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RESUMO 

 

Duas espécies da família Malvaceae, Sidastrum micranthum (A. St.-Hil.) Fryxell e 

Wissadula periplocifolia (L.) C. Presl., foram submetidas a estudo fitoquímico. Através 

de métodos cromatográficos usuais, foram obtidos treze constituintes das partes aéreas 

de  Sidastrum micranthum: β-isoarborinol; Uma mistura de sitosterol e estigmasterol, 

feofitina a, 132-hidroxi-(132-S)-feofitina a, m-metoxi-p-hidroxi-benzaldeido, sitosterol-

3-O-β-D-glicopiranosídeo, ácido orto-hidroxibenzoico, 3,5,7,3’,4’-

pentahidroxiflavonol, 5,7-diidroxi-4’-metoxi-flavona, 5,4’-diidroxi-7-metoxi-flavona, 

5,8-diidroxi-7,4’-dimetoxiflavona, canferol 3-O-β-D-(6’’-E-p-coumaroil) glicosídeo. De 

Wissadula periplocifolia (Planta total) foi obtida uma mistura de sitosterol-3-O-β-D-

glicopiranosídeo e estigmasterol-3-O-β-D-glicopiranosídeo, 5,7-diidroxi-4’-metoxi-

flavona, 5,8-diidroxi-7,4’-dimetoxi-flavona, luteolina 7-O-β-D-glicopiranosídeo. A 

identificação estrutural de todas as substâncias foi realizada utilizando-se métodos 

espectroscópicos tais como Infravermelho e Ressonância Magnética Nuclear de 

Hidrogênio e Carbono 13, com o auxílio das técnicas bidimensionais de HOMOCOSY, 

HMQC, NOESY e HMBC. 

 



 
 

ABSTRACT 
  

A phytochemical study was accomplished with two members of Malvaceae family, 

Sidastrum micranthum (A. St.-Hil.) Fryxell and Wissadula periplocifolia (L.) C. Presl.. 

From the aerial parts of Sidastrum micranthum thirteen compounds were obtained using 

chromatographic methods: a sitosterol and stigmasterol mixture, phaeophytin a; 132-

hydroxy-(132-S)-phaeophytin a, m-methoxy-p-hydroxy-benzaldeyde, sitosterol-3-O-β-

D-glucopyranoside, orto-hydroxybenzoic acid, 3,5,7,3’,4’-pentahydroxyflavonol, 5,7-

di-hyidroxy-4’-methoxi-flavone, 5,4’-di-hydroxy-7-methoxy-flavone, 5,8-di-hydroxy-

7,4’-dimethoxyflavone, kaempferol-3-O-β-D-(6’’-E-p-coumaroyl) glucopyranoside. 

From Wissadula periplocifolia (All plant) were isolated a sitosterol-3-O-β-D-

glucopyranoside and stigmasterol-3-O-β-D-glucopyranosíde mixture, 5,7-di-hydroxy-

4’-methoxy-flavone, 5,8-di-hydroxy-7,4’-dimethoxy-flavone, luteolin 7-O-β-D-

glucopyranoside. The structural identification of all compounds were made by means of 

spectroscopic methods such as Infrared Spectroscopy and 1H and 13C Nuclear Magnetic 

Resonance, with the add of two dimensional techniques, i.e. HOMOCOSY, HMQC, 

NOESY and HMBC. 
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1. INTRODUÇÃO 

 

1.1 – Importância das plantas medicinais 

 

Ao longo do processo evolutivo, o homem aprendeu a selecionar plantas para a 

sua alimentação, alívio dos seus males e doenças. Como resultado desse processo 

muitos povos passaram a dominar o conhecimento do uso de plantas e ervas medicinais 

(FERREIRA; PINTO, 2010). 

 Nas referências históricas sobre plantas medicinais, podemos verificar que 

existem relatos de seu uso em praticamente todas as antigas civilizações. A primeira 

referência escrita sobre o uso de plantas como remédios é encontrada na obra chinesa 

Pen Tsao, de Shen Nung, que remonta a 2800 a.C (TOMAZZONI et al., 2006). 

 No Egito, antigos papiros mostram que, a partir de 2000 a.C., grande número de 

médicos utilizavam as plantas como remédio e consideravam a doença como resultado 

de causas naturais e não como conseqüência dos poderes de espíritos maléficos, sendo 

que no Papiro de Ebers, que data de cerca de 1500 a.C., foram mencionadas cerca de 

700 drogas diferentes, incluindo extratos de plantas, metais como chumbo e cobre, e 

venenos de animais de várias procedências (ALMEIDA, 1993). Neste mesmo papiro, 

mencionam-se ainda fórmulas específicas para doenças conhecidas e, dentre as espécies 

que aparecem na lista, estão incluídas algumas utilizadas por fitoterapeutas até hoje 

(ELDIN et al., 2001).  

 Outros relatos demonstram também que, desde 2300 a.C., os egípcios, assírios e 

hebreus cultivavam diversas ervas e traziam de suas expedições tantas outras, e com 

estas plantas criavam classes de medicamentos. Na antiga Grécia, as plantas e o seu 

valor terapêutico ou tóxico eram muito conhecidos, onde Hipócrates (460-377 a.C.), 

denominado o “Pai da Medicina”, reuniu em sua obra Corpus Hipocratium a síntese dos 

conhecimentos médicos de seu tempo e indicou para cada enfermidade o remédio 

vegetal e o tratamento adequado (MARTINS et al., 2000). 

Grande parte dos medicamentos encontrados no mercado é derivada direta ou 

indiretamente de vegetais, microorganismos, organismos marinhos, vertebrados e 

invertebrados terrestres. Analisando os medicamentos disponibilizados no mercado 

entre 1981 e 2002, observa-se que 28 % destes possuem princípios ativos isolados de 

produtos naturais ou semi-sintéticos, ao passo que 24 % são sintéticos com grupos 
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farmacofóricos baseados em estruturas de produtos naturais. Portanto, mais da metade 

dos novos medicamentos lançados no referido período são derivados de produtos 

naturais, o que mostra a importância dessa fonte nos estudos de desenvolvimento de 

novos medicamentos (BRANDÃO et al., 2010).  

No Brasil, país com uma flora diversificada, onde a vegetação apresenta 

diferentes características, há cerca de 100.000 espécies vegetais catalogadas, todavia 

somente 8 % foram estudadas quanto a sua química, e estima-se que apenas 1.100 

espécies tenham sido avaliadas quanto às suas propriedades terapêuticas e/ou tóxicas 

(VARANDA, 2006). Apesar de cerca de 25 % dos oito bilhões de faturamento da 

indústria farmacêutica nacional serem originados de medicamentos derivados de 

plantas, o país gasta cerca de dois a três bilhões de dólares por ano na importação de 

matérias–primas utilizadas no preparo de medicamentos. O panorama mostra que 84 % 

dos fármacos consumidos no Brasil são importados de 78 a 80 % da sua produção é 

feita por empresas multinacionais, índice que justifica a busca de novos agentes 

terapêuticos com estruturas ativas ou com atividades complementares às drogas já 

existentes (MIGUEL; MIGUEL, 1999). 

 O Laboratório de Tecnologia Farmacêutica (LTF) da Universidade Federal da 

Paraíba desenvolve desde 1978 estudos com espécies vegetais da flora brasileira 

visando contribuir para o conhecimento químico e farmacológico destas, através da 

comprovação científica da(s) sua(s) atividade(s) farmacológica(s) citada(s) pela 

medicina popular. Vislumbrando contribuir com esta área, alicerçamos nosso trabalho 

no estudo fitoquímico com fins farmacológicos de duas espécies da família Malvaceae: 

Sidastrum micranthum (A. St.-Hil.) Fryxell e Wissadula periplocifolia (L.) C. Presl, 

visto que não existe na literatura científica relatos químicos e/ou farmacológicos 

referentes às espécies. 

 

1.2 – Considerações sobre a família Malvaceae 

 

1.2.1– Aspectos Etnobotânicos e Etnofarmacológicos de Malvaceaes 

 

A família Malvaceae (Juss.) é constituída por 243 gêneros e cerca de 4225 

espécies espalhadas pelo mundo, com destaque para à América do Sul. Dentre os 

gêneros mais numerosos que compõe esta família estão: Hibiscus, Sida, Pavonia, 
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Abutilon, Nototriche, Cristaria e Gossypium (STEVENS, 2003). No Brasil ela está 

representada por aproximadamente 35 gêneros e 400 espécies, disseminadas por todas 

as regiões do país (BARROSO et al., 1991). Pela nova classificação do Angiosperm 

Phylogeny Group (APG), nela estão incorporados os integrantes das antigas famílias 

Sterculiaceae, Tiliaceae e Bombacaceae.  

As Malvaceas são predominantemente herbáceas, apresentando-se também na 

forma de arbustos ou árvores, com canais mucilaginosos e indumento constituído, 

normalmente, de pêlos ramificados ou escamosos. Suas flores caracterizam-se, 

principalmente, por apresentarem filetes parciais, a totalmente concrescidos, em tubo 

estaminal com anteras monotecas e biesporângiadas (FRYXELL, 1997). 

Inúmeras espécies da família Malvaceae são amplamente utilizadas em todas as 

partes do mundo para fins diversos como ornamentais, na indústria de bens de consumo 

e para o tratamento de males da saúde, além de forrageiras (OTERO, 2000; BOVINI, 

2001). 

O gênero Hibiscus apresenta muitas espécies que despertam o interesse da 

comunidade científica graças a sua vasta utilização terapêutica com que são empregadas 

por comunidades no mundo inteiro. Como exemplo temos Hibiscus esculentus L., 

conhecida popularmente no Brasil como quiabo que apresenta frutos verdes muito 

apreciados na culinária e também são utilizados para o tratamento de desordens 

gástricas como dor no estômago e úlceras pépticas (YESILADA; GÜRBÜS, 2002). 

Estudos farmacológicos comprovaram, através de análises histopatológicas, sua ação 

gastroprotetora (GÜRBÜS et al., 2003). O Hibiscus tiliaceus L., conhecido 

popularmente como algodoeiro-da-praia, algodoeiro-da-índia ou majagua é usado como 

antipirético, laxante, emoliente, entre outros. Suas flores, cozidas no leite, são utilizadas 

no tratamento de dor de ouvido e, os sumos dos seus frutos são esfregados no corpo 

para curar fraqueza. Estudos realizados com o extrato aquoso das suas flores 

apresentaram significativa atividade antioxidante quando comparados com outros 

estudos bem caracterizados (KUMAR et al., 2008). No México, Hibiscus sabdariffa L. 

é utilizada pela população devido ao seu efeito emagrecedor. Sua ação foi confirmada 

por estudos farmacológicos que mostraram que o extrato aquoso das flores reduziu o 

peso corporal de camundongos obesos (ALARCON-AGUILAR, 2007). 

O gênero Abutilon compreende cerca de 120 espécies distribuídas através das 

regiões tropicais e subtropicais. Um grande número destas espécies é usado na medicina 
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popular como emoliente, diurético e também para o tratamento de reumatismos 

(AHMED, 1990). A espécie Abutilon indicum (L.) Sweet é muito utilizada como terapia 

complementar em países da Ásia para tratar um grande número de enfermidades. Tal 

fato despertou o interesse em vários grupos de pesquisa de investigar melhor as 

propriedades químicas e farmacológicas desta espécie. Assim, vários estudos já 

confirmaram suas ações analgésica, antimicrobiana, hepatoprotetora, antidiarréica, 

diurética, antifertilidade e antiinflamatória. Além disso, um estudo clínico realizado na 

Índia confirmou sua eficácia no tratamento da asma brônquica (PARANJAPE, 2008) e 

um trabalho recente confirma seu efeito antidiabético (KRISANAPUN et al., 2010). 

Diferentes espécies de Pavonia são utilizadas e indicadas na medicina popular 

do Brasil e em países de clima tropical e subtropical para combater tumores de próstata, 

adicionalmente agem como bactericida, vermífugo e purgativo. As folhas de Pavonia 

varians Moric. (vulgarmente conhecida como cabeça de boi) são utilizadas, no Brasil, 

para combater infecções do aparelho digestivo, bem como inflamações da boca e 

garganta (LEAL, 2008). Pavonia zeylanica Cav. é usada como vermífugo e purgativo 

por nativos do Zâmbia (TIWARI; MINOCHA, 1980). 

A espécie Gossypium herbaceum L. é cultivada desde os tempos do Império 

Romano e com evidências de ter-se originado da Índia, é a espécie de maior utilidade na 

família Malvaceae. Os pêlos compridos e sedosos constituem o algodão, utilizados na 

indústria têxtil. As sementes contêm 15-30% de um óleo empregado na indústria e na 

alimentação, podendo substituir o óleo de oliveira. A torta remanescente das sementes é 

empregada para forragem e adubo. Além destes usos, as raízes e a casca são usadas para 

fins medicinais. Outras variedades são ainda cultivadas, a exemplo de G. barbadense, 

G. peruvianum, G. hirsutum, G. arboreum e alguns híbridos (SCHULTZ, 1968). 

Uma outra espécie, Sida cordifolia L., conhecida no Brasil como malva branca 

ou malva branca sedosa é tradicionalmente utilizada no tratamento de estomatites, 

blenorreia, bronquite asmática e congestão nasal (SILVA et al., 2006). Na Índia, esta 

espécie é conhecida como bala, e utilizada no tratamento de leucorréia, gonorréia, 

reumatismo e dor ciática, enquanto no Irã, é utilizada no tratamento de disenteria 

(LEAL, 2008). 

 

1.2.2 – Aspectos Quimiotaxonômicos da família Malvaceae 
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Embora bastante diversificada, a quimiotaxonomia da família Malvaceae 

apresenta alguns grupos de constituintes químicos que são muito característicos, como é 

o caso de certos tipos de ácidos graxos, terpenoides e flavonoides.  

Os ácidos graxos se apresentam como importantes marcadores 

quimiotaxonômicos para espécies da família Malvaceae e suas estruturas envolvem 

duplas e triplas ligações conjugadas com carbonilas (SCHIMID; PATERSON, 1988). 

Também fazem parte da constituição química de várias espécies, éteres metílicos com 

enonas conjugadas, configurando a variabilidade estrutural dos ácidos graxos na família 

(NAKATANI et al, 1994). 

O gênero Gossypium é conhecido por produzir sesquiterpenoides com esqueleto 

tipo cadineno (STIPANOVIC et al., 1980). As concentrações destas substâncias em 

espécies deste gênero têm sido atribuídas a uma atividade de resistência a insetos e 

doenças. Gossypium hirsutum L., uma variedade de algodão doméstico, cultivada por 

longos anos, tem sido quimicamente estudada devido à sua grande importância 

econômica, bem como a busca de mecanismos enzimáticos que levem a um aumento na 

produção de certos metabólitos minoritários, que em outras espécies exercem 

importantes funções como herbicidas (WILLIAMS et al., 1995).  

Espécies do gênero Abutilon, muito conhecidas por seus usos na medicina 

Indiana, mostram uma constituição química diversificada, que inclui lactonas 

sesquiterpênicas (SHARMA; AHMAD, 1989) e vários esteroides (AHMED et al., 1990; 

AHMED et al., 1991). 

Flavonoides ocorrem amplamente em malvaceas. Alguns deles são bastante 

conhecidos, como por exemplo a luteonina e a quercetina, isolados anteriormente de 

várias espécies (WOLLENWEBER; DÖRR, 1996). Outros, foram isolados pela 

primeira vez nos gêneros Sida e Herissantia (SILVA et al, 2006; COSTA et al, 2009). 

Do gênero Sida, além de flavonoides foram isolados outros derivados fenólicos, 

cumarinas, alcaloides, esteroides e feoforbídeo (SILVA et al, 2006). O gênero 

Gossypium possui relatos da ocorrência de flavonoides contendo unidades de açúcar, 

como a quercimetrina e quercetina 3´-O-glicosídeo, que têm sido associados à 

resistência de algumas espécies de algodão contra insetos (WAAGE; HEDIN, 1984). Da 

espécie Hibiscus syriacus L. foram isoladas várias antocianidinas glicosiladas e seus 

respectivos derivados esterificados com ácido mevalônico (KIM et al., 1989). Malva 

sylvestris L. é uma espécie bastante difundida e utilizada no tratamento de doenças 
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infecciosas, há relatos na literatura da presença nesta espécie de ácidos fenólicos além 

dos alcóois 4-hidroxibenzil e tirosol (CUTILLO et al., 2003). Flavonoides 

glucuronídeos (BILLETER et al, 1991) e ainda agliconas contendo ácido glicurônico e 

sulfato (NAWWAR; BUDDRUS, 1981) também já foram relatados para esta espécie.  

O gênero Herissantia apresenta em sua constituição triterpenos, esteroides, 

ácidos fenólicos, flavonoides e glicosídeos flavonoídicos (SILVA et al, 2009; 2005; 

2005A e COSTA et al, 2009).  

Em estudos fitoquímicos de Thespesia populnea L., verificou-se a presença de 

alcaloides, carboidratos, glicosídeos, saponinas, proteínas, flavonoides, taninos e 

compostos fenólicos (YUVARAJ  et al., 2009). 

A tabela abaixo (Tabela 1, pág. 37) relata inúmeros constituintes químicos 

isolados de espécies da família Malvaceae e suas respectivas atividades biológicas e/ou 

farmacológicas. 
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Quadro 2 – Alguns constituintes químicos isolados de espécies da família Malvaceae. 
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(1) Ácido Malválico (2) Ácido Estercúlico 

(3) Ácido Diidroestercúlico (4) Citronelol 

(5) Neral (6) α-Terpineol 

(7) 1,8-Cineol (8) Bisabolol 

(9) Cadineno (10) Alantolactona 

Continua 
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Continuação Quadro 1: Alguns constituintes químicos isolados de espécies da família Malvaceae. 

(11) Terasterol (12) Cicloartenol 

(13) Cicloeucalenol (14) β-Sitosterol 

(15) Estigmasterol (16) 22-deidrocampesterol 

(17) β-Sitosterol glicosilado (18) Estigmasterol glicosilado 

Continua 
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Continuação Quadro 1: Alguns constituintes químicos isolados de espécies da família Malvaceae 

(19) Ácido m-metoxi-p-hidroxi benzoico (20) Ácido o-hidroxi benzoico 

(21) Ácido p-hidroxi cinâmico (22) 6,7-dimetoxicumarina 

(23) 6-metoxi-7-hidroxicumarina (24) Quercetina 

(25) Luteolina (26) Herbacetina 

Continua 
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Continuação Quadro 1: Alguns constituintes químicos isolados de espécies da família Malvaceae 
 

(27) Pentametoxiflavona (28) Gossypetina-8-O-ramnosídeo 

(29) Canferol 3,7-di-O-α-L Ramnopiranosídeo (30) Canferol 7-O-L-Ramnopiranosídeo 

(31) Canferol 3-O-β-D-(6”-E-p-cumaroil) 
glicosídeo (32) Rutina 

(33) Mangiferina (34) Cianidina 

Continua 
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Continuação Quadro 1: Alguns constituintes químicos isolados de espécies da família Malvaceae 
 

(35) Criptolepina (36) Efedrina 

(37) Hipaforina (38) Vasicinina 

(39) Vasicinol (40) Vasicinona 

(41) β-Fenetilamina (42) Transferuloiltiramina 



 

 
 

                                                                                                                                                         
.                                                                                                                                        Introdução 

49 

1.3 – Considerações sobre o gênero Sidastrum 

 

Estabelecido inicialmente como um gênero monotípico, Sidastrum foi 

posteriormente ampliado por Fryxell que incluiu seis espécies do gênero Sida. Suas 

espécies podem ser reconhecidas facilmente pelas flores que apresentam cálices 

reduzidos e carpídios curto-aristados, levemente reticulados ou ornamentados. 

Distribui-se nos trópicos, principalmente nas Américas. No Brasil, a região Nordeste é a 

que apresenta o maior número de representantes deste gênero, sendo provavelmente o 

centro de diversidade do gênero no país (FRYXELL, 1978).  

 

1.3.1 – Descrição botânica da espécie Sidastrum micranthum 

 

Sidastrum micranthum é um subarbusto ereto de até 1,80 m de altura, com ramos 

cilíndricos e tomentosos. Suas lâminas medem de 1,0-12,5 cm de comprimento e 0,6-

9,5 cm de largura. São membranáceas, discolores com base variando de cordada a 

truncada. Ápice agudo, margem crenada a serrilhada, velutina em ambas as faces. O 

pecíolo é cilíndrico, atingindo de 1,5-5,5 cm de comprimento, tomentoso; estípulas 

filiformes, com 0,6 cm comprimento, tomentosas. Apresenta inflorescências axilares em 

glomérulos. As flores de S. micranthum são subsésseis com pedicelo pubescente e 

cálice cupuliforme, velutino medindo 2,0 mm de comprimento. As lacínias apresentam 

1,0 mm de comprimento. A corola mede 3,0 mm de diâmetro com pétalas amarelas e 

base estreita. O tubo estaminal atinge 2,0 mm de altura; possui 10 estames, com 1,0 mm 

de comprimento; O ovário possui 5 lóculos e 1 óvulo em cada lóculo, com aspecto 

tomentoso; O estilete encontra-se fora do tubo estaminal e mede 1,0 mm de 

comprimento. Os 5 estigmas são capitados. Possui 5 carpídios trígonos, com 3,0 mm de 

comprimento x 2,0 mm largura e faces laterais lisas (BOVINI, 2001) (Fig. 1 pág. 51). 

. 

1.4 – Considerações sobre o gênero Wissadula 

 

De acordo com Fryxell (1997), o gênero compõe-se de 26 espécies distribuídas 

do Texas à Argentina, estendendo-se também para o Velho Mundo. O gênero 

caracteriza-se principalmente pelos carpídios constritos e freqüentemente com duas 

sementes na constrição superior e uma na inferior. Fries (1908) agrupou as espécies de 

Wissadula em duas seções (Wissadula e Euvissadula) com base no número de óvulos e 
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propôs inúmeras combinações, descrevendo, portanto, 16 novas espécies (BOVINI, 

2001). 

 

1.4.1 – Descrição Botânica da espécie Wissadula periplocifolia 

 

A espécie W. periplocifolia é uma erva perene, de base lenhosa, caules eretos 

estreitos e pouco ramosos ou simples de bases arredondadas e sem pêlos superiores; 

possui folhas módicas, pecíolo de muitas lâminas e ligeiramente arredondado. Sua 

lâmina apresenta-se oblonga-oval ou oval-lanceolada ou ainda triangular-oblonga, 

longamente pontiaguda ou subcaudata, pontiaguda-obtusa com base truncada ou 

obsoleta. Possui nervura herbácea descolorida e a parte superior sem pêlo, de tecido 

mole. As primeiras flores provêm das axilas foliares, crescem abundantemente e em 

pouco tempo, logo multifloram, surgem longos e graciosos ramos acessórios. Os 

pedúnculos filiformes foliares protegem partes sem pêlos. Possui cálice companulado 

dificilmente em meio aos lobos ovalar-trianulares agudos; As pétalas em cálice duplo, 

com androceu no cálice; tubo estamíneo breve apresenta com filamentos livres sem 

pêlos e ovário subgloboso; O seu lobo é peludo com hastes no androceu e cápsula 

turbinada; Suas sementes são cordiformes com longas vilosidades inferiores e pubérulos 

superiores (FLORA BRASILIENSIS, 1891) (Fig. 1 pág. 51).. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1: Sidastrum micranthum e Wissadula periplocifolia (Fotos: Yanna Teles, 2009)
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2. OBJETIVOS 

 

2.1 - Geral 

 

 Contribuir para o estudo quimiotaxonômico da família Malvaceae, através do 

isolamento e caracterização estrutural de metabólitos secundários encontrados nas espécies 

Sidastrum micranthum (A. St.-Hil.) Fryxell e Wissadula periplocifolia (L.) C. Presl. 

 

2.2 - Específicos 

 

� Isolar, purificar e caracterizar estruturalmente os constituintes químicos das 

espécies Sidastrum micranthum (A. St.-Hil.) Fryxell e Wissadula periplocifolia (L.) 

C. Presl, através de métodos cromatográficos e espectroscópicos, respectivamente;  

 

� Contribuir para o conhecimento fitoquímico de espécies vegetais pertencentes à 

flora paraibana; 

 

� Disponibilizar extratos, frações e substâncias isoladas para estudos farmacológicos.  
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3. METODOLOGIA 

 

3.1 – EXPERIMENTAL GERAL 

 

3.1.1 - Levantamento bibliográfico 

 

 O levantamento bibliográfico das espécies em estudo foi realizado no Chemical 

Abstracts, Biological Abstracts, através do NAPRALERT (banco de dados sobre plantas 

do ponto de vista químico e biológico), bem como pesquisas na Internet e em anais de 

eventos nacionais e internacionais. 

 

3.1.2 - Isolamento e Purificação dos Constituintes Químicos  

 

O isolamento, purificação e análise dos constituintes químicos foram realizados 

através de técnicas cromatográficas. 

 

3.1.3 – Técnicas cromatográficas utilizadas 

 

As cromatografias em coluna foram desenvolvidas utilizando-se como fase 

estacionária sílica gel 60 (Merck) 7734 (partículas com 0,063-0,2 mm, 70-230 mesh) e 

sílica gel 60 flash (Macherey-Nagel, partículas com 0,04-0,063 mm / 230-400 mesh 

ASTM) e Sephadex LH-20 (Merck), tendo como suportes colunas de vidro cilíndricas 

com dimensões variando de acordo com a quantidade de amostra a ser cromatografada. 

Os solventes comerciais redestilados no LTF, foram utilizados como fase móvel. 

Cromatografia em Camada Delgada Analítica (CCDA) foi empregada para a análise e 

reunião das frações obtidas por cromatografia em coluna e a Cromatografia em Camada 

Delgada Preparativa (CCDP) foi o método cromatográfico empregado, quando 

necessário, para o isolamento e purificação de constituinte químico. As placas 

cromatográficas foram preparadas utilizando-se como suporte placas de vidro com 

dimensões de 5x20, 10x20 e 20x20 cm e uma camada de sílica gel PF254 7749 (Merck), 

espessura 0,25 mm (CCDA) e 0,75 mm (CCDP) foi distribuída sobre o suporte, 

suspensa em água (2:1) (MATOS, 1997). As substâncias em análise foram evidenciadas 
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pelo uso de radiação ultravioleta nos comprimentos de onda de 254 e 366 nm e também 

impregnação das placas em cubas de vidro saturadas por vapores de iodo. 

 

3.1.4 - Caracterização estrutural dos constituintes químicos 

 

A caracterização estrutural dos constituintes químicos isolados de Sidastrum 

micranthum e Wissadula periplocifolia foi realizada analisando-se os espectros obtidos 

pelos métodos espectroscópicos no Infravermelho e Ressonância Magnética Nuclear de 

Hidrogênio e Carbono, utilizando técnicas uni e bidimensionais (HOMOCOSY, 

HMQC, HMBC e NOESY), além de comparações com modelos da literatura.  

 

3.1.4.1 – Infravermelho  

 

Os dados espectrais na região do infravermelho foram obtidos em aparelho 

Perkin-Elmer, FT-IR-1750 do Laboratório de Tecnologia Farmacêutica-UFPB, 

utilizando-se de 1 a 3 mg da amostra em pastilhas de KBr, com frequência medida em 

cm-1. 

 

 3.1.4.2 – Ressonância Magnética Nuclear 

 

Os espectros de Ressonância Magnética Nuclear das substâncias isoladas foram 

obtidos em espectrômetros Mercury-Varian a 200 (1H) e 50 MHz (13C) e Bruker a 500 

MHz (1H) e 125 MHz (13C) do Laboratório de Tecnologia Farmacêutica-UFPB, 

otimizado para técnicas uni e bidimensionais, utilizando-se quantidades variáveis de 

amostras. Os solventes empregados foram CDCl3, C5D5N, DMSO-d6 e CD3OD, cujos 

picos característicos em RMN 1H e 13C serviram como padrão interno durante a 

obtenção dos espectros.  
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3.2 – ISOLAMENTO DOS CONSTITUINTES QUÍMICOS DE Sidastrum 

micranthum 

 

3.2.1 – Coleta do Material Botânico 

 

 O material botânico, Sidastrum micranthum (partes aéreas), foi coletado no 

município de Santa Rita - PB, em junho de 2006. Sua identificação botânica foi 

realizada pela Profª Drª Maria de Fátima Agra do núcleo de botânica do laboratório de 

tecnologia farmacêutica, sendo uma exsicata depositada no Herbário Professor Lauro 

Pires Xavier do Centro de Ciências Exatas e da Natureza da UFPB sob o código JPB 

6865. 

 

3.2.2 – Processamento da planta 

 

 As partes aéreas de S. micranthum foram desidratadas em estufa com ar 

circulante a 40 °C durante 72 horas. Em seguida, o material seco foi submetido à 

trituração em moinho mecânico fornecendo 5.090 g do pó (Esquema 1, pág. 62). 

 

3.2.3 – Obtenção do extrato etanólico e seu particionamento  

 

 O pó da planta (5.090 g) foi submetido à maceração durante 72 horas a 

temperatura ambiente, utilizando-se como líquido extrator etanol a 95 % sendo tal 

processo repetido exaustivamente, obteve-se a solução extrativa, resultante do processo 

anterior, que foi filtrada e concentrada em evaporador rotativo, obtendo-se 800 g do 

extrato etanólico bruto (EEB). Parte do extrato etanólico resultante (200 g) foi 

dissolvido em uma solução de EtOH:H2O (7:3) obtendo-se a solução hidroalcoólica, que 

foi submetida sequencialmente à partição líquido-líquido com hexano, clorofórmio 

(CHCl3), acetato de etila (AcOEt) e N-butanol. As soluções obtidas foram concentradas, 

separadamente, em evaporador rotativo sob pressão reduzida, resultando em 46,0 g da 

fase hexânica; 10 g da fase clorofórmica; 6,9 g da fase acetato etílica e 8 g da fase n-

butanólica (Esquema 1, pág. 62). 
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3.2.4 – Isolamento e Purificação dos Constituintes Químicos de Sidastrum 

micranthum 

 

3.2.4.1 – Processamento cromatográfico da fase hexânica do extrato etanólico 

bruto de Sidastrum micranthum 

 

Uma porção da fase hexânica (10 g) foi submetida à cromatografia em coluna 

utilizando sílica gel como adsorvente e, como eluentes os solventes: hexano, acetato de 

etila e metanol, sozinhos ou em misturas binárias, com gradiente crescente de 

polaridade. Desta coluna foram coletadas 239 frações de 50 ml, concentradas em 

evaporador rotativo, analisadas por CCDA e reunidas de acordo com seus fatores de 

retenção (Rf’s) (Esquema 2, pág 63) (Quadro 2, pág. 64). 

A fração 39-43 forneceu 0,065 g de um precipitado na forma de um pó branco 

solúvel em clorofórmio, que após análise por CCDA em vários sistemas de solvente e 

revelação com vapores de iodo, mostrou-se pura, sendo codificada como Sm-1. 

Uma outra amostra, a fração 51-53 forneceu um precipitado (ppt) na forma de 

cristais incolores que foram separados do sobrenadante (ssb) e submetidos à 

recristalização com hexano. A referida fração foi analisada por CCDA e revelada com 

vapores de iodo, sendo codificada como Sm-2 (0,079 g). 

A fração 129/132 (0,280 g) quando submetida a um processo de cromatografia 

líquida de média pressão (CLMP) com sílica gel flash utilizando como eluentes hexano 

e AcOEt, puro e em misturas binárias, resultou em 90 subfrações de 50 mL cada, as 

quais foram reunidas adotando-se a metodologia anterior. As subfrações 58/64 (0,040 g) 

e 71/83 (0,030 g) mostraram-se puras após análise em CCDA, resultou em duas 

substâncias que foram denominadas como Sm-3 e Sm-4 respectivamente (Esquema 2, 

pág 63) (Quadro 3, pág 65).  

A fração 144/151 (0,204 g), obtida por cromatografia da fase hexânica, foi 

recromatografada em coluna com sílica gel flash utilizando como eluentes hexano, 

diclometano e metanol, resultando em 37 subfrações de 50 mL cada, reunidas após 

análise em CCDA. Na subfração 34 foi observada a presença de cristais incolores e, 

após análise em CCDA, mostrou-se puro sendo denominado Sm-5 (0,008 g) (Esquema 

2, pág 63) (Quadro 4, pág 65).  
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A fração 223 precipitou como um pó branco (0,065 g). Esta fração, quando 

analisada por CCDA em vários sistemas de solvente e revelada em iodo, apresentou 

uma mancha única na placa, sendo codificada como Sm-6.  

 

3.2.4.2 – Processamento cromatográfico da fase clorofórmica do extrato etanólico 

bruto de Sidastrum micranthum 

 

Parte da fase clorofórmica (6 g) foi submetida a uma filtração sob pressão 

reduzida, utilizando como fase estacionária sílica gel 60, tendo como suporte um funil 

de Büchner com placa porosa e auxílio de papel de filtro. Como fase móvel foi utilizado 

Hexano, Hexano-AcOEt (90:10), Hexano-AcOEt (70:30), Hexano-AcOEt (50:50), 

Hexano-AcOEt (30:70), AcOEt e AcOEt-Metanol (MeOH) nas proporções 90:10; 70:30 

e 50:50. As soluções extrativas foram concentradas em evaporador rotativo originando 

suas respectivas frações (Esquema 3, pág. 66). 

 

3.2.4.2.1 – Processamento cromatográfico da fração Hexano-AcOEt (50:50) da fase 

clorofórmica do extrato etanólico bruto de Sidastrum micranthum 

 

A fração Hexano-AcOEt (50:50) (0,823 g) da fase clorofórmica do extrato 

etanólico bruto de Sidastrum micranthum foi submetida à cromatografia em coluna 

seguindo a metodologia anterior (Esquema 4, pág. 67). Desta coluna foram coletadas 

119 frações de 20 mL cada, concentradas em evaporador rotativo, analisados CCDA e 

reunidas de acordo com seus Rf’s (Quadro 5, pág. 68). A fração 10/13 forneceu um 

precipitado (0,005 g) o qual mostrou-se sob a forma de cristais em agulhas e, quando 

analisadas em CCDA em vários sistemas de solventes, revelou-se pura, sendo, portanto, 

codificada como Sm-7. 

 

3.2.4.2.2 – Processamento cromatográfico da fração AcOEt-MeOH (50:50) da fase 

clorofórmica 

 

A fração AcOEt-MeOH (50:50) (0,534 g) foi cromatografada em coluna com 

sephadex LH-20 utilizando como eluente metanol. Desta foram obtidas 11 subfrações 

de 50 mL cada, que, após análise em CCDA, foram reunidas (Esquema 4, pág. 67) 
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(Quadro 6, pág. 68). A subfração 2/5 (0,359 g) foi recromatografada seguindo o mesmo 

procedimento, sendo suas frações analisadas e reunidas utilizando-se a metodologia 

anterior, o que resultou em 13 subfrações (Quadro 7, pág. 69). A subfração 10-11 (0,015 

g) apresentou-se como um pó amarelo e mostrou-se pura por CCDA, sendo denominada 

Sm-8. 

 

3.2.4.3 – Processamento cromatográfico da fase acetatoetílica do extrato etanólico 

bruto das partes aéreas de Sidastrum micranthum 

 

A fase acetatoetílica (6,975 g) foi submetida a uma filtração sob pressão 

reduzida, utilizando como fase estacionária sílica gel 60, como suporte um funil de 

Büchner com placa porosa e auxílio de um papel de filtro. Como fase móvel foi 

utilizado Hexano-AcOEt (70:30), Hexano-AcOEt (50:50), Hexano-AcOEt (30:70), 

Acetato de etila (AcOEt) e AcOEt-Metanol (MeOH) nas proporções 90:10; 70:30 e 

50:50. As soluções extrativas foram concentradas em evaporador rotativo originando 

suas respectivas frações (Esquema 5, pág. 70). 

 

3.2.4.3.1 – Processamento cromatográfico da fração Hexano-AcOEt (50:50) da fase 

acetatoetílica do extrato etanólico bruto de Sidastrum micranhum 

  

A filtração sob pressão reduzida da fase acetatoetílica, na concentração Hexano-

AcOEt (1:1), forneceu um precipitado na forma de um pó amarelo e um sobrenadante. 

O precipitado foi separado do seu sobrenadante e recristalizado em hexano com gotas 

de AcOEt. Posteriormente, o referido precipitado (0,042 g) foi analisado por CCDA 

mostrando-se puro e, portanto, codificado como Sm-9 (Esquema 6, pág. 71). 

 

3.2.4.3.2 – Processamento cromatográfico da fração Hexano-AcOEt (30:70) da fase 

acetatoetílica do extrato etanólico bruto de Sidastrum micranthum 

 

A partir de 0,160 g da fração Hexano-AcOEt (30:70) submetidos à 

cromatografia em coluna com sílica gel 60 flash empregando-se hexano, acetato de etila 

e metanol como eluentes, em ordem crescente de polaridade, foram obtidas 80 

subfrações de 20 mL cada que foram concentrados em rotaevaporador, analisados e 
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reunidas por CCDA, de acordo com seus Rf’s. A subfração 45/48 forneceu 0,030 g de 

uma substância em forma de pó amarelo, codificado como Sm-10 (Esquema 6, pág. 71) 

(Quadro 8, pág. 72). 

 

3.2.4.3.3 – Processamento cromatográfico da fração AcOEt da fase acetatoetílica 

do extrato etanólico bruto de Sidastrum micranthum 

 

A fração AcOEt (0,320 g) foi submetida à cromatografia em coluna utilizando-

se como adsorvente sílica gel 60 flash e como eluentes hexano, acetato de etila e 

metanol puros ou em misturas binárias adotando-se um gradiente crescente de 

polaridade (Esquema 6, pág. 71), Desta cromatografia obteve-se 100 sub-frações de 30 

mL cada, concentradas em evaporador rotativo, analisadas através de CCDA e reunidas 

de acordo com seus Rf’s (Quadro 9, pág 73). A sub-fração 9/11 (0,019 g) apresentou-se 

como cristais amarelos, sendo codificado como Sm-11, enquanto que a subfração 57/66 

(0,120 g) mostrou-se em forma de um pó amarelo denominada, portanto, como Sm-12. 
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ESQUEMA 1. Obtenção e particionamento do extrato etanólico bruto das partes aéreas de 

Sidastrum micranthum. 

 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

PLANTA FRESCA 

Secagem e moagem 

PÓ (5.090 g) 

Maceração em EtOH 95% 

Concentração em rotaevaporador 

EXTRATO ETANÓLICO BRUTO (200 g) 
 

EtOH:H2O (7:3) 

SOLUÇÃO HIDROALCOÓLICA 

Hexano 

FASE HEXÂNICA (46 g) FASE HIDROALCOÓLICA I  

Clorofórmio 

FASE CLOROFÓRMICA (10 g) FASE HIDROALCOÓLICA II  

Acetato de Etila 

FASE ACETATOETÍLICA (6,9 g) FASE HIDROALCOÓLICA III  

FASE N-BUTANÓLICA (8 g) FASE HIDROALCOÓLICA IV  

n-Butanol 
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Quadro 2 – Eluentes utilizados e frações obtidas no fracionamento cromatográfico da 

fase hexânica do extrato etanólico bruto das partes aéreas de Sidastrum micranthum. 

 

 

 

 

 

 

 

Eluente Frações Obtidas Frações Reunidas 
Hexano  1 – 20 01  

02/03 
04/08 
09/10 
11/15 
16/22 
23/27 
28/30 
31/33 
34/38 
39/43 
44/46 
47/50 
51/53 
54/55 
56/60 
61/66 
67/78 
79/87 
88/94 
95/104 
105/117 
118/126 
127/128 
129/132 
133/143 
144/151 
152/155 
156/161 
162/164 
165/181 
181/202 
203/222 
223 
224/229 
230/239 

Hexano : AcOEt (98:2) 21 – 25 
Hexano : AcOEt (95:5) 26 – 38 

 
 

Hexano : AcOEt (90:10) 39 – 100 

Hexano : AcOEt (80:20) 101 – 130  

Hexano : AcOEt (70:30) 131 – 142  
Hexano : AcOEt (60:40) 143 – 153 
Hexano : AcOEt (50:50) 154 – 175 
Hexano : AcOEt (40:60) 176 – 186 
Hexano : AcOEt (30:70) 187 – 190 
Hexano : AcOEt (20:80) 191 – 201 
Hexano : AcOEt (10:90) 202 – 212 
AcOEt 213 – 223 
AcOEt : MeOH (90:10) 224 – 228 
AcOEt : MeOH (80:20) 229 – 234 
AcOEt : MeOH (70:30) 235 – 239  
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Quadro 3 – Eluentes utilizados e frações obtidas no fracionamento cromatográfico da 

fração 129/132 da fase hexânica do extrato etanólico bruto das partes aéreas de 

Sidastrum micranthum. 

 

Eluente Frações Obtidas Frações Reunidas 
Hexano  1 – 5 01/04  

05/11 
12/13 
14/17 
18/20 
21/23 
24/26 
27/29 
30/36 
37/39 
40/44 
45/47 
48/57 
58/64 
65/70 
71/83 
84/90 

Hexano : AcOEt (99:1) 6 – 10 
Hexano : AcOEt (98:2) 11 – 15 
Hexano : AcOEt (97:3) 16 – 20 

Hexano : AcOEt (96:4) 21 – 25  

Hexano : AcOEt (95:5) 26 – 90  

 

Quadro 4 – Eluentes utilizados e frações obtidas no fracionamento cromatográfico da 

fração 144/151 da fase hexânica do extrato etanólico bruto das partes aéreas de 

Sidastrum micranthum. 

 

Eluente Frações Obtidas Frações Reunidas 
Hexano  – 01/05 

06/08 
09/16 
17/18 
19 
20/23 
24/28 
29/33 
34 
35 
36 
37 
 
 
 

Hexano : CH2Cl2 (98:2) – 
Hexano : CH2Cl2 (95:5) – 
Hexano : CH2Cl2 (90:10) – 
Hexano : CH2Cl2 (85:15) 1  
Hexano : CH2Cl2 (80:20) 2 
Hexano : CH2Cl2 (70:30) 3 – 6 

Hexano : CH2Cl2 (60:40) 7 – 8 
Hexano : CH2Cl2 (50:50) 9 – 12 
Hexano : CH2Cl2 (40:60) 13 – 17 
Hexano : CH2Cl2 (30:70) 18 – 20 
Hexano : CH2Cl2 (20:80) 21 – 23 

Hexano : CH2Cl2 (10:90) 24 – 28 

CH2Cl2  29 – 31 
CH2Cl2 : MeOH (98:2) 32 – 37  
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ESQUEMA 3. Fracionamento cromatográfico da fase clorofórmica do extrato etanólico 

bruto de Sidastrum micranthum. 

Fase CHCl3 (6 g) 

- Cromatografia Líquida sob pressão reduzida 
- Sílica Gel 60 
- Hexano; AcOEt; MeOH 

Fração Hexano-AcOEt (50:50) (0,823 g) 

Fração Hexano-AcOEt (70:30) (0,367 g) 

Fração Hexano-AcOEt (30:70) (0,804 g) 

Fração AcOEt (0,976 g) 

Fração AcOEt-MeOH (90:10) (1,430 g) 

Fração AcOEt-MeOH (70:30) (2,690 g) 

Fração AcOEt-MeOH (50:50) (0,598 g)  

Fração Hexano-AcOEt (90:10) (0,190 g) 

Fração Hexano (0,280 g) 
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ESQUEMA 4. Continuação do fracionamento cromatográfico da fase clorofórmica do 

extrato etanólico bruto de Sidastrum micranthum. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fração Hexano-AcOEt (50:50) (0,823 g) 

Fase CHCl3 (6 g) 

Fração AcOEt-MeOH (50:50) (0,598 g)  

- Sílica gel Flash 
- Hexano: AcOEt: MeOH  
- CCDA 

Sm-7 (0,005 g) 

10/13 (0,005 g) 

- Sephadex LH-20 
- MeOH  
- CCDA 

Sm-8 (0,015 g) 

02/05  

- Filtração sob pressão reduzida - Sílica gel 60 
- Hexano; AcOEt; MeOH  
- CCDA 

10/11  

- Sephadex LH-20 
- MeOH  
- CCDA 
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Quadro 5 – Eluentes utilizados e frações obtidas no fracionamento cromatográfico da 

fração Hexano-AcOEt (50:50) da fase Clorofórmica do extrato etanólico bruto das 

partes aéreas de Sidastrum micranthum. 

 

Eluente Frações Obtidas Frações Reunidas 
Hexano  – 01 

02/03 
04/06 
07/08 
09 
10/13 
14/17 
18/26 
27/34 
35/39 
40/48 
49/64 
65/90 
91/99 
100/110 
111/119 

Hexano : AcOEt (98:2) 1 – 5 
Hexano : AcOEt (95:5) 6 – 25  
Hexano : AcOEt (90:10) 26 – 58  
Hexano : AcOEt (85:15) 59 – 63 

Hexano : AcOEt (80:20) 64 – 67 
Hexano : AcOEt (70:30) 68 – 76 
Hexano : AcOEt (60:40) 77 – 79 
Hexano : AcOEt (50:50) 80 – 83 
Hexano : AcOEt (40:60) 84 – 87 

Hexano : AcOEt (30:70) 88 – 91 

Hexano : AcOEt (20:80) 92 – 95 
Hexano : AcOEt (10:90) 96 
AcOEt 97 – 99 
AcOEt : MeOH (98:2) 100 – 102 
AcOEt : MeOH (95:5) 103 – 108 
AcOEt : MeOH (90:10) 109 – 112 
AcOEt : MeOH (80:20) 113 – 116 
AcOEt : MeOH (70:30) 117 – 119 
 

 

Quadro 6 – Eluentes utilizados e frações obtidas no fracionamento cromatográfico da 

fração AcOEt-MeOH (50:50) da fase Clorofórmica do extrato etanólico bruto das 

partes aéreas de Sidastrum micranthum. 

 

Eluente Frações Obtidas Frações Reunidas 
MeOH 1 – 11 01 

02/05 
06/08 
09/10 
11 
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Quadro 7 – Eluentes utilizados e frações obtidas no fracionamento cromatográfico da 

subfração 02-05 da fração AcOEt-MeOH (50:50) da fase Clorofórmica do extrato 

etanólico bruto das partes aéreas de Sidastrum micranthum. 

 

Eluente Frações Obtidas Frações Reunidas 
MeOH 1 – 13 01 

02 
03 
06 
07 
08 
09 
10/11 
12/13 
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ESQUEMA 5. Fracionamento cromatográfico da fase clorofórmica do extrato etanólico 

bruto de Sidastrum micranthum. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fase AcOEt (6,975 g) 

- Cromatografia Líquida sob pressão reduzida 
- Sílica Gel 60 
- Hexano, AcOEt, MeOH 

Fração AcOEt (0,890 g) 
 

Fração Hexano-AcOEt (30:70) (0,160 g) 
 

Fração AcOEt-MeOH (90:10) (0,245 g) 
 

Fração AcOEt-MeOH (70:30) (2,397 g) 
 

Fração AcOEt-MeOH (50:50) (0,063 g) 
 

Fração Hexano-AcOEt (50:50) (0,042 g) 
 

Fração Hexano-AcOEt (70:30) (0,013 g) 
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Quadro 8 – Eluentes utilizados e frações obtidas no fracionamento cromatográfico da 

fração Hexano : AcOEt (3:7) da fase Acetoetílica do extrato etanólico bruto das partes 

aéreas de Sidastrum micranthum. 

 

Eluente Frações Obtidas Frações Reunidas 
Hexano  – 01 

02 
03/04 
05/07 
08/09 
10/11 
12 
13/14 
15/18 
19/33 
34/37 
38/40 
41/44 
45/58 
59/74 
75/80 

Hexano : AcOEt (90:10) – 
Hexano : AcOEt (80:20) 1 – 15  
Hexano : AcOEt (70:30) 16 – 31  
Hexano : AcOEt (60:40) 32 – 38 

Hexano : AcOEt (50:50) 39 – 66 
Hexano : AcOEt (40:60) 67 – 70 
Hexano : AcOEt (30:70) 71 – 72 
Hexano : AcOEt (20:80) 73 – 74 
Hexano : AcOEt (10:90) 75 
AcOEt 76 

AcOEt : MeOH (90:10) 77 – 78 
AcOEt : MeOH (80:20) 79 
AcOEt : MeOH (70:30) 80 
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Quadro 9 – Eluentes utilizados e frações obtidas no fracionamento cromatográfico da 

fração AcOEt da fase Acetoetílica do extrato etanólico bruto das partes aéreas de 

Sidastrum micranthum. 

 

Eluente Frações Obtidas Frações Reunidas 
Hexano  – 01/04 

05/08 
09/11 
12 
13/17 
18/22 
23/28 
29/30 
31/32 
33/35 
36/38 
39/45 
46/51 
52/56 
57/66 
67/74 
75/81 
82/84 
85/90 
91/95 
96/100 

Hexano : AcOEt (90:10) – 
Hexano : AcOEt (85:15) – 
Hexano : AcOEt (80:20) – 
Hexano : AcOEt (70:30) 1 – 25  
Hexano : AcOEt (60:40) 26 – 39 

Hexano : AcOEt (50:50) 40 – 46 
Hexano : AcOEt (40:60) 47 – 49 
Hexano : AcOEt (30:70) 50 – 52 
Hexano : AcOEt (20:80) 53 – 54 
Hexano : AcOEt (10:90) 55 – 56  
AcOEt 57 – 62  

AcOEt : MeOH (98:2) 63 – 71 

AcOEt : MeOH (95:5) 72 – 75  
AcOEt : MeOH (90:10) 76 – 79  
AcOEt : MeOH (80:20) 80 – 89  
AcOEt : MeOH (70:30) 90-100 
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3.3 - ISOLAMENTO DOS CONSTITUINTES QUÍMICOS DE Wissadula 

periplocifolia 

 

3.3.1 – Coleta do Material Botânico 

 

 A espécie, Wissadula periplocifolia, foi coletada na Pedra da Boca, município de 

Ararúna – PB, em agosto de 2005. A identificação botânica foi realizada pela Profª Drª 

Maria de Fátima Agra. Uma exsicata do material encontra-se arquivada no Herbário Prof. 

Lauro Pires Xavier (CCEN/UFPB) sob a numeração JPB 6498.  

 

3.3.2 – Processamento da planta 

 

 O material coletado (Planta total) foi desidratado em estufa com ar circulante a 40 

°C durante 72 horas. Em seguida, o material seco foi triturado em moinho mecânico 

fornecendo 8.900 g do pó da planta (Esquema 7, pág. 77). 

 

3.3.3 – Obtenção do extrato etanólico e seu particionamento  

 

 O pó da planta (8.900 g) foi submetido à maceração durante 72 horas a temperatura 

ambiente, utilizando-se como líquido extrator etanol a 95 % sendo tal processo repetido 

exaustivamente, resultando na solução extrativa, que foi filtrada e concentrada em 

evaporador rotativo, obtendo-se 705 g do extrato etanólico bruto. Uma alíquota do EEB 

(250 g) foi dissolvido em uma solução de EtOH:H2O (7:3) obtendo-se a solução 

hidroalcoólica, submetida sequencialmente à partição líquido-líquido com hexano, 

clorofórmio, acetato de etila e n-butanol. As respectivas soluções foram concentradas em 

evaporador rotativo, resultando em 65 g da fase hexânica; 16 g da fase clorofórmica; 10 g 

da fase acetato de etila e 10 g da fase n-butanólica (Esquema 7, pág. 77). 

 

3.3.4 – Isolamento e Purificação dos Constituintes Químicos de Wissadula 

periplocifolia 
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3.3.4.1 – Processamento cromatográfico da fase hexânica do extrato etanólico bruto 

de Wissadula periplocifolia 

 

Uma alíquota da fase hexânica (20 g) foi submetida a uma filtração sob pressão 

reduzida, utilizando como fase estacionária sílica gel 60, tendo como suporte um funil de 

Büchner com placa porosa acoplado com um papel de filtro. Como fase móvel foi utilizado 

Hexano, Hexano-AcOEt (90:10), Hexano-AcOEt (70:30), Hexano-AcOEt (50:50), 

Hexano-AcOEt (30:70), Acetato de etila (AcOEt) e AcOEt-MeOH (90:10). As soluções 

extrativas foram concentradas em evaporador rotativo originando suas respectivas frações 

(Esquema 8, pág. 78). 

 

3.3.4.1.1 – Processamento cromatográfico da fração acetato de etila da fase hexânica 

do extrato etanólico bruto de Wissadula periplocifolia 

  

A filtração sob pressão reduzida da fase hexânica, utilizando-se AcOEt puro, 

forneceu um precipitado na forma de um pó branco e um sobrenadante. O precipitado foi 

separado do seu sobrenadante e recristalizado utilizando-se MeOH. Posteriormente, o 

referido precipitado (0,021 g) foi analisado por CCDA mostrando-se puro e, desta forma, 

codificado como Wp-1 (Esquema 8, pág. 78). 

 

3.3.4.2 – Processamento cromatográfico da fase clorofórmica do extrato etanólico 

bruto de Wissadula periplocifolia 

 

A fase clorofórmica (8 g) foi submetida à cromatografia em coluna utilizando sílica 

gel 60 como adsorvente e como eluentes os solventes hexano, acetato de etila e metanol, 

sozinhos ou em misturas binárias, com gradiente crescente de polaridade. Desta coluna 

foram coletadas 100 frações de 50 mL, as quais foram concentradas em evaporador 

rotativo, analisadas por CCDA e reunidas de acordo com seus Rf’s (Esquema 9, pág. 79). 

A fração 15-16 apresentou 0,063 g de um precipitado na forma de um pó amarelo. 

A fração foi analisada por CCDA e mostrou-se pura quando revelada com vapores de iodo, 

sendo codificada como Wp-2 (Esquema 9, pág 79) (Quadro 10, pág. 80). 
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3.3.4.3 – Processamento cromatográfico da fase acetatoetílica do extrato etanólico 

bruto de Wissadula periplocifolia 

 

A fase AcOEt  (3 g) do extrato etanólico bruto de W. periplocifolia foi fracionada 

em coluna de Sephadex LH-20 usando-se como eluente MeOH, levando à obtenção de 102 

frações de 50 mL cada, que foram comparadas por CCDA e reunidas de acordo com seus 

Rf’s (Esquema 10, pág. 81) (Quadro 11, pág. 82). A fração 18/20 apresentou 0,072 g de 

um precipitado e, após análise por CCDA, mostrou-se pura e foi codificada como Wp-3.  

 

3.3.4.4 – Processamento cromatográfico da fase n-butanólica do extrato etanólico 

bruto de Wissadula periplocifolia 

 

A fase n-butanólica (2 g) foi fracionado em Sephadex LH-20 com MeOH, obtendo-

se 18 frações que após análise por CCDA foram reunidas baseadas nos seus RF’s 

(Esquema 11, pág. 83) (Quadro 12, pág. 84).  A fração 01/02 (0,898 g) foi 

recromatografada utilizando a metodologia anterior, coletando-se 8 frações, novamente 

analisadas e reunidas por CCDA (Quadro 13, pág. 84), das quais a subfração 01/03 (0,280 

g) foi recromatografada em coluna, adotando-se a mesma metodologia e deste processo 

cromatográfico obteve-se 6 frações (Quadro 14, pág. 84), destas, a fração 06 se apresentou 

na forma de um pó branco, quando analisado por CCDA em vários sistemas de solventes, 

foi codificado, portanto, como Wp-4 (0,015 g). 
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ESQUEMA 7. Obtenção e particionamento do extrato etanólico bruto de Wissadula 

periplocifolia 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Acetato de Etila 

PLANTA FRESCA 

Secagem e moagem 

PÓ (8.900 g) 

Maceração em EtOH 95% 

Concentração em rotaevaporador 

EXTRATO ETANÓLICO BRUTO (250 g) 
 

EtOH:H2O (7:3) 

SOLUÇÃO HIDROALCOÓLICA 

Hexano 

FASE HEXÂNICA (65 g) FASE HIDROALCOÓLICA I  

Clorofórmio 

FASE CLOROFÓRMICA (16 g) FASE HIDROALCOÓLICA II  

FASE ACETATOETILICA (10 g) FASE HIDROALCOÓLICA III  

FASE N-BUTANÓLICA (10 g) FASE HIDROALCOÓLICA IV  

n-Butanol 
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ESQUEMA 8. Fracionamento cromatográfico da fase hexância do extrato etanólico bruto 

de Wissadula periplocifolia 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fase Hexânica (20 g) 

- Cromatografia Líquida sob pressão reduzida 
- Sílica Gel 60 
- Hexano, AcOEt, MeOH 

Fração Hexano-AcOEt (50:50) (1,223 g) 

Fração Hexano-AcOEt (70:30) (3,004 g) 

Fração Hexano-AcOEt (30:70) (0,369 g) 

Fração AcOEt (0,499 g) 

Fração AcOEt-MeOH (90:10) (0,990 g) 

Fração AcOEt-MeOH (70:30) (3,876 g) 

Fração AcOEt-MeOH (50:50) (2,456 g) 

Fração Hexano-AcOEt (90:10) (3,369 g) 

Fração Hexano (0,731 g) 

Wp-1a e Wp-1b (0,021 g) 

PPT 

SSB 
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ESQUEMA 9. Fracionamento cromatográfico da fase clorofórmica do extrato etanólico 

bruto de Wissadula periplocifolia 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

- Sílica gel 60 
- Hexano: AcOEt: MeOH  
- CCDA 

Fase Clorofórmica (8 g) 

Wp-2 

(0,063 g) 

15/16 (0,063 g) 
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Quadro 10 – Eluentes utilizados e frações obtidas no fracionamento cromatográfico da 

fase clorofórmica do extrato etanólico bruto de Wissadula periplocifolia. 

 

Eluente Frações Obtidas Frações Reunidas 
Hexano  – 01/06 

07/08 
09/11 
12/14 
15/16 
17/18 
19/20 
21/22 
23/37 
38/45 
46/47 
48/52 
53/57 
59/62 
63/67 
68/72 
73/76 
77/82 
83/86 
87/92 
93/100 

Hexano : AcOEt (98:2) – 
Hexano : AcOEt (90:10) 1 – 03  
Hexano : AcOEt (80:20) 04 – 09 
Hexano : AcOEt (70:30) 10 – 43  
Hexano : AcOEt (60:40) 44 – 53 

Hexano : AcOEt (50:50) 54 – 57 
Hexano : AcOEt (40:60) 58 – 62 
Hexano : AcOEt (30:70) 63 – 70 
Hexano : AcOEt (20:80) 71 – 75 
Hexano : AcOEt (10:90) 76 – 80 
AcOEt 81 – 85 

AcOEt : MeOH (95:5) 86 – 90 
AcOEt : MeOH (90:10) 91 – 93 
AcOEt : MeOH (80:20) 93 – 94 
AcOEt : MeOH (70:30) 95 – 100 
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ESQUEMA 10. Fracionamento cromatográfico da fase acetatoetílica do extrato etanólico 

bruto de Wissadula periplocifolia 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

- Sephadex LH-20 
- MeOH  
- CCDA 

Fase Acetatoetílica (3 g) 

Wp-3 

(0,072 g) 

18/20 (0,072 g) 
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Quadro 11 – Eluentes utilizados e frações obtidas no fracionamento cromatográfico da 

fase acetoetílica do extrato etanólico bruto das partes aéreas de Wissadula periplocifolia 

 

Eluente Frações Obtidas Frações Reunidas 
MeOH 1 – 102 01/03 

04/07 
08/16 
17 
18/20 
21/33 
34/45 
46/102 
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ESQUEMA 11. Fracionamento cromatográfico da fase n-butanólica do extrato etanólico 

bruto de Wissadula periplocifolia 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

- Sephadex LH-20 
- MeOH  
- CCDA 

Fase n-butanólica (2 g) 

Wp-4 

(0,015 g) 

01/02 (0,898 g) 

- Sephadex LH-20 
- MeOH  
- CCDA 

01/03 (0,280 g) 

- Sephadex LH-20 
- MeOH  
- CCDA 

06 (0,015 g) 
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Quadro 12 – Eluentes utilizados e frações obtidas no fracionamento cromatográfico da 

fase n-butanólica do extrato etanólico bruto das partes aéreas de Wissadula periplocifolia 

 

Eluente Frações Obtidas Frações Reunidas 
MeOH 1 – 18 01/02 

03/05 
06/08 
17 
09/12 
13/16 
17 
18 

 

 

Quadro 13 – Eluentes utilizados e frações obtidas no fracionamento cromatográfico da 

fração 01/02 fase n-butanólica do extrato etanólico bruto das partes aéreas de Wissadula 

periplocifolia 

 

Eluente Frações Obtidas Frações Reunidas 
MeOH 1 – 8 01/03 

04 
05 
06 
07 
08 

 

Quadro 14 – Eluentes utilizados e frações obtidas no fracionamento cromatográfico da 

fração 01/03 → 01/02 → fase n-butanólica do extrato etanólico bruto das partes aéreas de 

Wissadula periplocifolia 

Eluente Frações Obtidas Frações Reunidas 
MeOH 1 – 6 01 

02 
03 
04 
05 
06 
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4.1 – CONSTITUINTES QUÍMICOS ISOLADOS DE Sidastrum micranthum (A. 

St.-Hil.) Fryxell  

 

Das partes aéreas de Sidastrum micranthum foram isolados e purificados, por 

meio de técnicas cromatográficas, treze constituintes químicos, sendo um triterpeno, 

três esteroides, duas feofitinas, dois compostos fenólicos simples e cinco flavonóides 

(um glicosilados e quatro agliconas) (Figura 2). 
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Figura 2 – Constituintes químicos isolados de Sidastrum micranthum (A. St.-Hil.) Fryxell
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4.1.1 – Identificação Estrutural de Sm-1 

 

A substância codificada como Sm-1 mostrou no seu espectro de IV, (Figura 4, 

pág. 92) uma absorção em 3417 cm-1, característica de deformação axial de OH, 

sugerindo que a molécula possui hidroxila em sua estrutura. Esta sugestão foi 

fortalecida pela banda em 1377 cm-1 referente a deformação angular no plano de C-O de 

grupo hidroxila (SILVERSTEIN; WEBSTER, 2000). A ausência de absorções intensas 

na faixa de 1600-1450 cm-1 elimina a presença de grupo C=C de aromático para a 

molécula, o que mostra que o OH é alcoólico e não fenólico (PAVIA et al., 1996). A 

presença de grupos metínicos, metilênicos e metílicos revelou-se pelas absorções de 

deformação axial entre 2958 e 2866 cm-1.  

O espectro de RMN 1H (Figura 5, pág. 93) e suas expansões (Figuras 6 a 8, pág. 

94 e 95) da substância codificada como Sm-1 mostrou absorções simples e múltiplas na 

região entre δH 0,74 e δH 2,02 características de hidrogênios metínicos, metilênicos e 

metílicos ligados a carbono sp3, sugerindo que Sm-1 poderia ser triterpeno ou esteróide. 

A presença de um duplo dupleto em δH 3,19 condizente com hidrogênio oximetínico da 

posição 3 de núcleo esteroidal ou triterpênico, fortaleceu a sugestão. Este espectro 

mostrou, adicionalmente, um dupleto em δH 5,21, característico de hidrogênio olefínico 

para o referido composto. 

Nos espectros de RMN 13C − APT (125 MHz, CDCl3) (Figuras 9 a 11, p. 96 e 

97) foi observada a presença de 28 sinais. A presença de um sinal em δC 78,97, típico de 

carbono oximetínico na posição C-3, indica a presença de uma hidroxila, fortalecendo a 

proposta feita pelo espectro de IV. Observou-se ainda sinais para carbono sp2 metínico 

em δC 114,35 e não hidrogenado em δC 148,89 condizentes com a dupla ligação nas 

posições 9p11.  

A priori, pensou-se que o referido composto fosse um esteróide, pelo fato do 

espectro de RMN 13C revelar a presença de 28 sinais, todavia o espectro de correlação 

bidimensional heteronuclear HMQC (Figuras 12 a 16, pág. 98 a 102) mostrou que as 

absorções em δH 0,79 e δH 0,75 correlacionam diretamente com um único carbono em 

δC 15,30, revelando, desta forma, que este sinal possui intensidade indicativa para 2 

carbonos. Esta mesma situação ocorreu para as absorções em δH 1,01 e δH 0,88, os quais 

correlacionaram diretamente com uma absorção em δC 22,14 e, face ao exposto, passou-

se a considerar que Sm-1 não se trataria de um esteróide, mas sim, de um triterpeno. 
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O espectro de RMN 1H x 13C−HMBC (Figura 17, pág. 103) e suas expansões 

(Figuras 18 a 21, pág. 103 a 107) exibiram uma correlação a duas ligações (J2), entre o 

hidrogênio da metila 24 e o carbono 4 (δH 0,79 / δC 39,66), como também correlações a 

três ligações (J3) com o C-3 (δH 0,79 / δC 78,97) e, adicionalmente, com o C-5 (δH 0,79 / 

δC 52,38). Foi possível inferir neste espectro correlação a três ligações (J
3) entre o 

hidrogênio da metila 23 com o carbono oximetínico na posição 3 (δH 0,96 / δC 78,97) e 

com o C-5 (δH 0,96 / δC 52,38), norteando, desta forma, a presença de duas metilas na 

posição 4, as quais são bastante comuns em núcleos triterpênicos (Figura 3). 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3 – Correlações observadas no espectro de RMN 1H x 13C-HMBC 

 

Ainda utilizando os espectros de correlação heteronuclear HMBC foi possível 

assinalar inequivocamente as seguintes correlações referentes aos hidrogênios dos 

carbonos metílicos: entre o hidrogênio em δH 1,01 (CH3-25) com os carbonos δC 39,66 e 

δC 52,38 (posições C-10 e C-5 respectivamente); entre o hidrogênio em δH 0,80 da 

posição 26 com os carbonos em δC 41,01 (C-8), δC 36,81 (C-13), δC 38,21 (C-14); 

posição 27 em δH 0,75 e os carbonos δC 36,81, δC 38,21 e δC 52,09 (C-13, C-14 e C-18 

respectivamente); entre os hidrogênios metílicos da posição 28 em δH 0,74 e os 

carbonos δC 42,87 (C-17) e δC 59,68 (C-21) e, por fim, os dois hidrogênios metílicos 

localizados nas posições C-29 em (δH 0,80) e C-30 (δH 0,88) (CH3-30), ambos se 

correlacionado a três ligações com o C-21 (δC 59,68), caracterizando, desta forma, um 

triterpeno do tido hopano para Sm-1. 

A união da análise espectral do IV com os dados de RMN 1H e RMN 13C uni e 

bidimensionais (Tabela 3, pág. 91) e comparações com os dados da literatura (Tabelas 

2, pág. 90) ratificaram a estrutura β-isoarborinol para Sm-1, triterpeno do tipo hopano, 
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encontrado em outras espécies, como por exemplo em Polygonum bisorta L. (SUN et 

al., 2007), todavia relatado pela primeira vez na família Malvaceae. 
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Tabela 2 - Dados comparativos de RMN 1H e 13C de Sm-1 (δ, CDCl3, 500 e 125 MHz) 
com o modelo Mo-1 (SUN et al., 2007); (δ, CDCl3, 400 e 100 MHz) 

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

 
β-isoarborinol 

 
 Mo-01 (β-Isoarborinol) Sm-1 (β-Isoarborinol) 
C δδδδC δδδδH δδδδC δδδδH 
4 36,64  39,08  
9 148,88  148,89  
10 39,08  39,66  
13 36,79  36,81  
14 38,20  38,21  
17 42,96  42,87  
CH     

3 78,97 
3,20 (dd, J = 7,6 Hz e J 

= 3,2 Hz) 
78,97 

3,19 (dd, J = 4,5 Hz e J 
= 11,5 Hz) 

5 52,34  52,38  
8 40,99  41,01  
11 114,33 5,22 (d, J = 4,8 Hz) 114,35 5,20 (d, J = 6,5 Hz) 
18 52,11  52,09  
21 59,65  59,68  
22 28,21  30,76  
CH2     
1 36,07  36,10  
2 27,83  27,85  
6 21,44  21,45  
7 26,69  26,70  
12 36,02  36,04  
15 29,66  29,67  
16 35,94  35,96  
19 20,18  20,18  
20 28,21  28,21  
CH3     
23 28,21 0,89 (s) 28,23 0,96 (s) 
24 15,63 0,81 (s) 15,30 0,79 (s) 
25 22,12 0,95 (s) 22,14 1,01 (s) 
26 17,03 0,80 (s) 17,02 0,81 (s) 
27 15,29 0,76 (s) 15,30 0,75 (s) 
28 13,99 0,75 (s) 13,99 0,74 (s) 
29 22,98 0,86 (s) 22,97 0,80 (d, J = 7,5 Hz) 
30 22,12 0,83 (d) 22,14 0,88 (d, J = 7,0 Hz) 
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Tabela 3 - Dados de RMN 1H e 13C-APT (δ, CDCl3, 500 e 125 MHz, respectivamente) 
da substância Sm-1 

 
 
 
 
 
 
 
 

β-isoarborinol 
 

 
1H x 13C 
HSQC 

1H x 13C 
HMBC 

C δδδδC δδδδH 
2J 3J 

4 39,08    
9 148,89    
10 39,66    
13 36,81    
14 38,21    
17 42,87    
CH     

3 78,97 
3,19 (dd, J = 4,5 Hz e J 

= 11,5 Hz) 
  

5 52,38    
8 41,01    
11 114,35 5,20 (d, J = 6,5 Hz)   
18 52,11    
21 
22 

59,68 
30,76 

   

CH2     
1 36,10    
2 27,85    
6 21,45    
7 26,70    
12 36,04    
15 29,67    
16 35,96    
19 20,18    
20 28,21    
CH3     
23 28,23 0,96 (s)  C-3; C-5 
24 15,30 0,79 (s) C-4 C-3; C-5 
25 22,14 1,01 (s)  C-10; C-5 
26 17,02 0,81 (s) C-14 C-8; C-13 
27 15,30 0,75 (s) C-13 C-14; C-18 
28 13,99 0,74 (s) C-17 C-21 
29 22,97 0,79 (d, J = 7,5 Hz)  C-21 
30 22,14 0,88 (d, J = 7,0 Hz)  C-21 

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



 

 
 

91                                                                                                    Resultados e Discussão 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura 4 – Espectro de IV (KBr, cm-1) de Sm-1 
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Figura 5 – Espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-1 
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Figura 6 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-1 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 7 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-1 
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Figura 8 – Expansão 3 do espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-1 
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Figura 9 – Espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 125 MHz) de Sm-1 
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Figura 10 – Expansão 1 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 125 MHz) de Sm-1 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 11 – Expansão 2 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 125 MHz) de Sm-1 
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Figura 12 – Espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-1 
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Figura 13 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, CDCl3, 500 MHz) de 
Sm-1 



 

 
 

99                                                                                                    Resultados e Discussão 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 14 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, CDCl3, 500 MHz) de 
Sm-1 
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Figura 15 – Expansão 3 do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, CDCl3, 500 MHz) de 
Sm-1 
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Figura 16 – Expansão 4 do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, CDCl3, 500 MHz) de 
Sm-1 
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Figura 17 – Espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-1 
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Figura 18 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, CDCl3, 500 MHz) de 
Sm-1 
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Figura 19 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, CDCl3, 500 MHz) de 
Sm-1 
 



 

 
 

105                                                                                                    Resultados e Discussão 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 20 – Expansão 3 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, CDCl3, 500 MHz) de 
Sm-1 
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Figura 21 – Expansão 4 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, CDCl3, 500 MHz) de 
Sm-1 
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4.1.2 – Identificação Estrutural de Sm-2  

 

A análise do espectro de RMN 1H (Figura 22, pág. 112) de Sm-2 e suas 

expansões (Figuras 23 e 24, pág. 113) mostraram absorções simples e múltiplas na 

região compreendida entre δH 0,64 e δH 2,0 que caracterizam hidrogênios metínicos, 

metilênicos e metílicos de carbono sp3 presentes em estruturas como triterpenos e 

esteroides. Através do multipleto em δH 3,48 pôde-se inferir a presença de um 

hidrogênio oximetínico da posição 3 de núcleo esteroidal e/ou triterpênico 

(KONGDUANG, et al., 2008). O espectro revelou ainda um dupleto em δH 5,31 

característico de hidrogênio olefínico no C-6, sugerindo que pode tratar-se de um 

fitoesteróide (AHMED, 1992). As referidas observações possibilitaram sugerir que Sm-

2 possui o núcleo esteroidal. Um multipleto em δ 5,09 leva a sugerir que a substância 

em análise possui em sua estrutura hidrogênios de HC=CH da cadeia lateral de 

esteroide. 

A análise do espectro de RMN 13C (Figura 25, pág. 114) e suas expansões 

(Figura 26 a 28, pág. 115 e 116) monstraram absorções para 58 átomos de carbono, 

sugerindo portanto, que Sm-2 trata-se de uma mistura de dois esteroides. A presença de 

metilas esteroidais pode ser vista pelo conjunto de absorções entre δC 11,80 e δ 21,18, 

características destes grupos, reforçando, portanto, a proposta de núcleo esteroidal, pelo 

espectro de RMN 1H. O número de absorções presentes no espectro de RMN 13C e seus 

respectivos deslocamentos químicos corroboram a proposta que Sm-2 trata-se de uma 

mistura de dois esteroides, codificados, então, como Sm-2a e Sm-2b. Os sinais para 

carbono sp2 metínico em δC 121,63 e não-hidrogenado em δC 140,70 condizentes com a 

dupla ligação nas posições 5 e 6 tanto para o β-sitosterol como para o estigmasterol, 

juntamente com as absorções em δC 129,20 e δ 138,28 pertinentes aos carbonos 

olefínicos C-23 e C-22, respectivamente do estigmasterol (KONGDUANG, et al., 

2008). 

Os dados espectrais de RMN 1H e 13C de Sm-2 (Tabela 5, pág. 111) quando 

comparados com os modelos da literatura (KONGDUANG, et al., 2008) (Tabela 4, pág. 

110) tornaram exequível identificar as substâncias como sendo o β-sitosterol (Sm-2a) e 

o estigmasterol (Sm-2b), cujas presenças são observadas em várias espécies vegetais. 
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Tabela 4 - Dados comparativos de RMN 13C da substância Sm-2a e Sm-2b (δ, CDCl3, 
50 MHz) com modelos Mo-2 e Mo-3 (KONGDUANG, et al., 2008) 
 

 Mo-2 (Sitosterol) Mo-3 (Estigmasterol) Sm-2a Sm-2b 

C 
5 
10 
13 
CH 
3 
6 
8 
9 
14 
17 
20 
22 
23 
24 
25 
CH2 
1 
2 
4 
7 
11 
12 
15 
16 
22 
23 
28 
CH3 
18 
19 
21 
26 
27 
29 

δC 
140,72 
36,48 
42,29 
 

71,80 
121,71 
31,87 
50,08 
56,73 
56,00 
36,12 
- 
- 

45,78 
29,08 
 

37,21 
31,62 
42,18 
31,87 
21,07 
39,73 
24,28 
28,23 
33,90 
25,99 
23,02 
 

11,84 
19,38 
18,75 
19,81 
19,00 
11,96 

δC 
140,72 
36,48 
42,29 
 

71,80 
121,71 
31,87 
50,08 
56,83 
55,90 
40,50 
138,32 
129,22 
51,21 
31,87 
 

37,21 
31,62 
42,29 
31,87 
21,07 
39,64 
24,34 
28,92 
- 
- 

25,40 
 

12,03 
19,38 
21,05 
21,20 
18,95 
12,25 

δC 
140,66 
36,43 
42,24 
 

71,71 
121,65 
31,82 
50,06 
56,69 
55,98 
36,09 
- 
- 

45,74 
29,05 
 

37,19 
31,45 
42,13 
31,89 
21,02 
39,70 
24,25 
28,20 
33,98 
25,98 
22,98 
 

11,80 
19,35 
18,73 
19,78 
18,97 
11,99 

δC 
140,66 
36,43 
42,24 
 

71,71 
121,65 
31,82 
50,06 
56,80 
55,87 
40,48 
138,28 
129,20 
51,19 
31,82 
 

37,19 
31,45 
42,10 
31,89 
21,02 
39,62 
24,31 
28,89 
- 
- 

25,37 
 

11,92 
19,35 
21,18 
21,06 
18,93 
12,22 
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Tabela 5 - Dados de RMN 1H e 13C-APT (δ, CDCl3, 200 e 50 MHz, respectivamente) 
da substância Sm-2a e Sm-2b 
 
 
 

 

 

 

                             Sm-2a Sm-2b 

C 
5 
10 
13 
CH 
3 
6 
8 
9 
14 
17 
20 
22 
23 
24 
25 
CH2 
1 
2 
4 
7 
11 
12 
15 
16 
22 
23 
28 
CH3 
18 
19 
21 
26 
27 
29 

δC  
140,66 
36,43 
42,24 
 

71,71 
121,65 
31,82 
50,06 
56,69 
55,98 
36,09 
- 
- 

45,74 
29,05 
 

37,19 
31,45 
42,13 
31,89 
21,02 
39,70 
24,25 
28,20 
33,98 
25,98 
22,98 
 

11,80 
19,35 
18,73 
19,78 
18,97 
11,99 

δH  
- 
- 
- 
- 

3,48(m) 
5,31(d) 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 

0,64(s) 
0,97(s) 
- 

0,88(d) 
0,79(d) 
0,84(t) 

δC 
140,66 
36,43 
42,24 
- 

71,71 
121,65 
31,82 
50,06 
56,80 
55,87 
40,48 
138,28 
129,20 
51,19 
29,05 
- 

37,19 
31,45 
42,10 
31,89 
21,02 
39,62 
24,31 
28,89 
- 
- 

25,37 
- 

11,92 
19,35 
21,18 
21,06 
18,93 
12,22 

δH 
- 

- 

- 

- 

3,48(m) 
5,31(d) 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

- 

0,66(s) 
0,97(s) 
- 

0,88(d) 
0,79(d) 
0,84(t) 
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Figura 22- Espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 200MHz) de Sm-2 
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Figura 23-Expansão 1 do espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 200MHz) de Sm-2 
 

 
Figura 24- Expansão2 do espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 200MHz) de Sm-2 
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Figura 25- Expectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 50MHz) de Sm-2 
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Figura 26- Expansão 1 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 50MHz) de Sm-2 
 

 
Figura 27- Expansão 2 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 50MHz) de Sm-2 
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Figura 28- Expansão 3 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 50MHz) de Sm-2 
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4.1.3 – Identificação Estrutural de Sm-3 

 

O espectro de Infravermelho (Fig. 29, pág. 122) da substância codificada como 

Sm-3 mostrou a presença de uma banda larga observada em 3446 cm-1 característica de 

deformação axial de O-H ou de N-H de aminas. Bandas intensas em 2926 e 2854 cm-1 

sugerem estiramento de C-H alifático e de metoxila, respectivamente. Uma outra banda, 

observada em 1375 cm-1, fortaleceu a sugestão da presença de grupo amino, por tratar-

se de deformação axial de ligação C-N conjugada (PAVIA, 1996). As referidas bandas 

sugerem a presença de um núcleo porfirínico na estrutura de Sm-3. Observou-se ainda 

absorções em 1739 e 1701 cm-1, características de deformação axial de grupo 

carbonílico de éster e de cetona conjugada. 

 O espectro de RMN 1H (Figura. 30, pág. 123) e suas expansões (Figuras 31 e 32, 

pág 124) revelaram a presença de três metilas olefínicas em δH 3,19, δH 3,39 e δH 3,69, 

além de um singleto em δH 3,91 característico de metoxila. Sinais em δH 9,35, δH 9,51 e 

δH 8,60 são típicos dos hidrogênios olefínicos 5, 10 e 20 do núcleo porfirínico de 

feofitinas, corroborando com a proposta do IV.  

Hidrogênios vinílcos observados em δH 7,95 (dd, J = 17,85 e 11,48 Hz), δH 6,27 

(d, J = 17,95 Hz), δH 6,18 (d, J = 11,10 Hz) são compatíveis com os hidrogênios ligados 

aos carbonos 31 e 32 das feofitinas. O espectro mostra ainda um envelope de absorções 

para hidrogênios metílicos e metilênicos, sugerindo que a molécula possui o grupo fítil 

éster, que nas feofitinas ocorre como substituinte no carbono C-173. 

A análise dos espectros de RMN 13C-APT (Figuras 33 a 38, pág. 125 a 128) 

revelou picos para 55 átomos de carbono, tendo-se observado sinais para 19 não 

hidrogenados, 11 metínicos, 14 metilênicos e 11 metílicos.  

Alguns sinais característicos do núcleo porfirínico das feofitinas merecem 

destaque. Por exemplo, a presença dos carbonos metilênico e metínico em δ122,67 e 

δ129,97 correspondem aos carbonos 32 e 31 das feofitinas, além do pico em δ 53,07, 

típico de metoxila de éster. Os sinais observados em δ11,09 e δ64,65 são 

correspondentes aos carbonos 71 (metílico) e 132 (metínico) da Feofitina a, sugerindo 

que pode se tratar desta substância.  

A presença do grupo fitil éster, bem como o núcleo porfirínico da Feofitina a, 

sugeridos pelos dados espectrais de IV e RMN 1H foram confirmados pela identificação 
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dos sinais de carbonos correspondentes, utilizando comparativamente, modelos da 

literatura (Tabela 7, pág 119) (NOGUEIRA, 2009; SILVA et al, 2006). 

As análises dos dados espectroscópicos (Tabela 8, pág. 121) e comparações 

com dados da literatura (Tabela 6 e 7, pág 119 e 120) permitiram identificar a 

substância Sm-4 como sendo a feofitina a, relatada pela primeira vez no gênero 

Sidastrum. 
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Tabela 6 - Dados comparativos de RMN 1H e 13C de Sm-4 (δ, CDCl3, 500 e 125 MHz 
respectivamente) com o modelo Mo-4 (δ, CDCl3, 500 e 125 MHz) (NOGUEIRA, 2009) 
e Mo-5 (δ, CDCl3, 200 e 50 MHz) (SILVA et al., 2006). 
 

 Mo-4 Mo-5 Sm-4 

C δC δH δC δH δC δH 
1 142,34  148,98  141,97  
2 131,10  131,78  131,75  
21 12,26 3,38 (s) 12,06 3,37 (s) 12,05 3,39 (s) 
3 136,82  136,16  136,11  

31 129,19 
7,98 (dd, 

J=15,19 e 11,39) 
128,91 

7,93 (dd, J=17,8 
e 11,6) 

129,97 
7,95 (dd, 
J=17,85e 
11,48) 

32 123,11 

6,28 (trans) (dd, 
J=15,19 e 2,29) e 
6,17 (cis) (dd, 
J=11,39 e 2,28) 

122,72 

6,14 (cis) (dd, 
J=11,6 e 1,6); 
6,24 (trans) (dd, 
J=17,8 e 1,6) 

122,67 

6,27 (trans) (d, 
J=17,95) e 6,18 

(cis) (d, 
J=11,10) 

4 136,51  136,40  136,36  
5 97,66 9,36 (s) 97,39 9,30 (s) 97,35 9,35 (s) 
6 155,55  155,55  155,53  
7 136,14  136,05  136,00  
71 11,35 3,21 (s) 11,11 3,16 (s) 11,09 3,19 (s) 
8 145,25  145,09  145,05  
81 19,60 3,66 (q) 19,32 3,64 (m) 19,29 3,63 (m) 
82 17,52 1,68 (t) 17,37 1,65 (t) 17,36 1,66 (m) 
9 150,92  150,86  150,84  
10 104,59 9,50 (s) 104,32 9,45 (s) 104,29 9,51 (s) 
11 138,14  137,83  137,80  
12 129,03  128,80  128,77  
121 12,32 3,68 (s) 12,06 3,65 (s) 12,05 3,69 (s) 
13 129,14  128,88  128,77  
131 189,81  189,66  189,71  
132 64,90 6,26 (s) 64,66 6,25 (s) 64,65 6,30 (s) 
133 169,77  172,95  169,64  
134 53,07 3,88 (s) 52,88  52,87 3,91 (s) 
14 149,59  149,59  149,60  
15 105,10  105,10  105,08  
16 161,28  161,19  161,19  
17 51,42 4,20 (m) 51,05 4,19 (m) 51,04 4,15 (m) 
171 29,89  29,76  29,67  
172 31,42  31,16  30,06  
173 173,18  172,19  173,92  
18 50,36 4,45 (m) 50,05 4,44 (m) 50,06 4,34 (m) 
181 23,28 1,80 (d) 23,94 1,79 (d) 23,04 1,84 (d) 
19 172,63  169,60  172,21  
20 93,72 8,55 (s) 93,06 8,53 (s) 93,05 8,60 (s) 
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Tabela 7 - Dados comparativos de RMN 13C da cadeia de fitíl éster de Sm-4 (δ, CDCl3, 
125 MHz) com o modelo Mo-6 fitil éster (NOGUEIRA, 2009). 
 
 

 
 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Mo-6 Sm-3 

C δC δC 
P1 61,69 62,07 
P2 117,93 117,62 
P3 143,02 142,84 
P4 39,98 39,74 
P5 25,17 25,58 
P6 37,57 37,32 
P7 32,93 32,70 
P8 37,50 37,25 
P9 24,60 24,37 
P10 36,82 37,19 
P11 32,79 32,55 
P12 37,44 37,25 
P13 24,95 24,82 
P14 39,53 39,30 
P15 28,14 27,92 
P16 22,89 22,67 
P17 22,80 22,55 
P111 19,84 19,62 
P71 19,90 19,68 
P31 16,48 16,25 
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Tabela 8 – Dados espectrais de RMN 1H e 13C (δ, CDCl3, 500 e 125 MHz, 
respectivamente) de Sm-4  
 

 Feofitina a 
C δδδδC δδδδH 
1 141,97  
2 131,75  
3 136,11  
4 136,36  
6 155,53  
7 136,00  
8 145,05  
9 150,84  
11 137,80  
12 128,77  
13 128,77  
131 189,71  
133 169,64  
14 149,60  
15 105,08  
16 161,19  
173 173,92  
19 172,21  
CH   

31 129,97 
7,95 (dd, J = 17,85 
Hz, 11,48 Hz) 

5 97,35 9,35 (s) 
10 104,29 9,51 (s) 
132 64,65 6,30 (s) 
17 51,04 4,15 (m) 
18 50,06 4,34 (m) 
20 93,05 8,60 (s) 
CH2   

32 122,67 

6,27 (trans) (d, J = 
17,95 Hz) e 6,18 
(cis) (d, J=11,10 

Hz) 
81 19,29 3,63 (m) 
171 29,67  
172 30,06  
CH3   
21 12,05 3,39 (s) 
71 11,09 3,19 (s) 
82 17,36 1,66 (m) 
121 12,05 3,69 (s) 

134 (OMe) 52,87 3,91 (s) 
181 23,04 1,84 (d) 
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Figura 29 – Espectro de IV (KBr, cm-1) de Sm-3 
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  Figura 30 – Espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-3 
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Figura 31 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-3 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 32 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-3 
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Figura 33 – Espectro de RMN 13C BB (δ, CDCl3, 125 MHz) de Sm-3 
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Figura 34 – Espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 125 MHz) de Sm-3 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 35 – Expansão 1 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 125 MHz) de Sm-3 
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Figura 37 – Expansão 3 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 125 MHz) de Sm-3 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 36 – Expansão 2 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 125 MHz) de Sm-3 
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Figura 38 – Expansão 4 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 125 MHz) de Sm-3 
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4.1.4 – Identificação Estrutural de Sm-4 

 

A substância codificada como Sm-4 mostrou-se como um pó verde azulado e 

apresentou no seu espectro de IV (Figura 39, pág. 134) bandas semelhantes ao espectro 

de IV de Sm-3 (Figura 29, pág. 122) levando a sugerir que Sm-4 trata-se de uma 

substância com as mesmas caracteristicas estruturais da feofitina a (Sm-3). 

O espectro de RMN1H e suas expansões de Sm-4 (Figura 40 e 41, pág. 135 e 

136), quando comparado com aquele da substância Sm-3, revelou um conjunto de 

absorções semelhantes, o que fortaleceu a sugestão levantada pelo IV de que Sm-4 pode 

possuir a estrutura da feofitina. A tabela 9 (pág. 131) corrobora a sugestão ao comparar 

Sm-4 com Sm-3 e Mo-7. 

 A ausência de um simpleto em aproximadamente δH 6,20 (Figura 41, pág. 

136), característico do hidrogênio H-132, permite propor que a estrutura química de Sm-

4 difere de Sm-3, sugerindo que a substância em análise possui uma hidroxila ligada ao 

carbono C-132, (JERZ, 2007), compatível com a estrutura abaixo:  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Os espectros de RMN13C utilizando a técnica APT para Sm-4 (Figura 42 e 43, 

pág. 137 e 138) apresentou um total de 55 absorções, compatíveis com o número de 

carbonos presentes em Sm-4. Todavia, um sinal em δC 89,00 ausente em Sm-3 (Figura 

43, pág. 138), característico de carbono não hidrogendo e oxigenado, fortalece a 

132-hidroxi-(132-S)-feofitina a (Sm-4) 
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proposta levantada pelo RMN1H de que Sm-4 possui um grupo hidroxila na posição C-

132. Comparações de Sm-4 com modelos da literatura Mo-7 (JERZ, 2007), Mo-8 

(MELOS et al., 2007) e Sm-3 (Tabela 9 e 10, pág. 131 e 132) permitiram defender a 

proposta de que Sm-4 tratava-se da 132-hidroxi-(132-S)-feofitina a (Tabela 11, pág. 

133), substância isolada pela primeira vez no gênero Sidastrum. 
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Tabela 9 - Dados comparativos de RMN 1H e 13C de Sm-4 (δ, CDCl3, 500 e 125 MHz, 
Hz respectivamente) com o modelo e Mo-10 (JERZ, 2007) e Sm-3 (δ, CDCl3, 500 e 125 
MHz, Hz).   
 

 Sm-3 Mo-7 Sm-4 

C δH δC δH δC δH δC 

1 - 142,34 - 142,80 - 142,04 

2 - 131,10 - 131,60 - 131,74 

21 3,39 (s) 12,26 3,45 (s, 3H) 12,40 3,46 (s, 3H) 12,07 

3 - 136,82 - 137,00 - 136,50 

31 
7,95 (dd, 
J=17,85, 
11,48) 

129,19 
8,03 (dd, 

J=17,8; 11,2, 
1H) 

129,40 
8,01 (dd, 

J=18,0 ; 11,5 
,1H) 

129,10 

32 

6,27 (trans) 
(d, J=17,95) e 
6,18 (cis)  
(d, J=11,10) 

123,11 

6,32 (trans) 
(d, J=18,0, 
1H) e 6,23 
(cis) (d, 

J=11,4, 1H) 

123,60 

6,28 (trans) 
(d, J=18,0 , 
1,5 Hz) e 6,17 
(cis) (d, 

J=11,5 e 1,5 
Hz) 

122,82 

4 - 136,51 - 136,30 - 136,32 

5 9,35 (s) 97,66 9,60 (s, 1H) 98,40 9,58 (s, 1H) 97,92 

6 - 155,55 - 150,90 - 151,06 

7 - 136,14 - 136,30 - 136,25 

71 3,19 (s) 11,35 3,30 (s, H) 11,60 3,22 (s, H) 11,25 

8 - 145,25 - 145,30 - 145,21 

81 3,63 (m) 19,60 3,77 (s,2H) 19,90 3,71 (s,2H) 19,70 

82 1,66 (m) 17,52 1,70 (t) 17,60 1,68 (t) 17,40 

9 - 150,92 - 155,40 - 155,35 

10 9,51 (s) 104,59 9,46 (s, 1H) 104,70 9,46 (s, 1H) 104,24 

11 - 138,14 - 138,40 - 137,85 

12 - 129,03 - 129,40 - 129,40 

121 3,69 (s) 12,32 3,62 (s, 3H) 12,70 3,60 (s, 3H) 12,26 

13 - 129,14 - 127,70 - 127,70 

131 - 189,81 - 192,20 - 192,01 

132 6,30 (s) 64,90 - 89,40 - 89,00 

133 - 169,77 - 173,30 - 173,56 

134 3,91 (s) 53,07 3,77 (s) 53,80 3,88 (s) 51,90 

14 - 149,59 - 150,90 - 149,88 

15 - 105,10 - 107,10 - 107,71 

16 - 161,19 - 164,00 - 162,51 

17 4,15 (m) 51,42 4,17 (m, 1H) 52,60 4,15 (m, 1H) 51,76 

171 - 29,89 
2,22 e 2,95(m, 

2H) 
31,60 

2,00 e 2,78(m, 
2H) 

29,40 

172 - 31,42 2,55(m, 2H) 32,00 2,30(m, 2H) 31,65 

173 - 173,18 - 173,80 - 172,78 

18 4,34 (m) 50,36 4,56 (m, 1H) 50,90 4,55 (m, 1H) 50,35 

181 1,84 (d) 23,28 
1,63 (d, J= 
7,0) 

22,90 1,65 (m) 22,65 

19 - 172,63 - 173,00 - 172,43 

20 8,60 (s) 93,72 8,76 (s,1H) 95,00 8,60 (s,1H) 93,62 

 



 

 
 

131                                                                                                    Resultados e Discussão 

Tabela 10 - Dados comparativos de RMN 13C da cadeia de fitíl éster de Sm-4 (δ, 
CDCl3, 125 MHz) com o modelo Mo-8 fitol (MELOS et al., 2007) e a cadeia fitíl éster 
de Sm-3 (δ, CDCl3, 125 MHz) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Mo-8 Sm-4 Sm-5 

C δC δC δC 
P1 59,40 61,69 61,53 
P2 123,10 117,93 117,95 
P3 140,10 143,02 142,69 
P4 39,80 39,98 39,82 
P5 25,10 25,17 25,02 
P6 36,60 37,57 37,40 
P7 32,70 32,93 32,76 
P8 37,20 37,50 37,30 
P9 24,50 24,60 24,42 
P10 37,30 36,82 36,65 
P11 32,60 32,79 32,62 
P12 37,30 37,44 37,27 
P13 24,70 24,95 24,76 
P14 39,30 39,53 39,36 
P15 27,90 28,14 27,95 
P16 22,70 22,89 22,68 
P17 22,60 22,80 22,64 
P111 19,70 19,84 19,48 
P71 19,70 19,90 19,70 
P31 16,10 16,48 16,03 

O H
P 1 6

P 9

P 8
P 7

P 6P 1 0

P 5

P 1 1

P 7 1

P 3

P 3 1

P 4

P 1

P 2P 1 4

P 1 3

P 1 2

P 1 1 1

P 1 7
P 1 5

1 2 3 , 1 01 4 0 , 1 0

5 9 , 4 01 6 , 1 0

(

F i t o l

)

 M o - 9
Mo-8 

(

F i t í l  é s t e r

)

d e  C e - 4
1 6 , 4 8 6 1 , 6 9

1 4 3 , 0 2 1 1 7 , 9 3

P 1 5
P 1 7

P 1 1 1

P 1 2

P 1 3

P 1 4 P 2

P 1

P 4

P 3 1

P 3

P 7 1

P 1 1

P 5

P 1 0 P 6
P 7

P 8

P 9

P 1 6 O R

O

1 7 21 7 3

Sm-3 

1 7 3 1 7 2
O R

O

P 1 6

P 9

P 8
P 7

P 6P 1 0

P 5

P 1 1

P 7 1

P 3

P 3 1
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P 2P 1 4
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P 1 1 1

P 1 7
P 1 5

1 1 7 , 9 51 4 2 , 6 9

6 1 , 5 31 6 , 0 3

(

F i t í l  é s t e r
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d e  C e - 5
Sm-4 
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Tabela 11- Dados espectrais de RMN 1H e 13C/ HMQC de Sm-3 comparados com Sm-4 
(δ, CDCl3, 500 e 125 MHz, Hz). 
 

 
1H x 13C 
HMQC 

1H x 13C 
HMQC 

 Sm-3 Sm-4 

C δC δH δC δH 
1 142,34  142,04  
2 131,10  131,74  
3 136,82  12,07  
4 136,51  136,32  
6 155,55  151,06  
7 136,14  136,25  
8 145,25  145,21  
9 150,92  155,35  
11 138,14  137,85  
12 129,03  129,40  
13 129,14  129,70  
131 189,81  192,01  
133 169,77  173,56  
14 149,59  149,88  
15 105,10  107,71  
16 161,19  162,51  
173 173,18  172,78  
19 172,63  172,43  
CH     

31 129,19 
7,95 (dd, 
J=17,85, 
11,48) 

129,10 
8,01 (dd, 
J=18,0, 
  11,5) 

5 97,66 9,35 (s) 97,92 9,58 (s) 
10 104,59 9,51 (s) 104,24 9,46 (s) 
132 64,90 6,30 (s) 89,00 - 
17 51,42 4,15 (m) 51,76 4,15 (m) 
18 50,36 4,34 (m) 50,35 4,55 (m) 
20 93,72 8,60 (s) 93,62 8,60 (s) 
CH2     

32 123,11 

6,27 (trans) 
(d, J=17,95) 
e 6,18 (cis) 
(d, J=11,10) 

122,82 

6,28 (trans) 
(d, J=18,0) e 
6,17 (cis) (d, 

J=11,5) 
81 19,60 3,63 (m) 19,70 3,71 (s) 
171 29,89  29,40  
172 31,42  31,65  
CH3     
21 12,26 3,39 (s) 12,07 3,46 (s) 
71 11,35 3,19 (s) 11,25 3,22 (s) 
82 17,52 1,66 (m) 17,40 1,68 (t) 
121 12,32 3,69 (s) 12,26 3,60 (s) 

134 (OMe) 53,07 3,91 (s) 51,90 3,88 (s) 
181 23,28 1,84 (d) 23,65 1,65 (m) 
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Figura 39- Espectro de IV (�KBr, cm-1) de Sm-4 



 

 
 

134                                                                                                    Resultados e Discussão 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 40- Espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-4 
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Figura 41 - Expansão do espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-4 
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Figura 42- Espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 125 MHz) de Sm-4 
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Figura 43- Expansão espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 125 MHz) de Sm-4 
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4.1.5 – Identificação Estrutural de Sm-5 

 

Analisando-se o espectro de RMN 1H (Figura 44, pág. 143) e sua expansão 

(Figura 45, pág. 144) de Sm-5, pôde-se propor que esta substância possui em sua 

estrutura um grupo metoxila e outro aldeído. O primeiro foi definido pela presença de 

um simpleto com integração para três hidrogênios em δ 3,95 e o segundo grupo 

apresentou-se como um simpleto em δ 9,81 com integração para um hidrogênio, sendo 

típico de hidrogênio de grupo funcional aldeído (SILVERSTEIN; WEBSTER, 2000). É 

sugerido para Sm-5 um sistema ABX ao exibir: um duplo dupleto com integração para 

um hidrogênio em δ 7,41 acoplando orto (J = 8,4 Hz) e meta (J = 1,8 Hz), um dupleto 

com integração para um hidrogênio em δ 7,02 com acoplamento orto (J = 8,5 Hz) e 

outro dupleto em δ 7,40 com integração para um hidrogênio em acoplamento meta (J = 

1,7 Hz) (Tabela 13, pág. 142). 

O espectro de RMN 13C−APT (Figura 46, pág. 145) fortalece as sugestões 

anteriores da presença de grupo metoxila e aldeído em Sm-5 ao exibir uma absorção 

característica de carbonila de aldeído em δ 190,91, bem como um sinal em δ 56,10 

referente a carbono de grupo metoxila. Este espectro mostrou ainda absorções para três 

carbonos metínicos e três para carbonos não hidrogendos, o que corrobora com a 

sugestão anterior, dada pelo espectro de RMN 1H, de que a substância em análise 

apresenta um sistema ABX, ou seja, um anel aromático tri substituído. Comparações 

dos dados espectrais de Sm-5 com Mo-9 da literatura (Tabela 12, pág. 141) permitiram 

propor que Sm-5 trata-se do m-metoxi-p-hidroxi-benzaldeido.  

O espectro bidimensional de correlação heteronuclear HMBC (Figura 49, pág. 

148) e suas expansões (Figuras 50 e 51, pág. 149) mostraram acoplamento a três 

ligações (J3) entre os hidrogênios do grupo metoxila (δH 3,95) com o carbono C-3 (δC 

147,11) do anel aromático, e o espectro de correlação homonuclear NOESY (Figura 52, 

pág. 150) evidenciou o acoplamento espacial entre os hidrogênios do grupo metoxila 

(δH 3,95) com o hidrogênio da posição C-2 (δC 7,40), o que permitiu definir que o grupo 

metoxila na molécula de Sm-5 se encontra em posição meta em relação ao grupo 

funcional aldeído. 

Espectros bidimensionais utilizando as técnicas COSY (Figura 47, pág. 146) e 

HMQC (Figura 48, pág. 147), juntamente com os dados de HMBC e NOESY e 

comparações com dados da literatura (FRANÇA, 2002), ratificaram a proposta de que 
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Sm-5 trata-se do m-metoxi-p-hidroxi-benzaldeido, comercialmente conhecido como 

vanilina, já isolado de Sidastrum paniculatum (Malvaceae). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

m-metoxi-p-hidroxi-benzaldeido 

O H

OH

OCH
3



 

 
 

140                                                                                                    Resultados e Discussão 

Tabela 12: Dados comparativos de RMN1H e 13C de Sm-5 (δ, CDCl3, 200 e 50 MHz 
respectivamente) com o modelo Mo-9 (δ, C3D6O, 500 e 125 MHz) (FRANÇA, 2002) 

  

 

 

 

 

 

 

Sm-5 (FRANÇA, 2002) 
C δc δH δc δH 
1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 

OCH3 

129,91 
108,66 
147,11 
151,61 
114,33 
127,58 
190,91 
56,10 

- 
7,40 (d, J = 1,70 Hz) 

- 
- 

7,02 (d, J = 8,50 Hz) 
7,41 (dd, J = 8,50 e 1,70 Hz) 

9,81 (s) 
3,95 (s) 

129,9 
108,7 
147,1 
151,7 
114,4 
127,5 
190,9 
56,1 

- 
7,38 (d, J = 1,60 Hz) 

- 
- 

7,00 (d, J = 8,40 Hz) 
7,39 (dd, J = 8,40 e 1,60 Hz) 

9,81(s) 
3,96(s) 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Mo-9 Sm-5 

O H

OH

OCH
3

1
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O H

OH

OCH
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Tabela 13: Dados de RMN 1H e 13C (δ, CDCl3, 200 e 50MHz) de Sm-5 

 

 

 

 

 
 

1H x 13C 
HMQC 

1H x 13C 
HMBC 

1H x 1H 
COSY 

1H x 1H 
NOESY 

C 
1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 

OCH3 

δC 
129,91 
108,66 
147,11 
151,61 
114,33 
127,58 
190,91 
56,10 

δH 
- 

7,40 (d, J = 1,70 Hz) 
- 
- 

7,02 (d, J = 8,50 Hz) 
7,41 (dd, J = 8,50 e 1,70 Hz) 

9,81 (s) 
3,95 (s) 

J
2 

H-7 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 

J
3 

H-5 
H-6 

H-5, OCH3 
- 

H-1, H-3 
H-2 
- 
- 

- 
- 
- 
- 
- 
H-6 
H-5 
- 
- 

- 
- 

H-7, OCH3 
- 
- 
- 
H-7 

H-2, H-6 
H-2 
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Figura 44 – Espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 200 MHz) de Sm-5 
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Figura 45 – Expansão do espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 200 MHz) de Sm-5 
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Figura 46 – Espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 50 MHz) de Sm-5 
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Figura 47 – Expansão do espectro de RMN 1H x 1H-COSY (δ, CDCl3, 200 MHz) de 
Sm-5 
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Figura 48 – Espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, CDCl3, 200 MHz) de Sm-5 
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Figura 49 – Espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, CDCl3, 200 MHz) de Sm-5 
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Figura 50 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, CDCl3, 200 MHz) de 
Sm-5 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 51 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, CDCl3, 200 MHz) de 
Sm-5 
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Figura 52 – Expansão do espectro de RMN 1H x 1H NOESY (δ, CDCl3, 200 MHz) de 
Sm-5 
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4.1.6 Identificação Estrutural de Sm-6 

 

Os espectros de RMN 1H da substância codificada como Sm-6 (Figura 53 a 56, p 

154 a 156) mostrou um conjunto de absorções entre δH 0,67 e δH 1,40 comumente 

atribuídas a hidrogênios metílicos de triterpenos e esteroides. Um dupleto em δH 5,05 

com J = 7,6 Hz sugeriu a presença de unidade de glicose com configuração β (KASAI 

et al., 1987). Um multipleto em δH 3,96, referente ao hidrogênio carbinólico, permitiu 

propor a existência de unidade osídica no C-3. Esta sugestão fundamenta-se no 

deslocamento para campo baixo do H-3 (δH 3,96) quando comparado com o mesmo 

hidrogênio na aglicona (KOJIMA et al., 1990). Adicionalmente, o espectro de RMN 1H 

revelou um multipleto em δH 5,35, o qual é típico do hidrogênio olefínico 6 de 

esteroides (AHMED et al., 1992). 

O espectro de RMN 13C (Figura 57 a 62, pág. 157 a 160) corroborou com tais 

sugestões ao exibir valores entre δC 12,08 e δC 20,09, característicos de carbonos de 

metilas em esteróides. A presença da unidade de açúcar também pôde ser reafirmada 

pelo pico em δC 102,56, cujo valor encontra-se na faixa de absorção usualmente 

atribuída ao carbono anomérico da glicose (AQUINO et al, 1988). Absorções em δC 

140,88 e δC 121,91 correspondem, respectivamente, aos carbonos 5 e 6 do esqueleto de 

esteróides como o sitosterol. 

Os dados de RMN 1H e 13C de Sm-6 foram comparados com valores de 

substâncias já isoladas (Tabela 14, pág. 152), permitindo identificá-la como sitosterol-3-

O-β-D-glicopiranosídeo (Sm-6) (Tabela 15, pág. 153), substância isolada pela primeira 

vez no gênero Sidastrum. 
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Tabela 14 – Dados comparativos de Sm-6 (δC, C5D5N, 500 MHz) com dados da 
literatura (δ, C5D5N, 400 MHz) (KOJIMA et al., 1990). 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Sm-6 

sitosterol-3-O-β-D-
glicopiranosídeo 

Sitosterol 

C δC δC  
5 140,96 141,0 140,7 
10 37,51 37,0 36,5 
13 42,52 42,4 42,3 
CH    
3 78,16 78,3 71,8 
6 121,91 122,0 121,7 
8 32,10 32,1 31,9 
9 50,39 50,4 50,1 
14 56,87 57,0 56,8 
17 56,18 56,3 56,0 
20 36,41 36,5 36,1 
24 46,09 46,1 45,8 
25 29,53 29,5 29,1 
1’ 102,61 102,6 - 
2’ 75,35 75,4 - 
3’ 78,63 78,7 - 
4’ 71,75 71,7 - 
5’ 78,47 78,5 - 
CH2    
1 36,96 37,6 37,2 
2 30,29 30,3 31,6 
4 39,38 39,4 42,3 
7 34,25 32,2 31,9 
11 21,31 21,4 21,1 
12 39,99 40,0 39,8 
15 24,53 24,6 24,3 
16 28,55 28,7 28,2 
22 34,25 34,3 33,9 
23 26,47 26,4 26,0 
28 23,44 23,4 23,0 
6’ 62,89 62,9  
CH3    
18 12,78 12,0 11,9 
19 19,03 19,3 19,4 
21 18,98 19,1 18,8 
26 19,24 19,5 19,8 
27 19,42  20,1 19,0 
29 12,00 12,2 12,0 

O
O

OH

OH

OH

OH
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Tabela 15 – Dados de RMN 13C-APT e 1H (δ, CDCl3, 125 e 500 MHz, 
respectivamente) da substância Sm-6 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
(Sm-6) Sitosterol-3-O- β-D-glicopiranosídeo 

C δC δH 
5 140,96  
10 37,51  
13 42,52  
CH   
3 78,16 3,98 (m) 
6 121,91 5,31 (m) 
8 32,10  
9 50,39  
14 56,87  
17 56,18  
20 36,41  
24 46,09  
25 29,53  
1’ 102,61  
2’ 75,35  
3’ 78,63  
4’ 71,75 4,27 (t) 
5’ 78,47 4,04 (m) 
CH2   
1 36,96  
2 30,29  
4 39,38  
7 34,25  
11 21,31  
12 39,99  
15 24,53  
16 28,55  
22 34,25  
23 26,47  
28 23,44  
6’ 62,89 4,57 (dd, J = 12 e 2,2 Hz) 

4,43 (dd, J = 12 e 5 Hz) 
CH3   
18 12,78 0,63 (s) 
19 19,03 0,95 (s) 
21 18,98 0,98 (d) 
26 19,24 0,90 (s) 
27 19,42  0,87 (d) 
29 12,00 0,84 (d) 

O
O

OH

OH

OH

OH
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Figura 53 – Espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-6 
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Figura 54 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-6 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 55 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-6 
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Figura 56 – Expansão 3 do espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-6 
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Figura 57 – Espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-6 
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Figura 58 – Expansão 1 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-6 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 59 – Expansão 2 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-6 
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Figura 60 – Expansão 3 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-6 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 61 – Expansão 4 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-6 
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Figura 62 – Expansão 5 do espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-6 
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4.1.7 Identificação Estrutural de Sm-7 

 

A substância Sm-7 apresentou-se na forma de cristais transparentes em agulhas. O 

espectro de RMN 1H e suas expansões (Figura 64 e 65, p. 164 e 165) mostrou absorções 

na região de hidrogênios aromáticos, sendo evidenciados um duplo dupleto em δH 7,91 

e um duplo tripleto em δH 6,91, um duplo tripleto em δH 7,5 e um duplo dupleto em δH 

6,99. No espectro de RMN 13C-APT (Figura 66, pág. 166) registrou-se absorções para 

sete carbonos, sugerindo tratar-se de uma substância com anel aromático, possivelmente 

com dois substituintes, pelo fato de mostrar uma absorção em δC 174,19 semelhante ao 

deslocamento químico de carbonila de ácidos aromáticos (SILVERSTEIN; WEBSTER, 

2000), bem como uma outra em δC 162,23, cujo valor para campo baixo, quando 

comparados com carbonos aromáticos não substituídos, sugeriu um grupo substituinte 

oxigenado. Além destas absorções, observou-se ainda outro valor referente a carbono 

não hidrogenado e quatro carbonos metínicos, o que reforça a sugestão de dois 

substituintes no anel. 

Analisando-se os espectros de correlação bidimensional 1H x 1H−COSY (Figuras 

71 e 72, pág. 171 e 172) tornou-se possível determinar o acoplamento entre o duplo 

dupleto em δH 6,99 com as multiplicidades referentes ao duplo tripleto em δH 7,50; 

Duplo tripleto em δH 6,91 com a absorção em δH 7,5 (duplo dupleto) e, igualmente, com 

o duplo dupleto em δH 7,91. Os espectros de HMQC (Figuras 67 e 68, pág. 167 e 168) 

estabelecem as correlações diretas dos hidrogênios com seus respectivos carbonos 

metínicos. Estas interações permitiram sugerir que a substância Sm-7 trata-se de um 

anel aromático orto-dissubstituído, contendo um grupo carbonila, conforme sugerido 

pelo espectro de RMN 13C-APT (Figura 66, pág. 166). A outra substituição seria um 

grupo hidroxila, pois foi observado um simpleto em δH 10,37 referente a hidrogênios de 

hidroxila quelada com carbonila. Foi possível inferir a partir da comparação abaixo 

(Figura 63), deslocamentos dos carbonos 1 e 3 em Sm-7, onde estes se encontram em 

campo alto em relação ao ácido benzoico devido à proteção orto exercida pelo grupo 

hidroxila. 

 

 

 



 

 
 

161                                                                                                    Resultados e Discussão 

 

  

 

 

        

 

Figura 63 – Comparação dos dados de RMN 13C de Sm-7 com os do ácido benzóico 
(SILVERSTEIN; WEBSTER, 2000) 

 

Os espectros de HMBC (Figuras 69 e 70, pág. 169 e 170) e COSY (Figuras 71 e 

72, pág. 171 e 172) ratificaram as observações feitas pelos espectros anteriores, 

permitindo também atribuir os deslocamentos químicos dos carbonos e hidrogênios e 

identificar a substância de Sm-7 como sendo o ácido orto-hidroxibenzoico (Tabela 16, 

pág. 163), constituinte com ampla distribuição na natureza, sendo aqui descrito pela 

primeira vez no gênero Sidastrum. 
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Tabela 16 – Dados de RMN 1H e 13C (δ, CDCl3, 500 e 125 MHz) de  Sm-7 

 

 

 

 

 

 HMQC HMBC COSY 

 
           1

J 2
J 

3
J 

1H x 1H 

C δδδδH δδδδC    

1  111,30  H-5; H-3; OH-2  
2  162,23 OH-2 H-4; H-6  

COOH  174,19  H-6  
CH      
3 6,99 (dd, J = 8,25 e 1,0 Hz) 117,82  H-5; OH-2 H-4 
4 7,5 (dt, J = 7,75 e 1,0 Hz) 136,89  H-6 H-3 
5 6,91 (dt, J = 8,0 e 1,0 Hz) 119,55  H-3 H-4; H-6 
6 7,91 (dd, J = 8,25 e 1,5 Hz) 130,89  H-4 H-5 

OH-2 10,37 (s)     
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COOH

1
2

3

4

5

6



 

 
 

163                                                                                                    Resultados e Discussão 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 64 – Espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-7 
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Figura 65 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-7 
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Figura 66 – Espectro de RMN 13C APT (δ, CDCl3, 125 MHz) de Sm-7 
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Figura 67 – Espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-7 
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Figura 68 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, CDCl3, 500 MHz) de  
Sm-7 
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Figura 69 – Espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-7 
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Figura 70 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, CDCl3, 500 MHz) de 
Sm-7 
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Figura 71 – Espectro de RMN 1H x 1H COSY (δ, CDCl3, 500 MHz) de Sm-7 
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Figura 72 – Expansão do espectro de RMN 1H x 1H COSY (δ, CDCl3, 500 MHz) de 
Sm-7 
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4.1.8 - Identificação estrutural de Sm-8 

 

 Os espectros de RMN 1H de Sm-8 (Figuras 73 e 74, pág. 178 e 179) 

apresentaram sinais para hidrogênios aromáticos, o que levou a sugerir que esta 

substância possui um núcleo flavonoídico, uma vez que os flavonoides são substâncias 

bastante comuns em Malvaceae (SILVA et al., 2005) (SILVA et al., 2006). Foi inferido, 

neste espectro, a presença de dois dupletos em campo baixo, referentes a hidrogênios 

ligados a carbonos aromáticos, em δH 6,17 (J = 2 Hz) e δH 6,37 (J = 2,5 Hz), que estão 

de acordo com a presença de substituintes oxigenados nos carbonos 5 e 7 do anel A de 

flavonoides (HARBONE, 1994). Este espectro, ainda revelou particularidades no que se 

refere ao anel B, ao apresentar um duplo dupleto em δH 7,62 (J = 8,5 e 2 Hz), atribuído 

ao H-6’, acoplando em orto e meta com H-5’ e H-2’, respectivamente; um dupleto em 

δH 6,87 (J = 8 Hz), conferido ao H-5’, acoplando orto com H-6’ e outro dupleto em δH 

7,72 (J = 2,5 Hz), atribuído ao H-2’, correlacionando-se meta com H-6’, caracterizando, 

deste modo, um sistema ABX (CHEN et al., 1997. A ausência de sinal para o H-3 na 

região entre δH 6,39 e δH 6,94, sugere que a posição C-3 do anel C do flavonoide esteja 

substituída. As sugestões dadas para os anéis A, B e C de Sm-8 e comparações com a 

literatura (Tabela 17, pág. 175), permitiram propor para Sm-8 a estrutura do 3,5,7,3’,4’-

pentahidroxiflavonol. 

  

 

 

 

 

 

 

Os espectros de RMN 13C−BB (Figuras 75 e 76, pág. 180 e 181) fortaleceram as 

sugestões anteriores, ao exibir 15 sinais referentes a dez carbonos não hidrogenados e 

cinco metínicos. Os picos para carbonos metínicos em δC 99,26 e δC 94,45 foram 

condizentes com oxigenações nos carbonos 5 e 7 (HARBORNE, 1994). Os 

deslocamentos químicos observados para carbonos não hidrogenados em δC 124,15 (C-

1’), δC 146,21 (C-3’) e δC 148,77 (C-4’), além dos sinais para carbonos metínicos em δC 
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115,93 (C-2’), δC 116,21 (C-5’) e δC 121,62 (C-6’), quando comparados com dados da 

literatura (Tabela 18, pág. 176), permitiram propor para o anel B de Sm-8 um padrão de 

substituição ABX.  

 As correlações diretas 1H x 13C obtidas nos espectros de RMN 1H x 13C-HMQC 

(Figura 77 a 79, pág. 182 e 183) ratificaram a proposta estrutural para Sm-8 e são 

apresentadas na Tabela 19 (pág. 177). 

 Os espectros de RMN 1H x 13C-HMBC (Figura 80 a 84, pág. 184 a 186) 

permitiram atribuir, inequivocamente, os deslocamentos químicos dos hidrogênios e 

carbonos da substância Sm-8. A presença do sistema ABX foi ratificada pelas seguintes 

interações: correlações a três ligações entre os hidrogênios H-2’ (δH 7,72) e H-6’ (δH 

7,62) com o C-2 (δC 148,03); H-5’ (δH 6,87) com o C-1’ (δC 124,15) e C-3’ (δC 146,21), 

além, do H-6’ (δH 7,62) com o C-4’ (δC 148,77). Foi observado ainda correlações a duas 

ligações entre o H-6’ (δH 7,62) e o C-5’ (δC 116,21) e do H-2’ (δH 7,72) com C-1’ (δC 

124,15). Foi possível definir o anel A pelas correlações a três ligações do H-6 (δH 6,17) 

com os carbonos 10 (δC 104,52) e 8 (δC 94,45), bem como, do H-6 (δH 6,17) a duas 

ligações com o C-5 (δC 162,48) e C-7 (δC 165,59) (Tabela 19, pág. 185). 

 Os espectros de RMN 1H x 1H-NOESY (Figuras 87 e 88, pág. 189 e 190) 

mostrou correlações espaciais entre os hidrogênios H-5’(δH 6,87) e H-6’(δH 7,62). 

Semelhantemente, o espectro de RMN 1H x 1H-COSY (Figura 85 e 86, pág. 187 e 188) 

mostrou este tipo de correlação para hidrogênios vizinhos. 

 A interpretação dos dados obtidos nos espectros de RMN 1H e 13C, em 

comparações com dados da literatura (Tabelas 17 e 18, pág. 175 e 176), permitiu 

identificar Sm-8 como 3,5,7,3’,4’-pentahidroxiflavonol (quercetina) (Tabela 19, pág 

177), um flavonóide de ampla distribuição na natureza (NIELSEN et al., 1998) e já 

isolado em Herissantia crispa (Malvaceae), todavia, inédito no gênero Sidastrum. 
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Tabela 17 – Dados comparativos de RMN 1H de Sm-8 (δ, CD3OD, 500 MHz) com Mo-
10 (δ,CD3OD, 200 MHz) (COSTA, 2009) e o modelo Mo-11 (δ, CDCl3, 200 MHz) 
(SILVA, 2006) da literatura  
 

 

 
 

 
 Sm-8 (quercetina) Mo-10 (canferol) Mo-11 (luteolina) 
 δH δH δH 
2 - - - 
3 - - 6,51 (s) 
4 - - - 
5 - - - 
6 6,17 (d, J = 2 Hz) 6,16 (d, 1H, J = 1,9 Hz) 6,18 (d, J = 2,2 Hz) 
7 - - - 
8 6,37 (d, J = 2,5 Hz) 6,37 (d, 1H, J  = 1,9 Hz) 6,41 (d, J = 2,2 Hz) 
9 - - - 
10 - - - 
1’ - - - 
2’ 7,72 (d, J = 2,5 Hz) 8,07 (d, 2H, J = 8,8 Hz) 7,38 (d, J = 1,8 Hz) 
3’ - 6,89 (d,2H,  J = 8,8 Hz) - 
4’ - - - 
5’ 6,87 (d, J = 8 Hz) 6,89 (d,2H,  J = 8,8 Hz) 6,88 (d, J = 8,8 Hz) 
6’ 7,62 (dd, J = 8,5 e 2 Hz) 8,07 (d, 2H, J = 8,8 Hz) 7,42 (dd, J = 8,8 e 1,8 Hz) 
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Tabela 18 – Dados comparativos de RMN 13C de Sm-8 (δ,CD3OD, 125 MHz) com os 
modelos Mo-12 (δ,CD3OD, 50 MHz) (SILVA, 2006) e Mo-13 (δ,CD3OD, 100 MHz) 
(LUO, 2009) da literatura  
 
 
 
 

   
 Sm-8 (quercetina) Mo-12 (luteolina) Mo-13 (quercetina) 
 δC δC δC 
2 148,03 166,09 148,0 
3 137,20 103,83 137,2 
4 177,33 183,86 177,3 
5 162,48 163,18 162,5 
6 99,26 100,14 99,2 
7 165,59 166,35 165,6 
8 94,45 95,02 94,4 
9 158,24 159,41 158,2 
10 104,52 105,27 104,5 
1’ 124,15 123,65 124,2 
2’ 116,27 114,13 116, 0 
3’ 146,21 147,03 146,2 
4’ 148,77 150,99 148,8 
5’ 116,10 116,78 116,2 
6’ 121,62 120,30 121,7 
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Tabela 19 – Dados espectrais de RMN 1H e 13C (δ,CD3OD, 500 e 125 MHz) de Sm-8 

 

 

 

 

 1H x13C – HMQC 
1
JH,C

 

1H x13C – HMBC 
  2
JH,C                                          

3
JH,C 

1H x1H – 
NOESY 

C δH δc   
2 - 148,03                               
3 - 137,20   
4 - 177,33   
5 - 162,48     
6 6,17 (d, J = 2 Hz) 99,26 C-5                        C-8, C-10  
7 - 165,59    
8 6,37 (d, J = 2,5 Hz) 94,45   
9 - 158,24    
10 - 104,52   
1’ - 124,15     
2’ 7,72 (d, J = 2,5 Hz) 116,27 C-1’                            C-4’  
3’ - 146,21   
4’ - 148,77   
5’ 6,87 (d, J = 8 Hz) 116,10                               C-1’, C-3’ H-6’ 
6’ 7,62 (dd, J = 8,5 e 2 Hz) 121,62 C-5’                            C-4’ H-5’ 
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Figura 73 – Espectro de RMN 1H (δ,CD3OD, 500 MHz) de Sm-8 
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Figura 74 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H (δ,CD3OD, 500 MHz) de Sm-8 
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Figura 75 – Espectro de RMN 13C BB (δ,CD3OD, 125 MHz) de Sm-8 
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Figura 76 – Expansão do espectro de RMN 13C BB (δ,CD3OD, 125 MHz) de Sm-8 
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Figura 77 – Espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ,CD3OD, 500 MHz) de Sm-8 
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Figura 78 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ,CD3OD, 500 MHz) 
de Sm-8 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 79 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ,CD3OD, 500 MHz) 
de Sm-8 
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Figura 80 – Espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ,CD3OD, 500 MHz) de Sm-8 
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Figura 81 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ,CD3OD, 500 MHz) 
de Sm-8 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 82 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ,CD3OD, 500 MHz) 
de Sm-8 
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Figura 83 – Expansão 3 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ,CD3OD, 500 MHz) 
de Sm-8 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 84 – Expansão 4 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ,CD3OD, 500 MHz) 
de Sm-8 
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Figura 85 – Espectro de RMN 1H x 1H COSY (δ,CD3OD, 500 MHz) de Sm-8 
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Figura 86 – Expansão do espectro de RMN 1H x 1H COSY (δ, CDCl3, 500 MHz) de 
Sm-8 
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Figura 87 – Espectro de RMN 1H x 1H NOESY (δ,CD3OD, 500 MHz) de Sm-8 
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Figura 88 – Expansão do espectro de RMN 1H x 1H NOESY (δ,CD3OD, 500 MHz) de 

Sm-8 
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4.1.9 Identificação estrutural de Sm-9 

 

A substância codificada como Sm-9 apresentou-se na forma de um pó amarelo. 

O espectro de IV (Figura 91, pág. 196) revelou uma banda larga em 3458 cm-1, típica de 

deformação axial de O-H, sugerindo, desta forma, a presença de hidroxila na molécula 

em questão. A presença de anel aromático pôde ser sugerida pelas absorções fortes entre 

1609 e 1510 cm-1, característicos de deformação axial C=C deste grupo. Picos para C-H 

metílicos, metilênicos e metínicos foram observados entre 2938 e 2840 cm-1 (BRUICE, 

2006). O conjunto destas absorções, somado à banda intensa em 1665 cm-1 condizente 

com carbonila α, β insaturada e em ponte de hidrogênio (SILVERSTEIN; WEBSTER, 

2000), além de absorções em 1246 e 1030 cm-1 referentes a C-O de éter permitiram 

propor que a molécula de Sm-9, possuía o núcleo flavonoídico.  

Os espectros de RMN 1H (Figuras 92 a 94, pág. 197 e 198) exibiram um 

conjunto de absorções na região de hidrogênios aromáticos, fortalecendo a proposta 

feita pelo IV de que Sm-9 possui natureza flavonoídica.  Um dupleto em δH 6,15 e outro 

em δH 6,32, ambos com uma constante de acoplamento (J)  igual a 2,0 Hz, mostrando 

acoplamento meta, são comuns aos hidrogênios 6 e 8 do esqueleto flavonoídico 

substituído nas posições 5 e 7 do anel A. Dois dupletos em δH 7,72 e δH 6,89 para 2H 

cada e J = 9,0 Hz, característico de acoplamento orto, demonstraram a presença de um 

sistema AA’, BB’, permitindo assim sugerir para Sm-9 um esqueleto flavonoídico com 

anel B para substituído. A presença de um simpleto na em δH 6,43 no referido espectro 

sugere que a posição C-3 do anel C de Sm-9 não se encontra substituída. Um simpleto 

em δH 3,76 referente a metoxila ligada a carbono aromático mostrou que Sm-9 possui 

este grupo como substituinte. 

Os espectros de RMN 13C−APT unidimensionais (Figuras 95 a 99, pág. 199 a 

201) e os espectros bidimensionais de 1H x 13C−HMQC (Figuras 100 e 101, pág. 202 e 

203) mostraram absorções que suportaram as sugestões feitas pelo RMN1 H. Estes 

últimos ainda revelaram correlações diretas entre as absorções δH 6,15/ δC 99,13 e δH 

6,32/ δC 94,18, referentes aos hidrogênios e carbonos 6 e 8 respectivamente. Uma 

absorção em δC 182,35 atribuído ao C-4 (C=O), ratifica a discussão de que este valor de 

absorção ocorre em flavonas não substituídas por função oxigenada na posição 3, em 

conformidade com o valor em δC 103,63, referente ao carbono 3, o qual, pelos espectros 
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de HMQC (Figuras 100 e 101, pág. 204 e 205), evidenciaram correlações diretas com o 

hidrogênio em δ 6,43 (H-3). A presença do sitema AA´BB´, sugerido pelo espectro de 

RMN 1H, foi fortalecida pelas absorções exibidas no espectro de RMN 13C, que mostrou 

dois picos intensos em δC 127,99 e 114,30, relacionados aos pares de carbonos 

metínicos 2’,6’ e 3’,5’, respectivamente. 

 Os assinalamentos de carbonos e hidrogênios sugeridos para Sm-9 foram 

comparados com dados da literatura (COSTA, 2008) (Tabela 20, pág. 194), permitindo 

propor para Sm-8 a estrutura da 5,7-diidroxi-4’-metoxi-flavona (Acacetina). 

 

 

 

 

 

 

A análise dos espectros de RMN 1H x 13C−HMBC (Figuras 102 a 105, pág. 204 

a 206) permitiu confirmar que C-4’ possui, como substituinte, uma metoxila ao exibir 

uma correlação a 3 ligações, entre os hidrogênios da metoxila localizada no C-4’ e o C-

4’ (δH 3,76 / δC 162,47). Este espectro ratificou a presença do sistema AA’BB’ pelas 

correlações entre os H-2’/6’ com os carbonos C-1’, C-3’ e C-5’ a duas ligações (J2) e a 

três ligações (J3) com os carbonos C-2 e C-4’. Ainda foi possível inferir neste espectro 

bidimensional correlações a J2 entre os H-6 com o C-5 δH 6,15 / δC 161,5; H-8 com C-9 

(δH 6,32 / δC 157,85); OCH3-4’ com C-4’ (δH 3,76 / δC 162,47) e H-3 com C-3 (δH 6,43 / 

δC 103,63) (Figura 89, pag. 192) (Tabela 21, pág. 195). 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 89: Correlações observadas no espectro de RMN 1H x 13C-HMBC para Sm-9 
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O espectro de RMN 1H x 1H−COSY (Figuras 106 e 107, pág. 207 e 208) 

mostrou acoplamento entre os hidrogênios 3’/5’ e 2’/6’ (δH 6,89 e 7,72 

respectivamente), fortalecendo a sugestão do sistema AA’ BB’, presente no anel B do 

flavonóide em questão. 

Através da análise do espectro de RMN 1H x 1H−NOESY (Fig. 108 e 109, pág. 

209 e 210) que mostrou acoplamento espacial entre os hidrogênios 3 (δH 6,43) e 2’/6’ (δ 

7,72), foi possível confirmar a inexistência de uma substituição no carbono 3. Este 

espectro ratificou a proposta da localização de uma metoxila na posição C-4’ ao mostrar 

uma correlação espacial entre os hidrogênios da metoxila em δ 3,76 (OMe-4’) com o 

hidrogênio H-3’/ 5’ (δH 6,89). A figura abaixo ilustra este tipo de correlação NOE 

(Figura 90). 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 90: Correlações observadas no espectro de RMN 1H x 1H-NOESY para Sm-9 

 

A união da análise espectral do IV com os dados de RMN 1H e RMN 13C uni e 

bidimensional (Tabela 21, pág 195) e comparações com os dados da literatura (Tabela 

20, pág. 194) ratificaram a estrutura 5,7-diidroxi-4’-metoxi-flavona (Acacetina) para 

Sm-9, flavonoide relatado pela primeira vez na família Malvaceae. 
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Tabela 20 – Dados comparativos de RMN 13C de Sm-9 (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 
125 MHz) com Mo-14 (δ, C5D5N, 125 MHz) (COSTA, 2008) da literatura  
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Mo-14 (Acacetina) Sm-9 (Acacetina) 
C δδδδC δδδδC 
2 164,4 164,05 
3 105,0 103,63 
4 183,2 182,35 
5 163,3 161,45 
6 100,4 99,13 
7 166,3 163,99 
8 95,3 94,18 
9 158,9 157,85 
10 105,4 104,44 
1’ 124,4 123,35 
2’ 128,9 127,90 
3’ 115,2 114,30 
4’ 163,6 162,47 
5’ 115,2 114,30 
6’ 128,9 127,90 

OCH3-4’ 55,9 55,27 
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Tabela 21 – Dados espectrais de RMN 1H e 13C (δ, CDCl3 com gotas de CD3OD, 500 e 125 
MHz) de Sm-9 

 

 

 

 

 

 1H x13C – HMQC 
1
JH,C

 

1H x13C – HMBC 1H x1H 
–  

COSY 

 

1H x1H –  
NOESY 2

JH,C
 3

JH,C
 

C δδδδH δδδδc     
2 - 164,05 H-3 H-2’/6’   
3 6,43 (s) 103,63    H-2’/6’ 
4 - 182,35 H-3    
5 - 161,45 H-6    
6 6,15 (d, J = 2 Hz) 99,13  H-8   
7 - 163,99 H-6; H-8    
8 6,32 (d, J = 2 Hz) 94,18  H-6   
9 - 157,85     
10 - 104,44  H-3; H-6; H-8   
1’ - 123,35  H-3   
2’ 7,72 (d, J = 9 Hz) 127,90  H-6’ H-3’/5’ H-3; H-3’/5’ 
3’ 6,89 (d, J = 9 Hz) 114,30  H-5’ H-2’/6’ H-2’/6’; OCH3-4’ 
4’ - 162,47  OCH3-4’   
5’ 6,89 (d, J = 9 Hz) 114,30  H-3’ H-2’/6’ H-2’/6’; OCH3-4’ 
6’ 7,72 (d, J = 9 Hz) 127,90  H-2’ H-3’/5’ H-3; H-3’/5’ 

OCH3-4’ 3,76 (s) 55,27  C-4’  H-3’/5’ 
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Figura 91 – Espectro de IV (KBr, cm-1) de Sm-9 
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Figura 92 – Espectro de RMN 1H (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 500 MHz) de Sm-9 
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Figura 93 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 500 
MHz) de Sm-9 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 94 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 500 
MHz) de Sm-9 
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Figura 95 – Espectro de RMN 13C APT (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 500 MHz) de 

Sm-9 
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Figura 96 – Expansão 1 do espectro de RMN 13C APT (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 
125 MHz) de Sm-9 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 97 – Expansão 2 do espectro de RMN 13C APT (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 
125 MHz) de Sm-9 
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Figura 98 – Expansão 3 do espectro de RMN 13C APT (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 
125 MHz) de Sm-9 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 99 – Expansão 4 do espectro de RMN 13C APT (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 
125 MHz) de Sm-9 
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Figura 100 – Espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 500 
MHz) de Sm-9 
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Figura 101 – Expansão do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ,CDCl3 com gotas de 
CD3OD, 500 MHz) de Sm-9 
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Figura 102 – Espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 500 
MHz) de Sm-9 
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Figura 103 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ,CDCl3 com gotas de 
CD3OD, 500 MHz) de Sm-9 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 104 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ,CDCl3 com gotas de 
CD3OD, 500 MHz) de Sm-9 
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Figura 105 – Expansão 3 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ,CDCl3 com gotas de 
CD3OD, 500 MHz) de Sm-9 
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Figura 106 – Espectro de RMN 1H x 1H COSY (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 500 
MHz) de Sm-9 
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Figura 107 – Expansão do espectro de RMN 1H x 1H COSY (δ,CDCl3 com gotas de 
CD3OD, 500 MHz) de Sm-9 
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Figura 108 – Espectro de RMN 1H x 1H NOESY (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 500 
MHz) de Sm-9 
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Figura 109 – Expansão do espectro de RMN 1H x 1H NOESY (δ,CDCl3 com gotas de 
CD3OD, 500 MHz) de Sm-9 
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4.1.10 Identificação estrutural de Sm-10 

 

A substância codificada como Sm-10 apresentou-se na forma de cristais 

amarelos. Os espectros de RMN 1H (Figuras 112 a 114, pág. 215 e 216) apresentaram 

grandes semelhanças com os espectros de RMN 1H de Sm-9 (Figuras 92 a 94, pág. 197 

e 198), em todo o seu esqueleto flavonoídico. Isto pôde ser notado pelos sinais de dois 

dupletos em campo baixo, referentes a hidrogênios ligados a carbonos aromáticos, em 

δH 6,20 (J = 2 Hz) e δH 6,53 (J = 2 Hz), que estão de acordo com a presença de 

substituintes oxigenados nos carbonos 5 e 7 do anel A de flavonóides (HARBONE, 

1994). Da mesma forma que Sm-9, o espectro de RMN 1H de Sm-10 revelou dois 

dupletos em δH 7,99 (J = 9 Hz) e δH 7,02 (J = 9,5 Hz) condizentes com o sistema 

AA’BB’, um simpleto em δH 6,43 referente a hidrogênio ligado ao C-3 e um simpleto 

em δH 3,76 atribuído a hidrogênio metoxílico. Estes dados espectrais permitiram propor 

que Sm-10 seria um isômero estrutural de Sm-9. 

Os espectros de RMN 13C−APT (Figura 115 e 117, p. 217 e 218), bem como os 

espectros de RMN 1H x 13C−HMQC (Figura 118 a 120, pág 219 e 220) de Sm-10 não 

revelaram diferenças significativas concernentes aos deslocamentos químicos quando 

comparados aos espectros de RMN 13C de Sm-9 (Figura 95 a 99, pág. 199 a 201). 

Para solucionar este aspecto problemático, quanto à sua isomeria, os espectros 

bidimensionais HMBC e NOESY tornaram-se ferramentas decisivas para a elucidação 

estrutural da referida molécula. 

Os espectros de RMN 1H x 13C−HMBC (Figura 121 a 124, pág. 221 a 223) 

permitiram deduzir que o C-7 possui, como substituinte, uma metoxila ao exibir uma 

correlação a 3 ligações, entre os hidrogênios metoxílicos localizados no C-7 e o C-7 (δH 

3,85 / δC 164,80) no anel A (Figura 110, pag. 211).  

 

 

 

 

 

 

Figura 110: Correlações observadas no espectro de RMN 1H x 13C-HMBC para Sm-10 
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Os espectros de correlações homonuclear RMN 1H x 1H− NOESY (Figuras 125 

e 126, pág. 224 e 225), ao exibir acoplamento espacial entre os hidrogênios metoxílicos 

do C-7 (δH 3,76) e os hidrogênios localizados no C-6 (δH 6,20) e C-8 (δH 6,53) tornou 

possível confirmar que C-7 possui como substituinte o grupo metoxila (Figura. 111, 

pág. 212).  

.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 111: Correlações observadas no espectro de RMN 1H x 1H-NOESY para Sm-10 

 

A união da análise dos dados de RMN 1H e RMN 13C uni e bidimensional 

(Tabela 23, pág 214) e comparações com os dados da literatura (Tabela 22, pág 213) 

ratificaram a estrutura 5,4’-diidroxi-7-metoxi-flavona (Genkvanina) para Sm-10, 

flavonoide relatado pela primeira vez na família Malvaceae. 
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Tabela 22 – Dados comparativos de RMN 13C de Sm-9 (δ,CDCl3 com gotas de CD3OD, 
125 MHz), Sm-10 (δ, DMSO-d6, 125 MHz) com Mo-15 (δ, DMSO-d6, 100 MHz) 
(COSTA, 2008) da literatura  
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Tabela 23 – Dados espectrais de RMN 1H e 13C (δ, DMSO-d6, 500 e 125 MHz) de Sm-10 
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 1H x13C – HMQC 
1
JH,C

 

1H x13C – HMBC 1H x1H –  
NOESY 2

JH,C
 3

JH,C
 

C δδδδH δδδδc    
2 - 163,74 H-3 H-2’/6’  
3 6,84 (s) 103,99   H-2’/6’ 
4 - 182,24    
5 - 161,91    
6 6,20 (d, J = 2 Hz) 99,38  H-8 OCH3-7 
7 - 164,80 H-6; H-8 OCH3-7  
8 6,53 (d, J = 2 Hz) 94,52  H-6 OCH3-7 
9 - 157,82    
10 - 104,18  H-3; H-6; H-8  
1’ - 123,29  H-3  
2’ 7,99 (d, J = 9 Hz) 128,29 H-3’/5’  H-3; H-3’/5’ 
3’ 7,02 (d, J = 9 Hz) 115,04 H-2’/6’  H-2’/6’ 
4’ - 162,77 H-3’/5’ H-2’/6’  
5’ 7,02 (d, J = 9 Hz) 115,04 H-2’/6’  H-2’/6’ 
6’ 7,99 (d, J = 9 Hz) 128,29 H-3’/5’  H-3; H-3’/5’ 

OCH3-7 3,85 (s) 56,02    
H      

OH-5 12,41 (s)     
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Figura 112 – Espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-10 
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Figura 113 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-10 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 114 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-10 



 

 
 

216                                                                                                    Resultados e Discussão 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 115 – Espectro de RMN 13C APT (δ, DMSO-d6, 125 MHz) de Sm-10 
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Figura 116 – Expansão 1 do espectro de RMN 13C APT (δ, DMSO-d6, 125 MHz) de 
Sm-10 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 117 – Expansão 2 do espectro de RMN 13C APT (δ, DMSO-d6, 125 MHz) de 
Sm-10 
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Figura 118 – Espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-10 
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Figura 119 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Sm-10 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 120 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Sm-10 
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Figura 121 – Espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-10 
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Figura 122 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Sm-10 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 123 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Sm-10 
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Figura 124 – Expansão 3 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Sm-10 
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Figura 125 – Espectro de RMN 1H x 1H-NOESY (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-10 
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Figura 126 – Espectro de RMN 1H x 1H-NOESY (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-10 
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4.1.11 Identificação estrutural de Sm-11 

 

A substância Sm-11 apresentou-se como pó amarelo. O seu espectro de IV 

(Figura 128, pág 232) mostrou-se semelhante ao espectro da substância Sm-9 (Figura 

91, pág 196) isto devido à absorção em 3435 cm-1, típica de deformação axial de O-H, 

sugerindo que a molécula possui hidroxila em sua estrutura. Esta proposição foi 

fortalecida pela banda em 1246 e 1029 cm-1 referente a deformação angular no plano de 

C-O de grupo hidroxila (BRUICE, 2006).  Este espectro ainda possibilitou sugerir a 

presença de anel aromático devido às absorções fortes entre 1608 e 1510 cm-1, 

característicos de deformação axial C=C deste grupo. Picos para C-H metílicos, 

metilênicos e metínicos foram observados entre 2935 e 2843 cm-1. O conjunto destas 

absorções, somado a banda intensa em 1664 cm-1 condizente com carbonila α, β 

insaturada e em ponte de hidrogênio (SILVERSTEIN; WEBSTER, 2000), sugerindo, 

desta forma, que Sm-11 também trata-se de um flavonoide. 

Através dos espectros de RMN 1H (Figuras 129 a 131, pág. 233 e 234) 

observou-se um simpleto em δH 12,41 referente a hidrogênio de hidroxila em ponte com 

carbonila. Este dado fortaleceu a proposta, feito pela análise do IV, de que Sm-11 possui 

um núcleo flavonoídico. Um outro dado que corrobora a proposta é a presença de um 

simpleto em δH 6,84, sinal que mostra a ausência de substituinte no C-3 do anel C. 

Uma análise comparativa das expansões dos espectros de RMN 1H das 

substâncias Sm-9 (Fig. 92 a 94, pág. 197 e 198) e Sm-11 (Figura 129 a 130, pág. 233 e 

234) mostrou que enquanto Sm-9 possuia um anel A do tipo 5, 7 dioxigenado, fato 

mostrado pela presença dos dupletos em δH 6,15 e 6,32 atribuídos aos hidrogênios 6 e 8, 

o anel A da molécula de Sm-11 mostrou o anel A trissubstituído. Esta informação foi 

proposta pela ausência do dupleto referente ao hidrogênio 8 e presença apenas de um 

simpleto em δH 6,53 atribuído a um hidrogênio do anel A. 

A presença de dois duplos dupletos em δH 7,12 e δH 8,09 integrando para dois 

hidrogênios cada e constante de acoplamento (J) igual a 7,0 e 2,0 Hz, permitiu propor 

que Sm-11 possui um sistema AA’BB’ no seu anel B (SILVERSTEIN; WEBSTER, 

2000).  

Dois simpletos em δH 3,88 e 3,85 referentes a metoxilas ligadas a carbonos 

aromáticos mostraram que Sm-11 possui estes grupos como substituintes (Figura 131, 

pág. 234). 
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A análise dos dados de IV e RMN 1H sugerem que Sm-11 possui a estrutura 

abaixo: 

 

 

 

 

 

 

O espectro de RMN 13C-APT unidimensional e suas expansões (Figuras 132 a 

134, págs. 235 e 236) mostrou 13 absorções na região entre δC 95,73 e 182,4 atribuídos 

a carbonos sp2 metínicos e não hidrogenados, todavia as absorções em δC 128,51 e 

114,59, atribuídos a dois carbonos cada, referentes aos carbonos metínicos 2’, 6’ e 3’, 

5’, respectivamente, somaram 15 carbonos, fortalecendo, portanto, as propostas feitas 

pelo IV e RMN 1H , de um núcleo flavonoídico para Sm-11. A presença de dois sinais 

em δC 56,37 e 55,58 confirmam que a molécula em análise possui duas metoxilas.  

O espectro de RMN 1H x 13C−HMQC e suas expansões (Figuras 135 a 137, pág. 

237 e 238) mostraram absorções que corroboraram as sugestões feitas pelo RMN 1H 

para os hidrogênios do anel A e C: correlações diretas em 6,53 (s) / 95,73 e 6,84 (s) / 

103,03. A presença do sistema AA’BB’ sugerido pelo espectro de RMN 1H, foi 

fortalecida pelas absorções no espectro de RMN 13C, que mostrou dois picos intensos 

em δ 128,51 e 114,59 relacionados aos pares de carbonos metínicos 2’, 6’ e 3’, 5’ e 

ratificada pelo HMQC através das correlações diretas entre H-2’,6’ / C-2’,6’ (δ 8,09 / 

128,51) e H-3’,5’ / C-3’,5’ (δ 7,12 / 114,59) (Tabela 25, pág. 233). 

O espectro de RMN 1H x 1H-COSY (Figura 152 e 153, pág. 243 e 244) mostrou 

acoplamento entre os hidrogênios 3’/5’ e 2’/6’ (δH 7,12 e 8,09 respectivamente), 

favorecendo a sugestão do sistema AA’ BB’, presente no anel B do flavonoide em 

questão. 

Através da análise do espectro de RMN 1H x 1H-NOESY (Figura 154, pág. 245) 

e sua expansão (Figura 155, pág 246) que mostrou acoplamento espacial entre os 

hidrogênios 3 (δ 6,87) e 2’/6’ (δ 8,27), foi possível confirmar a inexistência de uma 

substituição no carbono 3. Os hidrogênios metínicos 2’/6’ (δH 8,09) e 3’/5’(δH 7,12), 

localizados no anel B, também se correlacionaram espacialmente corroborando, desta 
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forma, a presença do sistema AA’BB’. Adicionalmente, foi observado uma correlação 

NOE entre a metoxila do C-4’ (δH 3,85) com os H-3’/5’ (δH 7,12) (Figura 143, pág. 

244). 

Este espectro ainda revelou uma correlação NOE entre o simpleto em δH 6,53 e o 

simpleto referente à metoxila (δH 3,88) o que ratificou a proposta da localização de um 

carbono metínico vizinho a um carbono ligado à metoxila. A partir desta observação, 

foram sugeridas três opções concernentes à substituição de grupos químicos para o anel 

A (Figura 129, pág 230 ).  

 

 

 

 

   

 

 

 

Figura 127 – Correlações NOE possíveis para o anel A de Sm-11 

 

A proposta de localização de uma hidroxila no C-8 e uma metoxila no C-7 na 

molécula de Sm-11, fundamentou-se na comparação dos dados de RMN 13C com os 

modelos Mo-15, Mo-16 e Mo-17 exibidos pela tabela 24, pág. 230, onde pôde-se 

observar que em Mo-16 e Mo-17, o C-6  encontra-se mais desprotegido, (δC 137,6 e δC 

129,9, respectivamente) quando comparado com Mo-16 e Sm-11, os quais absorvem em 

campo alto (δC 95,6 e δC 95,73, respectivamente), certificando assim que o flavonoide 

possui a estrutura abaixo.  

 

 

 

 

 

 

A análise dos espectros de RMN 1H x 13C-HMBC (Figura 150 e 151, pág. 241 e 

242) permitiu confirmar que C-7 possui, como substituinte, uma metoxila ao exibir uma 
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correlação a 3 ligações com o C-7 (δH 3,88 / δC 154,39). Outras correlações puderam ser 

inferidas como mostradas na tabela 25, página 231. 

A união da análise espectral do IV com os dados de RMN 1H e RMN 13C uni e 

bidimensional (Tabela 25, pág 231) e comparações com os dados da literatura 

ratificaram a estrutura 5,8-diidroxi-7,4’-dimetoxiflavona para Sm-11, flavonoide 

relatado pela primeira vez na família Malvaceae. 

 

 

 

 

 

 

5,8-diidroxi-7,4’-dimetoxiflavona (7,4’-Di-O-Metilisoescutelareina) 
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Tabela 24 – Dados comparativos de RMN 13C de Sm-11 (δ, DMSO-d6, 125 MHz) com 
Mo-15 (δ, DMSO-d6, 125 MHz) com Mo-16 (δ, DMSO-d6, 100 MHz) e Mo-17 da 
literatura (HORIE, 1998) 
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Mo-15 Mo-16 Mo-17 Sm-11 
    

δC 
 

δC 
 

δC 
 

δC 
 2 

3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 
10 
1’ 
2’ 
3’ 
4’ 
5’ 
6’ 

OCH3-7 
OCH3-8 
OCH3-4’ 

163,4 
102,9 
182,3 
153,0 
95,6 
154,2 
126,1 
144,3 
103,8 
122,9 
128,4 
114,4 
162,3 
114,4 
128,4 
56,2 
- 
55,5 

163,6 
103,1 
183,2 
139,6 
137,6 
108,2 
138,6 
140,1 
110,6 
122,9 
128,2 
114,6 
162,4 
114,6 
128,2 
- 
56,8 
55,5 
 

163,2 
103,0 
182,1 
146,1 
129,9 
154,3 
91,1 
149,6 
105,0 
122,9 
128,1 
114,4 
162,2 
114,4 
128,1 
56,2 
- 
55,4 

 

163,56 
103,03 
182,41 
157,08 
95,73 
154,39 
126,26 
144,49 
103,90 
123,00 
128,51 
114,59 
162,41 
114,49 
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56,37 
- 

55,58 
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Tabela 25 – Dados espectrais de RMN 1H e 13C (δ, DMSO-d6, 500 e 125 MHz) de Sm-11 
 

 

 

 

 

 

 

 

 1H x13C – HMQC 
1
JH,C

 

1H x13C – HMBC 1H x1H 
–  

COSY 

 

1H x1H –  
NOESY 

2
JH,C

 3
JH,C

 

C δδδδH δδδδc     
2 - 163,56 H-3 H-2’/6’   
3 6,84 (s) 103,03    H-2’/6’ 
4 - 182,41 H-3    
5 - 153,08 H-6    
6 6,53 (s) 95,73  OH-5  OCH3-7 
7 - 154,39 H-6 OCH3-7   
8 - 126,26     
9 - 144,49     
10 - 103,90  H-3; H-6   
1’ - 123,00  H-3’/5’   
2’ 8,09 (dd, J = 7 e 2 Hz) 128,51 H-3’/5’  H-3’/5’ H-3; H-3’/5’ 
3’ 7,12 (dd, J = 7 e 2 Hz) 114,59 H-2’/6’  H-2’/6’ H-2’/6’; OCH3-4’ 
4’ - 162,41  H-2’/6’; OCH3-4’   
5’ 7,12 (dd, J = 7 e 2 Hz) 114,59 H-2’/6’  H-2’/6’ H-2’/6’; OCH3-4’ 
6’ 8,09 (dd, J = 7 e 2 Hz) 128,51  H-3’/5’ H-3’/5’ H-3; H-3’/5’ 

OCH3-7 3,88 (s) 56,37    H-6 
OCH3-4’ 3,85 (s) 55,58    H-3’/5’ 

H       
OH-5 12,41 (s)  C-5 C-10; C-6   
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Figura 128 – Espectro de IV (KBr, cm-1) de Sm-11 
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Figura 129 – Espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-11 
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Figura 130 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-11 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 131 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-11 
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Figura 132 – Espectro de RMN 13C APT (δ, DMSO-d6, 125 MHz) de Sm-11 
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Figura 133 – Expansão 1 do espectro de RMN 13C APT (δ, DMSO-d6, 125 MHz) de 
Sm-11 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 134 – Expansão 2 do espectro de RMN 13C APT (δ, DMSO-d6, 125 MHz) de 
Sm-11 
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Figura 135 – Espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-11 



 

 
 

237                                                                                                    Resultados e Discussão 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 136 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Sm-11 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 137 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Sm-11 
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Figura 138 – Espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-11 
 



 

 
 

239                                                                                                    Resultados e Discussão 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 139 – Expansão do espectro de RMN 1H x 13C-HMBC (δ, DMSO-d6, 500 MHz) 
de Sm-11 
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Figura 140 – Espectro de RMN 1H x 1H-COSY (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-11 
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Figura 141 – Expansão do espectro de RMN 1H x 1H COSY (δ, DMSO-d6, 500 MHz) 
de Sm-11 
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Figura 142 – Espectro de RMN 1H x 1H NOESY (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Sm-11 
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Figura 143 – Expansão do espectro de RMN 1H x 1H NOESY (δ, DMSO-d6, 500 MHz) 
de Sm-11 
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4.1.12 Identificação estrutural de Sm-12 

 

 O espectro no IV da substância codificada como Sm-12 (Figura 145, pág. 250) 

apresentou bandas de absorção em 3460 cm-1 e 3276 cm-1 características de deformação 

axial de grupos hidroxilas em ponte intramolecular. Absorções fortes entre 1607 e 1501 

cm-1 pertinentes com estiramento de C=C de aromático, indicativos da presença de 

núcleo aromático na molécula. A presença de carbonila conjugada e em ligação de 

hidrogênio intramolecular puderam ser inferidas por dois picos intensos em 1684 e 1655 

cm-1, respectivamente. O espectro no IV ainda sugeriu que a absorção observada em 

1684 cm-1 pode referir-se a uma carbonila conjugada de éster devido a presença das 

bandas em 1297 e 1068 cm-1 condizentes com estiramento C-O deste grupo 

(SILVERSTEIN; WEBSTER, 2000).  

 As análises dos espectros de RMN1H (Figuras 146 a 148, pág. 251 e 252) 

sugeriram que Sm-12 possui um esqueleto flavonoídico 5,7-dioxigenado ao mostrar dois 

dupletos em δH 6,11 e δH 6,27 integrando para um hidrogênio cada e ambos acoplando 

em meta com J = 2,0 Hz, os quais foram atribuídos aos hidrogênios 6 e 8 do anel A, 

respectivamente (SILVA et al., 2005). Um dupleto em δH 6,79 (2H, J = 9,0 Hz), 

indicando acoplando em orto com outro hidrogênio em δH 7,96 (2H, J = 9,0 Hz), 

sugeriu a presença de anel aromático com sistema do tipo AA’BB’. Este dado permite 

propor que Sm-12 possui anel B de núcleo flavonoídico p-substituído, sugestão esta 

fortalecida quando comparados os dados de Sm-12 com os modelos Mo-19 e Mo-20 

(Tabela 26, pág. 248). 

 Os espectros de RMN1H (Figuras 146 a 148, pág. 251 e 252) sugeriram, ainda, 

que Sm-12 era um β glicosídeo, ao exibir um dupleto em δH 5,23 com constante de 

acoplamento igual a 7,6 Hz referente ao hidrogênio anomérico (SILVA et al., 2005). 

Esta sugestão foi fortalecida pela presença de dois duplos dupletos em δH 4,19 (dd, J = 

11,8 e 2,2 Hz) e δH 4,06 (dd, J = 11,6 e 6,4 Hz), inerentes aos hidrogênios metilênicos 

do carbono C-6’’ da molécula de glicose em questão. O sítio de glicosilação no carbono 

C-3 do anel C do núcleo flavonoídico de Sm-12 foi proposto pela ausência de um 

simpleto entre δH 6,39 e δH 6,94, comum em flavonas (modelo Mo-19) cuja posição C-3 

é não substituída (SILVA et al., 2006; SILVA et al., 2005A (Tabela 26, pág. 248). 

 Um outro sistema AA’BB’ foi detectado no espectro de RMN ¹H da substância 

em análise pela presença de um outro par de dupletos, um deles absorvendo em δH 6,77 
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(2H, J = 8,6 Hz) e o outro em δH 7,28 (2H, J = 8,6 Hz). A presença de outro sistema 

AA’BB’ em Sm-12 aliada a dois dupletos em δH 6,0 (1H, J = 15,8Hz) e δH 7,38 (1H, J = 

15,8 Hz), típicos de hidrogênios olefínicos em configuração trans, sugeriram que esta 

substância também possui em sua estrutura uma unidade p-cumaroil (NASR et al., 

1987). Estes dados somados a banda em 1684 cm-1 atribuída a carbonila de éster, 

observada no espectro de IV (Figura 145, pág. 250), e comparações com modelos da 

literatura (Tabela 26, pág. 248) permitiram propor que a unidade coumaroil encontra-se 

ligada ao oxigênio do CH2 (C-6’’) da glicose, uma vez que, quando o grupo CH2OH 

terminal da posição C-6’’ (glicose) possui hidroxila livre, seus hidrogênios absorvem 

como duplo dupleto em torno de δH 3,20 a δH 3,60, algo não observado para Sm-12, 

cujos hidrogênios absorvem como duplo dupletos em δH 4,06 (1H, J = 11,60 e 6,40 Hz) 

e δH 4,19 (1H, J = 11,80 e 2,20 Hz) (Tabela 26, pág. 248). Estes dados e comparações 

com a literatura (SILVA et al, 2005A) levaram a propor para Sm-12 a estrutura abaixo. 

 

 

 

 

 

 

Os espectros de RMN 13C de Sm-12, utilizando a técnica APT (Figura 149 a 152, 

pág. 253 a 255), mostraram sinais para 30 átomos de carbono. Comparações realizadas 

com dados da literatura (SILVA et al., 2006) e (COSTA et al., 2007) demonstraram 

semelhança dos valores observados para Sm-12 com o canferol 3-glicosídeo no que se 

refere ao núcleo flavonoídico (Tabela 27, pág. 249). O espectro de RMN 13C permitiu 

comprovar a presença de um grupo carbonílico (C-4) em ligação de hidrogênio com o 

grupo OH ligado ao C-5, bem como identificar a presença de substituintes oxigenados 

nos carbonos C-3, C-5, C-7, C-4’ e C-4’’’ (Tabela 27, pág. 249). 

A proposta de uma unidade osídica para Sm-12 foi fortalecida pela absorção em 

δC 104,02 inerente ao carbono anomérico de glicose onde esta se encontra ligada ao 

oxigênio C-3, esta sugestão foi determinante ao observar-se que o C-2 foi registrado em 

canferol-3-O-β-D-(6’’-E-p-coumaroil) glicosídeo 
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δC 159,27. Quando o C-3 possui como substituinte uma hidroxila fenólica, o C-2 

absorve em torno de δC 148,00 (AGRAWAL, 1989), fato que não ocorre no espectro de 

RMN 13C/APT de Sm-12. 

Os espectros de RMN 13C-APT (Figura 149 a 152, pág. 253 a 255) ainda 

confirmaram a presença de dois sistemas aromáticos 1,4 disubstituído sugerido pelos 

espectros de RMN 1H (Figuras 158 a 160, pág. 253 e 254), ao exibir quatro sinais 

intensos em δC 132,2, δC 115,98, referentes aos carbonos 2’,6’ e 3’,5’ atribuídos ao 

anel B do flavonóide e δC 131,16 e δC 116,73, referentes aos carbonos 2’’’,6’’’ e 

3’’’,5’’’ do anel p-substituído da unidade cumaroil. A localização desta unidade no 

carbono 6’’ da unidade de glicose baseou-se no fato do referido carbono, quando 

apresenta hidroxila livre, absorver normalmente em δC 62,00, sendo este valor 

deslocado para campo baixo quando ligado à porção cumaroil, conforme demonstrado 

no modelo Mo-18 (CARLTON et al., 1990) abaixo (Figura 144), e observada para C-

6’’ da molécula de Sm-12. 

 

 

 

 

Figura 144: Dados comparativos de RMN 13C (δ, CD3OD, 50 MHz) de Sm-12 com o 

canferol 3-glicosídeo (δ, CD3OD, 75 MHz) (CARLTON et al., 1990). 

Comparações realizadas entre os dados espectrais de RMN1H e 13C e modelo da 

literatura (Tabela 26 e 27, pág. 248 e 249) tornaram possível identificar a substância 

Sm-12 como sendo o canferol 3-O-β-D-(6’’-E-p-coumaroil) glicosídeo, conhecido como 

tilirosídeo, isolado anteriormente de outras espécies de malváceas como: Herissantia 

tiubae (SILVA et al., 2005), Herissantia crispa (COSTA et al., 2007), Sida galheirensis 

(SILVA et al, 2006) e Sidastrum paniculatum (CAVALCANTE, 2006) e Backeridesia 

pickelii (COSTA et al, 2007), todavia, isolado pela primeira vez na espécie Sidastrum 

micranthum. 
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Tabela 26 – Dados comparativos de RMN 1H (δ, CD3OD, 200 MHz) de Sm-12 
comparados com os modelos Mo-19 (δ, CD3OD, 200 MHz) (SILVA et al., 2006) e Mo-
20 (δ, DMSO-d6, 600 MHz) (NORBAEK et al., 1999) 

   

 
 
 
H 
 

 
 
 
 
 
 

Mo-19 

 
 
 
 
 
 

Mo-20 

 
 
 
 
 
 

Sm-12 

 
3 
6 
8 
2’ 
6’ 
3’ 
5’ 
1’’ 

2’’ a 5’’ 
 
6’’ 
 

α ou7’’’ 
β ou 8’’’ 
2’’’/6’’’ 
3’’’/5’’’ 

δH 
6,51 (s) 

6,18 (1H, d, J=2,1 Hz) 
6,41 (d, J=2,1 Hz) 
7,35 (d, J=1,8 Hz) 

7,36 (dd, J=8,8 Hz e 1,8 Hz) 
- 

6,88 (d, J=8,8 Hz) 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 
- 

δH 
- 

6,21 (1H, d, J=1,8 Hz) 
6,44 (d, J=1,8 Hz) 
8,10 (d, J=9,0 Hz) 
8,10 (d, J=9,0 Hz) 
7,14 (d, J=9,0 Hz) 
7,14 (d, J=9,0 Hz 
5,47 (d, J=7,2 Hz) 
3,09-3,23 (m) 

3,60 
3,56 (m) 
3,33 (m) 

- 
- 
- 
- 

δH 
- 

6,11 (d, J=2,0 Hz) 
6,27 (d, J=2,0 Hz) 
7,96 (d, J=9,0 Hz) 
7,96 (d, J=9,0 Hz) 
6,79 (d, J=9,0 Hz) 
6,79 (d, J=9,0 Hz) 
5,23 (d, J=7,6 Hz) 
3,15-3,47 (m) 

- 
4,06 (dd, J=11,8 e 2,2 Hz) 
4,19 (dd, J=11,6 e 2,2 Hz) 

6,05 (d, J=16 Hz) 
7,38 (d, J=16 Hz) 
7,25 (d, J=8,6Hz) 
6,77 (d, J=8,6Hz) 
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Tabela 27 – Dados comparativos de RMN 13C (δ, CD3OD, 50 MHz) de Sm-12 com os 
modelos Mo-21 (δ, CD3OD, 50 MHz) (SILVA et al., 2006) e Mo-22. (δ, CD3OD, 50 
MHz) (COSTA et al., 2007) 

 

 

 

 

 
 Sm-12 Mo-21 Mo-22 
C δδδδC δδδδC δC 
2 159,27 159,2 159,2 
3 135,18 135,2 135,23 
4 179,30 179,3 179,32 
5 162,80 162,8 162,85 
7 165,81 165,7 165,81 
9 158,27 158,2 158,27 
10 105,52 105,5 105,54 
1´ 122,61 122,6 122,63 
4´ 161,45 161,4 161,46 
COO 168,81 168,8 168,82 
1´´´ 127,00 127,0 127,02 
4´´´ 161,11 161,0 161,12 
CH    
6 99,93 99,9 99,92 
8 94,83 94,8 94,85 

2´/6´ 132,20 132,1 132,21 
3´/5´ 115,98 115,9 115,98 
1´´ 104,01 104,0 104,03 
2´´ 75,71 75,7 75,73 
3´´ 77,93 77,9 77,96 
4´´ 71,64 71,6 71,68 
5´´ 75,71 75,7 75,73 
α 114,68 114,7 114,71 
β 146,53 146,5 146,52 

2´´´/6´´´ 131,16 131,1 131,15 
3´´´/5´´´ 116,73 116,7 116,74 
CH2    
6´´ 64,33 64,3 64,37 
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Figura 145 – Espectro de IV (KBr, cm-1) de Sm-12 
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Figura 146 – Espectro de RMN 1H (δ,CD3OD, 200 MHz) de Sm-12 
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Figura 147 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H (δ,CD3OD, 200 MHz) de Sm-12 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 148 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H (δ,CD3OD, 200 MHz) de Sm-12 
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Figura 149 – Espectro de RMN 13C APT (δ,CD3OD, 200 MHz) de Sm-12 
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Figura 150 – Expansão 1 do espectro de RMN 13C APT (δ,CD3OD, 200 MHz) de Sm-
12 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 151 – Expansão 2 do espectro de RMN 13C APT (δ,CD3OD, 200 MHz) de Sm-
12 
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Figura 152 – Expansão 3 do espectro de RMN 13C APT (δ,CD3OD, 200 MHz) de Sm-
12 
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4.2 – CONSTITUINTES QUÍMICOS ISOLADOS DE Wissadula periplocifolia (L.) 

C. Presl 

 

Da planta total de Wissadula periplocifolia foram isolados e purificados cinco 

constituintes químicos, sendo dois esteroides glicosilados e três flavonoides (um 

glicosilados e duas agliconas) (Figura 2).  A identificação estrutural destes constituintes 

foi feita através dos mesmos métodos espectroscópicos utilizados para as substâncias 

isoladas de Sidastrum micranthum. 
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4.2.1 – Identificação Estrutural de Wp-1 

 

A substância codificada como Wp-1 mostrou-se como um pó branco amorfo. 

Através da análise do espectro de RMN 1H (Figura 154 a 156, pág. 261 e 262) 

observou-se um conjunto de absorções entre δH 0,67 e δH 1,40 comuns a hidrogênios 

metílicos de triterpenos e esteroides. Um dupleto em δH 5,05 com J = 7,6 Hz sugeriu a 

presença de unidade de glicose com configuração β (KASAI et al., 1987). Um 

multipleto em δH 3,96, referente ao hidrogênio carbinólico, permitiu propor a existência 

de unidade osídica no C-3. Esta sugestão fundamenta-se no deslocamento para campo 

baixo do H-3 (δH 3,96) em Wp-1 quando comparado com o mesmo hidrogênio na 

aglicona (KOJIMA et al., 1990). Adicionalmente, o espectro de RMN 1H revelou um 

multipleto em δH 5,35, o qual é típico do hidrogênio olefínico 6 de esteróides (AHMED 

et al., 1992) e multipletos na região entre δH 5,19 e δH 5,10, referentes aos hidrogênios 

olefínicos 22 e 23 da estrutura do estigmasterol, sugerindo que a substância em questão 

tratava-se de uma mistura de esteróides. 

O espectro de RMN 13C (Figura 157 a 159, pág. 263 e 264) corroborou com tais 

sugestões ao exibir valores entre δC 12,08 e δC 20,09, característicos de carbonos de 

metilas em esteróides. A presença da unidade de açúcar também pôde ser reafirmada 

pelo pico em δ 102,56, cujo valor encontra-se na faixa de absorção usualmente atribuída 

ao carbono anomérico da glicose (AQUINO et al, 1988). Absorções em δC 140,88 e δ 

121,91 correspondem, respectivamente, aos carbonos 5 e 6 do esqueleto de esteróides 

como o sitosterol e o estigmasterol, sendo que, para o último, observaram-se ainda dois 

sinais menos intensos em δC 138,80 e δ 129,44 que se referem aos carbonos olefínicos 

22 e 23, respectivamente. 

Os dados de RMN 1H e 13C de Wp-1 foram comparados com valores de 

substâncias já isoladas (Tabela 29, pág. 260), permitindo indenficá-la como sitosterol-3-

O-β-D-glicopiranosídeo (Wp-1a) e estigmasterol-3-O-β-D-glicopiranosídeo (Wp-1b), 

substâncias isoladas pela primeira vez no gênero Wissadula. 
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Tabela 28 – Dados de RMN 1H e 13C (δ, C5D5N, 200 e 50 MHz) de Wp-1 

 
 

 sitosterol-3-O-D-glicopiranosídeo estigmasterol-3-O-β-D-glicopiranosídeo 
C δC δH δC δH 
5 140,88  140,88  
10 37,01  37,01  
13 42,56  42,56  
CH     
3 78,13 3,96 (m) 78,13 3,96 (m) 
6 121,91 5,36 (m) 121,91 5,36 (m) 
8 32,14  32,14  
9 50,41  50,41  
14 56,89  56,89  
17 56,30  56,30  
20 36,47  36,47  
22 -  138,88 5,19-5,10 (m) 
23 -  129,44 5,19-5,10 (m) 
24 46,1  51,49  
25 29,26  32,14  
1’ 102,58  102,58  
2’ 75,37  75,37  
3’ 78,64  78,64  
4’ 71,72 4,29 (t) 71,72 4,29 (t) 
5’ 78,53 4,06 (m) 78,53 4,06 (m) 
CH2     
1 37,56  37,56  
2 30,34  30,34  
4 39,43  39,43  
7 34,29  34,29  
11 21,38  21,38  
12 40,03  40,03  
15 24,62  24,62  
16 28,64  28,64  
22 34,29  -  
23 26,48  -  
28 23,49  23,49  
6’ 62,88 4,58 (dd, J=12 e 2,4 Hz) 

4,41 (dd, J=12 e 5 hz) 
62,88 4,58 (dd, J=12 e 2,4 Hz) 

4,41 (dd, J=12 e 5 hz) 
CH3     
18 12,08 0,66 (s) 12,08 0,66 (s) 
19 19,32 0,96 (s) 19,32 0,96 (s) 
21 19,11 0,97 (d) 19,11 0,97 (d) 
26 19,52  0,90 (d) 19,52  0,90 (d) 
27 20,09  0,88 (d) 20,09  0,88 (d) 
29 12,26 0,84 12,26 0,84 
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Tabela 29 – Dados comparativos de Wp-1a e Wp-1b (δ, C5D5N, 200 e 50 MHz) com 
dados da literatura (δ, C5D5N, 400 e 100 MHz), (KOJIMA et al., 1990). 

 

 

Wp-1a Wp-1b 
sitosterol-3-O-D-
glicopiranosídeo 

estigmasterol-3-O-β-
D-glicopiranosídeo 

sitosterol estigmasterol 

C δC δC δC δC   
5 140,88 140,88 141,0 141,0 140,7 140,7 
10 37,01 37,01 37,0 37,0 36,5 36,5 
13 42,56 42,56 42,4 42,4 42,3 42,2 
CH       
3 78,13 78,13 78,3 78,3 71,8 71,8 
6 121,91 121,91 122,0 122,0 121,7 121,7 
8 32,14 32,14 32,1 32,1 31,9 31,9 
9 50,41 50,41 50,4 50,4 50,1 50,1 
14 56,89 56,89 57,0 57,1 56,8 56,8 
17 56,30 56,30 56,3 56,2 56,0 55,9 
20 36,47 36,47 36,5 36,9 36,1 40,5 
22 - 138,88 34,3 138,9 33,9 138,3 
23 - 129,44 26,4 129,5 26,0 129,2 
24 46,1 51,49 46,1 51,5 45,8 51,2 
25 29,26 32,14 29,5 32,2 29,1  
1’ 102,58 102,58 102,6 102,6 - - 
2’ 75,37 75,37 75,4 75,4 - - 
3’ 78,64 78,64 78,7 78,7 - - 
4’ 71,72 71,72 71,7 71,7 - - 
5’ 78,53 78,53 78,5 78,5 - - 
CH2       
1 37,56 37,56 37,6 37,6 37,2 37,2 
2 30,34 30,34 30,3 30,3 31,6 31,6 
4 39,43 39,43 39,4 39,4 42,3 42,3 
7 34,29 34,29 32,2 32,2 31,9 31,9 
11 21,38 21,38 21,4 21,4 21,1 21,1 
12 40,03 40,03 40,0 39,9 39,8 39,7 
15 24,62 24,62 24,6 24,7 24,3 24,4 
16 28,64 28,64 28,7 29,4 28,2 28,9 
22 34,29 - 34,3 - 33,9  
23 26,48 - 26,4 - 26,0  
28 23,49 23,49 23,4 25,8 23,0  
6’ 62,88 62,88 62,9 62,9   
CH3       
18 12,08 12,08 12,0 12,3 11,9 12,0 
19 19,32 19,32 19,3 19,3 19,4 19,4 
21 19,11 19,11 19,1 21,7 18,8 21,2 
26 19,52  19,52  19,5 21,4 19,8  
27 20,09  20,09  20,1 20,1 19,0  
29 12,26 12,26 12,2 12,6 12,0  

 

 
 
 
 



 

 
 

260                                                                                                    Resultados e Discussão 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 154 – Espectro de RMN 1H (δ, C5D5N, 200 MHz) de Wp-1 
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Figura 155 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H (δ, C5D5N, 200 MHz)  de Wp-1 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 156 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H (δ, C5D5N, 200 MHz)  de Wp-1 
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Figura 157 – Espectro de RMN 13C APT (δ, C5D5N, 50 MHz) de Wp-1 
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Figura 158 – Expansão 1 do Espectro de RMN 13C APT (δ, C5D5N, 50 MHz) de Wp-1 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 159 – Expansão 2 do Espectro de RMN 13C APT (δ, C5D5N, 50 MHz) de Wp-1 
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4.2.1 – Identificação Estrutural de Wp-2 

 

Os espectros de RMN 1H (FiguraS 160 e 161, pág. 267 e 268) exibiram um 

conjunto de absorções na região de hidrogênios aromáticos, idêntico à substância Sm-9 

(Fig. 92 a 94, pág. 197 e 198):  Um dupleto em δH 6,19 e outro em δH 6,49, ambos com 

uma constante de acoplamento (J) igual a 2,0 Hz, mostrando acoplamento meta, comuns 

aos hidrogênios 6 e 8 do esqueleto flavonoídico substituído nas posições 5 e 7 do anel 

A. Dois dupletos em δH 8,0 e δH 7,09 para 2H cada e J = 9,0 Hz, característico de 

acoplamento orto, demonstraram a presença de um sistema AA’, BB’, permitindo assim 

sugerir para Wp-2 um esqueleto flavonoídico com anel B para substituído. A presença 

de um simpleto na em δH 6,83 no referido espectro sugere que a posição C-3, da mesma 

forma que Sm-9, não se encontra substituída. Um simpleto em δH 3,84 referente a 

metoxila ligadas a carbono aromático mostraram que Wp-2 possui este grupo como 

substituinte. 

O espectro de RMN 13C−APT unidimensional (FiguraS 174 e 175, pág. 271 e 

272) mostraram absorções que suportaram as sugestões feitas pelo RMN1 H. Este 

espectro revelou grande similaridade com os espectros de Sm-9 (Figura 95 a 99, pág. 

199 a 201): Absorções em δC 99,33 e δC 94,47, referentes aos carbonos 6 e 8 

respectivamente. Uma absorção em δC 182,35 atribuído ao C-4 (C=O); Um sinal em δC 

103,63, referente ao carbono 3. A presença do sistema AA´BB´ , sugerido pelo espectro 

de RMN1H, foi fortalecida pelas absorções exibidas no espectro de RMN 13C, que 

mostrou dois picos intensos em δC 128,76 e 115,03, relacionados aos pares de carbonos 

metínicos 2’,6’ e 3’,5’, respectivamente. 

 Os assinalamentos de carbonos e hidrogênios sugeridos para Wp-2 foram 

comparados com dados da literatura (COSTA, 2008) e Sm-9 (Tabela 30, pág. 268), 

permitindo afirmar que Wp-2, trata-se da esturutra 5,7-diiidroxi-4’-metoxi-flavona 

(Acacetina). 
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Tabela 30 – Dados espectrais de RMN 1H e 13C de Sm-9 (δ, CDCl3 com gotas de CD3OD, 
500 e 125 MHz) e Wp-2 (δ, DMSO-d6, 500 e 125 MHz) 
 

 

 

 

 

 Sm-9 Wp-2 
C δδδδH δδδδc C δδδδH δδδδc 
2 - 164,05 2 - 164,72 
3 6,43 (s) 103,63 3 6,83 (s) 103,97 
4 - 182,35 4 - 182,22 
5 - 161,45 5 - 161,90 
6 6,15 (d, J = 2 Hz) 99,13 6 6,19 (d, J = 2 Hz) 99,33 
7 - 163,99 7 - 163,76 
8 6,32 (d, J = 2 Hz) 94,18 8 6,49 (d, J = 2 Hz) 94,47 
9 - 157,85 9 - 157,80 
10 - 104,44 10 - 104,20 
1’ - 123,35 1’ - 123,27 
2’ 7,72 (d, J = 9 Hz) 127,90 2’ 8,0 (d, J = 9,5 Hz) 128,76 
3’ 6,89 (d, J = 9 Hz) 114,30 3’ 7,09 (d, J = 9 Hz) 115,02 
4’ - 162,47 4’ - 162,76 
5’ 6,89 (d, J = 9 Hz) 114,30 5’ 7,09 (d, J = 9 Hz) 115,02 
6’ 7,72 (d, J = 9 Hz) 127,90 6’ 8,0 (d, J = 9,5 Hz) 128,76 

OCH3-4’ 3,76 (s) 55,27 OCH3-4’ 3,84 (s) 55,97 
H   H   

OH-5 -  OH-5 12,90 (s)  
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Figura 160 – Espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-2 
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Figura 161 – Expansão 1 do Espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-2 
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Figura 162 –Espectro de RMN 13C APT (δ, DMSO-d6, 125 MHz) de Wp-2 
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Figura 163 – Expansão 1 do espectro de RMN 13C APT (δ, DMSO-d6, 125 MHz) de 
Wp-2 
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4.2.3 – Identificação Estrutural de Wp-3 

 

O espectro de RMN 1H (Figura 164 a 166, pág. 273 e 274) da substância Wp-3 

mostrou absorções semelhantes ao da substância Sm-11 (Figuras 129 a 131, pág. 233 e 

234), isolada de Sidastrum micranthum e já descrita neste trabalho. Observou-se um 

simpleto em δH 12,56 referente a hidrogênio de hidroxila em ponte. A presença de dois 

dupletos em δH 6,98 e δH 7,96 integrando para dois hidrogênios cada e constante de 

acoplamento (J) igual a 9 Hz, condizentes com o sistema AA’BB’. Este espectro ainda 

mostrou a presença de dois simpletos em 6,70 e 6,49, referentes aos hidrogênios das 

posições 3 e 6 respectivamente. Adicionalmente, neste espectro, pôde ser inferido a 

presença de dois outros simpletos em δH 3,75 e δH 3,71 atribuídos a metoxilas nas 

posições 7 e 4’.    

O espectro de RMN 13C-BB unidimensional e suas expansões (Figuras 167 a 

169, pág. 275 e 276) mostraram-se idênticos aos espectros correspondentes de Sm-11 

(Figura 129 a 130, pág. 233 e 234) ao exibir 13 absorções na região entre δC 95,63 e 

182,30 atribuídos a carbonos sp2 metínicos e não hidrogenados, todavia as absorções em 

δC 128,40 e 114,48, atribuídos a dois carbonos cada, referentes aos carbonos metínicos 

2’, 6’ e 3’, 5’, respectivamente, somaram 15 carbonos. A presença de dois sinais em δC 

56,27 e 55,49 confirmam que a molécula em análise possui duas metoxilas. 

Através de comparações dos dados espectrais de RMN 1H e 13C de Wp-3 com 

Sm-11 (Tabela 31, pág. 272) foi possível confirmar que a estrutura em análise trata-se 

da 5,8-diidroxi-7,4’-dimetoxi-flavona, substância inédita no gênero Wissadula.  
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Tabela 31 – Dados espectrais de RMN 1H e 13C (δ, DMSO-d6, 500 e 125 MHz) de Sm-11 e 
Wp-3 (δ, DMSO-d6, 500 e 125 MHz) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 Sm-11
  

Wp-3
 

C δδδδH δδδδc C δδδδH δδδδc 
2 - 163,56 2 - 163,42 
3 6,84 (s) 103,03 3 6,70 (s) 103,79 
4 - 182,41 4 - 182,30 
5 - 153,08 5 - 152,97 
6 6,53 (s) 95,73 6 6,49 (s) 95,63 
7 - 154,39 7 - 154,27 
8 - 126,26 8 - 126,16 
9 - 144,49 9 - 144,38 
10 - 103,90 10 - 103,79 
1’ - 123,00 1’ - 122,90 
2’ 8,09 (dd, J = 7 e 2 Hz) 128,51 2’ 7,96 (d, J = 9 Hz) 128,40 
3’ 7,12 (dd, J = 7 e 2 Hz) 114,59 3’ 6,98 (d, J = 8,5 Hz) 114,48 
4’ - 162,41 4’ - 162,30 
5’ 7,12 (dd, J = 7 e 2 Hz) 114,59 5’ 6,98 (d, J = 8,5 Hz) 114,48 
6’ 8,09 (dd, J = 7 e 2 Hz) 128,51 6’ 7,96 (d, J = 9 Hz) 128,40 

OCH3-7 3,88 (s) 56,37 OCH3-7 3,75 (s) 56,27 
OCH3-4’ 3,85 (s) 55,58 OCH3-4’ 3,71 (s) 55,49 

H   H   
OH-5 12,41 (s)  OH-5 12,56 (s)  
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Figura 164 – Espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-3 
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Figura 165 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-3 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 166 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-3 
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Figura 167 –Espectro de RMN 13C BB (δ, DMSO-d6, 125 MHz) de Wp-3 
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Figura 168 – Expansão 1 do espectro de RMN 13C BB (δ, DMSO-d6, 125 MHz) de Wp-

3 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 169 – Expansão 2 do espectro de RMN 13C BB (δ, DMSO-d6, 125 MHz) de Wp-

3 
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4.2.4 – Identificação Estrutural de Wp-4 

 

Os espectros de RMN 1H (Figuras 171 a 173, pág. 281 e 282) mostraram 

absorções que sugeriram que Wp-4 tratava-se de um flavonóide com o padrão de 

substituição da luteolina ao exibir sinais típicos do sistema ABX, revelados pelo duplo 

dupleto em δH 7,43 acoplando orto (J = 8,5 Hz) e meta (J = 2 Hz); um dupleto em δH 

7,5 acoplando meta (J = 2 Hz) e outro dupleto em δH 6,88 acoplando orto (J = 8,5 Hz). 

Além disso, absorções características dos hidrogênios 3, 6 e 8 em δH 6,73 (s), 6,43 (d, J 

= 2 Hz) e 6,77 (J = 2,5 Hz), respectivamente, corroborando com o esqueleto de uma 

5,7-dihidroxiflavona. Tais propostas estavam de acordo com os dados de RMN 13C 

(Figuras 174 a 177, pág. 283 a 285) que foram comparados com a luteolina descrita na 

literatura (MARKRAN et al., 1978) (Tabela 32, pág. 279). A diferença se constituiu no 

aparecimento de deslocamentos químicos adicionais nos espectros de Wp-4. No 

espectro de RMN 1H da substância em análise, observaram-se alguns multipletos entre 

δH 3,15-3,48 e um dupleto em δH 5,06 (relacionado a hidrogênio anomérico), com uma 

constante de acoplamento de 7,20 Hz, sugerindo uma molécula de glicose com 

configuração β, a qual estaria ligada ao esqueleto da luteolina. O espectro de RMN 13C-

BB (Figuras 174 a 177, pág. 283 a 285) também mostrou absorções referentes à glicose, 

pelos valores entre δ 60,63-77,16, além do carbono anomérico em δ 99,91.  

 Diante da sugestão de um núcleo flavonoídico com o padrão de substituição da 

luteolina e da presença de uma molécula de glicose, tornou-se necessário saber em qual 

posição deste núcleo estaria ligada a unidade osídica. Como os espectros de RMN 1H 

(Figuras 171 a 173, pág. 281 e 282) e 13C (Figuras 174 a 177, pág. 283 a 285) não 

revelaram deslocamentos químicos para metoxilas ou outros substituintes, sugeriu-se 

que as quatro substituições da luteolina seriam hidroxilas, havendo portanto quatro 

possibilidades de glicosilação. A presença de um simpleto em aproximadamente δH 13,0 

no espectro de RMN 1H, correspondente à hidroxila em ponte com a carbonila (C-4) 

eliminou a possibilidade da unidade de açúcar estar na posição C-5. O espectro 

bidimensional de  1H x 1H-NOESY  (Figuras 188 a 190, pág. 293 e 294) mostrou 

acoplamento espacial entre a absorção correspondente ao hidrogênio anomérico em δH 

5,06 com hidrogênio da posição C-6 (δH 6,43) e o C-8 (δH 6,77), permitindo portanto, 

atribuir o sítio de glicosilação como sendo na posição 7. Este espectro mostrou ainda as 
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interações espaciais entre os hidrogênios 3 (δH 6,73) e 6’ (δH 7,43) e deste último com o 

hidrogênio 5’ (δH 6,88), favorecendo a atribuição dos demais substituintes na molécula 

(Fig. 182). 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 170 - Interações NOE para Wp-4 

 

As atribuições inequívocas dos deslocamentos químicos de carbonos e 

hidrogênios foram feitas com base em comparação com dados da literatura (SILVA et 

al, 2006) (Tabela 32, pág. 279), bem como nos espectros de RMN 1H x 13C-HMQC 

(Figuras 178 a 180, pág. 286 e 287) e HMBC (Figuras 181 a 184, pág. 288 a 290). O 

anel B teve os seus assinalamentos de carbono e hidrogênio determinados no HMBC 

pelas correlações seguintes: H-3 e H-5’ com C-1’ a três ligações; H-6’ com C-2’ (δC 

113,49) (3J); H-2’ (2J) com C-3’ (δC 145,82) e deste com H-5’ (
3
J); H-5’ (2J) e H-6’ (3J) 

com C-4’ (δC 150,10) e H-2’ com C-6’ (δC 119,20) (
3
J). Os deslocamentos químicos do 

anel C foram confirmados pelas interações de H-3 (δH 6,73) a duas ligações com C-4 

(δC 181,98) e de H-6 (δH 6,43) e H-8 (δH 6,77) a três ligações com C-10 (δC 105,34). 

Quanto ao anel A, seus assinalamentos foram foram estabelecidos pelas correlações 2J 

de H-6 (δH 6,43) com C-5 (δC 161,13), de H-8 (δH 6,78) com C-7 (δ 163,01) e C-9 (δ 

157,01), além das correlações a três ligações de H-8 com C-6 (δC 99,54) e H-6 com C-8 

(δC 94,74), todas exibidas na tabela 33 (p. 280).  

Estas análises em conjunto levaram à identificação de Wp-4 como sendo a 

luteolina 7-O-β-D-glicopiranosídeo (Cinarosídeo), substância já isolada de Sida 

galheirensis (SILVA, et al. 2006) no entanto, inédita no gênero Wissadula. 
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Tabela 32 – Dados comparativos de RMN 13C de Wp-4  (δ, DMSO-d6, 125 MHz) com 
luteolina (AGRAWAL, 1989) e luteolina 7-O-β-D-glicopiranosídeo (SILVA et al., 
2006)  
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
C 

Wp-4 Luteolina 
 

Luteolina 7-O-ββββ-D- 
glicopiranosídeo 

 
 
 
 

 
 
 
 

 
 

 δC δC δC 
2 164,50 164,5 164,56 
4 181,89 182,2 181,98 
5 161,13 162,1 161,17 
7 162,94 164,7 163,01 
9 156,94 157,9 157,01 
10 105,34 104,2 105,39 
1´ 121,25 122,1 121,34 
3´ 145,82 146,2 145,90 
4´ 150,10 150,2 150,09 
CH    
3 103,10 103,3 103,16 
6 99,54 99,2 99,57 
8 94,74 94,2 94,81 
2´ 113,49 113,8 113,66 
5´ 115,99 116,4 116,33 
6´ 119,20 119,3 119,20 
1´´ 99,91  99,92 
2´´ 76,39  76,44 
3´´ 77,16  77,20 
4´´ 69,57  69,58 
5´´ 73,12  73,17 
CH2    
6´´ 60,63  60,64 
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Tabela 33 – Dados espectrais de RMN 1H e 13C (δ, 500 e 125 MHz, DMSO-d6) de Wp-

4  
 
 
 
 
 
 

 

 

 

 
 
 
 

 1H x 13C-HMQC 1H x 13C-HMBC 1H x1H –  
NOESY 

  1
JCH 

2
JCH

 3
JCH

  

C δH δC    
2 - 164,50 H-3  H-2’; H-6’  
4 - 181,89 H-3   
5 - 161,13 H-6   
7 - 162,94 H-6; H-8 H-1’’  
9 - 156,94 H-8   
10 - 105,34  H-3; H-6; H-8  
1´ - 121,25 H-3 H-5’  
3´ - 145,82 H-2’ H-5’  
4´ - 150,10 H-5’ H-2’; H-6’  
CH -     
3 6.73 (s) 103,10   H-2’; H-6’ 
6 6,43 (d, J = 2 Hz) 99,54  H-8 H-1’’ 
8 6,77 (d, J = 2,5 Hz) 94,74  H-6 H-1’’ 
2´ 7,4 (d, J = 2 Hz) 113,49  H-6’  
5´ 6,88 (d, 8,5 Hz) 115,99   H-6’ 
6´ 6,44 (dd, J = 8,5 e 2 Hz) 119,20  H-2’ H-5’ 
1´´ 5,06 (d, J=7,5 Hz) 99,91   H-6; H-8 
2´´ 3,22 (m) 76,39    
3´´  3,41 (m) 77,16    
4´´ 3,20 (m) 69,57    
5´´  3,22 (m) 73,12    
CH2      
6´´ 3,70 (d, J = 10,5 Hz) 

3,48 (m) 
60,63    
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Figura 171 – Espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-4 
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Figura 172 – Expansão 1 do Espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-4 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 173 – Expansão 2 do Espectro de RMN 1H (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-4 
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Figura 174 – Espectro de RMN 13C BB (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-4 
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Figura 175 – Expansão 1 do espectro de RMN 13C BB (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-

4 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 176 – Expansão 2 do espectro de RMN 13C BB (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-

4 
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Figura 177 – Expansão 3 do espectro de RMN 13C BB (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-

4 
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Figura 178 – Espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-4 
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Figura 179 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Wp-4 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 180 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H x 13C HMQC (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Wp-4 
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Figura 181 – Espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-4 
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Figura 182 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Wp-4 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 183 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Wp-4 
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Figura 184 – Expansão 3 do espectro de RMN 1H x 13C HMBC (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Wp-4 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 

 
 

290                                                                                                    Resultados e Discussão 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 185 – Espectro de RMN 1H x 1H COSY (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-4 
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Figura 186 – Expansão do espectro de RMN 1H x 1H COSY (δ, DMSO-d6, 500 MHz) 
de Wp-4 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 187 – Expansão do espectro de RMN 1H x 1H COSY (δ, DMSO-d6, 500 MHz) 
de Wp-4 
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Figura 188 – Espectro de RMN 1H x 1H NOESY (δ, DMSO-d6, 500 MHz) de Wp-4 
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Figura 189 – Expansão 1 do espectro de RMN 1H x 1H NOESY (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Wp-4 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 190 – Expansão 2 do espectro de RMN 1H x 1H NOESY (δ, DMSO-d6, 500 
MHz) de Wp-4
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5. CONCLUSÕES 

 

� Através de métodos cromatográficos usuais e técnicas espectroscópicas 

de IV, RMN 1H e 13C uni e bidimensionais em conjunto com os dados da 

literatura foi possível isolar e identificar 13 constituintes químicos de 

Sidastrum micranthum (A. St.-Hil.) Fryxell: β-isoarborinol; Uma mistura 

de sitosterol e estigmasterol; Feofitina a; 132-hidroxi-(132-S)-feofitina a; 

m-metoxi-p-hidroxi-benzaldeido; sitosterol-3-O-β-D-glicopiranosídeo; 

ácido orto-hidroxibenzoico; 3,5,7,3’,4’-pentahidroxiflavonol; 5,7-

diidroxi-4’-metoxi-flavona; 5,4’-diidroxi-7-metoxi-flavona; 5,8-diidroxi-

7,4’-dimetoxiflavona; canferol 3-O-β-D-(6’’-E-p-coumaroil) glicosídeo. 

Todas as agliconas, com exceção da 3,5,7,3’,4’-pentahidroxiflavonol, são 

inéditas na família Malvaceae; 

� O estudo fitoquímico de Wissadula periplocifolia (L.) C. Presl. Levou ao 

isolamento de 5 substâncias: Uma mistura de sitosterol-3-O-β-D-

glicopiranosídeo e estigmasterol-3-O-β-D-glicopiranosídeo; 5,7-diidroxi-

4’-metoxi-flavona; 5,8-diidroxi-7,4’-dimetoxi-flavona; luteolina 7-O-β-

D-glicopiranosídeo, todas as substâncias inéditas no gênero Wissadula; 

� Testes farmacológicos em parceria com a equipe do Prof.º Dr.º José Pinto 

de Siqueira Jr., do laboratório de biologia molecular, demostrou que os 

flavonoides 5,7-dihidroxi-4’-methoxi-flavona (Acacetina) e 5,8-

dihidroxi-7,4’-dimetoxiflavona (7,4’-Di-O-Metilisoescutelareina) 

modularam a atividade de antibióticos frente à inibição de bomba de 

efluxo bacteriana; 
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� Ensaios de atividade antimicrobiana, realizados em parceria com a 

equipe da Prof.ª Dr.ª Edeltrudes de Oliveira Lima, demostraram que a 

feofitina a, isolada de Sidastrum micranthum, foi capaz de inibir o 

crescimento de 20 cepas testadas nas seguintes concentrações: 

Staphylococcus aureus (ATCC 6538) (CIM 75 µg/mL), Staphylococcus 

aureus (ATCC 25923) (CIM 75 µg/mL), Staphylococcus epidermidis 

(ATCC 12228) (CIM 75 µg/mL), B. subtilis (ATCC 6633) (CIM 75 

µg/mL), Pseudomonas aeruginosa (ATCC 25853) (CIM 150 µg/mL), 

Pseudomonas aeruginosa (ATCC 9027) (CIM 150 µg/mL), Escherichia 

coli (Classic C) (CIM 75 µg/mL), Escherichia coli (ATCC 18739) (CIM 

75 µg/mL), Escherichia coli (ATCC 8733) (CIM 75 µg/mL), Salmonella 

flexineri (LM 412) (CIM 75 µg/mL), Candida albicans (ATCC 90028) 

(CIM 36 µg/mL), Candida albicans (ATCC 76615) (CIM 36 µg/mL), 

Candida albicans (LM 142 V) (CIM 75 µg/mL), Candida albicans (ICB 

12) (CIM 150 µg/mL), Candida tropicalis (ATCC 13803) (CIM 75 

µg/mL), Candida tropicalis (LM 028) (CIM 75 µg/mL), Candida krusei 

(ATCC 6258) (CIM 75 µg/mL), Candida krusei (LM 12) (CIM 75 

µg/mL), Candida gulliermondii (LM 2101) (CIM 75 µg/mL), Candida 

guilliermondii (LM 011) (CIM 75 µg/mL). 

� O composto canferol 3-O-β-D-(6’’-E-p-coumaroil) glicosídeo 

(Tilirosídeo) demonstrou atividade vasorelaxante em artéria mesentérica 

de rato. Este teste farmacológico foi realizado em parceria com a equipe 

da Prof.ª Dr.ª Virgínia Soares Lemos (UFMG). 

� O extrato etanólico e suas respectivas fases, das espécies estudadas, 

demonstraram atividade antirradicalar, em um estudo feito pela equipe da 

Prof.ª Dr.ª Temilce Simões de Assis. 

� Estudos farmacológicos comportamentais estão sendo realizados com o 

extrato etanólico bruto de Sidastrum micranthum pela equipe da Prof.ª 

Dr.ª Liana Clébia Soares Lima, tais estudos estão demonstrando 

alterações comportamentais semelhantes às drogas depressoras do 

Sistema nervoso central.  
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