
Journal of Chromatography, 322 (1985) 257-260 
Elsevier Science Publishers B.V., Amsterdam - Printed in The Netherlands 

CHROM. 17,512 

Note 

Isolement, identification et dosage de I’acide (hydroxy-4-phbnyl)-3- 
propionique par chromatographie liquide haute-performance des com- 
posbs phbnoliques de Loiseleurie procumbens Desf. (Ericaceae) 

LkON SERVE* et GEORGES COMBAUT 

Luboratoire de Biologie Vkgdale. Vniversitk & Perpignan, Avenue de Vibneuve, F-66025 Perpignan Ceakx 
(France) 

et 
LOUIS PIOVETTI 

DPpartement de Chimie, Vniversitk de Toulon et du Var, Chdteau Saint-Michel, F-83130 Lu Garb (Prance) 

(Reg~ le 27 dkcmbre 1984) 

Nous avons recemment CtudiC I92 les composes phtnoliques de trois vegetaux 
de haute-montagne, une Et&&e, Loiseleuria procumbens, une Papilionac& Trifo- 
lium alpinum et une GramSe, Festuca supina. Tous les compos& phenoliques des 
deux demieres especes ont Cte identifies et doses par chromatographie liquide haute- 
performance (CLHP). Par contre une inconnue subsistait en ce qui conceme le pit 
le plus intense du chromatogramme de l’extrait phenolique de Loisekuria procum- 
bens. Ce compose n’ttant pas identifit, son dosage n’a pu etre r&lid, les analyses 
preddemment effectuees restaient done incompletes. Nous decrivons ici l’isolement 
de ce compost par CLHP semi-preparative, son identification et son dosage, apres 
Btalonnage, dans les differents extraits phenoliques prSdemment analyses de Loi- 
seleuria procumbens: dans la fraction acides fulviques (AF) du vegetal et du sol qu’il 
recouvre avec un haut coefficient d’abondance-dominance’; dans les hydrolysats 
acidosolubles des fractions acides humiques (AH) du sol et AH nboformQ du ve- 
geta12. 

PARTIE EXPERIMENTALE 

Appareil 
Ce travail est effectut sur un chromatographe Waters Assoc. pr&&rnment 

dicrit1*2. Pour la separation et la purification du compose de structure inconnue, on 
utilise une colonne en acier inoxydable, 250 x 10 mm, remplie de LiChrosorb RP- 
18 de granulometrie moyenne 7 ,UII (E. Merck, Darmstadt, Allemagne FM&ale). Le 
solvant d’elution est le melange eau-acetonitrile-acide titique (88:10:2) avec un de- 
bit de 6 ml/min. 

Isolement 
L,e chromatogramme analytique d’un extrait phenolique des AF de Ldseleuria 

procumbens est represent& sur la Fig. 1, celui du compose purifie sur la Fig. 2. L’extrait 
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Fig. 1. Chromatogmmme de l’ensemble phcnolique extrait de Loisekuria procwnbms. 

phenolique des AF de Loiseleuria procwnbens (10 g), en solution dans le methanol, 
est inject6 par fractions de 100 ~1. On obtient environ 50 mg de produit pur identifie 
a l’acide (hydroxy-4-phCnyl)-3-propionique par spectrom&rice de masse (SM) et r& 
sonance magnetique nucleaire (RMN). 

Etalonnage de l’acide (hydroxy-4-phknyl)3-propionique 
Les melanges de r6ference sont effectues a partir dune solution methanolique 

d’acide (hydroxy4-ph6nyl)-3-propionique commercial (Sigma) a 600 mg/l. L’etalon- 
nage se fait par rapport a l’acide panisique utili& comme &talon inteme (solution 
dans le methanol a 510 mg/l). A 5 ml de cette solution sont ajoutks successivement 
35; $5; 7,3 et 11 ml de la solution d’acide (hydroxy-4-phenyl)-3-propionique con- 
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Fig. 2. Cbromatogramme des 45 mg de prod& (PF 127’C) obtenus par CLHP semi-p-tive SW 
l’ensemble phknoiique extrait de 10 g de L~iseleuria procmbem 
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Fig. 3. Courbc d’hlonnagc de l’acide (hydroxy4phknyl)-3-propionique commercial (i) par &kreme $ 
l’acide panisiqne (e). r = co&kient de corrklation signilicatif cntre 95% et 99,9% = 0,999, a, = cr- 
rem-type d’estimation = 0,005. 

duisant a des rapports mi/me de 0,82; 1,30; 1,72 et 260 respectivement. Les rapports 
des aires correspondantes sont At/A,: 0,13; 0,21; 0,28 et 0,42. La courbe d’btalonnage 
P?li/?& = f (Ai/&) est une droite d’kquation y = 6,14x + 0,Ol (Fig. 3). 

RESULTATS ET DISCUSSION 

Le compose phenolique X est obtenu pur (Fig. 2) it partir de l’ensemble phe- 
nolique extrait de 10 g de LoiseZeuriuprocumbens par 1000 ml d’hydroxyde de sodium 
1 IV. L’extrait brut des AF’ est chrqmatographit sur colonne Si-gel en solution dans 
l’acktate d’ithyle. La fraction phenolique ainsi isolke est inject& en solution dans le 
methanol sur une colonne semi-preparative (250 x 10 mm) de LiChrosorb RP-18 
(granulomCtrie moyenne 7 w). 

Le melange eau-adtonitrileacide acktique (88:10:2) est utilisk comme &ant. 
On obtient 45 mg de X (Fig. 2); ce produit X (PF 127°C) est identifie par spectro- 
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TABLEAU I 

COMPOSITION DES EXTBAITS PHENOLIQUES 

A = AF de Loisekuria procumbens; B = AF dun sol a Loiseleuria procumbens; C = hydrolysat de AH 
dun sol P Loiseleuria procumbens; D = AH neofonnes de Loiseleuria procumbetw. 

Cornpod phknolique Quantitk (mglg,, 

Acide protocatkchique 0,922 0,075 0,220 
Acide phydroxy-benzdique 3,516 0,406 1,158 0,830 
Acide syringique 
Acide vanilliaue 
p-Hydroxybekaldehyde 
Acide (hydroxy4phenyl)-3- 
propionique 

Vanilline 

0,058 0,017 0,153 traces 

0,014 

5,520 

0,006 

0,060 

0.007 

0,012 

0,165 

0.020 

traces 

0,120 

traces 
Acide tram-wumarique 
Acide cis-wumarique 
Acide tram-f&ulique 
Acide cis-fkulisue 

0,528 0,031 - - 

0,484 0,041 - - 

Acide benzoique 1,010 0,119 - - 

l mg/g de vegetal sec. 
* mg/g de sol sec. 

mitrie de masse (M+ 166, pit de base m/z 107, H&C6H5-CH2+) a l’acide (hy- 
droxy-4-phenyl)-3-propionique. La structure est confirme par spectromttrie de RMN 
du H+ et par co-injection en CLHP avec un kchantillon authentique (Sigma). La 
courbe d’etalonnage (Fig. 3) est r&alike a l’aide de l’acide commercial par reference 
avec l’acide p-anisique. La droite d’ttalonnage est comparable a celle obtenue pour 
l’acide p-hydroxybenzdique l. Elle permet d’evaluer les taux en acide (hydroxy4-phe- . 
nyl)-3-propionique dans les extraits phenoliques’ obtenus a partir du Loiseleuriupro- 
cumbens et d’un sol sur lequel ce v&g&al est dominant (Tableau I). De mCme la 
composition en acides phenoliques obtenus a partir des hydrolysats des acides hu- 
miques d’un sol a Loiseleuria procumbens dominant et en acides humiques ntoformes 
est completke (Tableau I) par l’evaluation de l’acide (hydroxy-4-phtnyl)-3-propio- 
nique dans des tchantillons prkcedemment incomplement analysCs2. 

On peut observer que l’acide (hydroxy-4-phCnyl)-3-propionique represente 
pres de la moitie de l’ensemble phenolique dose dans les AF de Loiseleuria procum- 
hens, alors que l’acide p-hydroxybenzdique n’en represente que le tiers environ. Par 
contre, tant dans les AF et AH du sol que dans les AH neoformes, I’acide p-hydroxy- 
benzo’ique represente les trois quarts des phenols doses alors que l’acide (hydroxy- 
4-phenyl)-3-propionique n’en reprtsente que le dixieme. Nous conkmons par ail- 
leurs, par co-injection, que l’acide (hydroxy-4-phenyl)-3-propionique n’est pas pre- 
sent dans les extraits phenoliques des ,deux autres veg&aux prkckdemment Ctudits 
Trifolium alpinum et Festuca supina. 
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