 super critique)[13].

 استخلاص باستعمال المیكروویف)Extraction par micro- ondes ([14].

الموجات فوق الصوتیة استخلاص باستعمال(Extraction par ultrasons)[13].

التقطیر المائياستخلاص باستعمال(hydrodistillation)[13].

[13]بخار التقطیراستخلاص باستعمال (distillation par entraînement à la vapeur d’eau)

من بین ھذه الطرق تعتبر الطریقتین الأخیرتین الأكثر استعمالا في المجال الصناعي لإنتاج الزیوت 

[15]:الأساسیة 

التقطیر المائياستخلاص باستعمال :
تعتبر الطریقة الأسھل كما أنھا لا تتطلب إمكانیات كبیرة حیث  تتم بوضع المادة النباتیة في دورق مملوء 

لینفصل الزیت عن الماء في الثلاجة بالماء مع التسخین لدرجة الغلیان، الأبخرة غیر المتجانسة تتكاثف 

عض الحالات الخاصة حیث یسبح بسبب اختلاف كثافة كل منھما، الزیت الأساسي أخف من الماء إلا في ب

[13].الزیت فوق الماء  

بخار التقطیراستخلاص باستعمال:
في ھذا النوع من الاستخلاص لا تعرض النبتة إلى النقع المباشر في الماء حیث توضع على شبكة مثقوبة 

لیسمح بتحریر المركبات تسمح لبخار الماء بالمرور عبر النبتة، بخار الماء یقوم بتخریب الخلایا النباتیة 

المتطایرة التي تتكاثف بمرورھا عبر المكثف، ھذه الطریقة تؤدي إلى التحسین في نوعیة الزیت الأساسي 

. [16]المغليحیث أن المادة النباتیة لا تنقع مباشرة في الماء

ة إكلیل الجبل المجال الصناعي لاستخلاص الزیت الأساسي لنبتاستعمالا فيتعتبر ھذه الطریقة الأكثر 

(Rosmarinus officinalis) [17]للحصول على مردود جید إضافة إلى التقلیل من وقت الاستخلاص.
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:طرق تحدید مكونات الزیوت الأساسیة.4
، الطریقة التي غالبا ما [18]تشخیص مكونات الزیوت الأساسیة عملیة دقیقة تحتاج إلى عدة تقنیات 

حیث تسمح بتحدید (MS)و مطیافیة الكتلة (GC)تستعمل ھي تزاوج لكروماتوغرافیا الطور الغازي 

.   طبیعة ھذه المكونات بالمقارنة مع المعطیات الطیفیة للمركبات التي تكون مخزنة في مكتبات خاصة بھا
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I للجذورالحرةالفعالیة المضادة:

-I1-مقدمة:
غاز ضروري لاستمراریة الحیاة إذ یتحول عادة عبر السلسلة التنفسیة إلى ماء (O2)یعتبر الأكسجین 

غیر أن عمل المیتوكوندریا . الضروریة لكافة أنشطة الخلیة(ATP)وذلك من أجل إنتاج الطاقة على شكل 

من الأكسجین المتنفس یتحول إلى ما یسمى بالأنواع %5إلى 2لیس على الدوام مثالیا لأنھ من 

reactive oxygene species)ROSالأكسجینیة النشطة تحت ROSففي الحالات العادیة یكون إنتاج  . )

الأنظمة عن تعدیل نشاط ھذه الأنواع الجذریة رقابة خلویة بأنظمتھا المضادة للأكسدة و عندما تعجز ھذه

فالإجھاد . یحدث ما یسمى بالإجھاد التأكسدي الذي یكون السبب في تفاقم العدید من الحالات المرضیة

التأكسدي عبارة عن خلل في التوازن بین النظام الدفاعي المضاد للأكسدة و إنتاج الجذور الحرة 

.]1[الأكسجینیة

-I2 -الجذور الحرة:
ھذه ، ]12,[إلكترون أو عدة إلكترونات في مدارھا الخارجي ھي عبارة عن ذرات أو جزیئات تبدي

، reactive oxygene species) (ROSالجذور الحرة تكون مشتقات أكسجینیة 

)superoxide anion radical(O2
•-،)hydroxyl radical(•OH]3[ أو مشتقات لذرات أخرى كالآزوت

radical nitrogenأكسجینیة  species) (RNS، كما أنھ ھناك أنواع أخرى مشتقة من الأكسجین تسمى

أو ثاني أكسید]H2O2]2وثاني أكسید الھیدروجین1O2بأنواع أكسجینیة نشطة مثل الأكسجین المنفرد 

-4[ھذه الأنواع الأخیرة لیست بجذور حرة لكنھا یمكن أن تكون بوادر للجذور الحرة ، ONOOHالآزوت

6[ .

للجذور الحرة مصدرین أما الأول فھو مصدر خارجي حیث یمكن لھا أن تتكون نتیجة عوامل بیئیة، 

الذي یكون سببھ التدخین و العدید من المنتجات الكیمیائیة، الأشعة فوق البنفسجیة أو نتیجة كتلوث الھواء

و الثاني عبارة عن مصدر خلوي فیمكن للجذور الحرة أن ]7،8[التلوث بالمعادن الثقیلة أو عوز غذائي 

ن كل تفاعل یدخل تنتج تحت تأثیر عامل فیزیائي مثل الأشعة أو تفاعلات كیمیائیة خاصة إنزیمیة حیث أ

.]9[فیھ الأكسجین و یكون ھناك نظام مرجع قادر على نقل الإلكترونات یمكن أن یحرر جذور حرة 

تؤدي الزیادة في الجذور الحرة إلى تلف الجزیئات الكبرى البیولوجیة مثل البروتینات، اللیبیدات و 

.ADN
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-I3 - للجذورالحرةالنظام المضاد:
دفاعي ضد الإنتاج المفرط للجذور الحرة الأكسجینیة و الأنواع النیتروجینیة النشطة، یتمیز الجسم بنظام

:یمكن تمییز نظامین إحداھما إنزیمي و الآخر لا إنزیمي

peroxidaseوsuperoxide dismutase) (SOD ،catalaseیتكون من عدة إنزیمات مثل : النظام الإنزيمي

. لھا قدرة القضاء على الجذور الحرة و عدة أنواع أكسجینیة أخرى

لأكسدة و ھي إما معدنیة احیث یعتبر العدید من الأغذیة مصادر طبیعیة لمضادات : النظام غير الإنزيمي

.مثل الفلافونیدات]10[أو متعددة الفینولات ... Cمثل السیلینیوم و الزنك أو فیتامینیة مثل الفیتامین 

-I4 - للجذورالحرةالفلافونیدات و الفعالیة المضادة:
ترجع الخاصیة المضادة للأكسدة للفلافونیدات إلى قدرتھا على حمایة اللیبوبروتینات من الجذور الحرة و 

واحد من Quercetine، فمركب  الـ ]11[قدرتھا على إقتناص أیونات المعادن الناقلة للإلكترونات 

وَ 5المركبات الفلافونیدیة لھ خاصیة مضادة للأكسدة ترجع إلى تواجد مجموعة الھیدروكسیل في الموقع 

.]B]12،13من الحلقة ' 4وَ ' 3والموقع 3

بإعطائھا ذرة ھیدروجین O2•و OH•الفلافونیدات یمكن لھا اقتناص الجذور الأكسجینیة النشطة لكل من 

لأن مجامیع الھیدروكسیل تنفصل ]14[أو إلكترون، فالنشاط المضاد للأكسدة یعتمد على درجة الحموضة 

بھذه . و یزداد مع انفصالھا القدرة على إعطاء الإلكترون للجذر الحرpHعن مركباتھا عند إرتفاع قیمة الـ 

lipid peroxyl(LOO•)الطریقة تقوم الفلافونیدات بتثبیط عملیة فوق الأكسدة اللیبیدیة باقتناص جذر 

]13،14[.

تعتمد الخاصیة المضادة للأكسدة على عدد ذرات الھیدروجین في الحلقة الفینولیة و مدى استقرار 

اقتراح ارتباط الخاصیة المضادة للأكسدة الفلافونید بعد فقد البروتون و تحولھ إلى جذر حر لذلك تم 

:للفلافونیدات بوجود كل من

إذ تشكل مواقع مستھدفة من قبل الجذور Bعلى الحلقة4'، 3'مجموعة أرثو ثنائي ھیدروكسیل -

.الحرة

.Cعلى الحلقة (C2-C3)بین الموقعین مشبعةالرابطة غیر ال-

.4الوظیفة السیتونیة في الموقع -

.Cللحلقة 3مجموعة الھیدروكسیل في الموقع -

.]15،16[الحرة من أجل قدرة اقتناص عالیة للجذورAللحلقة 5مجموعة الھیدروكسیل في الموضع -
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-I5 - للجذورالحرةالإختبارات المستعملة لتحدید الفعالیة المضادة:
]17[:ھناك عدة إختبارات تستعمل لھذا الغرض نذكر منھا الأكثر إستعمالا

إختبارacide 2,2’-azinobis(3-ethylbenzothiazoline-6-sulfonique) ABTS

إختبار(ferric reducing antioxidant power) FRAP

إختبار(2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl) DPPH

 إختبارβ-carotene

سر والتقاط الجذور أقدرة المستخلص البوتانولي على بتقییم حیث یسمح ینالأخیرینقمنا باختیار الاختبار

.]18[الحرة بالطریقة اللونیة 

I -5 -1 إختبار الـDPPH:

بالجزیئات المانحة لذرات الھیدروجین DPPHیعتمد ھدا التفاعل على أساس إرجاع جذر الـ 

باقتناصھ لذرة DPPH، حیث یتم إرجاع جذر )الجزیئات المضادة للأكسدة ( للمستخلص البوتانولي 

ھذا ویصاحب ذلك تغیر في اللون من البنفسجي إلى الأصفر، یترجم HDPPH-ھیدروجین إلى مركب 

شكل [وھذا حسب التفاعل التالي. نم517التغییر بنقص في الامتصاص بدلالة الزمن عند طول موجة 

:]15:رقم

مع الفینولوتفاعلھDPPHالصیغة الجذریة لـ :- 15-شكل

I -5 -2 إختبار الـcarotene-β:

,.Marco)و صفت  لأوّل  مرة  من طرف الطریقة  وَ  الذي  یعتبر  مرجع  للعدید  من  (1968

أو  بنقل  العملیة  إلى  جھاز   (Miller, 1971)التعدیلات  التي  جاءت  من  بعده  لتبسیط  الطریقة  

microplate(Koleva et al., 2002) . تجرى الطریقة في مستحلب مائي من حمض الـlinoleic َو

حیث تفقد ھذه الأخیرة لونھا من طرف الجذور الحرة الناتجة C° 45عند درجة حرارة β-caroteneالـ 

وَ قد .nm 470وَ القراءة تكون عند طول الموجة (Huang et al., 2005)من أكسدة الأحماض الدھنیة 

.]19[(Prieto et al., 2012)طرفعدلت الطریقة مؤخرا من 

N N•

O2N

O2N

NO2 +

OH

DPPH phénol

N N

O2N

O2N

NO2

H

+

O•

diphénylpicryhydrazine phénoxy
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- IIالفعالیة المضادة للبكتیریا:

- II1-مقدمة:
-Micro)علم البكتیریا یحوى عدد كبیر من الأجناس البكتیریة، و تعتبر البكتیریا كائنات دقیقة 

organismes) وحیدة الخلیة تنتمي إلى بدائیات النواة(Procaryotes) بعضھا ممرض ،(Pathogènes) و

.البعض الآخر یعیش متعایشا مع كائنات أخرى ویمكن أن تسبب أمراض لدى الإنسان

Salvia officinalisنبتة طبیةالأساسي للزیتالھدف من دراستنا ھذه ھو تقدیر الفعالیة المضادة للبكتیریا ل

L. موجبة الغرام (على سلالات بكتیریة متنوعةGram(+) و سالبة الغرام(Gram(-) وقد تم اختیار ھذه

السلالات باعتبارھا مسؤولة عن عدد كبیر من الأمراض  التي تصیب الإنسان خلال فترة تواجده

(Les infections nosocomiales)بالمستشفى 

- II2-خصائص وممیزات السلالات البكتیریة المدروسة:

II-2-1 - جنسsStaphyloccu:

اسم Ogston، أطلقMicrococcaceaeینتمي إلى عائلةStaphylococcusجنس

staphylocoqueالمنقسم إلى شطرین:

Kokkos : حبوب متجمعة على شكل كومة غیر منتظمة.

Staphylos :عنقود عنب.

تظھر بكتیریا الستافیلوكوك تحت المجھر على شكل مكورات موجبة الغرام غیر متحركة یتراوح قطرھا 

grappes)أو على شكل عنقود عنب صغیر (diplocoque)مكرومتر تجتمع في ثنائیات 1إلى0.8من 

de raisin)عادة ما تكون بدون محفظة(sans capsule) تتواجد بشكل شبھ دائم في سدادة الأنف

المسافة(على الجلد، في الغدد الجلدیة وعلى كثیر من المواد الغذائیة، كذلك وجدت في العجان الداخلیة،

لھا القدرة على تحلیل كریات الدم . ]S. aureus]21،20، النوع المثالي ) بین عضو التناسل و الشرج

الحمراء، یمكنھا إفراز سموم بجسم العائل أو في بیئة النمو، فھي سلالات ممرضة، كما قد تحدث تسمما 

].21[غذائیا، كذلك تفرز ھذه البكتیریا مجموعة من السموم الداخلیة 

II-2-2-جنسStreptococcus:
بمعنى  حبیبات و ھي تعرف على أنھا Coccusبمعنى مرن وStreptusمشتق منStreptococcusإسم

. ]21[كرویات تتوضع في ثنائیات كما تكون على الشكل السبحي 

یضم ھذا الجنس مجموعة من الأنواع البكتیریة تشترك في مجموعة من الخصائص المرفولوجیة 

من دم الحصان أي %5المیتابولزمیة، ھي بكتیریا كرویة موجبة الغرام، تنمو في وسط خاص یحوى و

.]21[جروح متعفنة على1874سنة BilrothوEhrhichلوحظت لأول مرة من قبل أنھا بكتیریا متطلبة، 
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II-2-3 -Escherichia coli:

و تمثل أكبر قسم من الكائنات الدقیقة التي تعیش Enterobacteriaceaeتنتمي بكتیریا ھذا النوع إلى عائلة 

تتمیز بأنھا عصویة متحركة بأسواط جسمیة ]20[في الأنبوب الھضمي لكنھا ممرضة للجھاز البولي

(Ciliature péritriche)، سالبة الغرام، كذلك تعتبر واحد من أھم أسباب الإسھال الحاد في العالم و ھي

.]20[(entérotoxine)عدد كبیر من القتلى في الدول النامیة وھذا راجع لإنتاجھا سموم داخلیةتحدث 

ساعة 24میكرومیتر، تنمو بسرعة في أوساط مثالیة بعد1إلى 0.3میكرومیتر و عرضھا من 6طولھا 

. م°37من الحضانة في درجة حرارة

II-2-4- جنسKlebsiella:

Klebsiellaخاصة  pneumonia ینتمي إلي عائلةEnterobactériaceae تعتبر من بین البكتیریا البیئیة

، كذلك تتواجد في براز الإنسان بشكل طبیعي و غالبا ما تعتبر من بین ...)تتواجد في الماء، تربة، ھواء،(

بكتیریا الجلد و المخاطیة، و لكن تتواجد بكمیة قلیلة في الجھاز الھضمي و الجھاز التنفسي و التربة 

دائري محدبة، قطرھا منالھاتتمیز بشكلعبارة عن عصویات سالبة الغرام غیر متحركة، و ھي]02،22[

.مم4إلى3

II-2-5 -جنسEntérobacter :

تتواجد طبیعیا علي الجلد و في و ھي عصویات سالبة الغرامEnterobacteriaceaeینتمي إلي عائلة 

السوائل المخاطیة لكن تتواجد بكمیة قلیلة بالخصوص في الجھاز الھضمي، الجھاز التنفسي و الشرج، 

.وھي تعتبر جد خطرة وھذا راجع لإفرازھا لإنزیمات خارجیة

عدم من الخصائص الممیزة لھذا الجنس ھو كثرة الحركة و ھذا راجع لامتلاكھا لأسواط جسمیة   و

، كذلك إنتاجھا لصبغات صفراء مثل E. aerogenes: احتواءھا علي كبسولة باستثناء بعض الأنواع مثل

.]E. cloacae]20: النوع

II-2-6 - جنسPseudomonas aeruginosa:
المشتق من الاسمP.aeruginosaیعتبر النوعو،Pseudomonadaceaeینتمي ھذا الجنس إلى عائلة

(Pyocyanique)بالعصویات بیوسیانیكیسمى، الأكثر انتشاراAeruginosa=couvert de rouilleاللاتیني 

إلى 0.5مكرومتر وعرضھا من3إلى 1.5عبارة عن عصویات سالبة الغرام یتراوح طولھا من و ھو

مسؤولة وھي،]20[(monotriche)كثیرة الحركة و ھذا راجع لامتلاكھا لسوط واحد قطبي مكرومتر0.8

الجراحیة، تنمو بسھولة على كل الأوساط الھوائیة في درجة عن التعفنات الخطیرة الملاحظة بعد العملیات

تطرح رائحة عطریة ممیزة راجعة إلى إنتاج المركب أرتو أمینو أسیتو ،]20[م °30أوم °37حرارة
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و المجاري التناسلیة والبولیة وكذلك في تنتشر بالتربة و المیاه وفي السوائل المخاطیة للأنف ،]20[فینون 

.القیح، وھي المسؤولة على إحداث الإصابات التعفنیة الخطیرة

II-3-التركیز الأدنى المثبط)CMI(:

أدنى تركیز ممكن من على أنھ]CMInhibitrice)IinimaleMoncentrationC(]23عرف ی

ساعة من الحضانة في درجة 24إلى 18المضاد الحیوي الذي یؤدي إلى تثبیط كل نمو بكتیري مرئي بعد 

.م°37حرارة 
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:rabT(Pomel) Batt. et.aurasiacavarSalvia argenteaالدراسة النباتیة لـ

I - الدراسة النباتیة:

I-1-المادة النباتیة:

من من طرف الأستاذ كعبوش كمال2009تم قطف و جمع النبتة في أواخر شھر ماي من سنة 

.)جامعة عنابة(Gérard de Bélairوقد تعرف علیھا البروفسور ,منطقة عین الباي بقسنطینة

I -2-وصف النبتة:

Batt. et (Pomel)فوتوغرافیة لنبتة ةصور TrabSalvia argentea var. aurasiaca

، نبتة بریة ذات 

].1[النبتة ، كأس بأسنان شائكة تقریباذات أوراق خاصة تقع في قاعدة 
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I -3-التصنیف النظامي للنبتة:

PlantesRoyaumeالمملكة

تحت 
المملكة

TracheobiontesSous royaume

SpermatophytesEmbranchementالفرع

MagnoliophytesDivisionالقسم

MagnoliopsidesClasseالصنف

تحت 
الصنف

AsteridaeSous classe

LamialesOrdreالرتبة

LamiaceaeFamilleالعائلة

SalviaGenreالجنس

Salvia argenteaالنوع var. aurasiaca (Pomel) Batt.
et Trab

Espèce

:L.Salvia officinalisالدراسة النباتیة لـ

I - الدراسة النباتیة:

I-1-المادة النباتیة:

الأستاذ  ، حیث تم التعرف علیھا من قبل من من ولایة باتنة2013شھر ماي سنة قطفت النبتة في  

Gérard De Bélairعینة من ھذه النبتة أودعت بمخبر . من جامعة باجي مختار بعنابةLOST كلیة ،

.(LOSTSo /05/13)تحت رمز1، جامعة قسنطینة الدقیقةالعلوم
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I -2-وصف النبتة:

Salvia officinalisفوتوغرافیة لنبتة ةصور L.

حبیقةسالمة،ناعمة،الجراح،خیاطمفاسة،النبي،سواك: تسمىوعندناأسفاقس،،المخزنیةالقویسة

.الأسفاقس: البیطارإبنوعند. إمكساونأقورین،،تازورت: وبالأمازیغیة.الصدر

،مخشوشبةساقھا. مترنصفوالمتربینیتراوحعلوّھاالشفویات،فصیلةمنوتزیینیةبریةشجیرة

مسننة،معنقةالنصل،حرشاء،إھلیلجیة،متقابلةأوراقھا. اللونبیضأء،مزغبة،الزوایامربعةفرعاء

الإنتشابحلقیةأزھارھا. الرائحةطیبة،البیاضإلىمائلة،مجعدةالملمس،لینةالقاعدةأذینیةالأطراف،

بیضویةبزورثلاثتحويثمرتھا.اللونالبنفسجیةالبتلاتوآذلكالفصوصالثلاثیةالسبلاتأنبوبیة

وتعطیرللتجمیلالحدائقفيسیاجاتكغرستماثیراكبلبریةنتكاقلماالمریمیةوشجیرة.الشكل

.ومنظرجمیلیة،كزرائحةمنلھالماالمحیط

مضادةمطمثة،الكبد،لسددمفتحة،للتعرقمضادةللسكر،منقصة،تستعمل في المساعدة على الھضم

. منظفةللجروح،ملحمةللربو،



72

I -3-التصنیف النظامي للنبتة:

PlantesRoyaumeالمملكة

تحت 
المملكة

TracheobiontesSous royaume

SpermatophytesEmbranchementالفرع

MagnoliophytesDivisionالقسم

MagnoliopsidesClasseالصنف

تحت 
الصنف

AsteridaeSous classe

LamialesOrdreالرتبة

LamiaceaeFamilleالعائلة

SalviaGenreالجنس

Salvia officinalisالنوع L.Espèce

:BriqStachys ocymastrum (.L).الدراسة النباتیة لـ

I- الدراسة النباتیة:

I-1- النباتیةالمادة:

من من طرف الأستاذ كعبوش كمال2005تم قطف و جمع النبتة في أواخر شھر ماي من سنة 

، أجریت)جامعة عنابة(Gérard de Bélairوقد تعرف علیھا البروفسور ,منطقة بكیرة بقسنطینة

لھا عملیة التجفیف بوضعھا في أماكن خاصة تحت الظل وبعیدا عن الرطوبة، بعد ذلك طحنت فكانت 

.غ 890الكتلة المتحصل علیھا 
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I-2 -وصف النبتة:

Stachys ocymastrumفوتوغرافیة لنبتة  ةصور (L.) Briq.

,) مم 15-10(أكثرصغراویج بشفة علویة مھمشة ذات ت,بجذور نحیفة وطویلة , بریةفھي نبتة 

أوراق . 9-10, 

, مم 1.7-1.5بین أزھار متتالیة بطول یتراوح, بیضویة غالبا ما تكون عقدیة في القاعدة 

]1[القطر الجزائري 
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I -3-نظامي للنبتةالتصنیف ال:

PlantesRoyaumeالمملكة

TracheobiontesSous royaumeتحت المملكة

SpermatophytesEmbranchementالفرع

MagnoliophytesDivisionالقسم

MagnoliopsidesClasseالصنف

AsteridaeSous classeتحت الصنف

LamialesOrdreالرتبة

LamiaceaeFamilleالعائلة

StachysGenreالجنس

Stachys ocymastrumالنوع (L.) Briq.Espèce
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I -الدراسة الفیتوكیمیائیة لنبتةrab.T(Pomel) Batt. etaurasiacavar.Salvia argentea:

I -1 -ستخلاص النبتةإ:

بإستعمال المادة النباتیة غضة وَ طریة وَ الثانیة تمّ إستخلاص النبتة بطریقتین مختلفتین ، الأولى 
.بإستعمال المادة النباتیة بعد تجفیفھا

I-1-1 الأولىالطریقة:

في محلول یتكوّن من خلیط من )كغ4.5( غضة وَ طریةغمر الأجزاء النباتیة وَ ھي ت
(toluene/AcOEt) شح و یركز المحلول تحت ضغط ثانیة ، یر20إلى تصللمدة زمنیة 6/4بنسبة

یبینّ مختلف مراحل -1-رقم مخططالدرجة مئویة وَ 45منخفض ودرجة حرارة لاتتجاوز 
.]1[الإستخلاص

Batt. et (Pomel)مخطط إستخلاص نبتة : -1-مخطط Trab.Salvia argentea var. aurasiaca
وَ ھي غضة

غضةمن المادة النباتیةكغ4.5

في الجزء العلوي من النباتغمر
toluene/AcOEt

6/4
ثانیة20لمدة 

مواد النبتة الذائبة في المحلول

Exsudatمستخلص
غ43

تركیز المحلول باستعمال جھاز 
Rotavapor
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I -1-2الثانیةةالطریق:

3(، نقعت في خلیط من المیثانول و الماء)غ860(بعد قطع وطحن الأجزاء النباتیة الجافة  ثم ) 7:

درجة 40ساعة، رشح و ركز المحلول تحت ضغط منخفض ودرجة حرارة لاتتجاوز 24تركت لمدة  

.ساعة24مرات مع تجدید المذیب كل 3أعیدت ھذه العملیة . مئویة

. وترشیحھ للتخلص من الشوائب و الأتربة ) مل1000(الخلاصة المتحصل علیھا تم إذابتھا بالماء المقطر

إیثیر : سائل في قمع فصل باستعمال مذیبات متفاوتة القطبیة-ستخلاص من نوع سائلقمنا بعد ذلك با

.البیترول، دیكلورومیثان، خلات الإیثیل، البیوتانول

:الثانیةحسب الطریقة یمثل مختلف خطوات الاستخلاص-2- مخططو ال



78

Batt. et (Pomel)مخطط إستخلاص نبتة : -2- رقم مخطط Trab.Salvia argentea var aurasiacaبعد تجفیفھا

Batt. et TrabSalvia (Pomel)مسحوق نبتة argentea var. aurasiaca
)غ860(

نقع المادة النباتیة في خلیط من
MeOH/H2O

8/2
°م40تركیز المحلول عند 

المستخلص الخام

إذابة المستخلص
بالماء المقطر

الراسبالراشح

)ملل300(الإیثر البیترولإستخلاص بواسطة 

)غ2.75(الإیثر البیترولمستخلصطور المائي

)غCH2Cl2)3.21مستخلصطور المائي

(

)مللCH2Cl2)X3300إستخلاص بواسطة

)غAcOEt)4.16مستخلصطور المائي

غ3.21

)مللAcOEt)X3300إستخلاص بواسطة

)غn-BuOH)10مستخلصطور المائي

غ3.21

)مللn-BuOH)X3300إستخلاص بواسطة
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I -2 الفصل والتنقیة

I -2 -1 مستخلص الـExsudat

حیث كانت VLCبإستعمال طریقة الـ وَ قمنا بعملیة الفصل Exsudatغ من مستخلص الـ 14أخذنا 

كان في المرحلة والمملص )200mesh-63(العادي gel de Siliceالـ ھي الدعامة الثابتة 

مخططكما یبینّھ الفي المرحلة الثانیة AcOEt/MeOHثمّ CHCl3/AcOEtالأولى بإستعمال 

وَ ذلك بعد جمع الكسور -3-المخطط رقمفي ذكورة، حیث تحصلنا على الكسور الم-3-رقم 

.- 16-شكل رقم CCMالمتشابھة منھا من خلال إختبار الطبقة الرقیقة 

لنبتةExsudatلمستخلص الـ VLCمخطط عملیة الفصل الأولیة بإستعمال طریقة الـ : -3- رقم مخطط
(Pomel) Batt. et Trab.Salvia argentea var. aurasiaca

غ من المستخلص14

بالإستعمال VLC
CHCl3/AcOEt ّثمAcOEt/MeOH

1-3        4-8        9-13 14-15 16        17-20 21-23        24-27        28-31       32-33
غ8.16غ      1.7غ       1.233مغ      529.7مغ     318.3مغ    759.9مغ       661.4مغ        337.6مغ        101.2مغ         17

14-23
غ2.2

جمع الكسور
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للكسور المتحصل علیھا ) الطور العادي والعكسي ( الطبقة الرقیقة كروماتوغرافیا إختبار : -16-شكل رقم 
VLCبطریقة الـ 

H2SO4(50%)بعد رشھا بـ 

(gel de Silice phase normal, gel de Silice

greffée C18)للكسور المتحصل علیھا بطریقة الـ -16-شكل رقمVLCExsudat

f14f23 غ2.2= ك،

F14-23عملیة فصل أخرى 

gel de Silice greffée C18MeOH

H2O بزیادة نسبة الـMeOH 4-الجدول رقم وَھذا حسب بالتدریج-.

(%)H2Oنسبة الـ (%)MeOHنسبة الـ المحصل علیھاالكسور

1-75050
8-186040

19-317030
32-438020
44-539010
54-649505
65-7010000

Exsudatمستخلص الـ لF14-23الكسور المجموعةفي عملیة تملیصH2Oوَ الـ MeOHنسب الـ : -4-جدول رقم 

العادي                      الطور العكسيالطور 
C18

MeOH/H2O                         CHCl3/MeOH
9/1 9.5/0.5
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كروماتوغرافیا الطبقة الرقیقةبإستعمالذلك الكسور المتشابھة وَ بجمعالفصل عملیةخلالقمنا 

)CHCl3/MeOH, MeOH/H2O( متبوعة -5-، فكانت حصیلة عملیة الفصل مدونة في الجدول رقم

.-17-شكل رقم ملخصة لكل الكسوربإختبار الطبقة الرقیقة

)مغ(الكتلة الكسورتحت )مغ(الكتلة الكسورتحت )مغ(الكتلة الكسورتحت 

1-827.127-3125.757-58128.7
11-97.632-3542.159-60159.2
12-1538.536-39200.561-64170.8
16-176.740-44100.86514.7
18-1921.645-46132.966-70191.9
20-216747-4989.2
22-23111.850-5479.4
24-2647.455-56133.7

F14-23فصل لتحت الكسر لعملیة كسور جمع الحصیلة : -5-جدول رقم 
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F14-23عملیة الفصل لتحت الكسرلور الكسلحصیلة جمعالطبقة الرقیقة كروماتوغرافیا إختبار : -17-شكل رقم 

H2SO4(50%)بعد رشھا بـ 

حیث قمنا بعملیة غسلھ بدفعات متتالیة من الـ F12-15خلال عملیة الفصل تحصلنا على راسب من الكسر 

MeOH لنحصل على المركب)E1 ( على شكلھ النقي حیث تمّ إجراء علیھ تحالیل طیف الرنین النووي

.المغناطیسي 

تحصلنا على المركبات F14-23بمتابعة عملیة الفصل وَ التنقیة لمختلف تحت الكسور الخاصة بتحت الكسر 

-4-في شكلھا النقي كما ھو موضح في المخطط رقم 

الطور العادي
CHCl3/MeOH

9/1

كسيالطور الع
MeOH/H2O

9/1
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F14-23لمركبات النقیة من الكسر اخطوات فصل : -4- رقم مخطط

F14-23

غ2.2

CC
(C18)

MeOH/H2O

SF18-19

مغ21.6
SF22-23

مغ111.8
SF24-31

مغ72
SF36-39

مغ200
SF40-44

مغ100.8
SF45-46

مغ132.9
SF47-54

مغ168.6
SF59-64

مغ330

(1)
مغ10.3

غیر نقي

HPLC

(1) (3)
مغ27.6 مغ3.7

غیر نقي [E5]

(9)
مغ42.2

HPLC

CCM

(2+6)             (4)                (7)
مغ6.5 مغ5 مغ11

غیر نقي [E7] [E6]

(8-10) (11-20) (22) (2324)
مغ4.4 مغ 8.5 مغ114.9 مغ26.3

[E2] [E12] غیر نقي غیر نقي

(22-24) 27-33
مغ39.5 مغ26.9

[E3] غیر نقي

Flash chromatography
SiO2

HPLC

HPLC

+

(4) (5)
مغ27.6 مغ2.9

غیر نقي [E11]

CCM

(ccp1) (ccp2)          (ccp3)
مغ 4 مغ5.9 غم4.4
[E10] [E9] [E8]

(9)             14-18
مغ93.1 مغ23.1
[E4] [E13]

CC
SiO2

CC
SiO2

CC
SiO2

CC
SiO2

CC
SiO2

كمیة غیر كافیة

CHCl3/MeOH

CHCl3/MeOH

CHCl3/MeOH

CH3CN/H2O

CH3CN/H2O

CHCl3/MeOH

CHCl3/MeOH
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I -2 -2 دراسة المستخلص البیوتانوليBuOH

الإیثر البیترول (ربعة المتحصل علیھاالأمن بین المستخلصات تم إختیارنا للمستخلص البیتانولي 

،CH2Cl2،AcOEt،n-But ( مقارنة مع المستخلصات وَذلك لعاملین أساسیین ھما كتلتھ المعتبرة

وَ التي تختلف عن خاصة السكریة منھا جھة وَمن جھة أخرى نوع المركبات الموجودة فیھ ھذامنالثلاثة

.وَ التي تكون أقل قطبیة)Exsudat( المركبات الموجودة في المستخلص السابق 

، حیث إستعملنا  ) غ10(عمود على المستخلص البیوتانولي كروماتوغرافیا العملیة فصل قمنا بإجراء 

)في ذلك متعدد الأمید  SC6 في عملیة MeOHمع تشبیعھ تدریجیا بالـ Toluèneكدعامة ثابتة وَ الـ(

.-6-الجدول رقم وَ النتائج مدونة فيالتملیص 

(%)MeOHنسبة الـ (%)Toluèneنسبة الـ الكسور المحصل علیھا

1-99505
10-159010
16-268515
27-308020
31-407525
41-447030
45-576535
58-696040
70-775545
78-835050
84-914555
92-984060
99-1083565
109-1143070
115-1232080
124-1321090
133-1590595
160-17600100

في عملیة تملیص المستخلص البیوتانوليToluèneوَ الـ MeOHنسب الـ : -6-جدول رقم 

الطبقة الرقیقة حسب الجدول كروماتوغرافیاحیث تمّ جمع الكسور المتشابھة مع بعضھا بعد إجراء إختبار
الطبقة الرقیقة لحصیلة الكسور المتحصل علیھا كروماتوغرافیاختبارلإالصورة الملخصةوَ -7-رقم 

.- 18-شكل رقم 
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)مغ(الكتلة الكسور)مغ(الكتلة الكسور)مغ(الكتلة الكسور

1-725751-61456107-120900
8-927062-75697121-1421000

10-2422776-79300143-148391
25-3135880-98971149-168848
32-4020499-103200169-170179
41-50874104-106160171-176182

للمستخلص البیوتانولي كسور عملیة الفصل حصیلة جمع : -7-جدول رقم 

إختبار الطبقة الرقیقة لحصیلة جمع الكسور عملیة الفصل للمستخلص البیوتانولي: -18-شكل رقم 
H2SO4(50%)بعد رشھا بـ 

من خلال الكسور المتحصل علیھا في عملیة الفصل الأولى قمنا بعد ذلك بدراسة الكسور حسب المخطط 
-5-رقم 
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وتانوليلمركبات النقیة للمستخلص الباخطوات فصل : -5- رقم مخطط
Batt. et Trab.Salvia argentea (Pomel)لنبتة  var. aurasiaca

CC
(SC6)

Tol/MeOH

)غn-BuOH)10مستخلص

غ3.21

كسر176

بعد جمع الكسور تمّ دراسة الكسور التالیة

SF49-64 SF73-80 SF81-101

مغ47مغ         42.9مغ       45.6

SF 57-39 SF 97-67

مغ54.6مغ         59.3
SF49-66

مغ113.9

48-44
مغ9

[B2]

F76-79

مغ300

80-85
مغ9.1

[B6]

27-16
مغ7.2

[B5]32-40          64-68
مغ 4 مغ4

[B3] [B4]

F62-75

مغ697
F51-61

مغ456

SF73-96

مغ81.3

F99-106

مغ360
F143-168

غ1.2

P78
مغ21

[B1]

CC C18

MeOH/H2O

CC C18

MeOH/H2O

CC C18

MeOH/H2O

CC Si
CHCl3/MeOH

CC Si
CHCl3/MeOH

CC Si
CHCl3/MeOH
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II-الدراسة الفیتوكیمیائیة لنبتةBriq.(L.)Stachys ocymastrum:

II -1ستخلاص النبتةإ:

3(، نقعت في خلیط من المیثانول و الماء)غ890(بعد قطع وطحن الأجزاء النباتیة الجافة  ثم ) 7:

درجة 40ساعة، رشح و ركز المحلول تحت ضغط منخفض ودرجة حرارة لاتتجاوز 24تركت لمدة  

.ساعة24مرات مع تجدید المذیب كل 3أعیدت ھذه العملیة . مئویة

. وترشیحھ للتخلص من الشوائب و الأتربة ) مل1100(ا تم إذابتھا بالماء المقطرالخلاصة المتحصل علیھ

إیثیر : سائل في قمع فصل باستعمال مذیبات متفاوتة القطبیة-قمنا بعد ذلك باستخلاص من نوع سائل

.البیترول، دیكلورومیثان، خلات الإیثیل، البیوتانول

:الاستخلاصیمثل مختلف خطوات - 6-مخطط رقمو ال
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Stachys ocymastrumمخطط إستخلاص نبتة: -6- رقم مخطط (L.) Briq

Stachys ocymastrumمسحوق نبتة (L.) Briq
)غ890(

نقع المادة النباتیة في خلیط من
MeOH/H2O

8/2
°م40تركیز المحلول عند 

المستخلص الخام

إذابة المستخلص
بالماء المقطر

الراسبالراشح

)ملل300(الإیثر البیترولإستخلاص بواسطة 

الإیثر البیترولمستخلصطور المائي

CH2Cl2مستخلصطور المائي

(

)مللCH2Cl2)X3300إستخلاص بواسطة

)غAcOEt)2.63مستخلصطور المائي

غ3.21

)مللAcEt)X3300إستخلاص بواسطة

)غn-BuOH)40.44مستخلصطور المائي

غ3.21

)مللn-BuOH)X3300إستخلاص بواسطة
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II-2التحلیل الكروماتوغرافي بواسطة جھاز الـHPLC:

تحضیر رسالة الماجستیرفي إطار لمستخلص البوتانولي القد قمنا بدراسة 
:على أربع مركبات فلافونویدیة ھي كالتالي

 7-O-β-D- (6’’-E-p-coumaryl)glucopyranoside apigénine .

 4’, 5, 7-trihydroxyflavone (apigénine) .

 7,5,3’,4’-tetrahydroxyflavone ( lutéoline ) .

 7-O-β-D-allopyranosyl-(1→2)-glucopyranoside isoscutellareine.

عمود ، حیث كان الHPLCوَ في دراسة مكملة قمنا بتحلیل المستخلص البوتانولي بواسطة جھاز الـ 

(Hypersil ODS (C18) column, 250x4.6 mm, 5Ầµm) مزیج من وَ المملصCH3CN َوH2O

H2O(pHإلى H3PO4بإضافة  = حسب البرنامج المدون CH3CNمع زیادة في نسبة تركیز(2.5

8: قمرفي الجدول 

طول موجة الكاشف 

(nm)

سرعة التدفق

(ml/min)
H2O %CH3CN %

الوقت

)min(

254196400

2541881220

2541802030

2541505060

HPLCجھاز الـالبیوتانولي بواسطةللمستخلص برنامج الفصل : -8-جدول رقم
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III - دراسة مكونات الزیت الأساسي لنبتةL.Salvia officinalis

III -1الإستخلاص

غ من الجزء 100التقطیر المائي  تم استخلاص الزیوت الأساسیة من النبتة و ذلك بأخذ باستعمال طریقة

الزیت المتحصل علیھ كان . ساعات3لمدة Clevengerالھوائي لھا ووضعھ في جھاز خاص یدعى 

%2.1بنسبة  (w/w) ذو لون أصفر و للتخلص من قطرات الماء العالقة بھ تم إضافة كمیة من مركب

م بعیدا عن الرطوبة لحین °4+كبریتات الصودیوم اللامائي لامتصاصھا، بعدھا ترك تحت درجة 

.دراستھ

III -2 تقنیة (التحلیل باستعمال جھاز كروماتوغرافیا الطور الغازيGC وGC/MS(   :

:GCتقنیة -أ

ملم، 0.88× مDB5-MS)40نوع ، مجھزة بعمود منShimadzu GC17Aتمت عملیة التحلیل باستعمال 

دقائق ثم ترفع 5م لمدة °60حیث في البدایة تبرمج درجة حرارة الفرن عند ). 0.18µmسمك الفیلم ھو

/ ملل1و یستعمل الھیلیوم كناقل للغاز بمعدل . دقائق5م كل دقیقة و ذلك لمدة °5بعدھا م وترفع°275إلى 

.  دقیقة

:GC/MSتقنیة -ب

ظروف التشغیل كانت مماثلة . Shimadzu QP5050الكاشف الانتقائي للكتلةباستخدامGC/MSتم إجراء 

:فكانت على النحو التاليمطیافیة الكتلةأما معاییر تشغیل . GCلعملیة التحلیل بتقنیة 

.ev 70كمون التأین -

.A 2تیار التأین-

م°200درجة حرارة منبع الأیونات -
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IV -طریقة تقدیر الفعالیة البیولوجیة

IV -1الفعالیة المضادة للأكسدة

IV -1 -1 طریقة العملDPPH:

DPPHالـمن أجل تقدیر الفعالیة المضادة للأكسدة یتم أولا تحضیر المحلول المیثانولي لجذر

(C18H12N5O6, M=394.33 g/mol)0.2بتركیز mMمحلول المیثانولي ذو تركیز البعدھا تحضیرلیتم

1 mg/ml تحضر ) المحلول الأم(للمستخلص البوتانولي المراد تقدیر فعالیتھ ، وانطلاقا من ھذا الأخیر

.500μg/mlإلىμg/ml 1سلسلة من التخفیفات ذات التراكیز من

الـ یمزج حجم معین من كل تركیز من محلول المستخلص البوتانولي مع نفس الحجم من محلول جذر 

DPPH30بعد إنتھاء . دقیقة في درجة حرارة المخبر30دھا في الظلام لمدة المحضر سابقا، لیوضع بع

، مقابل الشاھد المحضر في نفس الشروط nm517دقیقة یتم قیاس الكثافة الضوئیة عند طول الموجة 

.التجریبیة لكن باستعمال المیثانول بدلا من محلول المستخلص

لتقییم النشاط المضاد للأكسدة ، تحدد قدرة المستخلص البوتانولي على أسر و التقاط الجذور الحرة 

:[2]بالعلاقة التالیةالنسبة ھذهتحدد حیثDPPHالـبالنسبة المئویة لإرجاع الجذر الحر الثابت 

:حیث 

المیثانولفي  DPPH الكثافة الضوئیة لـ : blanc

sample: الكثافة الضوئیة لـDPPHفي المستخلص البوتانولي

blanc - sample
% inhibition = × 100

blanc
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IV -1 -2 طریقة العملβ-carotene:

β-carotene–linoleic acidدراسة الفعالیة المضادة للأكسدة للزیت الأساسي بإستعمال نظام مكون من 

من μL25ثم نضیف لھ CHCl3من الـ mL 1في β-caroteneمن mg 0.5وَ حیث یحضر بوضع 

من الماء mL 100نقوم بإضافة CHCl3بعد تبخیر الـ .  Tween 40من mg 200وَ linoleicحمض 

4000نأخذ . المقطر المشبع بالأوكسجین μL من الخلیط وَنضعھا في أنابیب تحتوي على تراكیزمختلفة

بعد وضع المزیج nm 470عند طول الموجة الكثافة الضوئیة عند طول الموجة من العینة، ثمّ نقوم بقیاس 

.C°50في حمام مائي لمدة ساعتین عند 

:]3[من العلاقة التالیة β-caroteneللـ Rتحدد قیمة 

R = ln (a/b)/t
حیث 

اللوغارتم الطبیعي :  ln

د0الكثافة الضوئیة عند الزمن :  a

b : د120الكثافة الضوئیة عند الزمن

t :الزمن

:من العلاقة التالیة(AA)تحدد قیمة الفعالیة المضادة للأكسدة 

AA (%) = [(Rcontrol -Rsample/Rcontrol] ×100
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IV -2الفعالیة المضادة للبكتیریا

IV -2 -1طریقة العمل

 تحضیر السلالات البكتیریة حیث یتم تجدید عملیة الزرع بدایة كل أسبوع إذ یتم زرع كل نوع

Streptocoque، (Chapman)على وسط خاص aureus.Sبكتیري على الوسط الملائم لھ، فتزرع 

، أما باقي الأنواع الأخرى )دم خروفchocolatMueler-Hinton)+5%تزرع على الوسط

.(Héktoen)فتزرع فوق الوسط 

 مم بوضعھا في 6والتي تكون بقطر ) 3(تحضر الأقراص المصنوعة من ورق واتمان رقم

دقیقة على 20لمدة (Autoclave)من الماء المقطر في جھازلم10أنبوب اختبار زجاجي یحوي

.عدھا یتم التخلص من الماء ثم توضع الأقراص في الحاضنة حتى تجفب°م120درجة حرارة 

 من أجل تقدیر الفعالیة أو النشاط المضاد للبكتیریا أنجز الأنتیبیوغرام بواسطة طریقة الإنتشار

إذ تعتبر ھذه الطریقة غیر مكلفة مقارنة بالطرق الأخرى إضافة إلى أنھا ] 6،5،4[على وسط جیلوزي 

) :NCCLS(حساسیة البكتیریا للمركبات المضادة لھا، وتحدیدا قمنا بتطبیق تقنیة تسمح بتحدید 

National Committee for Clinical Laboratory Standards

أو غیر )exigeante(ویختلف تطبیق ھذه التقنیة حسب نوع البكتیریا إذا كانت متطلبة لشروط خاصة 

.متطلبة لھذه الشروط

مع البكتیریا التي لاتتطلب لشروط ) NCCLS(عة لتحقیق الأنتیبیوغرام حسب تقنیة وأھم الخطوات المتب

:خاصة ھي

الوسط

مم ثم یترك لیجف قبل 4في علب بیتري بحیث یكون ارتفاعھ Mueler-Hintonیسكب الجیلوز 

.الاستعمال

 اللقاح البكتیريInoculum

ساعة 18كشط خمس مستعمرات متباعدة عن بعضھا البعض ومتشابھة من مزرعة بكتیریة عمرھا یتم-1

.(anse de platine)بواسطة إبرة تلقیح بلاتینیة 
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مل من الماء المقطر ویرج الأنبوب جیدا للحصول على معلق 10تغمر إبرة التلقیح في أنبوب بھ -2

.بكتیري

 الزرعL’ensemencement

في الأنبوب الحاوي (écouvillon)دقیقة على تحضیر اللقاح البكتیري تغمر ممسحة15مروربعد-1

.على المعلق البكتیري

یمسح كامل سطح علبة بیتري المحضرة سابقا في اتجاه واحد من الأعلى للأسفل تكرر العملیة مرتین -2

.في كل مرة 60بحیث تدار العلبة بزاویة 

).تركیز المستخلص(ة على المستخلص مباشرة توضع الأقراص الحاوی-3

ساعة 18دقیقة في درجة حرارة عادیة ثم توضع بعدھا في الحاضنة لمدة 15بعد غلق العلب تترك لمدة -4

.°م35على درجة حرارة 

 القراءة

.بدقة بواسطة مسطرة (Zone d'inhibition)تتم القراءة بقیاس مناطق التثبیط ساعة18بعد مرور 

:ملاحظة

نتبع نفس الخطوات السابقة باستثناء وسط (exigeantes)بالنسبة للبكتیریا المتطلبة لشروط خاصة 

.دم خروفMueler-Hinton+5%النمو إذ یتم استعمال الوسط 

.ساعة24إلى 20أما عن اللقاح البكتیري فیحضر انطلاقا من مزرعة عمرھا من

IV-2-2 الطریقة العملیة لتحدیدCMI

ملغ من المستخلص البوتانولي 20إذابة و ذلك ب] 7[تحضر مجموعة من تراكیز مختلفة للمستخلص-

مل من الإیثانول، یسمى المحلول المحصل علیھ بالمحلول الأم وانطلاقا من ھذا الأخیر یتم 10للنبتة في 

.تحضیر سلسلة من التراكیز المتناقصة
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.الثابت للنمو لكل سلالة من السلالات تحت الدراسةیتم تحضیر مزارع  بكتیریة في الطور -

، S. aureus،P. aeruginosaمل من0.3مل من العصویات السالبة الغرام، 0.1(یؤخذ حجم قدره -

مل من الوسط 10من ھذه المزرعة وتوضع في أنبوب اختبار یحوي ) Streptocoqueمنمل0.6

Mueler-Hinton.

ساعات مع الرج 5إلى 3لمدة تتراوح ما بین °م37ام مائي درجة حرارتھیتم وضع الأنابیب في حم-

.مل/بكتیریا5×107لحین بدایة ظھور تعكر طفیف، ھذا التعكر یدل على أن كل أنبوب یحوي حوالي   

درجة Mueler-Hintonمل من الوسط 10خر یحوي آمل من كل أنبوب ویوضع في أنبوب 1یؤخذ -

.°م37حرارتھ 

مل من تركیز معین من التراكیز المحضرة سابقا ثم 2تؤخذ علب بیتري فارغة لیوضع في كل علبة -

.°م45ذائب درجة حرارتھ Mueler-Hintonمل من الوسط 18یضاف إلى كل علبة  

تحرك العلب جیدا لأجل ضمان الانتشار الجید للمستخلص في كامل العلبة، ثم تترك لتجمد وتجف لمدة -

.°م37قة في الحاضنة درجة حرارتھا دقی30

2مل من الماء المقطر عوضا عن 2وMueler-Hintonالوسط مل من 18تؤخد علب كشاھد تحوي -

.مل من المستخلص 

بواسطة إبرة التلقیح (Strie)بعد أن تصبح العلب جاھزة تتم عملیة الزرع على كل علبة بشكل -

.البلاتینیة

]. CMI]8راءة نتائج العلب ومن ثم تحدید أصغر تركیز مثبط للبكتیریا في الیوم الثاني تتم ق-
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:ملاحظة

بالنسبة للبكتیریا المتطلبة لشروط، تمت (Chocolat)بالوسط (M.H)إضافة إلى تعویض الوسط -1

CO2.عملیة الحضن في حاضنة خاصة تحتوي على 

4إلى 3أجل ضمان الحصول على نتائج متناھیة الدقة فقد كنا نحرص على إعادة كل تجربة من من-2

.مرات
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I- التحلیل البنیوي لمركبات مستخلصExsudat

1Eالتحلیل البنیوي للمركب -1

لكل إشارة وذلك في منطقة البروتونات 1Hإشارات بتكامل 6] 19:شكل رقم[طیف البروتون یظھر 

:البروتونحیث نلاحظ على طیف 6ppm-8 ppmالعطریة المتواجدة في المجال 

إشارتین ثنائیتین عند - ppmو ppm 2.0بثابت تزاوج Hz تشیر إلى تزاوج من

.H8والثانیة إلى البرتون H6نوع میتا حیث نسبت الإشارة الأولى إلى البروتون 

إشارة أحادیة عند - ppm والتي نسبت إلى البروتونH3 وھذا مایؤكده اللون الإستشعاعي

.بنفسجیة البنفسجي للمركب تحت الأشعة فوق 

والذي أعطانا إشارة ثنائیة عند ABXوجود نظام من نوع - ppm 8.9بثابت تزاوج Hz

والإشارة الثنائیة عند  ’H5والتي نسبت إلى البروتون  ppm 2.0بثابت تزاوج Hz والتي

الثنائیة عند-ا الإشارة الثنائیةو أخیر’H2نسبت إلى البروتون  ppm 8.9بثابتي تزاوج Hz

2.0وَ  Hz والتي نسبت إلى البروتونH6’.

مع -9-جدول رقم E1الخاصة بالمركب ] 20:شكل رقم[13Cوبمقارنة الإزاحات الكیمیائیة  للكربون 

.luteolinھو الـ )1(تبینّ لنا أنّ المركب ] 3،2،1[المراجع الببلیوغرافیة 

OOH

HO O

OH

OH

luteolin
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في تجارب E1الإزاحات الكمیائیة للمركب : -9-جدول رقم 
RMN 1H ( 500 MHz, δH, J en Hz) ; RMN 13C (125 MHz,  δC)

CD3ODفي الـ 

E1المركب 

δc

ppm

δH (J en Hz)

ppm

الموضع

164.6-2
102.56.53, s3
182.5-4
161.8-5
98.86.23, d ( 2 )6
165.0-7
93.76.45, d ( 2 )8
158.0-9
104.0-10
122.3-1’
112.87.37, d ( 2 )2’
145.6-3’
149.5-4’
115.46.91, d ( 8.9 )5’
118.97.38, dd ( 2, 8.9 )6’
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RMNالـطیف: -19-شكل رقم 1H للمركبE1( 500 MHz, δH, J en Hz)

RMNالـ طیف :-20-رقمشكل  13C J-moduléE1(125 MHz,  δC)

68

3

5’6’-2’

4               7 2
5 9  4’     3’ 1’ 10

6’ 5’ 2’
3   6     8
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2Eالتحلیل البنیوي للمركب -2

وھذا بالإعتماد C31H52O4على شكل مسحوق أبیض، الصیغة المجملة لھ ھي E2المركب تحصلنا على 

511.3774m/zعند  ظھر إشارةحیث ت] 21:رقمشكل[HRESIMSعالیة الدقة الكتلة على طیف  =

Mالكتلة الجزیئیة والتي تقودنا إلى ،+[M+Na]توافق   = صیغة المجملةالوافق تي توال488

.للمركب

E2للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-21-رقم شكل

Jmodبتقنیة 13Cللكربونوَ ] 22:رقم شكل[1Hالرنین النووي المغناطیسي للبروتون اطیفبملاحظة 

یؤكد ذلك الإشارات الخاصة ھي لھیكل تربین ثلاثي وَ E2یتبینّ لنا على أنّ بنیة  المركب ] 23:رقم شكل[

وَ الـ ]23:رقم شكل[Jmodبتقنیة13Cالـامن خلال طیفبالھیكل التربین الثلاثي، حیث نلاحظ 

HSQC] للمركب ] 24:شكل رقمE2 وجود

تظھر في مجال قیم الإزاحات الكیمیائیة المحصورة بین CH3ـ مجموعات البخاصةإشاراتثمانیة-

δH = 0.8 ppm َوδH = 1.2 ppmالقیمحیث نلاحظ ستة من ھذه الإشارات تظھر بتعددیة أحادیة عند

:التالیة 

ppmδH-24 = 0.82،δH-28 = 0.88 ppm ،δH-23 = 1.01 ppm ،δH-25 = 1.09 ppm،

ppmδH-26 = 1.13،ppmδH-27 = 1.20

:عند قیم الإزاحتین الكیمیائیتینوَ إشارتین ثنائیتین

δH-29 = 0.94 ppm َوδH-30 = 0.97 ppm

[M+Na]+
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-CH3

ppmδCH3 .أوكسجینيوَ قیمتھا الكبیرة تدل على أنھّا مرتبطة بذرة 3.41 =

الإزاحتینقیمة عندتظھران اللتانCH3ـــالـمجموعتيبروتونات إشارتيمنإنطلاقا

ppmδH-23 δH-24وَ 1.01 = = 0.82 ppm ا كمرجع في طیف الـمیمكن إتخاذھوَ التيHMBC

عندیرن الذيوَ C-3المعروفالكربونمعتعالقنقاطلإظھارھما]25:شكل رقم[

δC-3 = 76.0 ppm َالكربونین كذلكوC-4 َوC-5 ن الأخیرین حیث لسھولة معرفة ھذیوَ ذلك

وَ الثاني ppmδC-4= 39.0عند قیمة الإزاحة الكیمیائیة(C-4)یظھر الأوّل على شكل كربون رباعي 

δC-5عند القیمةC-H(C-5))(مثینعلى شكل  = 52.0 ppm] طیف إلى إستنادا ] 28: شكل رقم

.]23:شكل رقم [Jmodبتقنیة 13Cالـ 

E2لھیكل المركب H-24وَ H-23لبروتونات 3JH-Cوَ 2JH-Cمختلف تعالقات : -28-شكل رقم 

الـ مجموعةبروتوناتإشارةمعرفة إلى المعلومة ھذهتقودناC-5الكربونإشارةبمعرفة

CH3للكربونC-25قیمة الإزاحة الكیمیائیةوَ التي  ترن عندppmδH-25 من وَ التي1.09 =

: شكل رقم[حسبC-10وَ C-1 ،C-9المجاورة لھا إشارات الكربونات خلالھا یمكن معرفة

الإزاحتینقیمتيعند C-Hمجموعةشكلعلىكربونینوجودتدل على حیث الأولتان ]29

δC-1 = 76.7 ppm ،δC-9 = 52.4 ppm عندرباعيكربونالأخیرة تدل على وَ على التوالي

δC-10الإزاحةقیمة  = 44.7 ppm.

بالكربونات المرتبطةH-9 ،H-3 ،H-1البروتوناتتحدید یمكنHSQCالـ طیفبواسطة 

C-9 ،C-3 ،C-1 وَ الذین یرنون على شكل ثنائي عندppmδH J= 8.5وج بثابت تزا1.81 = Hz

ppmδHشكل ثنائي ثنائي عندوَ على  J= 4.4بثابت تزاوج3.32 = Hz َوJ= 12.3 Hz وَ على

ppmδHشكل ثنائي ثنائي عند J= 4.4بثابت تزاوج 3.43 = Hz َوJ= 10.4 Hz على التوالي وَ تدل

وَ C-1على وجود مجموعتي ھیدروكسیل في الموضعین H-3وَ H-1قیم الإنزیاح وَثوابت التزاوج لـ 



103

C-3 بإتجاهβ وَ یؤكد طیف الـNOESY]من نوع التشكیل الفراغي ] 26: شكل رقمβ لمجموعات

.H-1/H-9وَ H-3/H-5وَ H-3/H-23من خلال تعالقات OHالـ

E2لھیكل المركب H-25لبروتونات 3JH-Cوَ 2JH-Cمختلف تعالقات : -92-شكل رقم 

δCعندللكربون الذي یرنالمسندة سابقاC-9إشارة الكربون  إشارة تمكننا من معرفة52.4 =

δH-26الإزاحةعند قیمة ة بروتوناتھ وَالتي تظھر إشارC-26للكربونCH3بروتونات مجموعة  الـ  =

1.13 ppm وَذلك من خلال بقعة تعالقھما في طیف الـHMBC] معرفة إشارة ] 25:شكل رقم ،

شكل [تمكننا من معرفة إشارات الكربونات المجاورة لھا C-26للكربون CH3بروتونات مجموعة  الـ 

ppmδC-7وَ الذي یرن عند قیمة الإزاحةC-7وَالتي تتمثل في الكربون ] 25،30:رقم  حیث36.2 =

الكربونینوَ ، ]23:شكل رقم [Jmodبتقنیة 13Cحسب طیف الـ CH2الـ یظھر على شكل مجموعة

C-8 ،C-14 َل یظھر عند قیمة الإزاحة الكیمیائیة  الأوّ فھما عبارة عن كربونات رباعیة وδC-8 = 45.1

ppm وَ الثاني عندδC-14 = 47.5 ppm.

E2لھیكل المركب H-27وَ H-26لبروتونات 3JH-Cوَ 2JH-Cمختلف تعالقات : -30-شكل رقم 

C-27للكربون CH3بروتونات مجموعة  الـ نستنتج إزاحة C-8 ،C-14إزاحتي الكربونین من وَ 

ppmδH-27وَ التي ترن عند قیمة الإزاحة ] 30: شكل رقم [ نقطتي وَھذه الأخیرة بدورھا تظھر1.20 =

ppmδC-13رابطة الثنائیة یرن عند الإزاحة لC-13الرباعي تعالق مع الكربون  وَ الكربون 146.6 =

C-15الـ لمجموعةCH َیرن عندالذي وppmδC-15 وَھذه القیمة تدل على أنّ الكربون.68.0 =

CH3 CH3

CH3
OH

MeO

25

7

8

26
13

14
15

27
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C-15 حامل لذرة أوكسجین وَ یمكن بواسطة طیف الـHSQC معرفة الإزاحة الكیمیائیة لـH-15 َو

ppmδH-15تساوي  = 4.17

نلاحظ إشارة تعالق بین بروتون ] 31:شكل رقم [وَ حسب ]27:شكل رقم [COSYمن طیف الـ 

J= 12.4 Hzوَ J= 5.91 Hzبثابت تزاوج إشارة ثنائیة ثنائیةالذي یظھر على شكل H-15محوري 

ppmδH-16aالإزاحتینواللذّان یرنان عند قیمة C-16مع بروتونین آخرین للكربون  δH-16bوَ 1.99 =

= 1.19 ppm وَ من خلال قیمتي الإزاحتین للبروتونین نستنتج قیمة الإزاحة الكیمیائیة  للكربونC-16

δC-16حیث یظھر عند القیمة ] 24:شكل رقم [HSQCمن طیف الـ  = 38.9 ppmالإشارةوَ ھذه

ھاحیث نلاحظ نقطة تعالق] 32: شكل رقم [C-28للكربون CH3الـ إشارة مجموعة تمكننا من معرفة

C-28للكربون CH3الـ مجموعة إشارة بروتونات مع] 25:شكل رقم [HMBCالـ من خلال طیف 

ppmδH-28وَ التي ترن عند قیمة الإزاحة إزاحاتقیم إستنتاجكذلكیمكن كما، 0.88 =

وَ C-17 ،C-18،C-22وَھما ] 32: شكل رقم [حسب C-28للكربون الكربونات المجاورة 

ppmδC-17ون عند قیم الإزاحات الكیمیائیة  یظھر δC-18وَ 33.9 = = 58.8 ppm َوδC-22 =

40.9 ppm

یظھر لنا بقعة تعالق مع بروتون ] 25: شكل رقم[HMBCالـ حسب طیف C-13كما أنّ الكربون 

δH-18وَ الذي یرن عند الإزاحة C-18الكربون  = 1.44 ppm.

COSY]:27[H-18

H-19δH-19 = 1.35 ppm َو

H-20δH-20 = 0.95 ppm ّینيأن

ppmδC-19وَ  ppmδC-20وَ 38.9 = ان39.2 =

C-30وَ C-29للكربون CH3الـمجموعتيتعالق مع بروتونات بقع

عندونرنیذینالوَ ]  32:شكل رقم[الشكل  وَ كما یبینّھ] 25: شكل رقم[HMBCالـ طیف في

δH-29= 0.94الإزاحة ppm َوδH-30= 0.97 ppm الـ وَ من خلال ھذه الإزاحة لمجموعةCH3

δC-21عندیرنالذيوَ C-21للكربون الكیمیائیةةحالإزانستنتج C-30للكربون  = 30.8 ppm

شكل [HMBCالـ طیففيC-30للكربونCH3الـ مع بروتونات مجموعةھبقعة تعالقبفضل

δH-21اللذان یرنان عند C-21الكربونبروتوني أخرىجھة وَ من]25: رقم = 1.46 ppm َو

δH-21 = 1.30 ppmللكربونآخرینبروتونینمع تعالقبقعة یظھرانC-22 یرنان  عند

δH-22 = 1.49 ppm َوδH-22 = 1.28 ppm الـ طیفحسبCOSY] 26:رقمشكل[.
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E2للمركب Dللحلقة COSYتعالقات الـ : -31-شكل رقم

E2لھیكل المركب H-30وَ H-29وَ H-28لبروتونات 3JH-Cوَ 2JH-Cمختلف تعالقات : -32-شكل رقم 

الذيالأولیفینيالبروتونبین،تعالقتينقطنلاحظ]27:شكل رقم[COSYالـ طیفمن 

δH-12الإزاحةعند یظھر = 5.51 ppm (d, J = 3.5 Hz) َعند یظھرالذيالبروتونو

δH-9الإزاحة = 1.81 ppm (d, J = 8.5 Hz)الإزاحةعندیظھرالذيالبروتونمع

δH-11 = 4.11 ppm (1H, dd, J = 8.5 – 3.5 Hz) ،تعالق مع نقطة وجودإلىبالإضافة

δC-11= 75.6عندیظھرالذينفس البروتونكربون ppmالمیتوكسيمجموعةببروتونات

–OCH3الكیمیائیة التي تظھر عند الإزاحةppmδH لـوھذا من خلال طیف ا3.41 =

HMBC] 33:الشكل رقم [وَ ]25:شكل رقم[.

H
C

CH2

OH

CH3

13

14 16

CH3
OH

CH3

H3C

CH3

30

29

28
15

16

17
18

19
20

21

22
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E2للمركب Cللحلقة HMBCوَ الـ COSYتعالقات الـ : -33-شكل رقم 

تمكننا  من إستنتاج البنیة ] 26:شكل رقم [NOESYالـ طیففي الملاحظة NOEتأثیرات 

H-11/Me25وَ التي تبرر مختلف التعالقات للبروتونات التالیة ]34:شكل رقم[E2الفراغیة للمركب 

نؤكده من خلال H-15للبروتون βكما أنّ الإتجاه ،لھذه البروتوناتβفي الإتجاه H-11/Me26وَ 

αبإتجاه C-15وَ ھذا یدل على أنّ الھیدروكسي في الموضع H-15/Me26وَ H-15/Me28تعالقات 

.αكذلك بإتجاه C-11وَ المیتوكسي المرتبط بـ 

E2للمركب NOESYتعالقات الـ : -34-شكل رقم 

:تسمح لنا بإقتراح البنیة الجدیدة التالیة -10-دونت في الجدول رقم كل ھذه المعطیات

11α-methoxyurs-12-ene-1β, 3β, 15α-triol

CH

H

MeO

H

HMBC

COSY

H3C

HO

CH3

H H
H3C H3C

OH

H

H

MeO

H H

H3C
CH3

H

OH

CH3

H3C

H

28

29

2625

23

H

H
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11α-methoxyurs-12-ene-1β, 3β, 15α-triol

في تجارب E2الإزاحات الكمیائیة للمركب : - 10-جدول رقم 
RMN 1H (500 MHz, δH, J en Hz) ; RMN 13C (125 MHz,  δC)

CDCl3في الـ

E2المركب 

δc

ppm
δH (J Hz)

ppm
δcالموضع

ppm
δH (J en Hz)

ppm
الموضع

38.91.99, t (12.1)
1.19, m

1676.73.43, dd (10.4, 4.0)1

33.9-1735.71.73, m
1.91, dt (12.9, 5.3)

2

58.81.44, d (11.4)1876.03.32, dd (12.3, 4.4)3
38.91.351939.0-4
39.20.952052.10.66, dm (12.1)5
30.81.46, m

1.30, m
2117.71.57, m

1.73, m
6

40.91.49, td (9.7, 2.8)
1.28, m

2236.21.56, m7

28.11.01, s2345.1-8
15.20.82, s2452.41.81, d (8.5)9
13.01.09, s2544.7-10
19.01.13, s2675.64.11, dd (8.5, 3.5)11
16.81.2, s27123.35.51, d (3.5)12
29.20.88, s28146.6-13
17.60.94, d (6.3)2947.5-14
21.30.97, (d-like)3068.04.17, dd (11.4, 5.9)15
54.13.41, sO-CH3

OCH3

OH

OH

OH

1
2

3
4

5
6

7

8
9

10

11

12

13

14
15

16

17
18

19
20

21

22

2324

25 26

27

28

29

30
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RMNطیف : -22-شكل رقم 1H للمركبE2(500 MHz, δH, J en Hz)

RMNطیف : -23-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE2(125 MHz, δC)

27 26   25         23    30 29 28 24

12 15      11 1 3

5

16b                           9 18

20    19 28 23 29                26       30   27 24 25

22 4   16 7      2 17 21 6

1    3     11 15 18 OCH3 9    5

14             8     10

12

13
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E2للمركب HSQCطیف الـ : -24-شكل رقم

24

29

28

30

25

26
27

23

18

9

5

OCH3

3

15

1

11

2b2a

6b6a

7

16a 16b

21b21a

22b22a
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E2للھیكل التربین الثلاثي للمركب HMBCالـ طیف: -25-شكل رقم

C-24/H-23

C-23/H-24

C-17/H-28

C-16/H-28

C-22/H-28

C-18/H-28

C-4/H-24

C-5/H-24

C-3/H-24

C-4/H-23

C-18/H-29

C-11/OCH3

C-5/H-23

C-19/C-20/H-30

C-21/H-30

C-8/H-27

C-14/H-27

C-15/H-27

C-7/H-26

C-8/H-26

C-14/H-26

C-9/H-26

C-10/H-25

C-5/H-25

C-9/H-25

C-1/H-25

C-19/C-20/H-29

C-3/H-23

C-13/H-18/H-27

H-11/OCH3
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E2للمركب NOESYطیف الـ : -26-شكل رقم

H-23/H-3

H-5/H-3

H-30/H-12

H-18/H-12

H-28/H-15

H-26/H-15 H-26/H-11
H-25/H-11

H-9/H-1/OCH3

H-1/H-2

H-1/H-2
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E2للمركب COSYالـ طیف : -27-شكل رقم

H-11/H-9

H-12/H-11

H-3/H-2

H-1/H-2

H-5/H-6H-16/H-15

H-18/H-19

H-22/H-21
H-20/H-19

H-5/H-6
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3Eالتحلیل البنیوي للمركب -3

وھذا C30H50O4تحصلنا علیھ على شكل مسحوق أبیض، الصیغة المجملة لھ ھي E3المركب

ظھر  إشارة  عند  حیث ت] 35: شكل رقم[HRESIMSبالإعتماد على طیف الكتلة عالیة الدقة 

497.3615m/z M = 474الكتلة الجزیئیة ھي والتي تقودنا إلى  القول أنّ ،+[M+Na]توافق  =

E2مقارنة مع المركب uma 14، كما نلاحظ نقصان في الكتلة بـ للمركبصیغة المجملةالوافق والتي ت

.CH3وَ الذي قد یعود إلى فقدان مجموعة 

E3للمركب HRESIMSبتقنیة طیف الكتلة :-35-رقم شكل

شكل رقم [Jmodبتقنیة 13Cـوَ ال]  36:شكل رقم [1Hـالمغناطیسي لمن خلال أطیاف الرنین النووي 

E2المركبمع كبیر تشابھ نلاحظ E3للمركب]38:شكل رقم[HMBCالـ وَ كذلك طیف] 37:

عندC-11لإشارة المرتفع الحقل إلى الكیمیائيالإنزیاح فيالإختلاف یكمن حیثالسابق

δC-11 = 67.4 ppm الكربونینلإشارتيالمنخفضالحقلوَ إلىC-9 َوC-12عند

δC-9 = 56.9 ppm َوδC-12 = 129.6 ppm على التوالي وَ ھذا یدل على غیاب تأثیر للمیتوكسي أو

وَ الجدول (OCH3)في مكان مجموعة المیتوكسي (OH)مجموعة الھیدروكسیل توجدبعبارة أخرى 

.E3یبینّ مختلف الإزاحات الكیمیائیة للمركب -11-رقم 

[M+Na]+
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في تجارب E3الإزاحات الكمیائیة للمركب : - 11-جدول رقم 
RMN 1H (500 MHz, δH, J en Hz) ; RMN 13C (125 MHz,  δC)

MeODفي الـ 

E3المركب 

δcδH (J Hz)الموضعδcδH (J en Hz)الموضع

39.81.19, dd (12.7, 6.8)
2.08, t (12.2)

1678.33.51, dd (11.3, 4.8)1

34.8-1736.31.82, dt (12.5, 4.5)
1.76, m

2

59.61.41876.53.25, dd (11.9, 4.6)3
40.51.41940.0-4
40.70.93, m2053.40.68, dm (11.0)5
32.01.33

1.45, m
2119.01.60

1.67, m
6

42.21.33
1.49, m

2237.21.61
1.76

7

28.61.00, s2346.1-8
15.80.81, s2456.91.7, d (8.6)9
13.51.1, s2545.4-10
19.31.37, s2667.44.24, dd (8.5, 3.4)11
18.01.21, s27129.65.33, d (3.4)12
29.80.89, s28144.7-13
18.10.99, d (4.3)2948.6-14
21.80.99, d (4.3)3068.54.13, dd (11.5, 5.8)15

:تكون كالتاليE3وَ منھ البنیة الكیمیائیة للمركب 

Urs-12-ene-1β, 3β, 11α, 15α-tetraol

OH

HO

HO

OH
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RMNطیف: -36-شكل رقم 1H للمركبE3(500 MHz, δH, J en Hz)

RMNطیف : -37-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE3(125 MHz,  δC)

12 11 15                             1                                            3 16

27            26     25                     29                   28              24

23       30

52                         9                                                             18+19           21

13

12

1                    3 15 11 18 9 5

8         10             22              4   16            7     2 17             21 6

20     19 28     23                                     30               26    29    27          24             25
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E3للمركب ppm 0.65-1.25في المجال HMBCطیف : -38-شكل رقم

C-23/H-24

C-4/H-24

C-5/H-24

C-3/H-24

C-17/H-28

C-16/H-28

C-22/H-28

C-18/H-28

C-4/H-23

C-5/H-23

C-24/H-23

C-3/H-23

C-8/H-27

C-14/H-27

C-15/H-27

C-7/H-26

C-8/H-26

C-14/H-26

C-9/H-26

C-10/H-25

C-5/H-25

C-9/H-25

C-1/H-25

C-18/H-29

C-20/C-19/H-29
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4Eالتحلیل البنیوي للمركب -4

وھذا بالإعتماد C31H52O3تحصلنا علیھ على شكل مسحوق أبیض، الصیغة المجملة لھ ھي E4المركب 

495.3805m/zإشارة  عند  ظھرحیث ت] 39: شكل رقم[HRESIMSعلى طیف الكتلة عالیة الدقة  =

صیغة الوافق والتي تM = 472الكتلة الجزیئیة ھي والتي تقودنا إلى  القول أنّ ،+[M+Na]توافق  

uma 16نقصان في الكتلة الجزیئیة بـ E4وَ E2تبینّ مقارنة طیفي الكتلة للمركبین .للمركب المجملة

.بالنسبة للمركب الأخیر ممّا یدل على فقدانھ لمجموعة ھیدروكسیل

E4للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-39-رقم شكل

وَ ]41:شكل رقم [Jmodبتقنیة 13Cوَ الـ ]  40:شكل رقم [1Hلـ من خلال أطیاف الرنین المغناطیسي 

یوجدحیث السابق E2المركب مع كبیر تشابھ نلاحظ E4للمركب] 42:شكل رقم [HMBCالـ 

ظھور  في وَ C-15الوضعیة في الثنائیة الكحولیة الوظیفةإختفاء إشاراتفي یتمثل بسیط فرق 

ppmδH-15مكانھا إشارتي البروتونین عند الإزاحتین  ppmδH-15وَ 1.75 = -الجدول رقم وَ 1.1 =

على الشكلتكون E4وَ منھ نستنتج بنیة المركب E4لمركب لیبینّ مختلف الإزاحات الكیمیائیة-12

:التالي

[M+Na]+
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11 α-methoxyurs-12-ene 1β,3β diol

في تجارب E4الإزاحات الكمیائیة للمركب : -12-جدول رقم 
RMN 1H (500 MHz, δH, J en Hz) ; RMN 13C (125 MHz,  δC)

CDCl3في الـ

E4المركب 

δc

ppm

δH (J Hz)

ppm

δcالموضع

ppm

δH (J en Hz)

ppm

الموضع

27.92.06, t (12.9)
0.94

1676.93.42, m1

33.6-1735.71.72
1.90, dt (12.9, 4.5)

2

58.61.44, d (12.9)1876.03.31, d (1.9)3
39.21.351939.0-4
39.40.95, m2052.40.65, d (10.2)5
31.11.32

1.44
2117.61.54

1.66, m
6

41.31.33
1.47

2233.31.35
1.51

7

28.21.02, s2343.8-8
15.20.82, s2452.31.81, d (8.6)9
13.01.09, s2544.7-10
18.31.07, s2675.84.13, dd (8.6, 3.3)11
22.41.18, s27122.35.41, d (2.7)12
28.60.83, s28146.1-13
17.60.91, d (6.5)2941.9-14
21.40.97, d (d-like)3027.21.1

1.75, m
15

58.83.4O-CH3

H3CO

HO

OH
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,E4(500 MHz, δHللمركب 1Hطیف الـ : -40-شكل رقم J en Hz)

RMNطیف : -41-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE4(125 MHz,  δC)

12 11                                                                  OCH3 3

1

27           25      26     23    30      29

5

12

13

1            3       11

18                OCH3 5   9 20    19 28     23                    27       30      26 29    24       25

10     8   14     22 4 2       17   7          21 16      15 6
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E4للمركب ppm 0.7-2.1في المجال HMBCالـ طیف : -42-شكل رقم

C-23/H-24

C-4/H-24

C-5/H-24

C-3/H-24

C-16/H-28

C-18/H-28

C-19/C-20/H-29

C-18/H-29

C-22/H-30

C-19/C-20/H-30

C-4/H-23

C-5/H-23

C-15/H-27

C-14/H-27

C-8/H-27

C-21/H-26

C-14/H-26

C-8/H-26

C-10/H-25

C-5/H-25

C-9/H-25/H-26

C-3/H-23
C-1/H-25
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5Eالتحلیل البنیوي للمركب -5

HRESIMSوھذا بالإعتماد على طیف الكتلة عالیة الدقة C31H50O5ھي E5المجملة للمركب الصیغة 

525.3554m/zظھر  إشارة  عند  حیث ت] 43: شكل رقم[ إلى  والتي تقودنا،+[M+Na]توافق  =

= Mالجزیئیة ھي الكتلة أنّ القول .للمركبصیغة المجملةالوافق والتي ت502

E5للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-43-رقم شكل

إلى وجود إختلاف بوضوحتشیر E5للمركب ] 47، 46، 45، 44: شكل رقم[RMNأطیاف الـ 

تتمیزّ التيوَ ألدیھیدیةبوظیفةMe-28الـمیثیل إستبدال مجموعةمن خلالE2المركب مع بسیط

δH-28البروتون الذي یظھر عند الإزاحة الكیمیائیة بإشارة = 9.32 ppm. وَیؤكد موقع الوظیفة

عند یرنالذي لكربون الوظیفة الألدیھیدیة وَ ] 46: شكل رقم[HMBCتعالقات طیف الـ الألدیھیدیة

δC-28الكیمیائیةالإزاحة = 207.9 ppmالتي ترن عند الإزاحاتلھا وَ المجاورةالبروتوناتمع

δH-18 = 2.16 ppm،δH-16 = 2.06 ppm ،δH-22 = 1.5 ppm .طیف الـ ذلكإلىبالإضافة

NOESY]البروتون بین تعالق إشارة لنایبینّ] 47: شكل رقمδH-28 = 9.32 ppm وَ البروتون

δH-18 = 2.16 ppm وَ ھذا یدل على أنّ الإتجاه من نوعβوَ من ھذه المعطیات . للوظیفة الألدیھیدیة

:التاليالشكل تكون على E5وَمنھ بنیة المركب -13-التي دونت في الجدول رقم 

[M+Na]+
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1β, 3β, 15α trihydroxy-11α-methoxyurs-12-en-28-al

في تجارب E5الإزاحات الكمیائیة للمركب : -13-جدول رقم 
RMN 1H (500 MHz, δH, J en Hz) ; RMN 13C (125 MHz,  δC)

CD3ODفي الـ

E5المركب 

δc

ppm

δH (J Hz)

ppm

δcالموضع

ppm

δH (J en Hz)

ppm

الموضع

34.02.06, t (12.5)
1.88, dd (12.5, 6.3)

1678.53.44, dd (11.4, 4.6)1

50.2-1736.21.80, dt (12.9, 4.6)
1.75, q (12.2)

2

53.12.16, d (10.5)1876.53.24, dd (12.1, 14.6)3
39.31.481940.1-4
39.81.092053.30.67, dd (11.7, 1.3)5
30.71.61

1.32
2118.71.64

1.52
6

32.11.5
1.28

2237.21.66
1.56

7

28.70.99, s2346.1-8
15.90.79, s2453.41.81, d (8.6)9
13.21.05, s2545.8-10
20.10.84, s2676.64.13, dd (8.6, 3.5)11
17.51.19, s27126.15.68, d (3.6)12
207.99.32, s28146.7-13
17.41.05, d (6.7)2949.1-14
21.41.04, d (6.5)3067.34.12, dd (11.3, 6.2)15
54.53.42, sO-CH3

OH

H3CO

HO

OH
CHO
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RMNطیف : -44-شكل رقم 1H للمركبE5(500 MHz, δH, J en Hz)

12

11     15

1

27

16     9  2       2

1618

3

25-29-30

23 26 24

OMe

5

28

21          22
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RMNطیف :-45-رقمشكل  13C J-modulé للمركبE5(125 MHz, δC)

17

8 10 4

20 19

7 2         16 22     21

23
30 26 27 29 24 25

1        11 3 15
OMe

9-5

18

28

13

12

14

26                    2423
25   29 3027

C-23/H-24

C-4/H-24

C-5/H-24

C-24/H-23

C-4/H-23

C-5/H-23

C-8/H-27

C-14/H-27

C-8/H-26

C-14/H-26

C-7/H-26

C-9/H-26

C-21/H-30

C-19/H-19/H-30

C-20/H-19/H-30

C-10/H-25

C-18/H-25

C-5/C-9/H-25

6
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E5للمركب ppm 0.7-2.2في المجال HMBCطیف : -46-شكل رقم

C-28/H-18  C-28/H-16 C-28/H-22

C-5/H-24

C-3/H-24C-3/H-23

C-15/H-27

C-1/H-25
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E5للمركب NOESYطیف الـ : -47-شكل رقم

H-28/H-18

H-28/H-15

H-28/H-22

H-28/H-26
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6Eالتحلیل البنیوي للمركب -6

HRESIMSوھذا بالإعتماد على طیف الكتلة عالیة الدقة C30H48O4ھي E6المجملة للمركب الصیغة 

m/zظھر  إشارة  عند  حیث ت] 48: شكل رقم [ والتي تقودنا ،+[M+Na]توافق  495.3440 =

= Mھي الجزیئیة الكتلة أنّ إلى  القول  .للمركبصیغة المجملةالوافق والتي ت472

E6للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-48-رقم شكل

إشارات المركب مع متشابھة]53، 52، 51، 50، 49: شكل رقم[E6للمركب الطیفیة الإشارات 

E5 التي تخص الحلقة ماعداC ذلك فإنّ من أجل ، وَ الحلقةھذهفيالمیتوكسي مجموعة غیاب بسبب

أزیحت إلى مجال الحقل المرتفع عند C-11للكربونmethyleneالمیثیلینبروتونات إشارات 

δH-11 = 2.14 ppm َوδH-11 = 2.56 ppm في طیف الـ حیث تظھر لنا بقع تعالقCOSY] شكل

δH-12الإزاحة مع البروتون الذي یرن عند] 52: رقم = 5.43 ppm َالبروتونإلى التي أسندتو

H-12 ثلاثیة إشارة شكل علىیظھر حیث(t, J = 3.2 Hz) . طیف الـ أماNOESY] شكل

تعالق بقع خلالمنوَ ذلك βنوعمن بتوجیھ یبینّ لنا على أنّ الوظیفة الألدھیدیة] 53: رقم

قد أسندت في الجدول E6المعطیات الطیفیة للمركب ، وَ H-28/H-26وَ H-28/H-18البروتونات 

:التاليھي على الشكلE6بالتالي فإنّ بنیة المركب وَ -14-رقم 

[M+Na]+
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1β, 3β, 15α-trihydroxyurs-12-en-28-al

في تجارب E6الإزاحات الكمیائیة للمركب : -41-جدول رقم 
RMN 1H (500 MHz, δH, J en Hz) ; RMN 13C (125 MHz, δC)

CDCl3في الـ

E6المركب 

δc

ppm

δH (J Hz)

ppm

δcالموضع

ppm

δH (J en Hz)

ppm

الموضع

33.21.88, ddd (12.3, 6.2, 1.2)
1.97, t (12.7)

1679.73.46, dd (11.5, 4.5)1

49.8-1737.81.66
1.86, dt (12.3, 4.4)

2

52.61.97, d (10.8)1875.93.30, dd (4.3, 12.0)3
38.41.431938.7-4
38.80.99, m2052.60.62, d (11.3)5
29.81.59

129
2118.11.52, m

1.62
6

31.01.44, td (14.1, 4.2)
1.27

2236.21.69
1.58

7

28.00.99, s2341.6-8
15.30.79, s2448.21.68, m9
11.11.002543.1-10
18.10.87, s2626.92.11, ddd (19.3, 11.5, 2.9)

2.57, dt (19.3, 5.40)
11

16.91.13, s27128.65.43, t (3.2)12
206.69.27, d (1.1)28137.7-13
16.60.93, d (6.5)2947.4-14
21.00.993067.14.27, dd (5.9, 11.4)15

OH
HO

OH
CHO
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RMNطیف : -49-شكل رقم 1H للمركبE6(500 MHz, δH, J en Hz)

RMNطیف : -50-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE6(125 MHz, δC)

5

25

29

242627 23+30

11b11a 16a 16b+2

112 15 3CHO

28

5  18                   9 20    19 23 29 26  27   30  24 25

1 3 1512

13

17 14                      10    8          4   2 7 16 22 21 11 6
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E6للمركب ppm 0.77-1.15في المجال HMBCطیف : -51a-شكل رقم

C-23/H-24

C-4/H-24

C-5/H-24

C-3/H-24

C-8/H-27

C-14/H-27

C-15/H-27

C-13/H-27

C-10/H-25
C-9/H-25

C-5/H-25/H-23

C-24/H-23

C-7/H-26

C-8/H-26

C-14/H-26

C-9/H-26

C-3/H-23

C-1/H-25

C-4/H-23

C-18/H-29

C-19/H-29

C-20/H-29C-20/H-30
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E6للمركبppm 8.9-9.6في المجال HMBCطیف : -51b-شكل رقم

C-17/H-28

C-16/H-28
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COSYالـ : -52-شكل رقم 1H-1H للمركبE6

E6للمركب NOESYالـ طیف : -53-شكل رقم

H-12/H-11a H-12/H-11b

H-28/H-18

H-28/H-26

H-15/H-16a/H-16b
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7Eالتحلیل البنیوي للمركب -7

HRESIMSوھذا بالإعتماد على طیف الكتلة عالیة الدقة C30H50O4ھي E7المجملة للمركب الصیغة 

m/zظھر  إشارة  عند  حیث ت] 54: شكل رقم [ والتي تقودنا ،+[M+Na]توافق  497.3600 =

.للمركبصیغة المجملةالوافق والتي تM = 474الكتلة الجزیئیة ھي إلى  القول أنّ 

E7للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-54-رقم شكل

مشابھة لحد كبیر مع البیانات الطیفیة ]58، 57، 56، 55: شكل رقم[E7البیانات الطیفیة للمركب 

ات، وَ لكن الفرق الوحید ھو عدم وجود إشارة الوظیفة الألدیھیدیة وَظھور بدلا منھا إشارE6للمركب 

وَ ABنوعبنظام من حیث یظھر بروتونا الوظیفة الكحولیة أخرى خاصة بوظیفة المجموعة الكحولیة ، 

=δHعند الإزاحة ذلك  3.52 ppm (d, J = 10.8 Hz) َوδH= 3.25 ppm (d, J = 11.0 Hz)

مجموعة الـ بروتونات معتعالقإشارة]58: شكل رقم[NOESYمن خلال طیف الـ تظھر كما أنھّا 

Me-26 وَ البروتونH-18من نوع الفراغي توجیھ أنّ الممّا یدل علىβكل للوظیفة الكحولیة ،

نستنتج من ھذهكما - 15-الإزاحات الكیمیائیة للبروتونات وَ الكربونات قد أسندت في الجدول رقم 

:التاليعلى الشكلتكونالتي E7المعلومات بنیة المركب 

[M+Na]+
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Urs-12-ene-1β, 3β, 15α, 28β-tetraol

في تجارب E7الإزاحات الكمیائیة للمركب : -15-جدول رقم 
RMN 1H (500 MHz, δH, J en Hz) ; RMN 13C (125 MHz, δC)

CDCl3في الـ 

E7المركب 

δc

ppm

δH (J Hz)

ppm

δcالموضع

ppm

δH (J en Hz)

ppm

الموضع

34.21.90, t (12.7)
1.48, dd (13.2, 6.1)

1679.83.49, dd (9.5, 4.5)1

38.7-1737.81.87, dt (12.4, 4.5) 1.682
54.01.41875.93.31, dd (12.0, 4.4)3
39.21.411938.6-4
39.10.922052.70.65, dm (11.3)5
30.41.51, m

1.24, m
2118.21.66, m

1.57, m
6

34.71.40
1.58

2236.11.76
1.63, m

7

28.01.00, s2341.8-8
15.30.81, s2448.41.759
11.31.04, s2543.1-10
17.71.10, s2627.02.56, dt (19.0, 5.2)

2.14, ddd (19.0, 11.5, 2.6)
11

17.01.15, s27127.35.27, t (3.2)12
70.33.52, d (10.8)

3.25, d (11)
28138.6-13

17.40.88, d (5.2)2947.6-14
21.30.97, d (5.6)3067.44.24, dd (11.7, 5.6)15

OH
HO

OH
CH2OH
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RMNطیف : -55-شكل رقم 1H للمركبE7(500 MHz, δH, J en Hz)

RMNطیف : -56-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE7(125 MHz, δC)

12
11e11a

3          28e
1

15

27       26     25         23

29

5

30
24

7a       2 7e

19+22

16+2

28a

12

13

26  30  27       24                           25

1                            3

28

15 18       5                                9

11

23

21

29

10        8
17   4    2        7        22     16

20 19

14
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0.75-1.25في المجال HMBCطیف : -57a-شكل رقم ppm للمركبE7

C-23/H-24

C-7/H-26

C-4/H-24

C-5/H-24

C-3/H-24

C-3/H-23

C-4/H-23

C-5/H-23

C-24/H-23

C-13/H-27

C-15/H-27

C-14/H-27

C-8/H-27 C-8/H-26

C-14/H-26

C-9/H-26

C-10/H-25

C-9/H-25

C-5/H-25

C-1/H-25

C-18/H-29

C-21/H-30
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E7للمركب ppm 3.2-5.4في المجال HMBCطیف : -57b-شكل رقم

C-18/H-12 C-18/H-28a

C-18/H-28e
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E7للمركب NOESYالـ طیف : -58-شكل رقم

H-28e /H-26

H-28a /H-26

H-28e /H-18
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8Eالتحلیل البنیوي للمركب -8

الدقةعالیة الكتلة طیف على بالإعتماد وھذاC31H52O4ھيE8للمركب المجملةالصیغة 

HRESIMS] ظھر  إشارة  عند  حیث ت] 59: شكل رقمm/z ،+[M+Na]توافق  511.3879 =

= Mالكتلة الجزیئیة ھي والتي تقودنا إلى  القول أنّ  وَ تقدر .للمركبصیغة المجملةالوافق والتي ت488

.E4مقارنة مع المركب uma 16الزیادة في الكتلة الجزیئیة بـ 

E8للمركب HRESIMSبتقنیة طیف الكتلة:-59-رقم شكل

شكل [E4المركبأطیاف في الموجودة تلك مع الطیفیة الخصائص نفس E8المركبیظھر 

عندلوظیفة كحولیةحامل كربون إشارة ظھور في فقط الإختلافوَ یكمن]62، 61، 60: رقم

δC-28الإزاحة = 69.7 ppm فیھا الكربون ظھر یمجموعة المیثیل التي عنبدلاC-28 عند الإزاحة

δC-28 = 28.6 ppmتأثیر الـ وَ یؤكدNOE]الملاحظ بین بروتوني]63: شكل رقمH-28 لمجموعة

وجیھ تالبالتاليوَ Me-26الـمجموعة مع بروتونات C-17المستبدل في الموضع ھیدروكسي مثیلین

فإنّ بنیة منھوَ .E8یبینّ مختلف الإزاحات الكیمیائیة للمركب -16- وَالجدول رقم βدائما عبارة عن 

:كالتاليھيE8المركب 

[M+Na]+
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11α-Methoxyurs-12-ene-1β, 3β, 28β-triol

في تجارب E8الإزاحات الكمیائیة للمركب : -16-جدول رقم 
RMN 1H (500 MHz, δH, J en Hz) ; RMN 13C (125 MHz, δC)

CDCl3في الـ 

E8المركب 

δc

ppm

δH (J Hz)

ppm

δcالموضع

ppm

δH (J en Hz)

ppm

الموضع

23.11.98, td (13.9-5.1)
1.28, m

1676.93.42, dt (10.3- 4.0)1

37.9-1735.71.73, q (12.0)
1.91, dt (12.9-4.5)

2

53.51.51876.03.31, brd (9.4)3
38.91.32, m1939.1-4
39.30.97, m2052.40.65, brd (9.8)5
30.41.28, m

153
2117.61.53

1.66
6

35.01.34
1.61

2233.21.35, m
1.51,

7

28.11.02, s2343.8-8
15.20.82, s2452.41.81, d (8.6)9
13.01.09, s2544.7-10
18.11.06, s2675.64.11, dd (8.6, 3.3)11
22.41.21, s27122.85.42, d (3.3)12
69.73.22, d (11.0)

3.51, d (11.0)
28145.1-13

17.50.93, d (6.4)2941.9-14
21.30.99, d (6.6)3026.51.08, m

1.71, m
15

54.03.4, sO-CH3

H3CO

HO

OH
CH2OH
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RMNطیف : -60-شكل رقم 1H للمركبE8(500 MHz, δH, J en Hz)

RMNطیف : -61-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE8(125 MHz, δC)

OH-1                            12                                        11

28                1                 3            28

16                   2b

27                        25   26    23       29        30                        24

9 5

13

12

28

1      11
3

10 8      14 4       17     2 22       7       21 15 16 6

18         9+5
19     20                                               23                           27         30       26      29 24       25

15+2a     6 6+18+21        22+19            7
16+21

OCH3
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E8للمركب ppm 0.80-1.25في المجال HMBCطیف : -62-شكل رقم

C-23/H-24

C-4/H-24

C-5/H-24

C-15/H-27

C-8/H-27

C-14/H-27

C-7/H-26

C-8/H-26

C-14/H-26

C-9/H-26

C-10/H-25

C-9/H-25

C-24/H-23

C-4/H-23

C-5/H-23

C-19/H-30
C-19/H-29

C-20/H-29

C-18/H-29
C-5/H-25
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E8للمركب NOESYطیف الـ : -63-شكل رقم

H-28/H-26
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9Eالتحلیل البنیوي للمركب -9

HRESIMSوھذا بالإعتماد على طیف الكتلة عالیة الدقة C30H48O3ھي E9المجملة للمركب الصیغة 

m/zظھر  إشارة  عند  تحیث ] 64: شكل رقم [ تقودنا والتي،+[M+Na]توافق  479.3497 =

.للمركبصیغة المجملةالوافق والتي تM = 456الكتلة الجزیئیة ھي إلى  القول أنّ 

E9للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-64-رقم شكل

نلاحظ إشارتین لبروتونین فینیلیین على شكل E9للمركب ] 65:شكل رقم [1HRMNـفي طیف ال

:ثنائي ثنائي عند الإزاحتین

δH= 5.46 (dd, J = 10.6, 3.0 Hz) َوδH= 6.79 (dd, J = 10.6-1.0 Hz)

الذي E7عن المركب بذلك مختلفاmethyleneلبروتونات  الـــ ABنظام من الشكل كذلك

في الموضع المعتاد لیستالثنائیة الرابطةعلى أنّ بروتون أولیفیني واحد، ممّا یدل علىیحتوي 

(C-13-C-12) َكما تؤكده الإزاحات المختلفة للكربونین الأولیفیین وَ التي ترن إشاراتھا عند وδC-11=

133.2 ppm َوδC-12= 132.1 ppm 13الـفي طیفCRMN] یبینّ طیف الـ ]66:شكل رقم

HMBC]أنّ ھذین البروتونین متعالقین مع الكربون ] 67: شكل رقمC-9 وَ مع كربون رباعي أكسجین

=δCعند الإزاحة  84.7 ppm بالضرورة یسند إلى الكربونC-13 ممّا یسمح بإستنتاج وضعیة الرابطة

موعة ھیدروكسي مثیلین عند لبروتونات مجABوَ نلاحظ نظام من الشكل . C-11الثنائیة في الوضعیة 

:الإزاحتین

[M+Na]+



145

δH= 3.23 ppm (dd, J = 6.7-1.5 Hz) َوδH= 3.68 ppm (d, J = 6.7 Hz)

وَ لكن ھذه المرة إشارة الكربون الحامل للبروتونین یوجد في الحقل المنخفض E6كما ھو بالنسبة للمركب 

=δCعند  76.7 ppm   یوافقان  المعطیات  التي  ذكرت  في  المرجع  الببلیوغرافي  لھیكلursan

,.epoxy[Gonzales et al (28)13حامل لمجموعة  الـ بالإضافة إلى ذلك طیفا البروتون  ،[1990
1HRMN] 65:شكل رقم [ َ13الـ وCRMN] یظھر لنا ثلاث مجموعات ھیدروكسیل ] 66:شكل رقم

علاوة على ذلك فإنّ ، E2المركب في مثل ما ھو علیھ C-15وَ C-1 ،C-3وَ التي تتموضع عند 

شكل [NOESYإستنادا إلى طیف الـ βمن نوعبتوجیھ یكون  H-28التشكیل الفراغي للبروتون 

یبینّ مختلف الإزاحات -17-الجدول رقم ، وَ H-28a/H-18الذي یظھر بقع تعالق بین] 68:رقم 

:لتاليتكون على النحواE9فإنّ بنیة المركب من كل ھذه المعطیات بذلك وَ ،E9للمركب 

13β, 28β-Epoxy-urs-12-ene-1β, 3β-diol

OH

HO

O
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في تجارب E9الإزاحات الكمیائیة للمركب : -17-جدول رقم 
RMN 1H (500 MHz, δH, J en Hz) ; RMN 13C (125 MHz, δC)

CDCl3في 

E9المركب 

δc

ppm

δH (J Hz)

ppm

δcالموضع

ppm

δH (J en Hz)

ppm

الموضع

27.12.05, td (13.4, 4.5)
1.16, dd (13.6, 5.4)

1679.73.511

42.3-1738.31.89, dt (12.4, 4.4)
1.71, q (12.0)

2

61.11.23, d (12.1)1875.93.28, dd (11.9, 4.1)3
37.81.73, m1938.9-4
40.80.90, m2052.20.60, dd (9.6, 5.2)5
31.61.31

1.51, m
2117.21.64

1.67
6

35.01.33
1.59, m

2231.21.26
1.38, m

7

27.80.98, s2342.2-8
14.70.79, s2453.82.14, br s9
13.81.00, s2542.2-10
19.51.13, s26133.26.79, dd (10.6, 1.0)11
17.21.08, s27132.15.46, dd (10.6, 3.0)12
76.73.68, d (6.7)

3.23, dd (6.7, 1.5)
2884.7-13

19.51.02, d (6.2)2945.0-14
18.20.95, d (6.1)3025.61.81, td (12.5, 5.7)

1.00
15
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RMNطیف : -65-شكل رقم 1H للمركبE9(500 MHz, δH, J en Hz)

RMNطیف : -66-شكل رقم 13C J-moduléللمركبE9(125 MHz, δC)

11                                     12                        28                1                        3        28 9         16                                   24                     5

2

26           27           29

25    23     30

12    11

13

1 3 18 9 5

14- 17- 8 4       2                   22              21     7 16 15 6

19 20                                                                  23 26 30 29    27 24         25

10
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E9للمركب ppm 0.70-1.15في المجال HMBCطیف : -67-شكل رقم

C-8/H-26

C-9/H-26

C-14/H-26

C-7/H-26

C-8/H-27

C-14/H-27

C-15/H-27

C-13/H-27

C-20/H-30

C-19/H-30

C-18/H-30

C-24/H-23

C-4/H-23

C-5/H-25/H-23

C-3/H-23

C-10/H-25

C-1/H-25

C-9/H-25

C-21/H-29

C-20/H-29

C-19/H-29

C-23/H-24

C-4/H-24

C-5/H-24

C-3/H-24
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E9للمركب NOESYالـ طیف : -68-شكل رقم

H-28a/H-18
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10Eالتحلیل البنیوي للمركب - 10

وھذا بالإعتماد على طیف الكتلة عالیة الدقة C30H50O3ھي E10المجملة للمركب الصیغة 

HRESIMS] ظھر  إشارة  عند  حیث ت] 69: شكل رقمm/z ،+[M+Na]توافق  497.3605 =

.للمركبصیغة المجملةالوافق والتي تM = 474الكتلة الجزیئیة ھي والتي تقودنا إلى  القول أنّ 

E10للمركب HRESIMSعالي الدقة بتقنیة طیف الكتلة:-69-رقم شكل

E10للمركب ] 71:شكل رقم [13CRMNالـ وَ ] 70:شكل رقم [1HRMNیظھر لنا طیفا الـ 

جدول (urs-12-ene(Mahato and Kundo., 1994)المركببھیكلإشارات خاصةبوضوح 

للمركب Eوَ Cعلى تماثل إشارات الحلقتین ] 70:شكل رقم [1HRMNالـ یبینّ لنا طیف .)-1- قم ر

E10 مع تلك الموجودة في المركب)E7 .( 13الـ طیفCRMN] یظھر لنا وجود ثلاث ] 71:شكل رقم

مجموعتيموضع حیث أنّ hydroxymethyleneوَ مجموعة hydroxymethinesمجموعات 

أین] 72:شكل رقم [HMBCفي طیف الـ مسافةمن خلال بقع التعالق البعیدة الحددت الھیدروكسیل 

=δHالتي تظھر عند Me-23بین بروتونات مجموعة الـ نلاحظ بقع تعالق  1.02 ppm وَ بروتونات

=δHالتي تظھر عند Me-24مجموعة الـ  0.83 ppm مع الكربونC-3 الذي یظھر عندδC= 78.7

ppm الـ مجموعةبروتوناتبین وَ كذلكMe-26 تظھر عند التيδH= 1.06 ppmمع الكربون

C-7یظھر عند الذيδC= 72.0 ppm وَبالتالي فإنّ مجموعتي الھیدروكسیل تكون محمولتین على

الموجودة فيتلك لفھي مشابھةالمتبقیةّموضع مجموعات الھیدروكسیل أما .C-7وَ C-3الكربونین

.C-15أي محمولة على الكربون E7المركب 

[M+Na]+
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NOESYالـالتعرف علیھ من خلال طیفتمّ 7β hydroxyوَ 3β hydroxyالتوجیھ الفراغي لـِ 

ثابت معH-7/H-27وَ H-7/H-5بین تعالقبقع نلاحظحیث E10للمركب ] 73:شكل رقم [

H-7للبروتون التزاوج (dd, J = 11.2, 4.9 Hz) بینوَ جھةمنھذاH-3/H-5 َوH-3/H-23

H-3البروتون تزاوجثابتمع (dd, J = 11.3, 4.6 Hz) التوجیھ یدل علىممّا من جھة أخرى

:كالتاليھي E10وَ بالتالي فإنّ بنیة المركب لھذین البروتونین αالفراغي 

Urs-12-ene-3β, 7β, 15α ,28β-tetraol

OH
HO

CH2OH

OH
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في تجارب E10الإزاحات الكمیائیة للمركب : -18-جدول رقم 
RMN 1H (500 MHz, δH, J en Hz) ; RMN 13C (125 MHz, δC)

CDCl3في الـ 

E10المركب 

δc

ppm

δH (J Hz)

ppm

δcالموضع

ppm

δH (J en Hz)

ppm

الموضع

32.61.51, dd (13.1, 3.8)
1.94, t (12.5)

1638.50.99
1.7, dt (12.5, 3.3)

1

38.2-1727.21.65
1.61

2

55.51.39, d (10.7)1878.73.26, dd (11.5, 4.6)3
39.31.45, m1938.2-4
39.30.91, m2052.10.845
30.41.24, m

1.50, dm (13.3)
2128.01.57

1.77, dd (12.5, 4.3)
6

34.71.67
1.35, td (13.2, 3.9)

2272.03.94, dd (11.2, 4.9)7

28.11.02, s2346.5-8
15.70.83, s2448.21.41, brd (9.0)9
15.70.98, s2537.2-10
10.01.06, s2623.42.03

2.00
11

16.51.18, s27126.95.32, t (3.3)12
70.53.15, d (11.2)

3.58, d (11.2)
28138.9-13

17.30.84, d (6.3)2949.0-14
21.20.96, d (6.1)3066.04.24, dd (11.8, 5.4)15
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RMNطیف : -70-شكل رقم 1H للمركبE10(500 MHz, δH, J en Hz)

RMNطیف :-71-رقمشكل  13C J-moduléللمركبE10(125 MHz, δC)

12 15                          7 28 3 28

16
2

27 26       23 25 24

30 29

13

12

3                                                  7                                            15 18                         5                            9

28 14                  8

17      4        10                 22              16              21             6         2                       11
1

19+20                                                                                   23 30                              29   27  24+25                                       26
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E10للمركبppm 0.78-1.20في المجال HMBCطیف : -72a-شكل رقم

C-15/H-27

C-14/H-27

C-8/H-27

C-7/H-26

C-14/H-26

C-8/H-26

C-9/H-26

C-24/H-23

C-4/H-23

C-5/H-23

C-3/H-23

C-10/H-25

C-5/H-25

C-9/H-25

C-1/H-25

C-21/H-30

C-19/C-20/H-30

C-3/H-24

C-23/H-24

C-4/H-24

C-5/H-24

C-18/H-29

C-19/C-20/H-29

27                                    26    23                 25     30                                 29   24



155

E10للمركب ppm 3-5.4في المجال HMBCطیف : -72b-شكل رقم

C-18/H-28bC-18/H-28a

C-17/H-28bC-17/H-28a

C-22/H-28bC-22/H-28a

15 7 28a 3    28b

C-26/H-7

C-27/H-15
C-24/H-3

C-23/H-3C-23/H-7

C-16/H-15 C-16/H-28b



156

E10للمركب NOESYالـ طیف : -73-شكل رقم

H-3/H-5H-3/H-23

H-7/H-27 H-7/H-5
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11Eالتحلیل البنیوي للمركب - 11

الدقة عالیة طیف الكتلة علىبالإعتمادھذاوC30H50O4ھي E11للمركبالمجملةالصیغة 

HRESIMS] ظھر  إشارة  عند  حیث ت] 74: شكل رقمm/z ،+[M+Na]توافق  497.3605 =

= Mالكتلة الجزیئیة ھي والتي تقودنا إلى  القول أنّ  .للمركبصیغة المجملةالوافق والتي ت474

E11للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-74-رقم شكل

نلاحظ أنّ E11للمركب ] 77، 76، 75: شكل رقم[من الصیغة المجملة وَ كذلك المعطیات الطیفیة 

وَ بالتالي E11للمركب Eیكمن الإختلاف في موضع میثیل الحلقة لحد كبیر وَ E10المركب یشبھ المركب 

التي ترن عند Me-30وَ الـ Me-29الـ بروتونات تعالق ، إستنادا إلى بقعOleanفإنھ یحمل ھیكل 

=δH-29الإزاحة  0.92 ppm َوδH-30= 0.91 ppm انالكربونمع على شكل أحاديC-19 َوC-20

=δC-21الكیمیائیة التوالي عند الإزاحاتون على یرننالذی 35.2 ppm َوδC-20= 31.8 ppm َوδC-

19= 47.4 ppm في طیف الـHMBC]ا یدل على أنّ الـ ممّ ] 77: شكل رقمMe-29 وَ الـMe-30

:ھي على الشكل التالي E11إذن فإنّ البنیة الكیمیائیة للمركب . C-20على الكربون نمحمولا

[M+Na]+
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Olean-12-ene-3β, 7β, 15α, 28β-tetraol

في تجارب E11الإزاحات الكمیائیة للمركب : -19-جدول رقم 
RMN 1H (500 MHz, δH, J en Hz) ; RMN 13C (125 MHz, δC)

CD3ODفي الـ 

E11المركب 

δc

ppm

δH (J Hz)

ppm

δcالموضع

ppm

δH (J en Hz)

ppm

الموضع

31.91.94(t, 12.4)
1.46

1639.90.97, m
1.68 m

1

38.6-1727.91.65
1.61, m

2

45.02.07, dd (14.2, 4.5)1879.43.19, dd (11.0, 4.8)3
47.41.1, m

1.81, t (13.4)
1.1 m

1939.6-4

31.8-2053.60.86, dd (14.7, 1.9)5
35.21.21, m

1.36, m
2128.61.58

1.78, dd (12.7, 3.9)
6

31.81.57
1.4

2273.03.9, dd (11.3, 4.8)7

28.71.03, s2347.6-8
16.40.83, s2449.21.469
16.00.99, s2538.3-10
10.71.03, s2624.71.96

2.2
11

20.21.22, s27125.65.39, br s12
70.13.47, d (11.0)

3.18, d (11.0)
28146.0-13

33.70.92, s2949.8-14
23.90.91, s3067.04.21, dd (11.9, 5.1)15

H

HO
OH

OH

OH
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RMNطیف الـ : -75-شكل رقم 1H 500 )للمركب MHz, δH, J en Hz) E11

RMNطیف : -76-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE11(125 MHz, δC)

12 15                             7                                     28                       3+28

27                          23+26    25    29   30       24

5

13

12

3                                                             7                                                      15 5

28

9                      18                                                                          29 23                             30                      27                      24     25                          26

14               8   19                                            1    4                       21                  16   22 6       2              11
17    10                                      20
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E11للمركبppm 0.80-4.3في المجال HMBCطیف : -77-شكل رقم

C-23/H-24

C-4/H-24

C-5/H-24

C-3/H-24

C-8/H-27

C-14/H-27

C-15/H-27

C-10/H-25

C-5/H-25

C-1/H-25

C-9/H-25

C-24/H-23

C-4/H-23

C-5/H-23

C-3/H-23

C-7/H-26

C-8/H-26
C-9/H-26

C-14/H-26

C-29/H-30

C-19/H-29/H-30

C-21/H-29/H-30

C-20/H-29/H-30

C-30/H-29

C-22/H-28 C-22/H-28

C-17/H-28

C-18/H-28

27                                                                  23-26        25                         29-30                           24
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12Eالتحلیل البنیوي للمركب - 12

عندإشارةE12للمركب] 78:رقمشكل [HRESIMSالدقةعالیة الكتلة طیفیظھر

m/z M = 472الكتلة الجزیئیة ھي والتي تقودنا إلى  القول أنّ ،+[M+Na]توافق  495.3461 =

وَ من خلالھا نستنتج وجود سبعة روابط ثنائیة E12للمركبC30H48O4صیغة المجملةالوافق والتي ت

.متكافئة

E12للمركب HRESIMSطیف الكتلة بتقنیة :-78-رقم شكل

عندمیثیللمجموعةإشارات ستة E12للمركب ] 79:شكل رقم [1HRMNالـ طیفیبینّ

: التالیةالإزاحات

δH= 0.71 ppm (3H, s)،δH= 0.94 ppm (overlapped)،δH= 0.98 ppm(overlapped)

δH= 1.00 ppm (3H, s) ،δH= 1.08 ppm (3H, s) ،δH= 1.27 ppm (3H, s)

=δH.عندأولیفنيلبروتونإشارةیظھركما  5.17 ppm(1H, brs)

6كربونیة  منھا  إشارة 30عن وجودE12للمركب] 80:شكل رقم [Jmodبتقنیة 13Cالـ یكشف طیف

:التالیةبمجموعة   میثیل   تظھر  عند  قیم  الإزاحاتإشارات خاصة

δC = 16.5 ppm ،δC = 17.3 ppm،δC = 17.4 ppm

δC = 21.7 ppm ،δC = 23.3 ppm،δC = 27.3 ppm

[M+Na]+
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δCن  أولفیین عند  قیمة الإزاحتینخاصة  بكربونیوَ إشارتین = 128.1 ppm َوδC = 143.3 ppm .

بالضرورة سداسي E12على أنّ المركب sp2وَ spمن نوع ینلكربونتین فقطوجود إشاروَ یدل 

.الحلقات

وَ كذلك Aإلاّ بالنسبة إلى التي أسندت للحلقة )E8(عن المركب E12تختلف المعطیات الطیفیة للمركب 

الـ كما یبینّھ طیف ursanمبینّة بذلك ھیكل C-11بمجموعة میثیل في الموضع OHإستبدال مجموعة 
1HRMN] للمركب ] 79:شكل رقمE12  بإظھار  إشارات  بروتونیة  للمجموعتینoxymethine

=δHعند  3.62 ppm (dd, J = 11.4 – 6.0 Hz) َوδH= 3.72 ppm (brd, J = 9.2 Hz)

الموقعفيوضعیتھابذلكمحدداالأولیفیني البروتونمعیتزاوجالأولىالمجموعةفبروتون 

C-11 أما بروتون المجموعة الثانیة یظھر بقع تعالقات مع إشارات مجموعتي میثیلC-23 َوC-24 عند

δC = 27.3 ppm َوδC = 16.5 ppm وَ بالتالي یسند للبروتونH-3.

أسند الأوّل إلى ABعن وجود نظامین من نوع ] 81:شكل رقم [1H-1HCOSYیظھر طیف الـ

، أمّا الثاني فأسند إلى E8بنفس الكیفیة عند المركب C-28البروتونین المحمولین على الكربون 

الذي یرن عند C-25الكربون تعالقإشاراتبسببC-25الكربونعلى المحمولین البروتونین 

δC = 48.9 ppm معH-9 الذي یظھر عندδH = 2.35 ppm في طیف الـHMBC] شكل رقم :

82 [

، H-25a/H-11] : 83:شكل رقم [NOESYوَ ھذه  الفرضیة  تدعمھا  التعالقات  الأتیة  في  طیف الـ 

H-25a/H-26 ،H-25a/H-11 ،H-25b/H-24 ،H-25b/H-2 axial ،H-25b/H-26 تدل على

CH2-25وَ الحلقة السادسة بالضرورة تكون عبارة عن جسر إیثیري بین المجموعة H-25لـ βالتوجھ 

δCحیث أنّ كربونھا یرن عند  = 48.9 ppm وَ المیثینCH-1 الذي یرن عندδC = 44.3 ppm . في

حالة إذا ما كانت ھذه الكربونات حاملة لمجموعات ھیدروكسي فیكون إنزیاحھا الكیمیائي أكبر من 

:  تكون على النحو التاليE12المتحصل علیھا في ھذا المركب وَ بالتالي فإنّ بنیة المركب 

1β, 25β-epoxy-urs-12-ene-3β, 11α, 28β-triol

HO

OHO
HO
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في تجاربE12الإزاحات الكمیائیة للمركب : -20-جدول رقم 
RMN 1H (500 MHz, δH, J en Hz) ; RMN 13C (125 MHz, δC)

CD3ODفي الـ 

E12المركب 

δc

ppm

δH (J Hz)

ppm

δcالموضع

ppm

δH (J en Hz)

ppm

الموضع

24.31.98, m
1.31

1644.32.69, dd (20.4, 9.9)1

39.0-1733.41.78
1.19

2

55.41.48, m1879.73.62, dd (11.4, 6.0)3
40.81.48, m1943.8-4
40.60.952051.31.745
31.71.50

1.31
2121.71.47, m

1.40, m
6

36.21.60, m
1.41, m

2236.31.75
1.63, m

7

27.31.00, s2344.9-8
16.50.71, s2453.82.35, d (10.0)9
48.93.32

3.07, b rs
2559.710

17.31.08, s2667.33.72, br d (9.20)11
23.31.2727128.15.17 br s12
70.03.51, d (11.2)

3.08, d (11.1)
28143.3-13

17.40.942943.8-14
21.70.983027.81.85, m

1.22, m
15
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RMNطیف : -79-شكل رقم 1H للمركبE12(500 MHz, δH, J en Hz)

RMNطیف :-80-رقمشكل  13C J-modulé للمركبE12(125 MHz, δC)

12
11         3        28a 25 28b                              1                                    9

27                         26 23 30    29                              24

3                                                                                    11 18         9                5

8      4   14                   17 7   22         2        21                    15                   16               6

1               19    20                                                                                  23 27       30              29            24

13

12

28                                                                    10

26



165

E12للمركب 1H-1HCOSYالـطیف : -81-شكل رقم

C-23/H-24

C-4/H-24

C-5/H-24

C-3/H-24

C-15/H-27

C-8/H-27

C-14/H-27

C-7/H-26

C-8/H-26

C-14/H-26

C-9/H-26

C-24/H-23

C-4/H-23

C-5/H-23

C-3/H-23

C-18/H-29

C-20/H-29
C-19/H-30

H-28a/H-28b

H-28b/H-28a

H-25a/H-25b

H-25a/H-25b
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0.66-5.2في المجال HMBCطیف : -82-شكل رقم ppm للمركبE12

E12للمركب NOESYطیف الـ : - a83-شكل رقم

C-22/H-28a

C-22/H-28b

H-25b/H-24H-25b/H-26

H-11/H-26

H-25a/H-26

H-28/H-26
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E12للمركب NOESYطیف الـ : -b83-شكل رقم

H-25a/H-11
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13Eالتحلیل البنیوي للمركب - 13

وھذا C30H50O3تحصلنا علیھ على شكل مسحوق أبیض، الصیغة المجملة لھ ھي E13المركب 

ظھر  إشارة  عند  تحیث] 84: شكل رقم [HRESIMSالدقة عالیةالكتلة طیف علىبالإعتماد 

m/z = M = 458الكتلة الجزیئیة ھي والتي تقودنا إلى  القول أنّ ،+[M+Na]توافق  481.3650

.للمركبصیغة المجملةالوافق والتي ت

E13طیف الكتلة للمركب :-84-رقم شكل

بتقنیة 13CRMNوَ الـ ]  85:شكل رقم [1HRMNمن خلال أطیاف الرنین النووي المغناطیسي لـ 

Jmod] 86:شكل رقم [ الـ طیفوَ كذلكHMBC] للمركب ] 87:شكل رقمE13 مع كبیرتشابھ نلاحظ

C-15في الموضع (OH)ھیدروكسيحیث یكمن الإختلاف في غیاب مجموعة الالسابقE3المركب 

ھي E13وَمنھ فإنّ بنیة المركب E13یبینّ مختلف الإزاحات الكیمیائیة للمركب -21-وَ الجدول رقم 

: كالتالي

[M+Na]+
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Urs-12-ene-1β, 3β, 11α-triol

في تجارب E13الإزاحات الكمیائیة للمركب : -21-جدول رقم 
RMN 1H (500 MHz, δH, J en Hz) ; RMN 13C (125 MHz, δC)

CDCl3في الـ 

E13المركب 

δc

ppm

δH (J Hz)

ppm

δcالموضع

ppm

δH (J en Hz)

ppm

الموضع

27.860.93
2.05 m

1676.973.54 (dd, 11.5-4.5)1

33.47-1735.781.89, dt (, )
1.74, m

2

57.811.41, d (12.01)1875.923.3, dd (12.2-4.3)3
39.311.351938.90-4
39.370.932052.320.65, d (8.7)5
31.051.31, m

1.43, m
2117.701.55

1.65, d (8.7)
6

41.251.32, m
1.46, m

2233.061.33-1.51 m7

28.011.01 s2343.68-8
15.100.81 s2456.281.67, d (8.1)9
13.091.09 s2544.20-10
17.891.06 s2667.264.34, dd (8.21-3.6)11
23.031.19 s27126.775.25, d (3.5)12
28.640.83 s28144.02-13
17.620.88 (d, 2.76)2941.91-14
21.360.95 s3026.941.03, m

1.75, m
15

HO

HO
OH
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,E13(500 MHz, δHللمركب 1Hطیف البروتون : -85-شكل رقم J en Hz)

RMNطیف : -86-شكل رقم 13C J-modulé للمركبE13(125 MHz, δC)

12 11 1                     3

27           25   26    23    29        30
28     24

5

13

12

1        3                                                                                   11 18             9                                      5

10       8      14        22               4                   2              17     7               21               16 15                                                                      6

20    19                                                                           28        23                             27                30                  26    29          24 25
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E13للمركب HMBCشكل یبینّ مختلف تعالقات الـ : -87-شكل رقم

C-23/H-24

C-4/H-24

C-5/H-24

C-3/H-24

C-17/H-28

C-16/H-28

C-22/H-28

C-18/H-28

C-8/H-27

C-14/H-27

C-15/H-27

C-10/H-25

C-5/H-25

C-9/H-25

C-1/H-25

C-7/H-26

C-8/H-26

C-14/H-26

C-9/H-26

C-24/H-23

C-4/H-23

C-5/H-23

C-3/H-23

C-21/H-29

C-19/C-20/H-29

C-18/H-30

C-19/C-20/H-30
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II-التحلیل البنیوي لمركبات المستخلص البیوتانولي

1Bالتحلیل البنیوي للمركب-1

الخصائص الكروماتوغرافیة

B1الخصائص الكروماتوغرافیة للمركب :-22-جدول 

S1S2الجملة
0.210.16حتباسلإثابت ا
بنفسجيستشعاعيلإاللون ا

: أنظمة المذیبات المستعملة

S1 =H2O / MeOH/ MEC / AcAc                   13 / 3 / 3 /1

S2 =Tol / MEC / MeOH                 4 / 3 / 3

التحالیل الطیفیة

بتقنیة الإلكتروسبراي  الموجبة)   masse à haute résolution(الدقة عالیة طیف الكتلة یظھر

HRESIMS]471.1إشارة  عند ]88:شكل رقمm/z تسمح بإستنتاج, +[M+Na]توافق  =

Mالكتلة الجزیئیة  = .C21H20O11الموافقة للصیغة المجملة448

B1للمركبHRESIMSطیف الكتلة :- 88-رقمرقم شكل

[M+Na]+
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مؤكدا للصیغة المجملة كربون21إشارة موافقة لـ 21] 89:شكل رقم[JmodRMN13Cیظھر طیف الـ

كربونات رباعیة 9وَ (CH)میثین 11، (CH2)المحصل علیھا سابقا وَ ھي مقسمة كما یلي مثلین واحد 

سكر ھكسوز وتتمثل في الإزاحة عند وحدة وجود الإشاراتلبعضالكیمیائیةالإزاحاتتبینّكما 

δc = 100.3 ppmمابین كیمیائیةإزاحاتأربعةوَ بالكربون الأنومیري خاصةδc = 70.0 ppm

δcوَ  = 77.6 ppmكربونات أربعةإلىمرفقة(CH)إشارة إلىبالإضافة(CH2)عند

δc = 61.1 ppmإشارة لكربونات في مجال الإزاحات المنخفضة دلالة على وجود حلقات 14كما تظھر

من بین ھذه الإشارات إشارة أرفقت إلى مجموعة الكربونیل وَالتي تظھر عند الإزاحة أنّ عطریة ، حیث

δcالكیمیائیة  = 182.4 ppm.

,B1(125 MHzللمركب Jmodبتقنیة 13Cطیف الـ : -89-شكل رقم δC)

DMSOفي الـ 

4
2

7 5 9 4’ 3’

6’

1’
10

5’ 2’

3

1’’

6

8

5’’

3’’

6’’

2’ 4’’
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RMNیبینّ طیف الـ  1H]ستة إشارات في منطقة البروتونات العطریة ثلاثة منھا تنتمي ] 90:شكل رقم

وَ تتمثل فيABXإلى نظام 

Jإشارة ثنائیة بثابت تزاوج - = 8.3 Hz عندδH = 6.90 ppm

Jإشارة ثنائیة ثنائیة  بثابتي تزاوج - = 8.3 Hz َوJ = 2.3 HzعندδH = 7.46 ppm

Jإشارة ثنائیة بثابت تزاوج - = 2.3 HzعندδH = 7.43 ppm

.]91:شكل رقم[ھذه المعطیات نستدل على وجود حلقة فینیل ثلاثیة الإستبدال كما یوضحھ الشكل وَ من

الفینیل ثلاثیة الإستبدالحلقة : -91-شكل رقم 

R1

R3

R2
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,B1(500 MHz, δHللمركب 1HRMNطیف الـ: -90-شكل رقم J en Hz)

Jأما الإشارات المتبقیةّ فإثنین منھا تظھران على شكل ثنائیة لكل واحدة بنفس ثابت  التزاوج   = 2.2 Hz

δHعند = 6.45 ppm َوδH = 6.79 ppm وَھي تدل على بروتونات میتا(méta) عطریة للحلقة

.ثانیة 

1’’                                                                                          6’’         6’’ 5’’  3’’ 2’’ 4’’

العطریةبروتونات ال الشق السكريبروتونات 

6’  2’ 5’        8     3                          6
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المرفقة (couplage long distance)البروتونات تزاوجؤكدت] 92:شكل رقم[COSYتقنیة الـ 

ا الإشارة أمّ ] 93:شكل رقم[وَ نستدل على ذلك على وجود فینیل رباعي الإستبدال ینالإشارتلھذین

.فتظھر على شكل أحادي المجالالمتبقیة في ھذا 

B1للمركب COSYالـ طیف : -92-شكل رقم

B1للمركب COSYتعالقات الـ: -93-شكل رقم

المرتبطة بالبروتونات للحلقتین الكربوناتبتحدید] 94:شكل رقم[HSQCالـ طیف یسمح 

] 95:شكل رقم[HMBCكما نستخلص من طیف الـالثلاثیة وَ الرباعیة الإستبدال العطریتین

وَ الذي یرن الكربونات المجاورة للبروتونات السالفة الذكر، أما بالنسبة للبروتون المرفق للإشارة الأحادیة 

δHعند  = 6.74 ppm الـ فھو متعالق حسب طیفHMBC]مع الكربون الذي یظھر ] 95:شكل رقم

δcعند  = 105.8 ppmبالإضافة إلى الكربون الذي یرن .وَالمنتمي إلى حلقة الفینیل الرباعیة الإستبدال

R9

H

R7

H

R5

R10

2’’/1’’
5’’/6’’

4’’/5’’

4’’/3’’

5’/6’

6/8

6’ 2’         5’ 8  3 6 1’’                                 6’’
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δcعند = 121.7 ppmكسجینيالأكربونالمعوَ حلقة الفینیل ثلاثیة الإستبدالینتمي إلى وَ الذي

δcعندیرنالذيوَ الكبیرة الإزاحات مجالفي = 165 ppm وَ أخیرا مع مجموعة الكربونیل

δcالتي تظھر عند  = 182.3 ppm.

ى أنّ ھذا البروتون ینتمي إلى حلقة غیر متجانسة تعد ھمزة وصل بین الحلقتین العطریتین ھذا یدل علوَ 
.ثلاثیة وَ رباعیة الإستبدال 

B1للمركب HSQCالـ طیف : -94-شكل رقم

مبینة وجود أربعة حلقات I=12(le degré d’insaturation)قیمة درجة عدم التشبع وھذا ما تؤكده 

للمركب ھي الأوّلیة روابط ثنائیة وَمنھ تصبح البنیة الكیمیائیة 8تشكل وحدة السكر إلى جانب واحدة منھا

.]96:شكل رقم[كالتالي 

C-6’’/H-6’’a,b

C-5’’/H-5’’

C-4’’/H-4’’
C-2’’/H-2’’

C-3’’/H-3’’

C-1’’/ H-1’’
C-3/ H-3

C-6’/ H-6’

C-2’/ H-2’

C-6/ H-6

C-5’/ H-5’

C-8/ H-8

6’ 2’ 5’ 8  3 6 1’’ 6’’



178

B1للمركبفي البنیة الأولیة H-3لـ HMBCتعالقات الـ : -96-شكل رقم 

O

R5

R7

H

R4

R3

O
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B1للمركب HMBCالـ طیف : -95-شكل رقم

C-7/ H-1’’

CO/H-3

C-10/H-3

C-1'/H-3

C-2/H-3

C-3’’/ H-1’’
C-5’’/ H-1’’

C-4’’/ H-6’’

C-6’’/ H-5’’     C-6’’/H-4’’

C-1’’/ H-2’’
C-1’’/ H-5’’

6’ 2’                                 5’     8   3 6 1’’



180

وَ التي تسمح ] 92:شكل رقم[COSYیمكن الإستدلال علیھ بالإعتماد على مطیافیة الـ نوعیة السكر 

قیم ثوابت التزاوج للبروتون أمامؤكدة بأنّ السكر عبارة عن ھكسوز متجاورة بروتونات 7بإسناد 

البروتونات تدل على أنّ ھذه ]23:جدول رقم [ Hz 7.5وَ الأكبر من الأنومیري وَ البروتونات الموالیة

.محوریة وَ بالتالي فإنّ السكر عبارة عن الجلوكوز 

,B1(500 MHz, δالإزاحات الكیمیائیة للمركب : -23-جدول رقم  J en Hz ; 125 MHz,  δ) في الـDMSO

B1المركب 

GlucoseLutéoline

δc (ppm)δH (ppm) / J( Hz)الموضعδc (ppm)δH (ppm) / J( Hz)الموضع
100.45.09 d (J= 7.5 Hz, 1H)1''165.0-2
73.63.28 t (J= 8.9 Hz)2''103.66.74 s (1H)3
76.93.32 t (J= 8.9 Hz)3''182.3-4
70.03.20 t (J= 9.0 Hz)4''161.6-5
77.63.47 m5''100.06.45 d (J= 2.2 Hz, 1H)6
61.13.72 dl (J= 10.7 Hz)

3.49 m
6''163.4-7

95.26.79 d (J= 2.2 Hz, 1H)8
157.4-9
105.8-10
121.7-1'
114.07.43 d (J= 2.3 Hz, 1H)2'
146.3-3'
150.5-4'
116.46.90 d (J= 8.3 Hz, 1H)5’
119.67.46 dd (J= 8.3 Hz, J= 2.3 Hz,

1H)
6’

:شكل رقم[HMBCبالھیكل الفلافونیدي نستدل علیھا من مطیافیة الـالسكرأمّا عن وَضعیة إرتباط 

وَ نظرا للصیغة ’’H-1وَ البروتون الأنومیري C-7وَ الذي یبینّ بقعة تعالق خاصة بالكربون ] 95

:وَبالتالي فالصیغة النھائیة كما یلي OHالمجملة حیث المستبدلات الأخرى عبارة عن مجموعات 

lutéoline-7-O-β-D-glucoside

O

O

O

OH

OH

OH

OHO
HO

OH

OH
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2Bالتحلیل البنیوي للمركب -2

الخصائص الكروماتوغرافیة

B2الخصائص الكروماتوغرافیة للمركب :-24-رقم جدول 

S1S2الجملة

0.230.33حتباسلإثابت ا
بنفسجيستشعاعيلإاللون ا

S1 =H2O /MeOH/ MEC / AcAc                   13 / 3 / 3 /1

S2 =Tol / MEC / MeOH 4 / 3 / 3

التحالیل الطیفیة

بتقنیة الإلكتروسبراي  الموجبة)masse à haute résolution(طیف الكتلة عالیة الدقة یظھر -

HRESIMS]455.1إشارة  عند  ]  97:رقمشكلm/z=  توافق[M+Na]+ ,  والتي تقودنا إلى

.C21H20O10الموافقة للصیغة المجملة=432Mالكتلة الجزیئیة ھي إستنتاج

B2للمركبHRESIMSطیف الكتلة :-97-رقم شكل

[M+Na]+
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RMNطیف الرنین النووي المغناطیسي للبروتون 1H]یسمح لنا بملاحظة إشارات ]98:شكل رقم،

الإشارات العطریة،و إشارة ثنائیة موافقة لبروتون الأنومیري للشق مجالموافقة لبنیة الفلافون في 

δH= 6,84 ppmوَ δH= 6,46ppmثنائیتین عند إشارتینوَتتمثل بالنسبة للأولى في السكري،

Jمتزاوجتان بثابت تزاوج  = 2,2 Hz 1وبتكاملH لكل إشارة، موافقة لبروتوني الحلقةAوَإشارتین

δHثنائیتین عند  = 6,95 ppm َوδH = 7,97 ppm بثابت تزاوجJ = 6,9 Hz 2وَبتكاملH لكل

δH= 6.88 ppmوَ نلاحظ كذلك إشارة أحادیة عند . Bإشارة موافقة لبروتونات الحلقة  (s) تنسب

.Cللبروتون من الحلقة

,B2(500 MHz, δHللمركب RMN1Hطیف البروتون : -98-شكل رقم J en Hz)

تینالعطریتینبروتونات الحلق

بروتونات الشق السكري

H-1''

H2'-6'
H3’-H5'

H8

H3

H6

H-6''b

H-6''a ,5’’
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B2ھذه النتائج الأولیة تقودنا إلى إقتراح الھیكل العام للمركب 

RMN13Cالـوَ ] 99:شكل رقم[HSQCالـ اطیفمن نوع جلوكوز یبینھا وجود مجموعة الشق السكري 

:،والذي یسمح لنا بإرفاق الإشارات التالیة]100:شكل رقم[

δC= 61,05 ppm (C-6'') ،δC= 69,99ppm (C-4'')،δC=73,55ppm (C-2'')

δC= 76,89 ppm (C-3'')،(C-5'')δC= 77,63 ppm

δCوَ البروتون الأنومیري عند  = 100,34 ppm إزاحات الجلوكوز المرتبط قیم وَ ھذه القیم تشبھ تماما

والمدونة فيبالإضافة إلى الإشارات الخاصة بالكربونات الفلافونویدیةللمركب السابق C-7بالكربون 

.- 24-الجدول رقم 
,B2(500 MHz, δالإزاحات الكیمیائیة للمركب : -24-جدول رقم  J en Hz ; 125 MHz,  δ) في الـDMSO

B2المركب 

Glucoseapigénine
δc(ppm)δH (ppm) / J( Hz)الموضعδc(ppm)δH (ppm) / J( Hz)الموضع

100,35,08 d (7,5Hz, 1H)1''164,7-2
73,63,27 t (8,8Hz)2''103,66,88 s (1H)3
76,93,31 t (9Hz)3''182,5-4
703,20 t (3.19-9.0Hz)4''161,6-5

77,63,46 ddd (9.9-5.7-2.0Hz)5''1006,46 d (2,16Hz, 1H)6
61,13,48 m

3,72 d (10.9Hz)
6''163,4-7

95.06,84 d (2,16Hz, 1H)8
157,4-9
105,8-10
121,4-1'
116,57,97 d (6,91Hz, 2H)2'-6'
129.16,95 d (6,9Hz, 2H)3'-5'
161.9-4'

O

H

H

R1

R3

R2 O

H

H

H

H

H
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B2للمركب HSQCالـ طیف : -99-شكل رقم

C-1’’/H-1''

C-2'-6'/ H2'-6'

C3'-5'/H3'-5'

C-6''/ H-6''b

C-5''/ H- 5’’ C-3''/ H-3''

C-2''/ H- 2’’

C-4''/ H-4''

C-6''/ H-6''b



185

RMNالـ طیف : -100-شكل رقم 13C للمركبB2(125 MHz, δC)

C-3'-5'
C-2'-6'

1’’

10 C-8

4                                       2  7  4’ 5 9
1’

3
6

3’’    2’’    4’’

5’’

6’’
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سمحت لنا بمعرفة موضع إرتباط ذرات B2على المركب]101:شكل رقم[HMBCالـبإجراء تجربة  

δH=  5,08 ppmكري وذلك من خلال الإشارة عند  الشقین الأجلیكوني و الس (H-1'') للبروتون

δC= 163,41 ppmالذي یظھر عند الإشارة كربونالأنومیري یبینّ لنا تعالق مع ال (C-7) للشق

لوكوز مرتبط مع جالوَبالتاليیحمل الشق السكري C-7الأجلیكوني ،مما یدل على أنّ موضع الكربون 

. apigénineلھیكل C-7الكربون 

B2للمركب HMBCالـ طیف : -101-شكل رقم

:كالتالي ھيB2بنیة المركب حصل علیھا من خلال النتائج المت

apigénine-7- O-β-D-glucoside

Cosmos bipinnatusمرّة من نبتة والذي تمّ عزلھ لأول Cav(Asteraceae) من طرف

(Nakaoki, 1935)]4[. تمّ -24-رقم المدونة في الجدولوَ والإزاحات الكیمیائیة للإشارات الملاحظة

. ]6،5[المراجع الموجودة في بالإشارات مقارنتھا

C-7/ H-1''

O

OH

OH O

H

O
O

OH
HO

HO

OH

1'' 7
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apigénine-7- O-β-D-glucoside

O

O

O

OH

OH

O
HO
HO

OH

OH
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3Bالتحلیل البنیوي للمركب -3

التحلیل الطیفي 

مطیافیة الكتلة

HRESIMبتقنیة الإلكتروسبراي الموجبة)   masse à haute résolution(عالیة الدقة طیف الكتلة 
519.14m/zتظھر  إشارة  عند  ] 102:رقمشكل[ والتي تقودنا إلى  القول , +[M+Na]توافق  =

Mأن الكتلة الجزیئیة ھي  = .C23H28O12الموافقة للصیغة المجملة496

B3للمركب HRESIMSطیف الكتلة :-102-رقمرقم شكل

مطیافیة الرنین النووي المغناطیسي

للمركب ]104:رقمشكل[COSYالـ وَ ] 103:شكل رقم[للبروتون طیف الرنین النووي المغناطیسي 
B3 الأولى بنظام من الشكل عطریة لحلقتین یظھر لنا تزاوج بین البروتوناتABX]105:شكل رقم-

:عندقیم إزاحاتھا التي تظھر وَ ]Aالحلقة 

δH = 6.99 ppm (1H, d, J=1.8 Hz, H-2’) -

δH = 6.72 ppm (1H, d, J=8.1 Hz, H-5’) -

δH = 6.83 ppm (1H, dd, J= 8.2 Hz; J= 1.9 Hz, H-6’) -

الكیمیائیة إزاحاتھا قیم التي تظھر وَ ]Bالحلقة -105:شكل رقم[A2B2الثانیة بنظام العطریة وَ الحلقة
:عند

δH = 6.83 ppm (2H, d, J=8.8 Hz, H-3’’’-5’’’) -

δH = 7.87 ppm (2H, d, J=8.8 Hz, H-2’’’-6’’’) -

[M+Na]+
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,B3(500 MHz, δHللمركبRMN1Hطیف الـ: -103-شكل رقم J en Hz)

(B)وَ (A)مواضع الإستبدال للحلقتین: -105-شكل رقم

R3

R2

R1R5R4 AB 1'

3'

4'1''' 4'''

2’’’ - 6’’’
3’’’ - 5’’’

2’ 5’
6’

1’’

6’’b

1- 6’’a

3a
2’’

OCH3

3b

4’’-3’’

2 5’’
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B3للمركب COSYالـ طیف : -104-شكل رقم

RMNكما نلاحظ كذلك من طیفي الـ  1H]103:شكل رقم [ َالـ وRMN13C]ةإشار]106:شكل رقم

’’δH-1ةترن عند القیم = 4.27 ppmإشارة  خاصة ببروتون أنومیري وَ ھيH-1’’ وَ یرن الكربون

’’δC-1الإزاحةالمرتبط بھ عند  = 103.4 ppm جدول [، بالإضافة إلى خمسة إشارات لبروتونات أخرى

ممّا یدل على أنھّا ]104:رقمشكل[COSYالـ متزاوجة فیما بینھا وَھذا من خلال طیف ]25: رقم

Jثابت التزاوج للبروتون الأنومیري ھو بروتونات لسكر سداسي وَ بما أنّ  = 7.8 Hz وَ ثوابت

.فإنّ السكر ھو الجلكوزHz 8كلھا أكبر من ’’H-2’’ ،H-3’’ ،H-4التزاوج للبروتونات 

3’’’-5’’’/2’’’-6’’’ 6’/2’

5’/6’

2’’/1’’
2’’/3’’

4’’/5’’

6’’b/5’’6’’a/5’’
3a/2

3b/2

6’’a/6’’b

1/2
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RMNالـ طیف : -106-شكل رقم 13C125)للمركب MHz, δC) B3

لذّانال(B)العطریةالحلقة بروتونيأنّ نلاحظ]107:شكل رقم[HMBCالـ طیفمن 

القیمةعندیرنالذيالكربونمعتعالقنقطةیظھران δH= 7.78 ppmالقیمةیرنان عند 

δC-7’’’ = 166.7 ppm وَ ھو كربون لمجموعة الكربونیل ، كما نلاحظ كذلك بقع تعالق بین مجموعة

لسكر الجلوكوز مماّ یدل على أنّ الوظیفة الكحولیة في الموضع ’’C-6الكربونیل وَ بروتوني الكربون 

.parahydroxybenzoïqueمؤسترة من طرف مشتق لحمض ’’6

9’’’    4’’’

OCH3

3’’’- 5’’’2’’’- 6’’’
7’’’

1’
1’’’3’  4’

3-4’’

6’’

2’       1’’

3’’
6’

2-1-5’’-2’’

5’- 8’’’
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B3للمركب HMBCالـ طیف : -107-شكل رقم

,B3(500 MHz, δالإزاحات الكمیائیة للمركب : -25-جدول رقم  J en Hz ; 125 MHz,δ) في الـCD3OD
B3المركب 

δc(ppm)δH (ppm) / J( Hz)الموضعδc(ppm)δH (ppm) / J( Hz)الموضع

103.44.27 (d, 7.8Hz)1’’73.94.63 (d, 6.9 Hz)1
73.73.05 (t, 8.5Hz)2’’74.63.79 m2
76.33.41 (t, 8.8 Hz)3’’70.43.54 (dd, 3.9-10.4Hz)

3.68 (dd, 5.1-10.4Hz)
3

70.43.43 (t, 8.7 Hz)4’’
74.13.55 m5’’133.0-1’
63.44.36 (dd, 5.9-11.9Hz)

4.61(dd, 2-11.9Hz)
6’’110.16.99 (d, 1.8Hz)2’

147.3-3’
120.7-1’’’145.6-4’
131.57.87 (d, 8.8Hz)2’’’114.46.72 (d, 8.1Hz)5’
114.86.83 (d, 8.8Hz)3’’’119.36.82 (dd, 1.9-8.1Hz)6’
162.9-4’’’
114.86.83 (d, 8.8Hz)5’’’54.93.83 s3’-OMe
131.57.87 (d, 8.8Hz)6’’’
166.7-7’’’(CO)

أوكسجینیة -CH2-مجموعةلبروتونيتزاوجنلاحظ]104:رقمشكل[COSYالـ طیف من 

δH-3bالقیمتینعندیرنان اللذان = 3.54 ppm َوδH-3a = 3.68 ppm َالذيالبروتونمعو

C=O / H-2’’’ /H- 6’’’ C=O / H-6’’

C-3 / H-1’’
C-1 / H-2’/H-6’

C-3’/-OCH3
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δH-2القیمةعندیرن = 3.79 ppm َالقیمةعندیرنالذيالبروتونمعیتزاوجبدورهالذيو

δH-1 = 4.63 ppmمنكلأنّ علىتدلالكبیرةالكیمیائیةالإزاحةقیمتيوَ ،أخرىجھةمن

مشكلة بالتالي جزء مكون من ثلاثة أوكسجینبذرةمنھماواحدكلیرتبطالبروتونینكربوني

شكل [HSQCوَ یسمح طیف الـ ] 108: شكل رقم[أوكسجینیة كما یوضحھ الشكل 3، 2، 1كربونات 

التواليعلىھيوَ الأوكسجینیةالكربونات لھذه الكیمیائیةالإزاحات قیمبتحدید ] 109: رقم

δC-3 = 70.4 ppm ،δC-2 = 74.6 ppm ،δC-1 = 73.9 ppm.

جزء من المركب مكون من ثلاثة كربونات أوكسجینیة: -108-شكل رقم

B3للمركب HSQCالـ طیف : -109-رقمشكل

وَ Aالعطریةبالحلقةالجزء ھذا ربطمن]110،107:شكل رقم[HMBCالـ تجربةتسمح

بین البروتون الأنومیري تعالقبقعة] 107: شكل رقم[HMBCیبینّ طیف الـ حیث . السكريبالجزء

H-1’’مجموعة كربونمع-CH2- وَ الذي یرن عند القیمةδC-3 = 70.4 ppmأخرىوَمن جھة

’δH-2اللذان یرنان عند قیمة الإزاحتین (A)بروتوني الحلقة بین = 6.99 ppm َوδH-6’ = 6.82

ppmمع الكربون الذي یرن عند الإزاحةδC-1 = 73.9 ppm 110:رقمشكل[كما یبینّھ الشكل[.

R7 CH CH

OH

CH2

OH

O R6

C-3/H-3a/H-3b

C-2/H-2C-1/H-1



194

الذي یرن عند (A)كربون الحلقةنلاحظ بقعة تعالق بین ]108،107:رقمشكل [HMBCالـ من طیف 

’δC-3قیمة الإزاحة الكیمیائي    = 147.3 ppm َبروتونات مجموعة و–OCH3 التي یرن كربونھا عند

δCالقیمة  = 54.9 ppm110:شكل رقم[كما یوضحھ الشكل[.

B3للمركبHMBCتعالقات الـ : -110-شكل رقم

Threoأو Erythroوجود كربونین غیر متناظرین في المركب یؤدي إلى إستنتاج التشكیلة الفراغیة إمّا 
6.9وَ ترجع التشكیلة الثانیة نتیجة القیمة الكبیرة لثابت التزاوج المقدرة بـ  Hz لبروتون الكربونC1]8.[

عبارة R4وَ R3تكون المستبدلات B3مركب كل ھذه المعطیات وَ بإعتبار الصیغة المجملة للمن خلال 
:على التاليB3وَ بالتالي یمكن إقتراح بنیة المركب OHعن مجموعتي 

Threo-guaiacylglycerol 3-O-(6-O-p-hydroxybenzoyl)-β-D-glucopyranoside

O
HO
HO OH

O
R3

OMe

OH

OH

1'12
31''

6''
2'

6'

3'

O
O

R4

6'''
2'''

7'''

O
HO
HO

OH

O
OH

OMe

OH

OH

O
O

OH
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4Bالتحلیل البنیوي للمركب-4

التحلیل الطیفي

مطیافیة الكتلة

شكل[HRESIMSبتقنیة الإلكتروسبراي  الموجبة)   masse à haute résolution(عالیة الدقة طیف الكتلة 

والتي تقودنا إلى  القول أن الكتلة الجزیئیة ھي , +[M+Na]توافق  =851.44m/zتظھر  إشارة  عند  ]111:رقم

M= =689m/zكما یظھر إشارتین لجزئ أیوني موجب الأولى عند .C42H68O16الموافقة للصیغة المجملة828

تسندان إلى فقدان وحدتي سكر من +[M+Na-162-162]توافق =527m/zوَ الثانیة عند +[M+Na-162]یوافق 

.نوع ھكسوز

B4للمركبHRESIMSبتقنیةطیف الكتلة :-111-رقم رقمشكل

مطیافیة الرنین النووي المغناطیسي

RMNالـ طیفیظھر 1H]للمركب ]112:شكل رقمB4الإزاحتین التالیتینأنومریین عند لبروتونین إشارتین

δH= 5.49 ppm (d, J = 8.1 Hz) َوδH= 4.81 ppm (d, J = 7.8 Hz)الأنومریینبالكربونینیرتبطین

HSQCطیف الـ حسبالتواليعلى δC= 103.8 ppmوَ δC= 93.9 ppmالإزاحةعند إشارتھماتظھر

شكل [RMN13Cیظھر طیف الـ. βتؤكد على وجود وحدتي سكر بتشكیل فراغي من نوع ]113:شكل رقم[

[M+Na]+

[M+Na-162]+
[M+Na-162-162]+
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كربون لأجلیكون وھو عبارة عن 30بوحدتي الھكسوز یبقى إشارة كربون إذا حذفنا الكربونات الخاصة 42]114:رقم

.تربین ثلاثي

500)للمركبRMN1Hطیف الـ : -112-شكل رقم MHz, δH, J en Hz) B4

RMNیظھر  طیف  الـ   1H]للمركب ]112:شكل رقمB4 وجود ستة إشارات أحادیة في مجال الإزاحات الضعیفة

=δHوَ δH= 0.70 ppmبین  1.2 ppm مجموعات میثیل 6بروتونات وَ ھي بالتالي تشیر إلى وجود 3بتكامل

:حیث ترن عند الإزاحات التالیة

δH= 1.18 ppm ،δH=1.05 ppm ،δH= 0.98 ppm ،δH= 0.92ppm ،δH= 0.81 ppm،

δH= 0.72 ppm

2حوالي تزاوج بثابت ثلاثیةإشارةإلىبالإضافة  Hz الإزاحة عندδH= 5.3 ppm إلى بروتون تسند

=δCعندإشارتاھما تظھر الثنائیةالرابطةكربونيأنّ حیثأولیفیني 144.2 ppm َوδC= 123.9 ppm

تقود المعطیاتھذه وَ ]114:شكل رقم[RMN13Cالـوَ طیف]113:شكل رقم[HSQCطیف الـ یبینھكما

وَ ھو حامل ] Δ12oleanene(Mahato and kundo,1994)]9إلى إستنتاج أنّ التربین الثلاثي عبارة عن ھیكل 

الإزاحاتعندةأوكسجینمیثین مجموعات لثلاثةبروتونات إشارات عنھا تكشف كحولیة وظائفلعدة 

δH= 3.39 ppm (d, 10.2 Hz) ،δH= 3.52 ppm (dd, 11.3-4.3 Hz) َوδH= 3.70 ppm.

δH= 3.28 ppm (d, 11الإزاحةعندیظھرانABنظاممنلبروتونینإشارتین Hz) َو

δH= 3.52 ppm (d, 11.3 Hz) مرتبطة بكربون یرن عندδC= 66.3 ppm الـ حسب طیفHSQC] شكل

الوظائفھذه مواقع تحدیدیمكن (CH2OH)أوكسجیني مثیلینمجموعةوجود على بذلك دالة]113:رقم

السكریةالبروتونات 

27          25     29    30      26     24

1’’ 1’ 18
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یرن عندالذي H-24البروتون بینتعالقات بقع یبینّ الذي]115:شكل رقم[HMBCالـ بطیفبالإستعانة

δH-24= 0.72 ppm َینالكربونوC-5 َوC-4الإزاحتینعلى التوالي عندانیرناللذانδC-5= 48.2 ppm َو

δC-4= 44.1 ppm َالبروتونبین وH-24 وَ الكربونC-23 الذي یرن عندδC-23= 66.3 ppmوَ البروتون

H-24 َالكربون وC-3 الذي یرن عندδC-3= 78.2 ppm البروتون وكذلك بینH-3 على شكل ثنائي الذي یرن

(d,10.2) عندδH-3= 3.39 ppm وَ الكربونC-2 الذي یرن عندδC-2= 69.7 ppm.

B4للمركب HSQCطیف الـ:-113-شكل رقم 

6’’a 6’’b

6’a 6’b

23a 23b

2

21

3’’

2’ 5’’3-5’

2’’

4’
4’’

3’

1’

1’’

12

21
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,B4(125 MHzللمركب 13Cالـ طیف الكربون :-114-رقم شكل δC)

B4للمركب HMBCالـ طیف : -115-شكل رقم

2’’                  21            4’’             4’ 2

23

6’ 6’’

7              15    29       27     16  11                         6 26   25           244  14  18    8   22    10       20
5

30

5’’-3

1-199
17

5’3’’-2’

28                                                                     13                                         12 1’’ 1’

C-23/H-24

C-4/H-24
C-5/H-24

C-3/H-24

C-21/H-30
C-21/H-29

C-19/H-30
C-19/H-29

27             25      29      30           26         24

C-7/H-26

C-8/H-26
C-14/H-26

C-9/H-26C-9/H-25
C-5/C-1/H-25

C-10/H-25

C-15/H-27

C-8/H-27

C-14/H-27

C-20/H-30
C-20/H-29

C-13/H-27

C-29/H-30

3’
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H-2للبروتونβالتوجیھ ] 116: شكل رقم[ROESYالـ طیف یبینّ  (δH= 3.70 ppm) َذلك من خلال تعالقات وH-2/H-24

تواجد في ممیثیلین وَكذلك یكونαذات توجھ C-2وَ بالتالي تكون مجموعة الھیدروكسي المحمولة على الكربون H-2/Me-25وَ 

أمّا بالنسبة لمجموعة الھیدوكسي میثین المتبقیة فتحدد .H-3للبروتون αفتحدد التوجھ H-3وَ H-5أمّا بالنسبة لتعالقات . C-23الوضعیة 

=δC-21الذي یرن  عند C-21وضعیة  كربونھ  73.8 ppm الـ حسب طیفHSQC]من خلال تعالقھ مع مجموعتي ]113:شكل رقم

=δC-21)عندبروتونھظھوروَ ]116:شكل رقم[HMBCالـ طیففي Me-30وَ Me-29المیثیل 3.52 ppm) شكل على

فیحدد من خلال OH-21للھیدوكسي βوَ التشكیل الفراغي من نوع C-21ثنائي ثنائي یدل على أنّ الھیدوكسي محمول على الكربون 

. H-21لـαدالة بذلك على توجھ ]116:شكل رقم[ROESYفي طیف الـ H-21/Me-29وَ H-21/H-19تعالقات 

δH= 5.49بقعة  تعالق  بین  البروتون  الأنومیري  عند الإزاحة ]117:شكل رقم[HMBCالـ یبینّ  طیف   ppm وَ الكربون عند

=δC-28الإزاحة 176.8 ppmیفة إستر وَ بالتالي إرتباط السكر بالأجلیكون بالضرورة یكون في الموضع ظوَ یدل على تشكل وC-28 َو

δCالكیمیائیة عند الإزاحة  = 48.2 ppm لـC-17 یؤكد أنّ الكربونC-28یحمل وظیفة السكر.

COSYتمّ تحدید نوعیة وحدتي السكر من خلال تزاوج البروتونات في طیف الـ  1H-1H]الذي یبینّ أنّ كل الإشارات ]118:شكل رقم

7تظھر على شكل ثلاثي أو ثنائي ثنائي بثابت تزاوج أكبر من  Hz وَ بالتالي فإنّ الوحدتین من نوعglucopyranose من تشكیلβ َو

بسبب الإنزیاح الكیمیائي إلى المجال المنخفض ’C-2مستبدل في الموضع الأول المرتبط بالأجلیكون النھائي نستنبط من ذلك أنّ الجلیكوز 

كما یظھر جلیا إرتباط السكرین ’’C-2’/H-1حیث نلاحظ بقعة تعالق ]117:شكل رقم[HMBCالـ لھذا الكربون وَ ھذا ما یؤكده طیف  

:ھيوَ منھ نستنتج البنیة الكیمیائیة للصابونین]116:شكل رقم[ROESYفي طیف الـ ’’H-1’/H2في ھذا الموضع من خلال تعالقات 

2α, 3β, 21β, 23α tetrahydroxyolean-12-en-28-oic acid-28-O-[β-D-glucopyranosyl (1 2)-β-D-glucopyranosyl] ester

C
HO

OH

CH2OH

O

O

HO

HO HO

OH

O

HO

HO HO

O

O

HO



200

B4الإزاحات الكمیائیة للمركب : -26-جدول رقم 

(500 MHz, δ, J en Hz ; 125 MHz,  δ)
CD3ODفي الـ 

B4المركب 

δc(ppm)δH (ppm) / J( Hz)الموضعδc(ppm)δH (ppm) / J( Hz)الموضع

66.33.28 (d , 11)-3.52 (d, 11.3)2347.91.941
13.90.72 s2469.73.702
17.81.05 s2578.23.39 (d, 10.2)3
17.60.81 s2644.1-4
26.31.18 s2748.21.30 (bd, 11.0)5

176.8-2819.11.50 (bq, 10.8)-1.44 (dm, 12.7)6
29.50.98 s2933.41.33-1.67
17.70.92 s3042.1-8

Glc’’49.01.70 (dd, 10.7 ; 6.8)9
103.84.81 (d, 7.8)1’’39.0-10
75.83.23(t, 9.0)2’’24.61.9611
78.03.38(t, 8.9)3’’123.95.3 m12
72.53.16(t, 9.3)4’’144.2-13
78.23.315’’43.0-14
62.33.65 (dd 6.4-11.7)

3.93 (dd, 2.5-11.60)
6’’29.71.75 m - 1.0615

Glc’24.81.9616
93.95.49 (d, 8.1)1’48.2-17
78.53.83(t,8.2)2’42.12.89 (dd, 14.2 ; 4.1)18
78.83.67(t, 9.3)3’47.91.84(t, 14.1)-1.25(dd, 14.1 ;4.5)19
70.83.42(t , 8.9)4’37.1-20
78.03.375’73.83.52 (dd 4.3-11.3)21
63.63.70m-3.82 (dd, 11.1-2.9)6’40.31.65-1.8122

B4للمركب ROESYالـ طیف : -116-شكل رقم

H-2/H-25 H-2/H-24
H-21/H-19 H-21/H-29

H-2/H-24

H-21/H-29
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B4للمركب HMBCالـ طیف : -117-شكل رقم

C-28/H-1’

H-1’’/C-2’
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COSYالـ طیف : -118-شكل رقم 1H-1H للمركبB4

1’’/2’’

6’a/6’b

4’’/5’’
3’’/4’’

2’’/3’’

6’’a/6’’b

2’/3’

3’/4’

1’/2’
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5Bالتحلیل البنیوي للمركب -5

الفیزیوكیمیائیةالخصائص 

المركب على شكل زیتي-

.أزرق مشعWoodلون الإستشعاعي تحت مصباح -

:معامل  الإحتباس-

Rf = 0.18 (Toluène/MEC/MeOH 4:3:3)

Rf = 0.45 (H2O/MeOH/MEC/Acétylacétone 13:3:3:1)

الطیفي التحلیل

مطیافیة الكتلة

بتقنیة الإلكتروسبراي  الموجبة)   masse à haute résolution(الدقةعالیة طیف الكتلة 
HRESIMS]56647.19تظھر  إشارة  عند  ] 119:رقمشكلm/z , +[M+Na]توافق  =

Mوَ تسمح بإستنتاج الكتلة الجزیئیة  = .C29H36O15الموافقة للصیغة المجملة624

B5للمركبHRESIMSعالیة الدقة بتقنیة طیف الكتلة :-119-رقمشكل

[M+Na]+
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غناطیسيممطیافیة الرنین النووي الRMN 1H

بملاحظة إشارتین ثنائیتین إثیلینیتین ] 120:رقمشكل[طیف الرنین النووي المغناطیسي للبروتونیسمح
:الكیمیائیة قیم الإزاحاتعند

-δH = 6.29 ppm (d, J = 15.9 Hz)

-δH = 7.61 ppm (d, J = 15.9 Hz)

قیم الإزاحات التي تظھر إشاراتھا عند وَ ABXلنظام من شكل بروتونات عطریة لإشارات وَ كذلك 
:الكیمیائیة 

-δH = 7.07 ppm (d, J = 2.0 Hz)

-δH = 6.97 ppm (d large, J =8.2 Hz)

-δH = 6.79 ppm (d, J = 8.2 Hz)

] A-121:شكل رقم[caféique(acide 3',4'-dihydroxycinnamique)-(E)توافق حمضالتي وَ 
:لحلقة عطریة ثانیة وَ التي تظھر إشاراتھا عند القیم ABXنظام من الشكل من الجھة الأخرى نجد وَ 

-δH = 6.79 ppm (d, J =8.0 Hz)

-δH = 6.71 ppm (d, J = 2.0 Hz)

-δH = 6.59 ppm (d large, J = 8.0 Hz)

)Bالمركب (hydroxytyrosolوَ ) Aالمركب (caféique-(E)حمض الـ :-121-رقمشكل

HO

HO

OH

O

HO

OH

OH

AB
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,B5(500 MHz, δHللمركب 1Hطیف البروتون : -120-شكل رقم J en Hz)

OH

OH

O
O

O
HO

HO

O

OHO

OH

1'
2'

3'

4'
5'

6'

7'

8'
1

2
3

4
5

6

7

8

1''
6''

OH3C
HO

HO
OH

1'''6'''
3''

4''

العطریتانبروتونات الحلقتان  بروتونات الشق السكري
الرامنوز CH3

7 2’ 6’ 5’    2  5     6 8 1’’’

1’’ 8’a 2’’’ 3’’ 8’b 3’’’ 2’’ 4’’’ 7’                            6’’’

6’’a 5’’ 6’’b
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للحلقتین العطریتین كما ABXتزاوج البروتونات لنظامي ]122:رقمشكل[COSYالـ یؤكد طیف 

وَیرتبط ھذا یظھر تزاوج بروتونین مرتبطین بنفس الكربون الأوكسجیني ومع بروتونین للكربون الألیفاتي

التعالق من خلال بقع ]123:رقمشكل[HMBCالأخیر بالحلقة العطریة وَ الذي یبینّھ طیف الـ 

ھیكلوجود نستنتجمنھوَ .الثانیة العطریة الحلقةكربوناتوَ الألیفاتي الكربون لبروتوني

hydroxytyrosol]121: شكل رقم-B[لنا طیف الـ یسمحكما.أخٌرىجھةمنالمركبفي

COSY]الإزاحةعندالأنومیريللبروتونالثنائیةالإشارةمنإنطلاقا]122:رقمشكلδH =

4.4 ppm (J = 7.9 Hz) بربطھا بسبعة إشارات تدل على أنّ السكر عبارة عن الھیكسوز أما قیم ثوابت

Hz 7المقدرة بأكثر من (’’H-1’’,H-2’’,H-3’’,H-4)التزاوج لإشارات البروتونات الأربعة الأولى 

بینما إشارة البروتون الأنومیري الذي یظھر عند [β-D glucose]تدل على أنّ السكر من نوع الغلوكوز 

δH = 5.2 ppm (sl) الثنائیةالإشارة بیتمیزالذيوَ الرامنوز تسمح بإیجاد كل الإشارات سكر

δHالإزاحة عندتظھرحیث6'''في الموضعCH3الـ لمجموعة = 1.11 ppm (J = 2.0 Hz)

أنّ الرامنوز یوجد في وضعیة نھائیة حسب المراجع علىللبروتوناتالكیمیائیةوَتدل باقي الإزاحات

للجلوكوز ''H-4الموافقة للبروتون δH= 4.9 ppmالإزاحة الكبیرةلملاحظة عندالإشارة اأما ،]5،4[

.caféiqueمؤسترة من طرف حمض الـ 4''الوظیفة الكحولیة في الموضع على أنّ تدل 

δHالثلاثیة التي تظھر عند وَالإشارة = 2.82 ppmمركبھي إشارة أخرى تدل على وجودو

hydroxytyrosol َرتبطین بـ التي توافق البروتونین الموC-7.
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B5للمركب COSYالـ طیف : -122-شكل رقم

1’’’/2’’’

1’’/2’’

2’’’/3’’’

3’’/4’’ 4’’/5’’

2’’/3’’
8’b/7’

8’a/7’

4’’’/5’’’

5’’/6’’

8’a/8’b

7/8

2/6

6/5

6’/5’
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B5للمركب HMBCالـ طیف : -123-شكل رقم

كربون ، 29یؤكد لنا وجود ]124:رقمشكل[RMN13Cالمغناطیسي للكربون النووي الرنینطیف

الإشارتین بملاحظةلناتسمح]125:رقمشكل[HSQCالـتجربةمن المعلومات التكمیلیة المستنبطة

δCعند  = 102,8 ppm َوδC = 101,6 ppm توافق البروتونین الأنومریین للجلیكوز والرامنوز على

δCعند تظھرالتيالإشارة. ]5،4[التوالي = 17,1ppm توافق میثیل سكر الرامنوز كما أنّ الإشارة التي

δCتظھر عند  = 166,9 ppmالإشارات التي تظھر إلى بالإضافةالكربونیلمجموعةزمیّ تيفھ

C-8’/H-1’’

C-3’’/H-1’’’

CO/H-4’’’CO/H-8CO/H-7

C-7’/H-6’/H-2’

C-2’/H-7’
C-6’/H-7’

C-1’/H-7’
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δCعند  = 74,8 ppm (C-2'')،δC =  80,2 ppm (C-3'')الكربونأنّ علىتدلC-3

:التالیةالإشاراتأمّا،الرامنوزسكريبجزءمرتبط للغلیكوز

δC = 70,9 ppm (C-3''') ،δC = 69,0 ppm (C-5''')،δC = 17,1 ppm (C-6''')

.نھائيα-Rhamnoseعبارة عنسكريالتدل على أنّ الشق

RMNالـ طیف : -124-شكل رقم 13CللمركبB5(125 MHz, δC)

B5للمركب HSQCطیف الـ :-125-شكل رقم

9 4    7  3 3’ 4’ 1’        1            6    6’      2’ 5’ 1’’ 1’’’

5   2 8

3’’ 2’’ 5’’ 4’’’ 8’ 4’’                        6’’ 7’                                                        6’’’
2’’’  3’’’  5’’’

C-1’’/H-1’’C-1’’’/H-1’’’
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,B5(500 MHz, δالإزاحات الكمیائیة للمركب : -27-جدول رقم  J en Hz ; 125 MHz,  δ) في الـCD3OD

B5المركب 

δc(ppm)δH (ppm) / J( Hz)الموضعδc(ppm)δH (ppm) / J( Hz)الموضع

GlucoseAcide caféique
102.84.4 d (7.9 Hz)1''126.1-1
74.83.41 t (8.2 Hz)2''113.77.072
80.23.84 t (9.2 Hz)3''145.6-3
69.24.93 t (10.0 Hz)4''148.7-4
70.73.57 m5''115.16.79 d (8.2 Hz)5
613.65 m – 3.55 m6''121.96,97 d (8.2 Hz)6

Rhamnose146.77.61 d (15.9 Hz)7
101.65.21 s1'''113.26.29 d (15.9 Hz)8
71.03.94 s2'''166.9-CO
70.73.58 m3'''Hydroxytyrosol
72.43.32 m4'''130.1-1'
69.04.92 m5'''115.76.71 s2'
17.11.12 d (6.2 Hz)CH3 (Rha) 6’’’144.8-3'

143.3-4'
114.96.79 d (8.0 Hz)5'
119.86.59 d (8.0 Hz)6'
35.22.82 m7'
70.93.75

4.07 (q, 8 Hz)
8'

RMNالـأطیافالمعلومات المتحصل علیھا منوَ B5نظرا للكتلة الجزیئیة  للمركب 1H،RMN
13C،HMBC،HSQC یتبین أن المركب المعزول یتكون من شقین أغلیكوني وھما حمضacide-

caféique َوhydroxytyrosol  وَ شقین سكریین وَھماβ-D-glucose َوα-L-rhamnose

من طرف 3وَ من الموضع hydroxytyrosolمن طرف  1حیث أنّ الجلیكوز مستبدل في الموضع 

rhamnose حمض الـ فیكون مستبدل من طرف 4أمّا الموضعcaféique وكل ھذا یؤكده تجربة الـ

HMBC]البروتون الأنومیري بین تعالقالذي یدل على وجود وَ ]123:رقمشكلH-1''' لسكر

δHالرامنوز والذي یظھر عند  = 5.21 ppm وَ الكربونC-3''تعالق بقعةإلى،بالإضافةللجلیكوز

للبروتونتعالقبقعةإلى بالإضافة’C-8الكربونوَ ''H-1للجلیكوزالأنومیريللبروتون

H-4'' للجلیكوز وَ مجموعة الكربونیل لحمض الـcaféique.

وَھو مركب معروف في المراجع البیبلیوغرافیةactéosideتوافق إذن بنیةB5البنیة الجزیئیة للمركب

.]10[حیث تم مقارنة المعطیات الطیفیة للمركب مع تلك الموجودة في المراجع.
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(actéoside)المركب بنیة  B5

OH

OH

O
O

O
HO

HO
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OHO
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2'

3'

4'
5'

6'

7'
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4
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1''
6''
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1'''6'''
3''

4''
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6Bالتحلیل البنیوي للمركب

الخصائص الفیزیوكیمیائیة

المركب على شكل زیتي-

=طول الموجةعندWoodلون الإستشعاعي تحت مصباح - 254 nmλأزرق مشع.

:في النظامین التالیینمعامل  الإحتباس-
Rf = 0.18 (Toluène/MEC/MeOH 4:3:3)
Rf = 0.45 (H2O/MeOH/MEC/Acétylacétone 13:3:3:1)

التحلیل الطیفي 

مطیافیة الكتلة

بتقنیة الإلكتروسبراي  الموجبة)   masse à haute résolution(الدقةعالیة طیف الكتلة 

HRESIMS]46383.07تظھر  إشارة  عند  ] 126:رقمشكلm/z وَ ،+[M+Na]توافق  =

=Mتسمح بإستنتاج الكتلة الجزیئیة  .C18H16O8الموافقة للصیغة المجملة360

B6للمركب HRESIMSطیف الكتلة :-126-رقمشكل

مطیافیة الرنین النووي المغناطیسي

RMNطیف الـ  1H]127:شكل رقم [ الـ وَ طیفCOSY]بكل وضوح انیبینّ] 128:شكل رقم
] 129:شكل رقم [ABXمن شكل ینوجود نظام

[M+Na]+
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,B6(500 MHz, δHللمركب 1HRMNطیف الـ : -127-شكل رقم J en Hz)

B6للمركبالجزء الأول : -129-رقم شكل

H

R2

R1

H

R3

H2
6

5

2 6 5         2’ 5’ 6’

8

7

7’b 7’a8’
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:الإزاحات الكیمیائیة التالیة عند النظام الأوّل إشارات حیث تظھرقیم 

δH = 7.07 ppm (1H, d, J = 2.0  Hz, H-2)،(1H, dd, J = 8.2 Hz, J = 2 Hz, H-6)δH = 6.97 ppm

δHوَ  = 6.80 ppm (1H, d, J = 8.2 Hz, H-5).

B6للمركب COSYالـ طیف : -128-شكل رقم

8’/7’

8/7

8/7

2’/6’
5’/6’

6/5
2/6

7 2 6                  5  2’  5’ 6’ 8

8’ 7’
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:التالیة الإزاحات الكیمیائیة تظھر إشاراتھ عند قیم ]130: شكل رقم [النظام الثاني وَ 

δH = 6.77 ppm (1H, d, J = 2.0 Hz, H-2') ،δH = 6.72 ppm (1H, d, J = 8.1  Hz, H-5') َو

δH = 6.64  ppm (1H, dd, J = 8.1 Hz, J = 2.0 Hz, H-6').

B6الجزء الثاني للمركب: -130-رقمشكل

الإزاحتین الكیمیائیتین نلاحظ كذلك إشارتین ثنائیتین عند وَ 

δH-7 = 7.57 ppm (1H, d, J = 15.9 Hz)  َوδH-8 = 6.29 ppm (1H, d, J =15.9 Hz)

transا ھی

.]131:رقم شكل[الكمیائیة تدل على أنھّا مترافقة مع الرابطة الثنائیة لمجموعة الكربونیل

B6الجزء الثالث للمركب: -131-رقمشكل

طیف الـ جلیاّنھ أما بالنسبة للإشارات الثلاثة المتبقیة لبروتونات متزاوجة مع بعضھا البعض كما یبیّ 

COSY] منھا بروتونین محمولین على نفس الكربون ]128:شكل رقم،(géminé) حسب طیف الـ

HSQC] عندتظھران ] 132:شكل رقم

δH-7’b = 3.03 ppm (1H, dd, J = 14.4-8.5 Hz)  َوδH-7’a = 3.12 ppm (1H, dd, J =14.4-4.2Hz)

’δH-8متزاوجة مع البروتون المتجاور الذي یرن عند وَ  = 5.21 ppm (1H, dd, J = 8.4 Hz, J = 4.2 Hz) َو

’δC-8المتعالق مع كربون ذو الإزاحة الكیمیائیة  = 73.3 ppm الـ حسب طیفHSQC] 132:شكل رقم [

الأخیر من ھذا المركب الرابع وَ وَ ھذا یدل على أنّ ھذا الكربون مرتبط بأوكسجین وَ منھ نستنتج الجزء

.]133: شكل رقم [

R5

R4 H

H

R6

H 2'

5'

6'

H

H

R7

O

O R87
8

9
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B6للمركبالرابعالجزء : -133-رقم شكل

تعالقات خلالمن الثالثبالجزءالأول الجزءبربط] 134:شكل رقم [HMBCالـ طیف یسمح 

عندیرنالذيC-7الكربونتعالقاتبالعكسوَ H-7البروتونوَ C-2وَ C-6الكربونین

δC-7 = 146.3 ppm َعند إشارتیھمااللذان تظھرالبروتونین العطریین وَ وδH-2 = 7.07 ppm َو

δH-6 = 6.97 ppm . وَ ھذا من خلال نقاط تعالقالثالث بالجزء الرابعمن ناحیة أخرى یمكن ربط الجزء

وَ أخیرا نستطیع ربط الجزء الرابع للمركب بالجزء الثاني وَ ’H-8وَ البروتون C-9مجموعة الكربونیل 

’C-9وَ ’C-2’ ،C-6وَ الكربونات ’H-7بمجموعة كربوكسیل وَ ذلك لوجود بقع تعالقات للبروتون 

، R1 ،R2 ،R4وَ من الصیغة المجملة نستنتج أنّ المستبدلات ] 134:شكل رقم [HMBCفي طیف الـ 

R5 عبارة عن مجموعات ھیدروكسیل.

R9 C C

H

O

H

H

R10
7' 8'
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B6للمركب HSQCالـ طیف : -132-شكل رقم

-CH2-

7

82

6

5

2’

5’

6’
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B6للمركب HMBCالـ طیف : -134-شكل رقم

H-7/ C-2 H-7/ C-6

H-8’/ C-9’/C-9

H-7’/ C-9’H-7’/ C-2’/ C-6’
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وَ ثانويواحدكربونبإسنادلنایسمح،كربون18وجودیؤكد] 135:رقمشكل[RMN13Cالـطیف

ھذهبینمنأنّ نلاحظحیثالرباعیة،الكربوناتمنثمانیةإلىبالإضافةثلاثیةكربوناتتسعة

التيوَ الفینولیةللحلقةالأكسجینیةللكربوناتممیزّةكمیائیةبإزاحةتظھرمنھاأربعةالكربونات

=δC:التالیةالكیمیائیةالإزاحاتقیمعندتظھر 148.3 ppm (C-4)،δC= 145.4 ppm (C-3)،

δC=144.8 ppm (C-3')،δC= 144.0 ppm (C-4')،لمجموعةیمیزّینكربونینوجودنلاحظكما

.وَ δC= 170.8 ppm (C-9')الإزاحتینقیمعندالكربونیل δC = 167.0 ppm (C-9)

δCالإزاحةقیمةعندتظھرالأولىألیفینینلكربونینإشارتینإلىبالإضافة = 146.6 ppm (C-7) َو

معیتعالقوالذيαالموضعفيمشبعغیركربونتوافقھيوَ δc = 113.9 ppmالقیمةعندالثانیة

.cafféoyleالـبنیةوجودتؤكدالنتائجوَھذهالألیفینیةالبروتونات

RMNالـ طیف : -135-شكل رقم 13C للمركبB6(125 MHz, δC)

9’

9 7

3’  4 3

1’       1

6 6’

2’   5 5’ 2  8

4’

7’

8’
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حمض الـالنتائج تسمح لنا بإسناد بنیة ھذا الحمض الفینولي إلى بنیة المركبمجموعة ھذه 

rosmarinique

وَ مطابقة مع، - 28-رقم الإزاحات الكمیائیة الملاحظة في طیف البروتون والكربون مدونة في الجدول

.]11،12[الإزاحات المتحصل علیھا في المراجع البیبلیوغرافیة

,B6(500 MHz, δالإزاحات الكیمیائیة للمركب : -28-جدول رقم  J en Hz ; 125 MHz,  δ) في الـCD3OD

B6المركب 

δc(ppm)δH (ppm) / J ( Hz)الموضع
126.3-1
113.87.07 d (2.0)2
145.4-3
148.3-4
115.16.80 d (8.2)5
121.86.97 dd (8.2 - 2.0)6
146.37.57 d  (15.9)7
113.06.29 d (15.9)8
167.1-9

127.9-1’
116.26.77 d (2.0)2’
144.8-3’
143.9-4’
114.96.72 d (8.1)5’
120.46.64 dd (8.1-2.04)6’
36.53.03 dd (14.4-8.5)

3.12 dd (14.4-4.2)
7’

73.35.21 dd (8.4-4.2)8’
172.2-9’

Acide rosmarinique
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II - التعیین البنیوي لمركبات نبتةBriq.(L.)Stachys ocymastrum

الطور العكسيعمودحیث كان بوتانولي للمستخلص الHPLCبعد التحلیل الكروماتوغرافي بجھاز الـ 

(Hypersil ODS (C18) column, 250x4.6 mm, 5Ầµm) وَ المملص مزیج منCH3CN َو

H2O بإضافةH3PO4 إلىH2O(pH تحصلنا على ، CH3CNمع زیادة في نسبة تركیز(2.5 =

المستخلص نلاحظ من خلالھ وجود عدة قمم ممّا یدل على غنى ]136: شكل رقم[كروماتوغرام

بعدة شواھد عندنا في المخبر مقارنة ھذه القممبعد،]14،13[بالمركبات القطبیة مثل البولیفینولات

منجزة في نفس الشروط تبینّ لنا أنّ المستخلص البوتانولي یحتوي على مركبین فلافونویدین آخرین الوَ 

.]15[غیر تلك التي تمّ التعرف علیھا في دراسة سابقة 

Stachys ocymastrumلنبتةكروماتوغرام المستخلص البوتانولي: -136-شكل رقم  (L.) Briq.
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II-1 1التعیین البنیوي للمركبH

الذي H1تبینّ لنا أنّ المركب ] 137: شكل رقم[بعد مطابقة كروماتوغرام المستخلص البیوتانولي مع الشاھد 

.lutéoline-7-O-β-D-glucosideالمركب ھوtR= 33.74 minیظھر عند الزمن  

Stachys ocymastrumلنبتة مقارنة كروماتوغرام المستخلص البوتانولي :-137-شكل رقم  (L.) Briq. الشاھدمع
lutéoline-7-O-β-D-glucoside
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II-2 2التعیین البنیوي للمركبH

الذي H2تبینّ لنا أنّ المركب ] 138: شكل رقم[بعد مطابقة كروماتوغرام المستخلص البیوتانولي مع الشاھد 
-apigénine-7ھو المركب tR= 36.7 minیظھر عند الزمن   O-β-D-glucoside.

Stachys ocymastrumلنبتة مقارنة كروماتوغرام المستخلص البوتانولي :-138-شكل رقم  (L.) Briq. الشاھدمع
apigénine-7- O-β-D-glucoside
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III-1 التركیب الكیمیائي للزیت الأساسي لنبتةSalvia officinalis L.

98.39 %تمثل نسبة ] 29:جدول رقم[مركب 35الزیت وجود ةالتحلیل الطیفي لكروماتوغرام عینّبینّ

حیث أظھرت النتائج علیھا، التعرّفتم التيوَ الزیتھذا في المحتواةالمركبات مجملمن

α-thujoneوجود المركب ھو المركب الأكثر وفرة في عینة الزیت الأساسي لنبتة و(24.52%)

Salvia officinalis L.المركباتتلیھcamphor (16.86%) ،1,8-cineole (15.92%) ،

β-thujone (6.50%) ،veridiflorol .بتراكیز متواضعة نسبیا(6.35%)
Salvia officinalisمكونات الزیت الأساسي للنبتة  :-29-جدول  L.

المركب
IR

(معامل الإحتباس)

النسبة

المركب(%)
IR

(معامل الإحتباس)

النسبة

(%)

2,4-Dimethylhexane7290.51β-Fenchyl alcohol11270.37

α- Thujone80924.521-Terpinol11340.10

4-Methylpentanol8381.88Camphor114616.86

α-Pinene9303.72Borneol11691.89

Camphene9393.28(Z)- Pinocamphone11720.20

β-Pinene9540.23p-Cymene-9-ol12051.64

p-Cymene9793.60Bornyl acetate12890.37

Tert-butylbenzene9901.09Z-Caryophyllene14090.94

β-Phellandrene10241.60E-Caryophyllene14200.67

Limonene10251.70α-Humulene14550.67

1,8- Cineole102915.92β-Cadinene15830.10

γ-Terpinene10600.43Caryphyllene oxide15931.29

cis- Sabinene hydrate10700.20Viridiflorol15966.35

Terpinolene10890.20Humulene epoxide16080.10

Linalool10950.20β-Eudesmol16510.22

trans- Sabinene
hydrate

10970.46Manool20570.54

β-Thujone11146.50Linolenic acid21050.20

o-Isopropenyltoluene11180.2 198.39المجموعالتي تم تحدیدھاالمركبات
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III-2  مقارنة مكونات الزیت الأساسي للنبتةSalvia officinalis L. تنمو في مناطق
مختلفة

التركیبمعالغالبةالمركباتناحیةمنالمدروسللزیتالكیمیائيالتركیببمقارنة

خلالمنلناتبینّمختلفة،مناطقفيتنموالتيوَ النوعلنفسأخرىلزیوتالكیمیائي

-αمركبأنّ على] 30:رقمجدول[الجدول Thujoneفيغالبةبصفةتقریبایتواجد

Salvia officinalis.نبتةزیوتجمیع L . َكاإعتبارهیمكنمنھوChemotype ّیأتيثم

مختلفةبنسبcamphor،1,8-cineole،β-thujone،Viridiflorolالمركباتبعده

.النبتةفیھاتنموالتيالمنطقةحسبعلى

Salvia officinalisمكونات الزیت الأساسي للنبتة  مقارنة :-30-جدول  L.تنمو في مناطق مختلفة

(%)في الزیت موجودةالالغالبة المركبات 

منطقة تواجد نبتة

Salvia officinalis L.

α- Thujone Camphor 1,8- Cineole β-Thujone Viridiflorol

باتنة 24.52 16.86 15.92 6.5 6.35

]16[الجزائر العاصمة 19.6 20.4 12.3 8.0 8.0

]17[المغرب 14.10 4.99 5.10 - 16.42

]18[تونس 7.41 14.19 16.29 17.76 4.63

]19[صربیا 37.52 13.78 14.43 4.67 1.37

]20[كرواتیا 57.0 29.1 0.9 15.0 14.2

]21[بولونیا 17.3 29.2 10.4 4.8 11.6
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BriqStachys ocymastrumلمستخلص البوتانولي لنبتة جذور الحرةتقدیر الفعالیة المضادة لل-1 (L.)

النسبة المئویة لإرجاع المستخلص البوتانولي -31-ن النتائج المحصل علیھا و المدونة في الجدول تبیّ 

Stachys ocymastrumللنبتة  (L.) BriqلجذرDPPH المستخلصتركیزبدلالة:

Stachys ocymastrumللنبتةللمستخلص البوتانولي نسبة الإرجاع:-31-جدول (L.) Briq
لجذرDPPHالمستخلصتراكیزبدلالة مختلف 

للنبتةالمستخلص البوتانوليتراكیز

Stachys ocymastrum (L.) Briq.

(mg/ml)

نسبة إرجاع 

DPPH
(%)

0,0194,84

0,00562,69

0,002533,23

0,0012524,41

0,00122.26

: -137-شكل ھذه القیم یمكن تمثیلھا على المنحنى البیاني التالي

Stachys ocymastrumرجاع المستخلص البوتانوليلإالنسبة المئویة :- 137-شكل  (L.) Briq.رذلجDPPH
المستخلصتركیزبدلالة 

y = 8241,1x + 14,931
R² = 0,9854
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 تحدید قیمةIC50

علىاعتماداالإرجاعنسبةمن50%لـالموافقالتركیزقیمةحسابتمالبیانيالمنحنىخلالمن

:التالیةالمنحنىمعادلة

Y = 8241,1X + 14,931

:یليكماIC50قیمةتكون50%بـالمقدرةرجاعلإانسبةYكانتإذا

X = (50 – 14,931) / 8241,1= 0.0043

:ھوالإرجاعمن50%إلىالمؤديالبوتانوليالمستخلصتركیزیكونبھذاو

Stachys ocymastrumالبوتانولي للنبتةعلیھا فعالیة المستخلصئج المحصلبینت النتا (L.) Briq في

0.05وھذا عند التركیز % 95.96بـ DPPHأسر والتقاط الجذور الحرة، حیث قدر التأثیر الآسر لجذر 

mg/ml 4.3بـقدرف%50أما التركیز الآسر لـ µg/ml َمقارنة بالقیمة المرجعیة لمركب جدا جیدّ ھوو

لبعض النباتات المنتمیةللمستخلص المیثانولي المتحصل علیھا القیم وَ كذاRutin(3.01 μg/ml)الـ

قدرة المستخلص على أنّ نستنتج من خلال ھذه النتائج.-32-وَ المدونة في الجدول]Stachys]1لجنس 

Stachys ocymastrumالبوتانولي لنبتة  (L.)Briq ترجع إلى غنى المستخلص بالمركبات

.DPPHالفلافونویدیة التي لھا القدرة على أسر الجذر الحر لمركب الـ 

4.3 µg/ml =IC50
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Stachysالمنتمیة لجنس النباتیةلبعض مستخلصاتDPPHتأثیر الآسر لجذر ةقدر: -32-جدول رقم 

IC50العینّة (µg/ml)

وتانولي لنبتةالبالمستخلص 

Stachys ocymastrum (L.)Briq
4.3

المستخلص المیثانولي لنبتة

Stachys sylvatica]1[
16.1

المستخلص المیثانولي لنبتة

Stachys salviifolia]1[
10.7

المستخلص المیثانولي لنبتة

Stachys recta subsp. Subcrenata]1[
5.97

المستخلص المیثانولي لنبتة

Stachys recta subsp. Recta]1[
1.96

المركب المرجعي 

]Rutin]1الـ 
3.01

Salvia officinalisللزیت الأساسي لنبتةجذورالحرةتقدیر الفعالیة المضادة لل-2 L.

طریقة حسبالأساسيللزیتللأكسدةالمضادةبالفعالیةالخاص-138-شكل المنحنىلنایظھر

β-carotene Bleaching methode 4على أنّ الزیت لھ فعالیة جیدة عند التركیز mg/ml حیث

بمقارنة ھذه النسبة مع نباتات أخرى من نفس الجنس أمّا . % 55.46تكون قیمة أحسن تثبیط بنسبة 

Salvia officinalisنلاحظ أنّ الفعالیة المضادة للأكسدة للزیت الأساسي لنبتة - 33-جدول رقم  L.

cineole (15.92-1,8مثل ة بعض مركباتھضعیفة وَ ھذا راجع لمكونات الزیت الأساسي وَ كذا نسب %)

 ،Camphor (16.86 borneolوَ (% (1.89 %)]2 .[
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Salvia officinalisغیاب الزیت الأساسي لـ بحضور وnm 470عند β-caroteneحركیة تبییض :-138-شكل  L.

حسب طریقةSalviaالفعالیة المضادة للجذورالحرة لزیوت أساسیة لبعض نباتات جنس : -33-جدول رقم 

β-carotene Bleaching method

النبتة

)الزیت الأساسي(

β-carotene/linoleic acid

inhibition (%)

Salvia officinalis L.55.46

Salvia aucheri var. aucheri87.6

Salvia aramiensis92.4

Salvia pilifera81.1

Salvia officinalisللزیت الأساسي للنبتة ا یتقدیر الفعالیة المضادة للبكتیر-3 L.

Zone)بقیاس مناطق التثبیط ساعة18فكما ذكرنا سابقا تمت القراءة بعد مرور  d'inhibition) بواسطة

:-34- رقمالنتائج المتحصل علیھا مدونة في الجدول مسطرة، 
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Salvia officinalisللنبتةالفعالیة المضادة للبكتیریا للزیت الأساسي :-34-ل رقمجدو L.
)CMIقیم الـ- أقطار مناطق التثبیط( 

السلالة
البكتیریة

قیم (mm)قطر التثبیط 
CMIالـ 

(μg/ml)
المحلول الأم

(20 µl/disque)

Escherichia coli ATCC 259222080

Escherichia coli (SH)2180

Pseudomonas aeruginosa ATCC
27853

--

Pseudomonas aeruginosa (SH)--

Staphylococcus aureus ATCC 43300--

Streptococus homeolytic (SH)2320

Klebsiella pneumoniae ATCC--

Klebsiella pneumoniae (SH)--

من سلالات ثلاثة مع جیدة فعالیة مضادة للبكتیریا Salvia officinalisأعطى الزیت الأساسي للنبتة 

Escherichia coliبین ثمانیة وَھي  ATCC 25922 ،Escherichia coli (SH)،

Streptococus homeolytic (SH)20بـ لھذه السلالات تثبیط الأقطار مناطق قدرت حیث mm ،

21 mm َ23و mm عض المركبات في الزیت لھا فعالیة وَ ترجع ھذه الفعالیة إلى وجود بعلى الترتیب

سلالات ، كما أظھرت ال]Camphor]2وَ cineole-1,8السلالات وَبالخصوص مركبي ضد ھذه

Salvia officinalisلنبتة زیت الأساسي للكبیرةالأخرى المتبقیة مقاومة L. حیث لم یظھر لھ أي

. مفعول
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الخاتمة
متداد لھذه و كإمنذ سنوات على دراسة النباتات الطبیة الجزائریة،LOSTلقد انصب اھتمام مخبر

تتمیز بفعالیة بیولوجیة عالیةوَ التي Lamiaceaeة أنواع نباتیة تنتمي إلى عائلةثالأبحاث قمنا باختیار ثلا

من ھذه الرسالة الجزء الأوّلوَ الخاضعة للدراسة وَ التنقیب بصفة مكثفة كما بینّھ البحث الببلیوغرافي في 

:وَ ھما) شرق الجزائر(فالنبتتین الأولى وَ الثانیة تمّ قطفھما في نواحي قسنطینة 
Salvia argentea var. aurasiaca (Pomel) Batt. et Trab

Stachys ocymastrum (L.) Briq.

Salvia officinalisنبتة الثالثة للبالنسبة ا أمّ  L.لكونھا لأنھّا مستعملة في الطب التقلیدي،فھي جد معروفة

.جیة ھامة وَ تستعمل ضد البكتیریا، ضد الأكسدة وَ مضادة للتشنجتمتلك خاصیات بیولو

الأیض الثانوي لكل من النبتتیننواتجكان الھدف الأساسي ھو فصل و تحدید 
Salvia argentea var. aurasiaca (Pomel) Batt. et Trab َوStachys ocymastrum (L.)Briq.

Salvia officinalisو فصل الزیت الأساسي للنبتة L.

نبتة للمستخلص البیوتانوليللككذدراسة الفعالیة البیولوجیة للزیت الأساسي المفصول و أخیرا وَ 

Stachys ocymastrum (L.) Briq..

Salviaالفیتوكیمیائیة للنبتتینالدراسةأدت argentea var. aurasiaca (Pomel) Batt. et Trab

Stachys ocymastrumوَ  (L.) Briq. مركب باستعمال مختلف التقنیات الكروماتوغرافیة 21فصلإلى

السائلة عالیة الكفاءة ، كروماتوغرافیاCCMكروماتوغرافیا الطبقة الرقیقة، CCكروماتوغرافیا العمود(

HPLC.(البنفسجیة یائیة من مطیافیة الأشعة فوقوأستخدمت مختلف الطرق الفیزUVالكتلة، مطیافیة

RMN(مطیافیة الرنین النووي المغناطیسوَ (HRESIMS)الإلكتروسبرايعالیة الدقة بتقنیة 1H ،

RMN 13C ،HMBC ،COSY 1H-1H ،HMQC ،NOESY ،ROESY(

:الصیغ المفصلة التالیةھذه التقنیات أدت إلى تحدیدكل

بالنسبة للنبتة: أولاSalvia  argentea var. aurasiaca (Pomel)  Batt. et Trab

فصلت 11، حیث وَ فلافون واحد ثلاثيتربینمركب12تم فصل Exsudatمستخلص الـ من-أ

وَ الجنسفصل لأول مرة من فقد ) 13رقم (التربین الثلاثي النباتیة ماعدا المملكة لأول مرة في 

:ھي
1- luteolin

2- 11α-methoxyurs-12-ene-1β, 3β, 15α-triol

3- urs-12-ene-1β, 3β, 11α, 15α-tetraol
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4- 11α-methoxyurs-12-ene 1β,3β diol

5- 1β, 3β, 15α trihydroxy-11α-methoxyurs-12-en-28-al

6- 1β, 3β, 15α-trihydroxyurs-12-en-28-al

7- urs-12-ene-1β, 3β, 15α, 28β-tetraol

8- 11α-methoxyurs-12-ene-1β, 3β, 28β-triol

9- 13β, 28β-epoxy-urs-12-ene-1β, 3β, 15α-triol

10- urs-12-ene-3β,7β,15α,28β tetraol

11- olean-12-ene-3β, 7β, 15α, 28β-tetraol

12- 1β, 25β-epoxy-urs-12-ene-3β, 11α, 28β-triol

13- urs-12-ene-1β, 3β, 11α-triol

:مركبات6نولي تمّ فصلوتایتخلص البالمسمن -ب

وَ ھماینفلافونوید:

1- lutéoline-7-O-β-D-glucoside

2- apigénine-7-glucoside
مشتق لفینول بسیط وَ ھو

3- threo-guaiacylglycerol 3-O-(6-O-p-hydroxybenzoyl)-β-D-glucopyranoside

صابونین لأول مرة حسب علمنا من المملكة النباتیة وَ ھو:

4- 2, 3, 21, 23 tetrahydroxyolean-12-en-28-oic acid-28-O-β-D-glucopyranosyl-(2-
1)-β-D-glucopyranoside

مشتق لإستر فینیل بروبانوید سكري وَ ھو:
5- actéoside (verbascoside)

وَ أخیرا مشتق لحامض السینامیك وَ ھو:
6- acide rosmarinique
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لنبتة من المستخلص البیوتانولي: ثانیاStachys ocymastrum (L.) Briq. فقد تمّ التعرف على
: وھماجلیكوزیلیةمركبین من نوع الفلافون

1- lutéoline-7-O-β-D-glucoside

2- apigénine-7-O-β-D-glucoside

.یرشھادة الماجستفلافونویدات أخرى خلال دراسة سابقة لنیل4وَ نشیر أنّ ھذه النبتة قد فصل منھا 

Salvia officinalisللزیت الأساسي للنبتة GC/MSو GCمكننا تحلیل L. مركب،  35من التعرف على

%حیث تمثل ھذه المركبات نسبة من مجمل المركبات المحتواة في ھذا الزیت، المركبات التي 98.39

α-thujone (24.52%) ،camphor (16.86%) ،1,8-cineoleتتمثل في 5 %من ظھرت بنسبة أكبر 

(15.92%) ،β-thujone (6.50%) ،veridiflorol (6.35%).

Salvia officinalisكما أظھر الزیت الأساسي للنبتة  L. فعالیة مضادة للبكتیریا جیدة خاصة مع السلالات

Escherichia coliالمرجعیة  ATCC 25922 ،Escherichia coli (HS)،Streptococus homeolytic

(HS) 20أقطار مناطق تثبیط مقدرة بـ الزیت الأساسي حیث أعطى mm ،21 mm َ23و mm على

أظھر الزیت كما.80 (μg/ml) ،20 (μg/ml)، (μg/ml) 80التالیة CMIوَ التي توافق قیم الترتیب 

حیث كانت أحسن قیمة تثبیط β-caroteneباستعمال طریقة معتبرةجذور الحرةمضادة للالأساسي فعالیة 

.%55.46مل بنسبة /مغ4مقاسة عند القیمة 

Stachys ocymastrumالمستخلص البوتانولي للنبتة أما (L.) Briq. جذور الحرةمضادة للفقد أظھرفعالیة

4.3عند التركیز DPPHمن الـ %50تثبیط حیث قدر، DPPHالـباستعمال طریقةجدا جیدة  μg/ml

=IC50)للمستخلص  4.3 μg/ml).
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ABSTRACT 
 
The hydrodistilled essential oil of fresh aerial parts of Salvia officinalis, collected at Batna (Eastern Algerian) was 
analyzed by GC and GC/MS. 35 components representing 98.39 % of the essential oil were detected with α-thujone 
(24.52%) ,1,8- cineole (15.92%), camphor  (16.86%) , β-thujone (6.50%) and veridiflorol (6.35%), as the major 
components. The antibacterial activity of the essential oil was tested against eighth gram-positive and gram-
negative bacteria by the use of the disc diffusion method. The antioxidant activity was also investigated by the use of 
β-carotene bleaching method. 
 
Keywords: Salvia officinalis, Antioxidant activity, Linoleic acid, β-carotene, Antibacterial activity. 
_____________________________________________________________________________________________ 
 

INTRODUCTION 
 

The genus Salvia (commonly known as sage) belongs to the family Lamiaceae, which is a large cosmopolitan family 
comprising about 252 genera and 7200 species [1,2]. Various species of Salvia are used as flavorings, food 
condiments, cosmetics,  perfume additives and as herbal medicine e.g  antibacterial, antiviral, antitumor, 
spasmolytic, antioxidant and anti-inflammatory [3-5]. In continuation of our works on Lamiaceae [6-25], we report 
here the GC and GC/MS analyses, the antibacterial and the antioxidant activities of the essential oil of Salvia 
officinalis collected from Batna (Eastern Algerian) which is traditionally used as emmenagogue and antispasmolytic. 
 

MATERIALS AND METHODS 
 

Plant Material 
Fresh aerial parts of Salvia officinalis, collected from Batna (Eastern Algerian) was collected in May 2013. A 
voucher specimen was deposited at the herbarium of the University of Constantine 1, Algeria (LOSTSo /05/13). 
 
Extraction of the essential oil 
The hydrodistillation of fresh aerial parts (100 g) of Salvia officinalis, collected from Batna, for 3h in a Clevenger-
type apparatus, according to the British Pharmacopeia, yielded 2.1 % of a yellow good smell essential oil. 
 
Gas chromatography  
GC analysis was performed on a Shimadzu GC17A gas chromatograph equipped with a split/splitless injector 
(250°C) and a flame ionization detector (250°C). Retention times for comparison with authentic compounds were 
measured using a cross-linked DB5-MS column (40 m × 0.18 mm, film thickness 0.18 µm). The oven temperature 
was programmed as isothermal at 60°C for 5 min, then raised to 275°C at 5°C/min and held at this temperature for 5 
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min.  Helium was used as the carrier gas at a rate of 1 ml/min. Relative percentage amounts were calculated from 
peak area without the use of correction factors. 
 
Gas Chromatography-Mass spectrometry 
Gas chromatography-mass spectrometry: GC-MS was performed using a Shimadzu QP5050 mass selective detector 
using a cross-linked DB5-MS column (40 m × 0.18mm, film thickness 0.18 µm). The oven temperature was 
programmed as isothermal at 60°C for 5 min, then raised to 275°C at 5°C/min and held at this temperature for 5 
min.  Helium was used as the carrier gas at a rate of 1 ml/min. 0.1 µl oil was introduced directly into the source of 
the MS via a transfer line (280°C) with a split ratio of 1:50 and a linear velocity of 30.0 cm/sec. Ionization was 
obtained by electron impact (70 eV, source temperature 200°C, resolution 1000). 
 
Identification of components   
Essential oil components were identified based on their retention indices (determined with reference to a 
homologous series of normal alkanes), and by comparison of their mass spectral fragmentation patterns with those 
reported in the literature [26,27] and with authentic compounds. 
 
Antibacterial activity 
The antibacterial activity of the essential oil was tested against a range of microorganisms, namely Escherichia coli 
ATCC 25922, Escherichia coli, Staphylococcus aureus ATCC 43300, Pseudomonas aeruginosa ATCC 27853, 
Pseudomonas aeruginosa, Klebsiella pneumonia ATCC, Klebsiella pneumonia, Streptococus. The reference strains 
were obtained from the Pasteur Institute (Algiers). The other strains were obtained from the laboratory of 
bacteriology, Benbadis Hospital, Constantine, using conventional methods (clinical isolation) [28]. 
 
Antioxidant activity: β-carotene bleaching test 
The antioxidant activity of the essential oil was evaluated by β-carotene–linoleic acid model system [29]. 0.5 mg of 
β-carotene in 1 mL of chloroform was added to 25 µL of linoleic acid and 200 mg of Tween 40 emulsifier mixture. 
After chloroform was evaporated under vacuum, 100 mL of distilled water saturated with oxygen were added by 
vigorous shaking. Four thousand microliters of this mixture were transferred into deferent test tubes containing 
different concentrations of the sample. As soon as the emulsion was added to each tube, the zero time absorbance 
was measured at 470 nm using a spectrophotometer. The emulsion system was incubated for 2 h at 50°C. A blank, 
devoid of β-carotene, was prepared for background subtraction. Vitamin E was used as standards. The bleaching rate 
(R) of β-carotene was calculated according to the following equation: 
 
R = ln (a/b)/t 

 
Where ln is the natural log, a is the absorbance at time 0, b is the absorbance at time t (120 min) [30]. The 
antioxidant activity (AA) was calculated in terms of percent inhibition relative to the control, using following 
equation: 
 
AA = [(Rcontrol -Rsample/Rcontrol] ×100 

 
RESULTS AND DISCUSSION 

 
Chemical composition of the essential oil 
The hydrodistillation of flowering Salvia officinalis, collected from Batna, yielded 2.1% (w/w) of a yellowish good 
smell oil. 35 compounds were identified by GC and GC/MS, representing 98.39% of the total essential oil 
characterized by the main presence of α-thujone (24.52%), camphor (16.86%), 1,8-cineole (15.92%), β-thujone 
(6.50%) and veridiflorol (6.35%), The chemical composition of  the present oil  was found to be nearly similar to 
those of species collected from Algeria [31], Italy [32],Tunisia [33] and India [34], which were mainly represented 
by α-thujone, 1,8-cineole and camphor.  Great amounts of α-thujone (34.42 %, 31.23-52%, 31.56%)  were  found in 
oil compositions of species collected from of Tunisia [33],  Romania [35] and Georgia [36], respectively while 
camphor (20.4%, 20.69-54%, 29%, 8,58-31,89%, 5.10 -16.82%) [31,37], 1,8-cineole (32-35%) [32,38], and 
viridiflorol (16.42-9.92%, 9.94-19.46%) [39-41] were found to be high-contents of S. officinalis oils from Algeria, 
Italy, Algeria, Morocco, Tunisia and Egypt, respectively. 
 
Antibacterial activity 
The antibacterial activity of Salvia officinalis essential oil was tested against several microorganisms (Table 2). The 
essential oil exhibited the best antibacterial activity against, ATCC 25922, E. coli (HS) and and Streptococus 
homeolytic with 20, 21 mm and 23 mm inhibition zone diameters, respectively. 
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Table 1: Chemical composition, Retention indices and percentage composition of the essential oil of Salvia officinalis collected from 
Batna. 

 
Pic Compoundsa RIb (%) 
1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 
10 
11 
13 
14 
15 
16 
17 
18 
19 
20 
21 
22 
23 
24 
25 
26 
27 
28 
29 
30 
31 
32 
33 
34 
35 
 

2,4-Dimethylhexane  
α- Thujone  
4-Methylpentanol  
α-Pinene  
Camphene   
β-Pinene 
p-Cymene 
Tert-butylbenzene   
β-Phellandrene  
Limonene 
1,8- Cineole 
γ-Terpinene  
Terpinolene 
Linalool  
trans- Sabinene hydrate 
β-Thujone  
o-Isopropenyltoluene   
β-Fenchyl alcohol 
1-Terpinol    
Camphor  
Borneol 
(Z)- Pinocamphone  
p-Cymene-9-ol 
Bornyl acetate  
Z-Caryophyllene  
E-Caryophyllene  
α-Humulene 
β-Cadinene 
Caryphyllene oxide  
Viridiflorol  
Humulene epoxide 
-Eudesmol 
Manool 
Linolenic acid 
Identified compounds 

729 
809 
838 
930 
939 
954 
979 
990 
1024 
1025 
1029 
1060 
1089 
1095 
1097 
1114 
1118 
1127 
1134 
1146 
1169 
1172 
1205 
1289 
1409 
1420 
1455 
1583 
1593 
1596 
1608 
1651 
2057 
2105 
Total 

0.51 
24.52 
1.88 
3.72 
3.28 
0.23 
3.60 
1.09 
1.60 
1.70 
15.92 
0.43 
0.20 
0.20 
0.46 
6.50 
0.2 1 
0.37 
0.10 
16.86 
1.89 
0.20 
1.64 
0.37 
0.94 
0.67 
0.67 
0.10 
1.29 
6.35 
0.10 
0.22 
0.54 
0.20 
98.39 

aCompounds listed in order of their RI 
bRI (retention index) measured relative to n-alkanes (C6-C24) using DB5-MS column 

 
Table 2: Antibacterial activity (inhibition zones and MIC) of the essential oil of S. officinalis collected from Batna. 

 
Microrganism Inhibition zone a (mm) MIC (µg/ml) 
Escherichia coli ATCC 25922 20 80 
Escherichia coli (HS) 21 80 
Pseudomonas aeruginosa ATCC 27853 - - 
Pseudomonas aeruginosa (HS) - - 
Staphylococcus aureus ATCC 43300 - - 
Streptococus homeolytic (HS) 23 20 
Klebsiella pneumoniae ATCC - - 
Klebsiella pneumoniae (HS) - - 

a: (128 µg/ml) 
HS : Hospital strain 

 
Antioxidant activity 
Salvia species have been reported as potent natural antioxidants [37]. In this study, total antioxidant activity, by β-
carotene bleaching method [25] assays, of the essential oil of Salvia officinalis collected from Batna, was carried 
out. The activity was increased as dose dependent. The essential oil exhibited a good activity, the best inhibition 
(55.46 %) was measured at 4 mg/ml (Figure 1) 
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Figure (1): Inhibition of lipid peroxidation of Salvia officinalis essential oil and Vitamin E by the β-carotene bleaching method 
 

CONCLUSION 
 

The essential oil of hydrodistilled fresh aerial parts of Salvia officinalis, collected at Batna, was mainly represented 
by α-thujone, 1,8-cineole, Camphor, β-thujone and  veridiflorol.  
 
The antibacterial activity of this essential oil against several microorganisms was investigated. The best antibacterial 
activity was obtained against E. coli and Streptococus hemolytic strains. The essential oil exhibited a good 
antioxidant activity by the use of β-carotene bleaching method which justifies its use in Algerian food chemistry. 
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ANTIOXIDANT  ACTIVITY  AND  FLAVONOIDS OF  Stachys  ocymastrum

Hichem Lakhal,1 Tarek Boudiar,1 Ahmed Kabouche,1*                                                 UDC 547.972
Souheila Laggoune,1 Zahia Kabouche,1 and Gulacti Topcu2

Stachys genus (Lamiaceae) has shown various activities such as anti-inflammatory [1], antimicrobial [2], and antioxidant
[3] activities. Because of the various biological interests in the secondary metabolites (flavonoids, diterpenes, phenylethanoid
glycosides) of this genus, we have made a phytochemical study of the antioxidant activity of the species Stachys ocymastrum
(L.) Briq. [4].

Aerial parts of Stachys ocymastrum (L.) Briq. were collected from Djebel El-Ouahch-Constantine (North Eastern
Algeria) in June 2005 during the flowering stage. A voucher specimen has been deposited in the Herbarium of the Department
of Chemistry, University Mentouri-Constantine, and authenticated by Prof. G. De Belair (University of Annaba, Algeria).

Air-dried and powdered aerial parts (890 g) of Stachys ocymastrum were macerated in a methanolic solution (70%) at
room temperature. The extract was concentrated under low pressure, diluted, and filtered, then successively extracted with
petroleum ether, dichloromethane, ethyl acetate, and n-butanol.

Compound 1 was isolated as a yellow solid that precipitated from the ethyl acetate extract; then, the butanolic and the
ethyl acetate extracts were concentrated under reduced pressure. The two extracts were combined and column chromatographed
on Polyamid SC6 with a gradient of toluene–MeOH with increasing polarity, affording compound 2 from fraction F-75.
Successive separations using preparative TLC on silica gel eluted with CH2Cl2–MeOH (9:1) led to compound 3 from fraction
F-57, while paper chromatography (Whatman No. 3MM) eluted with AcOH–H2O (30:70) led to compound 4 from fraction F-70.

Compounds 1 and 2 were identified by 1H NMR, 13C NMR, Dept-135, 1H–1H COSY, HMBC, HMQC, and MS,
while  compounds 3 and 4 were identified by UV and 1H NMR as well as by direct comparison with literature data [6–9].

Compound 1. C30H26O12, mp 270�C. 1H NMR (300 MHz, DMSO-d6, �, ppm, J/Hz): 12.97 (1H, s, 5-OH), 7.94 (2H,
d, J = 8.7, H-2�, H-6�), 6.92 (2H, d, J = 8.7, H-3�, H-5�), 6.83 (1H, s, H-3), 6.82 (1H, d, J = 1.8, H-8), 6.47 (1H, d, J = 1.8, H-6),
5.17 (1H, d, J = 6.9, H-1��), 4.47 (1H, d, J = 11.6, H-6��b), 4.16 (1H, dd, J = 11.9, 7.2, H-6��a), 3.84 (1H, m, H-5��), 3.35 (1H, m,
H-2��), 3.33 (1H, m, H-3��), 3.26 (1H, m, H-4��), 7.49 (1H, d, J = 15.9, H-�), 6.67 (2H, d, J = 8.5, H-3���, H-5���), 7.36 (2H, d,
J = 8.5, H-2���, H-6���), 6.32 (1H, d, J = 15.9, H-�). 13C NMR (125 MHz, DMSO-d6, �): 94.60 (C-8), 99.34 (C-6), 102.90 (C-3),
105.26 (C-10), 115.90 (C-3�, C-5�), 120.86 (C-1�), 128.45 (C-2�, C-6�), 156.80 (C-9), 161.02 (C-5), 161.28 (C-4�), 162.58
(C-7), 164.17 (C-2), 181.88 (C-4), 63.33 (C-6��), 69.87 (C-4��), 72.84 (C-2��), 73.70 (C-5��), 76.11 (C-3��), 99.37 (C-1��),
113.61 (C-�),115.57 (C-3���, C-5���), 124.78 (C-1���), 130.00 (C-2���, C-6���), 144.85 (C-�), 159.68 (C-4���), 166.37 (C=O). Mass
spectrum, m/z: 601.1 [M + Na]+, 623.1 [M – H + 2Na]+, 639.1 [M – H + Na + K]+. Characterized as apigenin 7-O-�-D-(6��-O-
p-coumaroylglucopyranoside) [5].

Compound 2. C27H30O16. 1H NMR (300 MHz, DMSO-d6, �, ppm, J/Hz): 12.04 (1H, s, 5-OH), 8.35 (1H, s, 8-OH),
7.99 (2H, d, J = 8.8, H-2�, H-6�), 6.96 (2H, d, J = 8.8, H-3�, H-5�), 6.85 (1H, s, H-3), 6.65 (1H, s, H-6), 5.11 (1H, d, J = 7.5, H-1��),
3.74 (1H, m, H-6��b), 3.65 (1H, m, H-2��), 3.51 (1H, m, H-5��), 3.49 (1H, m, H-6��a), 3.49 (1H, m, H-3��), 3.36 (1H, m, H-4��),
4.91 (1H, d, J = 8, H-1���), 3.87 (1H, m, H-3���), 3.64 (1H, H-5���), 3.52 (1H, H-6���b), 3.42 (1H, H-6���a), 3.34 (1H, m, H-4���),
3.21 (1H, m, H-2���). 13C NMR (125 MHz, DMSO-d6, �): 182.3 (C-4), 163.98 (C-2), 161.24 (C-4�), 152.35 (C-5), 151.13
(C-7), 144.24 (C-9), 128.56 (C-2�, C-6�), 127.02 (C-8), 121.17 (C-1�), 115.91 (C-3�, C-5�), 105.11 (C-10), 102.5 (C-3), 98.65
(C-6), 99.5 (C-1��), 81.17 (C-2��), 76.94 (C-3��), 75.59 (C-5��), 69.17 (C-4��), 60.4 (C-6��), 101.6 (C-1���), 74.5 (C-5���), 71.5
(C-2���), 70.9 (C-3���), 67.1 (C-4���), 60.9 (C-6���). Mass spectrum, m/z: 633.1 [M + Na]+, 655.1 [M – H + 2Na]+ . Characterized
as isoscutellarein 7-O-�-D-allopyranosyl-(1�2)-glucopyranoside [6, 7].
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Compound 3. C15H10O5, mp 327�C, characterized as luteolin [8].
Compound 4. C15H10O6, mp 347�C, characterized as apigenin [9].
Compound 1 was isolated for the first time from the genus.
Antioxidant Activity. The radical scavenging activity of the butanolic extract of Stachys ocymastrum (L.) Briq. was

measured by the slightly modified method of Hatano [8]. The n-butanolic extract of Stachys ocymastrum (L.) Briq. exhibited
good activity: IC50 6.77 	 0.2 
g/mL compared with the reference (rutin: IC50 3.01 	 0.2 
g/mL).
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تنمو في لنباتاتكسدة وَ البكتیریاالمضادة للأتقدیر الفعالیةخلال ھذا البحث قمنا بدراسة فیتوكیمیائیة و
:Lamiaceaeالشرق الجزائري وَتنتمي إلى عائلة 

Salvia argentea var. aurasiaca (Pomel) Batt. et Trab ،Stachys ocymastrum (L.) Briq. َو
Salvia officinalis L..

Salvia argenteaلنبتة البوتانوليوَ Exsudatلمستخلص الـ الدراسة الفیتوكیمیائیةأدت var.
aurasiaca (Pomel) Batt. et Trab. في لأول مرة تم التعرف علیھامنھا12حیث ، مركبا19إلى فصل

:وَ ھيأقسام من نواتج الأیض الثانوي6تنتمي ھذه المركبات المعزولة إلى،المملكة النباتیة
.تربین ثلاثي12-
.صابونین1-
.فلافونویدات3-
)مركب جدید في الجنس(مشتق لفینول بسیط 1-
مشتق لحمض السینامیك 1-
مشتق لإسترفینیل بروبانوید سكري 1-

مختلف الطرق الفیزیائیة من مطیافیة بإستخدامالمعزولةلمركباتلتم التعرف على البنى الكیمیائیة 

النوويالرنینمطیافیةو،HRESIMSعالیة الدقة الكتلة، مطیافیةUVالبنفسجیة الأشعة فوق 

RMN(المغناطیس 1H،RMN 13C J-modulé ،COSY 1H-1H ،HMBC،HSQC،

NOESY ،ROESY(.

Stachys ocymastrumلنبتة للمستخلص البوتانولي الدراسة الفیتوكیمیائیةقادت  (L.) Briq. إلى التعرف
.التحلیلیة بحضور الشواھد HPLCعلى مركبین فلافونویدین بالإستعمال تقنیة الـ 

كروماتوغرافیا الطور و GCالطور الغازي كروماتوغرافيالتحلیل إضافة إلى ھذا قمنا بإجراء ال
Salvia officinalisللزیت الأساسي للنبتة GC/MSمع مطیافیة الكتلة بالتزاوج الغازي  L.  حیث مكننا من

α-thujone (24.52%) ،camphor: وھيالتركیزعالیةتعتبر ثلاثة منھا مركب،35التعرف على 
(16.86%) ،1,8-cineole (15.92%).

Stachys ocymastrumنبتة المستخلص البوتانولي لأظھر (L.) Briq. جیدة جذور الحرةمضادة للفعالیة
.DPPHباستعمال طریقة جدا 

Salvia officinalisكما أظھر الزیت الأساسي للنبتة  L.ا جیدة خاصة مع السلالات فعالیة مضادة للبكتیری
Escherichia coliتالیةال ATCC 25922 ،Escherichia coli (HS)،Streptococcus

homeolytic ،مضادة للأكسدة جیدة باستعمال طریقة فعالیة بالإضافة إلىβ-carotene.

فعالیة مضادة ، مضادة للأكسدةفعالیة إسترفینیل بروبانوید، ین ثلاثي، صابونین، فلافونویدات، ترب: الكلمات المفتاحیة
.Lamiaceae ،Salvia¤Stachys، للبكتیریا



Résumé

Dans notre travail, nous avons effectué l’étude phytochimique et évalué l’activité biologique
antibacterienne et antioxydante des plantes de l’Est algerien et appartenant à la famille des
Lamiaceae : Salvia argentea var. aurasiaca (Pomel) Batt. et Trab., Stachys ocymastrum (L.)
Briq. et Salvia officinalis L..

L’étude phytochimique de l’extrait Exsudat et butanolique de l’espèce Salvia argentea var.
aurasiaca (Pomel) Batt. et Trab.
a permis d’isoler 19 composés dont 12 ont été décrits pour la premiére fois dans le règne végétal,
Ces composés isolés appartiennent à 6 classes des métabolites secondaires :

- 12 triterpènes
- 1 saponoside
- 3 flavonoides
- 1 dérivé d’un phénol simple (nouveau pour le genre)
- 1 dérivé de l’acide cinamique
- 1 ester hétérosedique d’un phenylpropanoide.

La détermination des structures des composés isolés a été réalisée par des méthodes physiques
telles que la spectroscopie UV-Visible, la spectrométrie de masse haute résolution par
electrospray (HRESIMS), la spectroscopie de résonance magnetique nucleaire (RMN 1H, RMN
13C, COSY 1H-1H, HSQC, HMBC, NOESY, ROESY).

Suite à des travaux antérieurs sur l’espèce Stachys ocymastrum (L.) Briq. qui avaient permis
d’isoler 4 flavonoides, 2 autres flavonoides ont été identifies par analyse CLHP-UV de l’extrait
n-butanolique en présence de témoins.

L’analyse GC et GC/MS de l’huile essentielle de Salvia officinalis a permis d’identifier 35
composé dont 3 majoritaires : le α-thujone (24.52%), le camphor (16.86%), 1,8-cineole
(15.92%).

L’extrait butanolique de l’espèce Stachys ocymastrum (L.) Briq. a montré une très bonne
activité Anti-radicaux libres par la méthode du DPPH.

L’huile essentielle  de Salvia officinalis L. a surtout inhibé la croissance des souches
bacterienne de Escherichia coli ATCC 25922, Escherichia coli (HS) et Streptococcus homeolytic
et a montré une bonne activité Anti-radicaux libres par la méthode du β-carotene

Mots clés : triterpènes, saponoside, phenylpropanoide, flavonoides, activité antioxydante,
antibacterienne, Stachys, Salvia, Lamiaceae.



Abstract

In this work, we conducted the phytochemical study and evaluated the antibacterial and
antioxidant activities of plants grown in the Eastern Algerian belonging to the Lamiaceae
family : Salvia argentea var. aurasiaca (Pomel) Batt. et Trab., Stachys ocymastrum (L.) Briq.
et Salvia officinalis L..

The phytochemical study of exudate and butanolic extract of Salvia argentea var. aurasiaca
(Pomel) Batt. et Trab species resulted in the isolation of 19 compounds of which 12 were
described for the first time in the plant kingdom, The isolated compounds belong to six classes of
secondary metabolites:

- 12 triterpenes
- 1 saponin
- 3 flavonoids
- 1 a simple phenol derivative (new for the genus)
- 1 cinamic acid derivative
- 1 phenylpropanoid ester heteroside

The structure determination of the isolated compound was carried out by physical methods
such as UV-visible spectrophotometry, the high resolution mass spectrometry with electrospray
(HRESIMS), the nuclear magnetic resonance spectroscopy (NMR 1H, NMR 13C, 1H-1H
COSY, HSQC, HMBC, NOESY, ROESY).

In continuation of previous works on the species Stachys ocymastrum (L.) Briq. Four
flavonoids have been isolated, we’ve identified two other flavonoids from the n-butanolic extract
by the use of HPLC-UV analaysis in the presence of the authentic samples.

GC and GC / MS analysis of the essential oil of Salvia officinalis L. led to the
identification of 35 compounds with 3 as the major components: the α-thujone (24.52%),
camphor (16.86%) and 1,8-cineole (15.92%).

The Butanolic extract of Stachys ocymastrum (L.) Briq. exhibited a Very good Anti free
radicals activity by the use of the DPPH method.

The essential oil of Salvia officinalis L. especially inhibited the growth of bacterial strains
namely Escherichia coli ATCC 25922, Escherichia coli (HS) and Streptococcus homeolytic and
showed good Anti free radicals activity by β-carotene bleaching methode.

Key words: triterpenes, saponin, flavonoids, phenylpropanoid, antioxidant activity, antibacterial,
Stachys, Salvia, Lamiaceae.
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