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RESUMO 

 

MADEIRO, S. A. L. Novas Neolignanas de Krameria tomentosa A. St.- Hil. 
(Krameriaceae) 2012. 142p. Dissertação de Mestrado - Programa de Pós-
Graduação em Produtos Naturais e Sintéticos Bioativos. Centro de Ciências da 
Saúde, Universidade Federal da Paraíba, João Pessoa. 
 

 

O gênero Krameria é o único membro da família Krameriaceae, sendo composto por 

18 espécies herbáceas ou arbustivas. Dentre estas, encontra-se Krameria 

tomentosa A. St.-Hil., conhecida popularmente como “ratanha de Nova Granada”, 

“carrapicho de cavalo” ou “ratanha de salvanille”. Neste trabalho descrevemos o 

isolamento e elucidação estrutural de neolignanas isoladas das raízes de K. 

tomentosa. O material vegetal, após secagem e pulverização, foi submetido a 

processos de extração, partição e cromatografia para isolamento dos constituintes 

químicos. A estrutura química dos mesmos foi determinada pelos métodos 

espectroscópicos de Infravermelho, Massas e Ressonância Magnética Nuclear de 1H 

e 13C uni e bidimensionais bem como por comparações com modelos da literatura. 

Das fases hexânica e diclorometano obtiveram-se cinco neolignanas: 

eupomatenoide 6 e 2-(2’,4’-diidroxifenil-5-(E)-propenilbenzofurano, relatadas pela 

primeira vez na espécie, diidrocarinatidina, relatada pela primeira vez na família,1,1’-

(E)-propenil-4-metoxi-3,4’-oxineolignana e 5-ácido-2-(2’-hidroxi-4’,6’-dimetoxifenil)-

benzofurânico, relatadas pela primeira vez na literatura e nomeadas trivialmente de 

ottomentosa e sobralina, respectivamente. Desta forma, os resultados obtidos 

contribuíram para a ampliação do conhecimento quimiotaxonômico da família 

Krameriaceae, em especial da espécie K. tomentosa. 

 

 

 
Palavras-chave: Krameriaceae, Krameria tomentosa, neolignanas. 

 

 

 

 

 



 

 

ABSTRACT 

 

MADEIRO, S. A. L. New Neolignans from Krameria tomentosa A. St.-Hil. 
(Krameriaceae) 2012.142p. Masters Thesis – Graduate Program in Natural Products 
and Synthetic Bioactive. Centro de Ciências da Saúde, Universidade Federal da 
Paraíba, João Pessoa. 
 

 

The genus Krameria is the only member of Krameriaceae family, comprising 18 

herbaceous or shrub species. Among these, there is Krameria tomentosa A. St.-Hil., 

popularly known “ratanha de Nova Granada”, “carrapicho de cavalo” or “ratanha de 

salvanille”. In this work, the isolation and structural elucidation of neolignans from the 

roots of K. tomentosa is described. The dried and pulverized plant material was 

subjected to extraction, partition and chromatography processes for isolation of 

chemical constituents. The chemical structures are determined by spectroscopic 

methods such as Infrared, 1H and 13C Nuclear Magnetic Resonance, Mass 

Spectrometry and comparison with literature. The hexane and dichloromethane 

extracts yielded five neolignans: eupomatenoid 6 and 2-(2’,4’-dihydroxyphenyl-5-(E)-

propenylbenzofuran, described for the first time in the especies, dihydrocarinatidin, 

described for the first time in the family, 1,1’-(E)-propenyl-4-methoxy-3,4’-

oxyneolignan and 5-acid-2-(2’-hydroxy-4’,6’-dimethoxyphenyl)-benzofuranic, 

described for the first time in the literature, and trivially named ottomentosa e 

sobralin, respectively. Thus, the obtained results contributed with chemotaxonomic 

knowledge of Krameriaceae family, in particular the species Krameria tomentosa. 

 
 
 
 
Keywords: Krameriaceae, Krameria tomentosa, neolignans. 
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1. INTRODUÇÃO 

 

Ao longo da nossa evolução, a importância dos produtos naturais para a 

medicina e a saúde tem sido enorme. Desde os nossos primeiros antepassados 

mastigado certas ervas para aliviar a dor ou envolvido folhas em feridas para 

melhorar a cicatrização, os produtos naturais têm sido muitas vezes o único meio 

para tratar doenças e ferimentos (JI et al., 2009). 

A natureza sempre despertou no homem um fascínio encantador, não só 

pelos recursos oferecidos para sua alimentação e manutenção, mas também por ser 

sua principal fonte inspiração ao planejamento racional de novos fármacos visto que 

a mesma é fonte inigualável de diversidade química, capaz de construir moléculas 

de alta complexidade estrutural. 

Nos últimos anos, devido aos progressos alcançados nos métodos 

analíticos, os conhecimentos sobre as plantas medicinais foram consideravelmente 

aumentados. Contudo, mesmo tendo em conta toda a investigação até agora 

realizada, estima-se que apenas 17% de toda a flora mundial tenham sido 

estudadas quanto ao seu emprego medicinal (CUNHA, 2005; FOGLIO et al., 2006).  

Durante algum tempo, os investimentos elevados na preparação de produtos 

sintéticos contribuíram significativamente para estimular ações que tentavam reduzir 

a relevância de organismos vivos como fontes de novos bioprodutos com atividade 

biológica. No entanto, nos últimos anos, a importância dos organismos vegetais 

como fontes produtivas de substâncias com diversas atividades biológicas 

reativaram interesses sociais e econômicos, superando obstáculos na construção de 

um cenário crescente, estimulando, inclusive, a percepção das lideranças industriais 

empenhadas na fabricação de produtos sintéticos (BRAZ-FILHO, 2010). 

A crescente busca por agentes terapêuticos derivados de espécies vegetais 

justifica-se pelo surgimento de doenças ainda sem tratamento apropriado, e pelo 

crescimento do conhecimento científico a respeito dos fitoterápicos, como 

importantes alternativas terapêuticas (GUERRA & NODARI, 2003). Segundo a 

Organização Mundial de Saúde (OMS), os vegetais são as maiores e melhores 

fontes de fármacos para a humanidade (BEZERRA, 2006). 

Dentro deste aspecto, cabe ressaltar a necessidade da implantação de um 

programa comprometido, contínuo e eficiente, como o requerido para qualquer 

conquista de valor na área científico-tecnológica e de uma atuação multidisciplinar 
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que o estudo com as plantas exige, incluindo desde o ponto de vista fitoquímico, até 

estudos abordando os aspectos agrotecnológico, microbiológico, farmacológico e 

biotecnológico, de tal forma que esta integração possa propiciar uma ampliação nas 

possibilidades na busca de novas moléculas ativas (FOGLIO et al., 2006; YUNES et 

al., 2001).  

As pesquisas com vegetais contribuem com novas alternativas terapêuticas 

pelo desenvolvimento de fitoterápicos inovadores, bem como, pela elucidação de 

substâncias isoladas, que ainda podem ser utilizadas como moléculas protótipo para 

a síntese de substâncias análogas mais potentes e seletivas, a fim de se obter 

tratamento para muitas doenças (MAHIDOL et al., 1998). 

Segundo Newman (2008), cerca de 60% dos medicamentos que estão agora 

disponíveis, incluindo nomes como camptotecina, artemisinina, lovastatina, 

maitansina, paclitaxel e penicilina reserpina foram direta ou indiretamente derivados 

de produtos naturais. Cerca de 60% dos medicamentos anticancerígenos e 75% dos 

anti-infecciosos aprovados entre 1981-2002 são advindos de produtos naturais 

(GUPTA et al., 2005). Entre os anos de 2005 e 2007, foram aprovadas nos Estados 

Unidos treze drogas derivadas de produtos naturais, sendo cinco delas os primeiros 

membros de novas classes (LI & VEDERAS, 2009), o que fortalece cada vez mais a 

capacidade dos produtos naturais na geração de novos medicamentos.   

Dentro desse panorama, o Brasil encontra-se em uma situação privilegiada 

ao considerarmos sua grande riqueza vegetal ainda sem estudo e as oportunidades 

para identicação de produtos com potencial econômico e interesse social, uma vez 

que a probabilidade de novas descobertas aumenta com a biodiversidade de 

espécies (BRAZ-FILHO, 1999; PINTO et al., 2002).  

Reconhecendo a importância do gênero Krameria diante do uso popular 

para diversas afecções e com base nos dados apresentados na literatura do 

potencial farmacológico que os seus constituintes apresentam, observou-se a 

necessidade de um maior conhecimento químico e farmacológico a respeito de 

espécies desse gênero, dirigindo estudo para o isolamento e caracterização 

estrutural de metabólitos secundários da espécie Krameria tomentosa A. St.-Hil.   
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2. OBJETIVOS 

 

2.1. Objetivo geral 

 

Contribuir para o estudo fitoquímico do gênero Krameria, através do 

isolamento de metabólitos secundários da espécie Krameria tomentosa St.-Hil. 

 

2.2. Objetivos específicos 

 

 Extrair, isolar e purificar metabólitos secundários da espécie Krameria 

tomentosa; 

 Identificar e/ou elucidar a estrutura de seus constituintes químicos. 

 Contribuir com a quimiotaxonomia da espécie vegetal em estudo. 

 Disponibilizar extratos brutos, frações e/ou substâncias isoladas para 

realização de ensaios farmacológicos. 
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3. FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA 

 

3.1. Considerações sobre o gênero Krameria 

 

Desde que foi decrita pela primeira vez por Loefling em 1758, Krameria, 

popularmente conhecida como ratanha, apresentou um problema para os 

taxonomistas. Inicialmente foi colocado na famíla Polygalaceae por Jussieu (1789) e 

depois transferido para a Leguminosae por Taubert (1892). O consenso atual é que 

o gênero é o único membro da família Krameriaceae (SIMPSON et al., 2004; 

CARLQUIST, 2005).  

O gênero Krameria é composto por 18 espécies herbáceas ou arbustivas 

(Quadro 1, pág. 30) que estão predominantemente representadas em regiões 

neotropicais e ecologicamente restritas a regiões áridas ou sazonalmente secas das 

Américas (Figura 1, pág. 31) (SIMPSON et al., 2004; GIMENES et al., 2006; 

GIANNINI et al.,  2011). O centro primário de diversidade específica está localizado 

no México onde ocorrem onze espécies, e o secundário no Brasil com cinco 

espécies (GIANNINI et al., 2009 e 2011). 

 

Quadro 1- Espécies pertencentes ao gênero Krameria. 

Espécies do Gênero Krameria 

K. argentea K.lappacea 

K. bahiana K. pauciflora 

K. cistoidea K  paucifolia 

K. cytisoides K. ramosissima 

K. erecta K. revoluta 

K. grandiflora K. secundiflora 

K. grayi K. sonorae 

K. ixina K. spartioides 

K. lanceolata K. tomentosa 

 
Existem duas características diferenciadas deste gênero: Uma delas 

consiste no hábito hemiparasita pouco seletivo com relação ao hospedeiro (plantas 

herbáceas ou arbustivas) (POZHIDAEV, 2002), e a outra consiste em um sistema 

reprodutivo que envolve a relação obrigatória com abelhas do gênero Centris 

(Centridini, Apidae) (SIMPSON, 1989). As Kramerias apresentam glândulas 

especializadas na produção de óleo floral atrativo para as abelhas que, ao coletá-lo, 

polinizam as flores (GIANNINI et al., 2009). 
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A distribuição das espécies de Krameria em relação às diferentes regiões 

das Américas é caracterizada por algumas particularidades. As espécies da América 

do Norte ocorrem predominantemente em solos rochosos e estão associadas a 

áreas secas ou desérticas do México e dos EUA. Já as espécies da América do Sul 

estão associadas com áreas sazonalmente secas, principalmente no cerrado e 

caatinga do Brasil, ou com regiões de altas altitudes nos Andes (SIMPSON, 1989; 

GIANNINI et al., 2009). 

             . 

Figura 1- Distribuição geográfica do gênero Krameria no mundo, representada pelas áreas 
em verde. 

 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fonte: Missouri Botanical Garden, 2011. 

 

 

No que diz respeito aos estudos fitoquímicos referentes a esse gênero, 

destacam-se os trabalhos realizados pelo grupo de pesquisa do Prof. Hans 

Achenbach, da Universidade de Erlengen na Alemanha, onde foram estudadas 

cerca de nove espécies e verificou-se a presença majoritária de lignoides, sendo 

essa classe de constituintes químicos de grande importância por serem 

considerados marcadores quimiotaxonômicos da família Krameriaceae.  

Dessa forma, levando-se em consideração que os lignoides são os principais 

constituintes químicos do gênero Krameria, o Quadro 2 (pág. 32) mostra as 

estruturas dos lignoides isolados de espécies deste gênero. 

 

 



MADEIRO, S. A. L.      31 
 

Quadro 2- Lignoides isolados de espécies do gênero Krameria. 

ESTRUTURA R1 R2 R3 R4 R5 
PARTE 

ESTUDADA 
ESPÉCIE REFERÊNCIA 
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Raiz 
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Raiz 
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Raiz 
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K. cystisoides 
K. grayi 
K. lanceolata 
K. interior 
K. sonarae 
K. triandria 
 
K. cystisoides 
K. grayi 
K. sonarae 
 
K. cystisoides 
K. grayi 
K. lanceolata 
K. interior 
K. sonarae 
 
K. cystisoides 
K. parvifolia 
K. ixina  
K. sonarae 
K. sonarae 
K. paucifolia 
K. lanceolata 
K. interior 
K. triandria 
K. tomentosa 
 
K. sonarae 
 
K. ixina  
K. grayi 

ACHENBACH et al.,1987 
ACHENBACH et al.,1995 
ACHENBACH et al.,1989 
DOMINGUEZ et al.,1990 
DOMINGUEZ et al.,1992 
ARONE et al.,1990 
 
ACHENBACH et al.,1987 
ACHENBACH et al.,1995 
DOMINGUEZ et al.,1992 
 
ACHENBACH et al.,1987 
ACHENBACH et al.,1995 
ACHENBACH et al.,1989 
DOMINGUEZ et al.,1990 
DOMINGUEZ et al.,1992 
 
ACHENBACH et al.,1987 
ACHENBACH et al.,1996 
ACHENBACH et al.,1991 
DOMINGUEZ et al.,1987 
DOMINGUEZ et al.,1992 
ACHENBACH et al.,1993 
ACHENBACH et al.,1989 
DOMINGUEZ et al.,1990 
ARONE et al., 1988, 1990  
SILVA et al.,2001 
 
DOMINGUEZ et al.,1987 
 
ACHENBACH,1991 
ACHENBACH,1995 

(1) 

(4) 

(3) 

(2) 

(5) 

(6) 
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K. lanceolata 
K. sonarae 
K. sonarae 
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K. lanceolata 

ACHENBACH et al.,1991 
ACHENBACH et al.,1987 
ACHENBACH et al.,1993 
DOMINGUEZ et al.,1996 
DOMINGUEZ et al.,1990 
ACHENBACH et al.,1995 
ACHENBACH et al.,1989 
DOMINGUEZ et al.,1987 
DOMINGUEZ et al.,1992 
BAUMGARTNER et al., 2011 
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3.2. Considerações sobre a espécie Krameria tomentosa A. St.-Hil. 

 

Krameria tomentosa A. St.-Hil. ou Krameria ovata O. Berg, (Figura 2, pág. 

41) (Quadro 3, pág. 41) é conhecida popularmente como “ratanha de Nova 

Granada”, “carrapicho de cavalo” ou “ratanha de salvanille”. Semelhante a outras 

espécies de Krameria, a raiz de K. tomentosa tem largo emprego na medicina 

popular no combate a disenterias, estomatites, diarreia, corrimentos vaginais, 

hemorragias, hemorroidas e afecções da boca (BRAGA, 1960; CORREA,1981; 

SIMPSON, 1989, 1991). 

 

Figura 2- Krameria tomentosa. A. St.-Hil.  

 

 

 

 

 
 

 

 

 

A) Planta completa. B) Detalhe da flor e do fruto. Foto: Josean Fechine Tavares (Santa Rita-
PB, 2011). 

 
 

Quadro 3- Classificação taxonômica de Krameria tomentosa segundo Simpson (1989). 

 

 

Esta espécie apresenta-se como um arbusto de caule liso, estriado, glabro 

na parte inferior e pubescente na superior; folhas longa pecioladas (pecíolos com 3-

6 espinhos na base), elípticas, epinescentes no ápice, pubescentes; flores curto-

pediceladas, grandes, de quatro sépalas e cinco pétalas, as duas superiores 

CLASSIFICAÇÃO TAXÔNOMICA 

Reino: Plantae 
Divisão: Magnoliophyta 
Classe: Magnoliopsida 
Ordem: Polygalales 
Família: Krameriaceae 
Gênero: Krameria 
Espécie: tomentosa 

A B 
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elípticas e as três inferiores espátulo-rombóides, dentadas no ápice, dispostas em 

racimos bracteados; brácteas e bracteolas tomentosas; ovário viloso; fruto de vagem 

globosa, unisperma, com numerosos espinhos e sedas rígidas (SIMPSON, 1989) 

(Figura 3, pág. 42). 

 

Figura 3- Prancha ilustrativa mostrando Krameria tomentosa e seus detalhes anatômicos 

(SIMPSON, 1989). 

A) Hábito B) Ramo floral C) Detalhe do ramo floral D) Flor E) Glândulas florais F) Fruto G) 

Espinho do fruto. 

 

Krameria tomentosa é encontrada em quase todas as regiões do Brasil. Na 

região Nordeste não é encontrada apenas dos estados de Sergipe e Alagoas. 

Poucos estudos foram realizados com esta espécie. Do ponto do vista 

fitoquímico, apresenta apenas um estudo que foi realizado por Silva (2001) no qual 
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foram isoladas uma trinorneolignana inédita e outras quatro neolignanas comuns a 

outras espécies (Figura 4, pág. 43). 

 

Figura 4- Estrutura química das neolignanas isoladas de Krameria tomentosa em estudo 
anterior (SILVA et. al, 2001). 
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3.3. Considerações sobre lignoides 

 

Os lignoides são metabólitos secundários cujo esqueleto é formado por 

unidades fenilpropânicas (C6-C3)n, sendo n restrito a poucas unidades. Esta classe 

encontra-se amplamente distribuída em plantas superiores, apresentando 

importância não só para as plantas que as produzem como também para o homem 

que as extrai ou sintetiza, fato que já levou a importantes aplicações terapêuticas 

(GOTTLIEB & YOSHIDA, 1984; RAHMAN et. al., 2007). 

Os fenilpropanoides (C6C3), precursores primários dos lignoides, são 

oriundos da via do ácido chiquimíco, passando pela fenilalanina, que então sofre 

desaminação pela enzima Fenilalanina Amônia Liase (PAL) sendo convertida ao 

ácido cinâmico. Em seguida, ocorre uma série de reações que levam a produção 

dos monômeros intimamente envolvidos no acoplamento oxidativo do processo 

biossintético dos lignoides: os ácidos p-cumárico, cafeico, ferúlico, 5-hidroxiferúlico e 

sinapínico, bem como seus respectivos alcoóis; os propenilfenois e os alilfenois 

(Figura 5, pág. 45). Dimerizações entre alcoóis e ácidos formados (fenilpropanoides 

oxigenados em C-9) produzem lignanas através de acoplamento oxidativo por 

enzimas específicas. Por outro lado, as dimerizações de propenil e alilfenois 

(fenilpropanoides que não oxigenados em C-9) entre si ou cruzados resultariam nas 

neolignanas (GOTTLIEB, 1978). Em ambos os casos os acoplamentos são iniciados 

com a formação do radical livre fenóxido que pode formar estruturas de ressonância 

(Figura 5, pág. 45). Dessa forma, combinações desses vários radicais resultam em 

uma grande variedade de lignanas e neolignanas (BARBOSA-FILHO, 2004). 

Quando algumas dessas substâncias apresentam um átomo de carbono a menos 

recebe o prefixo NOR (GOTTLIEB, 1978; MOSS, 2000). 

A classe das neolignanas é relativamente pequena quando comparada às 

lignanas, fato que torna a sua pesquisa ainda mais importante considerando a 

grande diversificação estrutural que a classe apresenta e a grande possibilidade 

para descoberta de novas entidades. Mais de quinze subclasses podem ser 

descritas para as neolignanas e os tipos estruturais mais representativos são: 

benzofurano (1); tetrahidrofurano (2); oxineolignana (3); bifenilico (4); dibenzilbutano 

(5); tetralínico (6); bicicloctano (7), diarilciclobutano (8), benzodiaxano (9) e 

futoenona (10) (GOTTLIEB & YOSHIDA, 1984; BARBOSA-FILHO, 2004; 

SCHOMBURG et al., 2005) (Figura 6, pág. 46). 
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Figura 5- Rota biossintética dos fenilpropanoides (DAVIN et  al., 2008; DIXON et  al., 2001; DEWICK, 2002; BARBOSA-FILHO, 2004). 
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Figura 6- Alguns exemplos de esqueletos de neolignanas. 

 
 
     

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

O elevado número de lignanas e neolignanas distribuídas no reino vegetal 

direciona ao indício de que as propriedades biológicas dessas substâncias sejam 

importantes ao desenvolvimento do próprio vegetal e ao controle deste sobre a vida 

circunjacente. Por esse motivo, não é de admirar que também essas substâncias 

possam ser aproveitadas diretamente pelo homem ou servindo de modelo para a 

síntese de fármacos. 

Muitos lignoides encontrados em plantas exibem importantes funções 

fisiológicas para o homem (RAHMAN et al., 2007). Já foram documentadas diversas 

atividades biológicas para esse tipo de metabólito secundário, como por exemplo, a 

atividade antitumoral da podofilotoxina (a) isolada de Podophyllum peltatum L. e 

usada como prototipo para o desenvolvimento de dois agentes clinicamente ativos 

usados no tratamento de câncer, etoposido e teniposido (CRAGG & NEWMAN, 

2005). Da espécie Virola surinamensis foram isoladas as neolignanas surinamensina 

(b) e virolina (c) que estão sendo usadas como base para a síntese de novos 

agentes antileishmania (BARATA, et al. 2000; APERS et. al., 2003). Tem sido 

reportada uma grande variedade de atividades farmacológicas para os compostos 
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obovatol (d), magnolol (e) e ohonoquinol (f) isolados de Magnolia obovata tais como 

antitumoral (LEE et. al., 2008; HUANG et. al., 2007), antidepressiva (XU et. al., 

2008), antiepilético (CHEN et. al., 2011) e anti-inflamatória (LIN, 2007). 

Recentemente as neolignanas do tipo benzofurânica (g) e tetrahidrofurânica (h) 

isoladas de Krameria tiandria mostraram interessante atividade anti-inflamatória 

(BAUMGARTNER et. al., 2011) (Figura 7, pág. 47). 

 

Figura 7- Alguns lignoides com atividade biológica comprovada. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

d a b     R = OMe 

c     R = H 

e    R1 = OH; R2 = H 

f     R1 = H; R2 = OH 

g h 
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4. EXPERIMENTAL 

 

4.1. Material Botânico 

 

O material botânico utilizado (raízes) foi coletado no município de Santa Rita 

- PB, em junho de 2010. Sua identificação botânica foi realizada pela Profª Drª Maria 

de Fátima Agra do setor de botânica da UFPB e uma exsicata encontra-se 

depositada no Herbário Professor Lauro Pires Xavier do Centro de Ciências Exatas 

e da Natureza da UFPB sob código 3271. 

 

4.2. Métodos Cromatográficos 

 

Os métodos cromatográficos utilizados para o isolamento dos constituintes 

químicos foram Cromatografia em Coluna (CC) e Cromatografia Líquida de Média 

Pressão (CLMP), utilizando como fase fixa sílica gel ART 7734 da MERCK de 

partículas com dimensões entre 0,063-0,200 mm e 0,04-0,063 mm. O comprimento e 

as dimensões das colunas de vidro variaram de acordo com a quantidade de 

amostra a ser cromatografada. 

O monitoramento das frações obtidas das CC e das CLMP foi realizado por 

Cromatografia em Camada Delgada Analítica (CCDA). Para isso, foram utilizadas 

placas de vidro (10,0 x 20,0 cm e 20,0 x 20,0 cm) preparadas com uma suspensão 

de sílica gel PF254 (ART 7749 da MERCK) em água destilada (1:2 m/v) distribuída 

sobre a placa de vidro com ajuda de um espalhador mecânico tipo quick fit.  

Os solventes orgânicos (hexano, diclorometano, acetato de etila e metanol) 

utilizados para eluição foram solventes P.A. bem como solventes comerciais 

destilados na Central de Destilação, localizada nas dependências do PgPNSB. 

A visualização das substâncias aplicadas nas cromatoplacas foi feita por 

exposição da mesma à lâmpada de irradiação ultravioleta, aparelho BOITTON 

(modelo BOIT-LUB01) e pela impregnação das placas em cubas de vidro saturadas 

por vapores de iodo. 
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4.3. Métodos Espectroscópicos 

 

4.3.1. Espectroscopia no Infravermelho (IV) 

 

Os dados espectrais na região do infravermelho (4000 a 400 cm-1) foram 

obtidos em aparelho de BOMEN FT-IR (modelo MB 100) do Centro de 

Biotecnologia-UFPB, utilizando-se de 1 a 3 mg de amostra em pastilhas de brometo 

de potássio (KBr), com número de onda medido em cm-1. 

 

4.3.2. Espectroscopia de Ressonância Magnética Nuclear (RMN) 

 

Os espectros de RMN, uni e bidimensionais, foram registrados em 

espectrômetro SYSTEM operando a 500 MHz (RMN 1H) e 125 MHz (RMN 13C) do 

Laboratório Multiusuário de Caracterização e Análise (LMCA) da UFPB. Os 

solventes empregados para a dissolução das amostras foram clorofórmio deuterado 

(CDCl3) e acetona deuterada (CD3COCD3), cujos picos característicos em RMN 1H e 

13C serviram como padrão interno durante a obtenção dos espectros. Os 

deslocamentos químicos (δ) foram expressos em partes por milhão (ppm) e as 

constantes de acoplamento (J) em Hz. As multiplicidades dos deslocamentos 

químicos de RMN de 1H foram indicadas segundo as convenções: s (simpleto), sl 

(simpleto largo), d (dupleto), dl (dupleto largo), dd (duplo dupleto), t (tripleto), qd 

(quarteto de dupletos) e m (multipleto). 

Os espectros de RMN de 13C obtidos pela técnica APT tiveram como base a 

seguinte convenção: os sinais de carbonos não hidrogenados (C) e metilênicos 

(CH2) acima da linha base e sinais de carbonos metínicos (CH) e metílicos (CH3) 

abaixo da linha base. 

 

4.3.3. Espectrometria de Massas (EM) 

 

Para obtenção dos espectros de massas das substâncias foram utilizados 

espectrômetros de massas de alta e de baixa resolução da marca Bruker, modelo 

Microtof II e Ion Trap-Amazonx, respectivamente, pela técnica de Ionização por 

Eletrospray, modo positivo (ESI+) ou negativo (ESI-), localizado no Laboratório 
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Multiusuário de Caracterização e Análise (LMCA) da UFPB. As amostras foram 

diluídas em uma solução de ácido fórmico a 0,1%:acetonitrila (1:1). 

 

4.4. Ponto de Fusão  

 

Os pontos de fusão das substâncias foram determinados em aparelho digital 

para ponto de fusão, modelo MQAPF-302 da Microquímica, com bloco de platina em 

microscópio óptico tipo “Kofler”, marca REICHERT, modelo R3279, com variação de 

temperatura de 0-350 ºC e não foram corrigidos. 

 

4.5. Obtenção do extrato etanólico bruto e seu particionamento 

 

O material botânico foi seco em estufa com ar circulante a temperatura 

média de 45 °C durante 72 horas. Quando seco, o material foi submetido a um 

processo de pulverização em moinho mecânico, obtendo-se 3,5 Kg de pó. Em 

seguida, o pó da planta foi submetido à maceração com etanol (EtOH) a 95 %, em 

recipiente de aço inoxidável,  por 72 horas, sendo este processo repetido por quatro 

vezes. A solução extrativa obtida foi concentrada em evaporador rotativo sob 

pressão reduzida a uma temperatura de 40 °C sendo obtido 685,0 g de extrato 

etanólico bruto (EEB) (Esquema 1, pág. 52). 

Parte deste extrato (100,0 g) foi dissolvido em uma solução MeOH:H2O 

(70:30) obtendo-se uma solução hidroalcoólica, que por sua vez foi submetida a um 

processo de partição líquido-líquido com os solventes hexano, diclorometano e 

acetato de etila. As soluções resultantes desse processo foram concentradas em 

evaporador rotativo, obtendo-se 2,5 g da fase hexânica, 5,4 g da fase diclorometano 

e 6,5 g da fase acetato de etila (Esquema 1, pág. 52). 
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Esquema 1- Obtenção e partição líquido-líquido do extrato etanólico bruto de K. tomentosa. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fase Hidroalcoólica 

Fase Acetato de Etila  
(6,5g) 

Fase Diclorometano 
(5,4g) 

Fase Hexânica  

(2,5g) 

- Dissolução em MeOH:H2O (7:3) 

Pó da Planta (Raiz)(3,5kg) 

Extrato Etanólico Bruto (100g) 

Solução Hidroalcoólica 

- Maceração com etanol a 95 % (quatro 
vezes);  
- Concentração em evaporador rotativo. 

- Partição Líquido-líquido 

  Hex 

CH2Cl2 

AcOEt 
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 4.6. Isolamento e purificação dos constituintes químicos 

 

4.6.1. Processamento cromatográfico da fase hexânica  

 

A fase hexânica (2,5 g) foi submetida à CC utilizando sílica gel como fase 

estacionária e como eluentes hexano (Hex), acetato de etila (AcOEt) e metanol 

(MeOH), puros ou em misturas binárias, em ordem crescente de polaridade. Desta 

coluna (Coluna 1) foram coletadas 122 frações de 100 mL cada, que foram 

concentradas em evaporador rotativo, analisadas por CCDA e reunidas de acordo 

com seus perfis cromatográficos, o que resultou em 24 grupos (Quadro 4, pág.54). A 

fração 14 apresentou um precipitado na forma de cristais incolores que foi analisado 

por CCDA e mostrou-se como uma única mancha quando revelada com vapores de 

iodo, sendo então codificada como Kt-1 (16,6 mg).  

A fração 1-2 (168,3 mg) foi submetida a CC utilizando as mesmas condições 

anteriormente descritas para a Coluna 1, fornecendo 25 subfrações de 10 mL cada 

(Coluna 1.1). Após análise em CCDA, as subfrações foram reunidas de acordo com 

seus perfis cromatográficos em 7 grupos (Quadro 5. pág 54). Na subfração 10-15 foi 

observada a presença de um óleo incolor que ao ser analisado por CCDA mostrou-

se como uma única mancha quando revelado com vapores de iodo, sendo 

codificada de Kt-5 (35,4 mg).  

A fração 27-35 (99,3 mg) foi recromatografada (Coluna 1.2) utilizando 

metodologia semelhante as colunas relatadas anteriormente. Foram coletadas 89 

subfrações de 10 mL cada, que foram analisadas por CCDA e reunidas em 13 

grupos de acordo com seus perfis cromatográficos (Quadro 6, pág. 54). A subfração 

33-37 apresentou-se com um óleo laranja e após análise por CCDA foi codificada 

como Kt-3 (26,2 mg). 
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Quadro 4- Processamento cromatográfico da Fase Hexânica do EEB de K. tomentosa – 
Coluna 1. 

Sistema de eluição Frações coletadas Frações reunidas 

Hexano 1-4 1-2; 3-4 

Hex:AcOEt (97:3) 5-8 5; 6-7; 8-12 

Hex:AcOEt (95:5) 9-24 13; 14; 15; 16-22; 23-26 

Hex:AcOEt (93:7) 25-32 27-35 

Hex:AcOEt (90:10) 33-50 36-38; 39-50 

Hex:AcOEt (80:20) 51-63 51-52; 55-59; 60-64 

Hex:AcOEt (70:30) 64-70 65-69; 70-72 

Hex:AcOEt (60:40) 71-80 73-74; 75-80 

Hex:AcOEt (50:50) 81-88 81-83; 84-89 

Hex:AcOEt (40:60) 89-96 

90-107 Hex:AcOEt (30:70) 97-101 

Hex:AcOEt (20:80) 102-104 

Hex:AcOEt (10:90) 105-109 

108-122 

AcOEt 110-112 

AcOEt:MeOH (95:5) 113-114 

AcOEt:MeOH (90:10) 115-118 

AcOEt:MeOH (80:20) 119-122 

 
Quadro 5- Processamento cromatográfico da fração 1-2 da Coluna 1– Coluna 1.1. 

Sistema de eluição Frações coletadas Frações reunidas 

Hexano 1-14 1-3; 4-6; 7; 8-9; 10-15 

Hex:AcOEt (97:3) 15-18 
16-20 

Hex:AcOEt (95:5) 19-21 

Hex:AcOEt (90:10) 22-23 
21-25 

Hex:AcOEt (90:30) 24-25 

 
Quadro 6- Processamento cromatográfico da fração 27-35 da Coluna 1– Coluna 1.2. 

Sistema de eluição Frações coletadas Frações reunidas 

Hexano 1 
1-7; 8-11; 12-15 

Hex:AcOEt (99:1)  2-13 

Hex:AcOEt (98:2)  14-31 16-17; 18-23; 24-29; 30-32 

Hex:AcOEt (97:3)  32-41 
33-37; 38-40; 41-51 

Hex:AcOEt (96:4)  42-49 

Hex:AcOEt (95:5) 50-56 52-57 

Hex:AcOEt (94:6)  57-60 58-62 

Hex:AcOEt (93:7) 61-65 

63-89 

Hex:AcOEt (92:8) 66-69 

Hex:AcOEt (91:9) 70-77 

Hex:AcOEt (90:10) 78-82 

Hex:AcOEt (85:15) 83-86 

Hex:AcOEt (80:20) 88-89 
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Esquema 2- Fracionamento cromatográfico da fase hexânica do extrato etanólico bruto de 

K. tomentosa. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

- CCDA 

- CCDA 

Fase Hexânica (2,5 g) 

122 Frações 

COLUNA 1 
- CC (sílica gel);  
- Hex / Hex: AcOEt / AcOEt:MeOH  
(em gradiente crescente de polaridade) 

- CCDA 

24 Grupos 

25 Subfrações 

7 Grupos 
89 Subfrações 

13 Grupos 
Subfração 10-15  

Kt-5 (35,4 mg) 
Subfração 33-37  

Kt-3 (26,2 mg) 

COLUNA 1.1 
- CC (sílica gel);  
- Hex / Hex: AcOEt / AcOEt: MeOH 
(em gradiente crescente de polaridade) 

COLUNA 1.2 
- CC (sílica gel);  
- Hex / Hex:AcOEt / AcOEt: MeOH 

(em gradiente crescente de polaridade) 

Fração 1-2 

(168,3 mg) 

Fração 14 

(16,6 mg) 

Fração 27-35 

(99,3 mg) 

Kt-1 (16,6 mg) 
(16,6mg) 
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4.6.2. Processamento cromatográfico da fase diclorometano 

A fase diclorometano (5,0 g) foi submetida à Cromatografia Líquida de Média 

Pressão (CLMP), utilizando o aparelho de sistema binário de separação flash da 

Büchi, equipado com dois módulos de bombas (C-601 e C-605), módulo controlador 

(C- 615), coluna empacotada com sílica gel 60 (ART 7734 MERCK - 0,063 – 0,200) 

e utilizando o fluxo de 30 mL/min. Para esta coluna (Coluna 2) foram programados 5 

segmentos obedecendo as variações de polaridade e tempo expostos no Quadro 7 

(pág. 56). Foram coletadas 130 frações de 100mL cada, que foram concentradas em 

evaporador rotativo e reunidas por CCDA, de acordo com seus perfis 

cromatográficos, em 24 grupos (Quadro 8, pág. 56). A fração 42-45 apresentou-se 

na forma de cristais incolores, e quando analisada por CCDA mostrou-se como uma 

única mancha quando revelada com vapores de iodo, sendo então codificada como 

Kt-2 (22,7 mg).  

 

Quadro 7- Dados do método utilizado para o processamento cromatográfico da Fase 

Diclorometano do EEB de K. tomentosa – Coluna 2. 

SEGMENTOS VARIAÇÃO DE POLARIDADE TEMPO 

1 Hexano   Hex:AcOEt (90:10) 15min 

2 Hex:AcOEt (90:10)  Hex:AcOEt (90:10) 15min 

3 Hex:AcOEt (90:10)  AcOEt  5h15min 

4 AcOEt  AcOEt 15min 

5 AcOEt  AcOEt:MeOH (50:50) 1h30min 

 

Quadro 8- Dados da reunião das frações obtidas da Coluna 2 após monitoramento em 

CCDA. 

REUNIÕES DAS FRAÇÕES 

1-2 9-11 25-27 46-49 82-87 

3-4 12-14 28-37 59-55 92-100 

5 15-19 38-41 56-66 102-109 

5-8 20-24 42-45 67-81 120-128 

 

A fração 67-81 (675,3 mg) mostrou-se promissora e foi então submetida a 

CLMP, utilizando uma coluna empacotada com sílica gel 60 (ART 7734 MERCK - 

0,04 – 0,063 mm) e  fluxo de 30 mL/min (Coluna 2.1). Foram programados 4 

segmentos com variação e tempo descritos no Quadro 9 (pág. 57). Desta coluna 

foram coletadas 53 subfrações de 100 mL cada, que foram analisadas por CCDA e 

reunidas em 10 grupos (Quadro 10, pág. 57). A subfrações 5-6 (pó branco) 



MADEIRO, S. A. L.      56 
 

apresentou-se como uma única mancha após análise em CCDA sendo então 

codificada como Kt-4 (8,5 mg). 

 
Quadro 9- Dados do método utilizado para o processamento cromatográfico da Fração 67-

81 da Coluna 2 – Coluna 2.1. 

SEGMENTOS VARIAÇÃO DE POLARIDADE TEMPO 

1 Hexano  Hex:AcOEt (70:30) 5min 

2 Hex:AcOEt (70:30)  Hex:AcOEt (70:30) 20min 

3 Hex:AcOEt (70:30)  AcOEt 3h20min 

4 AcOEt  AcOEt:MeOH (70:30) 1h 

 

Quadro 10- Dados da reunião das frações obtidas da Coluna 2.1 após monitoramento em 

CCDA. 

REUNIÕES DAS FRAÇÕES 

1-4 7-9 15-17 22-31 40-47 

5-6 10-14 18-21 32-39 48-53 

 

Esquema 3- Fracionamento cromatográfico da fase diclorometano do extrato etanólico bruto 

de K. tomentosa. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fração 67-81 

(168,3mg) 

Fração 42-45 

(23,5 mg) 

Kt-2 (22,7 mg) 

Fase Diclorometano (5,0 g) 

130 Frações 

COLUNA 2 
- CLMP (sílica gel);  
- Hex / Hex: AcOEt / AcOEt:MeOH  
(em gradiente crescente de polaridade) 

- CCDA 

20 Grupos 

53 Subfrações 

COLUNA 2.1 
CLMP (sílica gel)-  

Hex / Hex: AcOEt / AcOEt:MeOH- 
(em gradiente crescente de polaridade)- 

10 Grupos 

 CCDA- 

Subfração 5-6  

Kt-4 (8,5 mg) 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

O estudo fitoquímico do extrato etanólico bruto das raízes de Krameria 

tomentosa resultou no isolamento de cinco substâncias, três da fase hexânica: 

eupomatenoide 6 (Kt-1), 1,1’-(E)-propenil-4-metoxi-3,4’-oxineolignana (Kt-5) e 

diidrocarinatidina (Kt-3); e duas da fase diclorometano: 5-ácido-2-(2’-hidroxi-4’,6’-

dimetoxifenil)-benzofurânico (Kt-4) e 2-(2’,4’-diidroxifenil)-5-(E)-propenilbenzofurano 

(Kt-2) (Figura 8, pág. 59). Para caracterização dessas substâncias foram utilizadas 

as técnicas espectroscópicas de IV, massas, RMN de 1H e 13C, uni e bidimensionais, 

e comparação com dados da literatura. 

 

Figura 8. Substâncias isoladas de Krameria tomentosa no presente trabalho. 
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5.1. Determinação Estrutural de Kt-1 

 
A substância codificada como Kt-1 foi isolada na forma de cristais incolores, 

com ponto de fusão de 147,0–150,0 ºC e massa de 16,6 mg (0,46.10-3 % em relação 

à massa da planta seca e pulverizada). 

O espectro de massas de alta resolução utilizando o modo ESI- (Figura 11, 

pág. 65) mostrou o pico da molécula desprotonada em m/z 263.0501 [M - H]- 

compatível com a fórmula molecular C18H16O2 (calc. 264,1150). 

O espectro de IV obtido em pastilhas de KBr (Figura 10, pág. 64) mostrou 

absorções em 3335 cm-1, característica de estiramento O-H, e entre 1582-1441 cm-1 

característica de estiramento C=C de aromáticos. No mesmo espectro, foi observada 

vibração entre 1238-966 cm-1 correspondente a estiramento C-O de fenol 

(SILVERSTEIN et al., 2007; PAVIA et al., 2010).  

No espectro de RMN 13C-APT (125 MHz, CDCl3) (Figura 12, pág. 65) e na 

sua expansão (Figura 13, pág. 66) observou-se a presença de 16 sinais 

correspondentes a 18 átomos de carbonos, compatíveis com duas unidades 

fenilpropânicas (C6C3). Através dos valores de deslocamentos químicos pode-se 

identificar 7 sinais referentes a carbonos não hidrogenados, sendo 3 deles 

oxigenados; 9 sinais referentes a carbonos metínicos e 2 sinais para carbonos 

metílicos. A presença dos sinais em δC 151,15, 109,79, 18,45 e 9,36, somado ao 

conhecimento de que as neolignanas são a principal classe de metabólitos 

secundários do gênero Krameria (Quadro 2, pág. 32) foi possível inferir para esse 

composto o esqueleto básico de uma neolignana benzofurânica (ACHENBACH et 

al., 1987). 

 

Neolignana benzofurânica 

 

A partir das informações obtidas nos espectros de Massas, IV e RMN 13C-

APT, em conjunto com dados da literatura (Quadro 2, pág. 32) foi possível 
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estabelecer a estrutura de Kt-1 com apenas um substituinte, sendo este uma 

hidroxila. 

 

O espectro de RMN 1H (500 MHz, CDCl3) (Figura 14, pág. 66) e suas 

expansões (Figura 15 e 16, pág. 68) mostraram na região de hidrogênios em 

sistemas aromáticos dois dupletos com integral para dois hidrogênios cada, 

acoplando orto entre si, em δH 7,66 (J = 8,5 Hz) e 6,91 (J = 8,5 Hz) compatíveis com 

os hidrogênios H-2’/6’ e H-3’/5’, respectivamente, de um sistema AA’BB’. Essa 

proposta foi fortalecida pela presença no espectro de RMN 13C-APT de dois sinais 

intensos em δC 128,34 (C-2’/6’) e 115,60 (C-3’/5’). Esses dados permitiram sugerir 

que a hidroxila (OH) estaria situada no carbono C-4’. O simpleto em δH 7,41 e os 

dupletos em δH 7,25 e 7,34 caracterizaram os hidrogênios H-4, H-6 e H-7, 

respectivamente. Enquanto que os dupletos em δH 6,50 e 1,89 e o duplo quarteto em 

δH 6,20 caracterizaram os hidrogênios da unidade propenila. 

Todos esses assinalamentos foram confirmados através das correlações 

diretas observadas no espectro de correlação heteronuclear HMQC (Figura 17 e 18, 

pág. 68). Nesse espectro, observou-se a correlação entre o simpleto em δH 2,40 com 

o sinal em δC 9,36 e do dupleto em δH 1,89 com o sinal em δC 18,45, caracterizando 

as metilas Me-31 e Me-10, respectivamente. As demais correlações estão 

compiladas na Tabela 1 (pág. 64). 

No espectro de correlação heteronuclear HMBC (Figura 19, pág. 69) e em 

suas expansões (Figuras 20 e 21, pág. 70) foram analisadas as correlações a duas 

(2J) e três ligações (3J) o que permitiu distinguir os carbonos C-2 e C-7a através da 

correlação entre os hidrogênios H2’/H6’ com C-2 e entre os hidrogênios H-4, H-6 e 

H-7 com C-7a, ficando definido o deslocamento químico em δC 151,15 para C-2 e o 

em 152,99 para C-7a. Nesse mesmo espectro também foi possível assinalar os 

carbonos C-3a e C-5, o primeiro se correlacionando com H-4 e com H-7 e o segundo 

com os hidrogênios H-8, H-7 e H-9, atribuindo o deslocamento δC 131,5 e δC 132,7, 

respectivamente. 

OH 
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As correlações observadas nos espectros de COSY e NOESY que 

auxiliaram na confirmação das atribuições feitas para os átomos dessa molécula 

podem ser observadas nas Figuras 22, 23, 24 e 25 (pág. 71, 72, e 73). No espectro 

de COSY observou-se as correlações dos sinais em δH 6,91 (H-3’/5’) com 7,66 (H-

2’/6’) e em 6,20 (H-9) com 6,50 (H-8) e 1,89 (H-10). No NOESY observou-se a 

correlação entre o hidrogênio H-4 com H-8 e H-9 e do hidrogênio H-6 também com 

H-8 e H-9. 

Na Tabela 1 (pág. 63) estão compilados os deslocamentos químicos e as 

correlações observadas nos espectros de RMN 1H e 13C uni e bidimensionais para 

Kt-1. A soma de todos os dados espectrais bem como comparações com os dados 

apresentados na literatura permitiram identificar Kt-1 como sendo 2-(4-hidroxifenil)-

3-metil-5-(E)-propenilbenzofurano, mais conhecida como eupomatenoide 6 (Figura 

9, pág. 62). 

 

Figura 9- Estrutura química de Kt-1: 2-(4-hidroxifenil)-3-metil-5-(E)-propenilbenzofurano 
(Eupomatenoide 6) 

 
 

Existem vários relatos dessa substância no reino vegetal. A mesma já foi 

isolada de espécies do gênero Eupomatia (BOWDEN et al., 1972; CARROLL e 

TAYLOR, 1991; CHAURET et al., 1996), Piper (MOREIRA et al., 1995; AHMAD et 

al., 1998; MAXWELL et al., 1998; BENEVIDES et al., 1999; GARCIA et al., 2001; 

PESSINI et al., 2005; FELIPE et al., 2006), Caryodaphnopsis (ANH et al.,1996 e 

1997) e Krameria (ACHENBACH et al., 1987, 1989, 1991, 1994 e 1995; 

DOMINGUEZ et al., 1987, 1992 e 1996; ARONE et al., 1988 e 1990), no entanto, 

trata-se do primeiro relato na espécie Krameria tomentosa. 

De acordo com a literatura, o Eupomatenoide 6 apresenta diversas 

atividades farmacológicas, como por exemplo, as atividades anti-inflamatória 

(BAUMGARTNER et al., 2011), antimicrobiana (FELIPE et al., 2008; PESSINI et al., 

2003), anti-trypanossoma (LUIZE et al., 2006), antioxidante (CARINI et al., 2002) e 

antifúngica (FREIXA et al., 2001; JOHANN et al., 2009). 
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Tabela 1- Dados verificados nos espectros de RMN 1H (500 MHz) e 13C (125 MHz) uni e bidimensionais em CDCl3
 
de Kt-1 e comparação com 

dados de RMN 1H (90 MHz) e 13C (22,5 MHz) em CD3COCD3 da literatura (ACHENBACH et al., 1987) (δ em ppm, J em Hz). 
 

 
 

¹H x ¹³C 
HMQC 

               ¹H x ¹³C 
                HMBC 

¹H x ¹H 
COSY 

¹H x ¹H 
NOESY 

Literatura 
    (ACHENBACH et al., 1987) 

C δC           δH      ²J       ³J   δC           δH 
2 151,15   H-2’/H-6’; Me-31   152,42  
3 109,79   H-4; Me-31   110,02  
3a 131,53  H-4  H-7; Me-31   132,31  
5 132,70  H-8 H-7; H-9   133,72 
7a 152,99  H-7 H-4; H-6   153,76 
1’ 124,45   H-3’/H-5’   123,80  
4’ 155,38  H-3’/H-5’ H-2’/H-6’   158,43  
CH         
4 116,11 7,41 (sl, 1H)  H-6  H-8; H-9 117,00 7,48 (dl, 1H) 
6 122,22 7,25 (d, 1H, J = 10,0)  H-4; H-8 H-7 H-8; H-9 122,95 7,32 (m, 2H) 
7 110,64 7,34 (d, 1H, J = 10,0)     111,16 7,32 (m, 2H) 
8 131,33 6,50 (d, 1H, J = 16,0)  H-4; H-6 H-9; Me-10 H-9 132,48 6,52 (dl, 1H, J= 16,8) 
9 124,19 6,20 (dq,1H, J = 6,5 e 16,0)  Me-10 H-10  124,48 6,01-6,39 (m, 1H) 
2’/6’ 128,34 7,66 (d, 2H, J = 8,5)  H-2’/H-6’ H-3’/H-5’  129,02 7,68 (d, 2H, J=8,8) 
3’/5’ 115,60 6,91 (d, 2H, J = 8,5) H-2’/H-6’ H-3’/H-5’   116,55 7,02 (d, 2H, J=8,8) 
CH3         
Me-31 9,36 2,40 (s, 3H)     9,40 2,39 (s, 3H) 
Me-10 18,45 1,89 (d, 3H, J = 6,5) H-9 H-8   18,51 1,85 (dl 3H, J= 5) 
OH  4,98 (s, 1H)    H-3’/H-5’  8,67 (s, 1H) 
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Figura 10- Espectro no Infravermelho (KBr, cm-1) de Kt-1.  
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Figura 11- Espectro de massas de alta resolução (ESI-) de Kt-1. 

 

 

Figura 12- Espectro de RMN 13C - APT (CDCl3, 125 MHz) de Kt-1. 
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Figura 13- Expansão do espectro de RMN 13C - APT (CDCl3, 125 MHz) de Kt-1 na região de 

155,0–110,0 ppm. 

 

Figura 14- Espectro de RMN 1H (CDCl3, 500 MHz) de Kt-1. 
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Figura 15- Expansão do espectro de RMN 1H (CDCl3, 500 MHz) de Kt-1 na região de 5,1-

1,4 ppm. 

  

Figura 16- Expansão do espectro de RMN 1H (CDCl3, 500 MHz) de Kt-1 na região de 7,8-

6,1 ppm. 
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Figura 17- Espectro HMQC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-1. 

 

 

Figura 18- Expansão do espectro HMQC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-1 na região de 

(131-100 ppm) x (8,6-6,0 ppm). 
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Figura 19- Espectro HMBC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-1. 
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Figura 20- Expansão do espectro HMBC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-1 na região de (170-

106 ppm) x (5,0-1,5).  

 

 

Figura 21- Expansão do espectro HMBC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-1 na região de (160-

108 ppm) x (9,0-5,5 ppm). 
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Figura 22- Expansão do espectro COSY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-1 na região de (6,5-0,5 

ppm) x (7,2-0,6 ppm). 
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Figura 23- Expansão do espectro COSY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-1 na região de (8,6-6,1 

ppm) x (8,8-6,0 ppm). 

 
 

Figura 24- Espectro NOESY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-1 
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Figura 25- Expansão do espectro NOESY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-1 na região de (8,0-6,0 

ppm) x (8,0-6,0 ppm). 

 

 

 

5.2. Determinação Estrutural de Kt-2 

 
A substância codificada de Kt-2 foi isolada na forma de cristais incolores, 

apresentando ponto de fusão 181-184 °C e com massa de 22,7 mg (0,65.10-3 % em 

relação à massa da planta seca e pulverizada).   

No espectro de RMN 13C-APT (125 MHz, CD3COCD3) (Figuras 28 e 29, pág. 

79) observou-se a presença de 17 sinais, correspondentes a 17 átomos de carbono. 

Destes, 7 foram atribuídos a carbonos não hidrogenados, sendo 4 oxigenados, 9 a 

carbonos metínicos e 1 a carbono metílico.  

A semelhança do espectro de RMN 13C de Kt-2 com o de Kt-1 bem como a 

ausência do sinal em δC 9,35, referente à metila Me-31, permitiram determinar Kt-2 

como sendo uma nor-neolignana benzofurânica (ACHENBACH et al., 1987). 
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Nor-neolignana benzofurânica 

A estrutura parcial proposta foi expandida pela análise do espectro de IV 

(Figura 27, pág. 78) através das absorções em 3537 e 3281 cm-1 características de 

estiramento O-H livre e em ponte de hidrogênio, respectivamente, bem como bandas 

de estiramento de C=C aromático entre 1605-1456 cm-1 e de estiramento C-O entre 

1321-1022 (SILVERSTEIN et al., 2007; PAVIA et al., 2010). 

A partir das informações obtidas nos espectros de RMN 13C-APT, IV e 

Massas foi possível estabelecer a estrutura de Kt-2 com dois substituintes 

oxigenados, sendo estes hidroxilas. 

 

 

O espectro de RMN 1H (500 MHz, CD3COCD3) (Figura 30, pág.80) e suas 

expansões (Figuras 31, 32 e 33, pág. 80 e 81) mostraram sinais em δH 1,84 (dd, J = 

6,5 e 1,5 Hz), 6,23 (dq, J = 13,0 e 6,5 Hz) e 6,47 (dq, J = 13,0 e 1,5 Hz) 

característicos dos hidrogênios da unidade propenila H-10, H-9 e H-8, 

respectivamente. Esta unidade foi confirmada pelos sinais no espectro de RMN 13C 

em δC 18,51 (C-10), 124,39 (C-9) e 132,28 (C-8). Um sistema ABX foi identificado 

pela presença de um duplodupleto em δH 7,26 (J = 8,5 e 1,5 Hz) acoplando com o 

hidrogênio em δH 7,39 (J = 8,5) e com o hidrogênio em δH 7,52 (J = 1,0 Hz), 

atribuídos aos hidrogênios H-6, H-7 e H-4, respectivamente. A proposta desse 

sistema foi fortalecida pelos sinais em δC 118,5 (C-4), 122,5 (C-6) e 111,0 (C-7). 

Outro sistema ABX pode ser identificado no espectro de RMN 1H pela 

presença de um duplodupleto em δH 6,50 (H-5’, J = 8,5 e 2,0 Hz) acoplando com o 

hidrogênio em 6,57 (H-3’, J = 2,0 Hz) e com o hidrogênio em 7,76 (H-6’, J = 8,5 Hz). 

-OH 2x 
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Esses dados, juntamente com os dados apresentados na literatura (Quadro 2, pág. 

32), permitiu inferir que as hidroxilas estariam inseridas nas posições 2’ e 4’.  

 

 

 

 

 

No espectro de correlação heteronuclear HMQC (500 e 125 MHz, 

CD3COCD3) (Figura 34, pág.82) e em suas expansões (Figuras 35 e 36, pág. 82 e 

83), pode-se verificar correlações diretas entre os prótons em δH 7,20, 5,57, 6,60 e 

7,76 com os carbonos em δC 104,00, 103,93, 108,39 e 128,55, sendo atribuídos a C-

3, C-3’, C-5’ e C-6’, respectivamente. As demais correlações estão compiladas na 

Tabela 2 (pág. 77). 

No espectro de HMBC (Figura 37, pág. 83) e em suas expansões (Figuras 

38, 39 e 40, pág. 84 e 85), observou-se as correlações do dupleto em δH 7,39 (H-7) 

com os carbonos não hidrogenados em δC 133,90 e 131,33, e do duploquarteto em 

δH 6,23 (H-9) com o carbono em δC 133,90, assinalando assim, esse sinal para C-5 

e o sinal em 131,33 para C-3a. Foram observadas também correlações entre os 

hidrogênios em δH 6,50 (H-5’) e em δH 6,57 (H-3’) com o carbono em δC 110,56, 

correspondente a C-1’, bem como do duplodupleto em δH 6,50 (H-5’) com o carbono 

em δC 103,93, atribuído a C-3’. As demais correlações estão compiladas na Tabela 2 

(pág. 78). 

A completa determinação estrutural de Kt-2 foi realizada por análise das 

correlações apresentadas nos espectros de correlação homonuclear COSY e 

NOESY. No espectro de COSY (Figuras 41 e 42, pág. 85 e 86) observou-se as 

correlações dos sinais em δH 7,76 (H-6’) com 6,50 (H-5’), em δH 7,39 (H-7) com 7,26 

(H-6), em δH 6,23 (H-9) com 6,47 (H-8) e em δH 1,89 (H-10) com 6,47 (H-8) e 6,23 

(H-9). No espectro de NOESY (Figuras 43 e 44, pág. 86 e 87) observou-se as 

correlações entre o hidrogênio em δH 7,52 (H-4) com os hidrogênios em δH 7,20 (H-

3), 6,23 (H-9) e 6,47 (H-8) e entre o hidrogênio em 7,26 (H-6) com 6,23 (H-9), 

confirmando os deslocamentos para esses hidrogênios. 

Todos os dados descritos estão reunidos na Tabela 2 (pág.77) e estão de 

acordo com os descritos na literatura para a nor-neolignana 2-(2’,4’-diidroxifenil)-5-

(E)-propenilbenzofurano (ACHENBACH et al., 1987) (Figura 26, pág. 76).  
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Figura 26- Estrutura química de Kt-2: 2-(2’,4’-diidroxifenil)-5-(E)-propenilbenzofurano. 

 

 

 

Essa substância já foi isolada de outras espécie do gênero Krameria 

(ACHENBACH et al.,1987, 1989, 1990, 1991, 1993, 1995, 1996; DOMINGUEZ et 

al.,1987;  ARONE et al., 2011), entretanto, este é o primeiro relato na espécie 

Krameria tomentosa além de ser a primeira vez que dados bidimensionais estão 

sendo descritos para a mesma, o que tornou possível a confirmação dos valores 

observados na literatura para os carbonos C-3, C-3’, C-7 e C-1’.  

Semelhante ao eupomatenoide 6 (Kt-1), o 2-(2’,4’-diidroxifenil)-5-(E)-

propenilbenzofurano apresenta  atividade anti-inflamatória (BAUMGARTNER et al., 

2011) e antioxidante (CARINI et al., 2002). 
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Tabela 2- Dados verificados nos espectros de RMN 1H (500 MHz) e 13C (125 MHz) uni e bidimensionais em CD3COCD3 de Kt-2 e comparação 
com dados de RMN 1H (90 MHz) e 13C (22,5 MHz) em CD3COCD3 da literatura (ACHENBACH et al., 1987) (δ em ppm, J em Hz). 
 
  
 
 
  
 

 

¹H x ¹³C 
HSQC 

      ¹H x ¹³C 
       HMBC 

¹H x ¹H 
 COSY 

¹H x ¹H 
 NOESY 

Literatura 
        (ACHENBACH et al., 1987) 

C δC           δH  ²J    ³J   δC           δH 
2 154,80  H-3 H-6’   154,80  
5 133,90   H-7, H-9   133,89  
3a 131,33  H-3 H-7   131,23  
7a 153,73   H-3, H-4, H-6   153,73 
1’ 110,56   H-3’, H-5’   110,68** 
2’ 156,84  H-3’ H-6’   156,75  
4’ 159,78  H-3’ H-6’   159,68  
CH         
3 104,00 7,20 (d, 1H, J = 1,0)  H-4  H-4 104,11* 7,11-7,51(m, 4H) 
4 118,46 7,52 (d, 1H, J = 1,0)  H-6, H-8  H-8, H-9 118,48 7,11-7,51(m, 4H) 
6 122,48 7,26 (dd, 1H, J = 1,5 e 8,5)  H-4, H-8’ H-7 H-9 122,45 7,11-7,51(m, 4H) 
7 111,07 7,39 (d, 1H, J = 8,5)  H-4, H-6   111,04** 7,11-7,51(m, 4H) 
8 132,28 6,47 (d, 1H, J = 1,5 e 13,0)  H-10  H-9 132,24 5,99-6,50 (m, 2H) 
9 124,39 6,23 (dq,1H, J = 6,5, 13,0) H-10    124,37 5,99-6,50 (m, 2H) 
3’ 103,93 6,57 (d, 1H, J = 2,0)  H-5’ H-9, H-5'  104,01* 6,52-6,64 (m, 2H) 
5’ 108,39 6,50 (dd, 1H, J = 2,0 e 8,5)  H-3’ H-6’ H-6’ 108,53 6,52-6,64 (m, 2H) 
6’ 128,55 7,76 (d, 1H, J = 8,5)     128,56 7,81 (d, 1H, J = 8,1) 
CH3         
Me-10 18,51 1,84 (dd, 3H, J = 1,5 e 6,5)  H-8, H-9 H-8, H-9 H-8, H-9 18,47 1,84 (dl, 3H, J = 5,1) 
OH  8,88 (s,1H)      8,63 (s,1H) 

Os valores * / ** podem ser trocados.
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Figura 27- Espectro no Infravermelho (KBr, cm-1) de Kt-2. 
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Figura 28- Espectro de RMN 13C - APT (CD3COCD3, 125 MHz) de Kt-2. 

 
 
Figura 29- Expansão do espectro de RMN 13C - APT (CD3COCD3, 125 MHz) de Kt-2 na 
região de 162–101 ppm. 
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Figura 30- Espectro de RMN 1H (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-2. 

 
 
Figura 31- Expansão do espectro de RMN 1H (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-2 na região de 
7,8-7,2 ppm. 
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Figura 32- Expansão do espectro de RMN 1H (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-2 na região de 
6,62-5,16 ppm. 

 
 
Figura 33- Expansão do espectro de RMN 1H (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-2 na região de 
1,92-1,78 ppm. 
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Figura 34- Espectro HMQC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-2. 

 
 
Figura 35- Expansão do espectro HMQC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-2 na região de 
(135-101 ppm) x (8,5-5,5 ppm). 
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Figura 36- Expansão do espectro HMQC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-2 na região de 
(33-15 ppm) x (2,7-1,3 ppm).  

 
 
Figura 37- Espectro HMBC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-2. 
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Figura 38- Expansão do espectro HMBC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-2 na região de 
(161-153 ppm) x (8,0-6,3 ppm).  

 
 
Figura 39- Expansão do espectro HMBC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-2 na região de 
(137-102 ppm) x (7,9-6,0 ppm).  
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Figura 40- Expansão do espectro HMBC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-2 na região de 
(113-103 ppm) x (6,8-6,3 ppm). 

 
 
Figura 41- Espectro COSY (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-2.  
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Figura 42- Expansão do espectro COSY (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-2 na região de (8,0-
6,0 ppm) x (8,0-6,0 ppm).  

 
 
Figura 43- Espectro NOESY (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-2. 
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Figura 44- Expansão do espectro NOESY (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-2 na região de (8,2-
6,0 ppm) x (8,2-5,8 ppm). 

 
 

 

5.3. Determinação Estrutural de Kt-3 

 

A substância codificada como Kt-3 foi isolada na forma de um óleo laranja 

com massa de 26,2 mg (0,75.10-3 % em relação à massa da planta seca e 

pulverizada). O espectro de massas de alta resolução utilizando o modo ESI+ 

(Figura 47, pág. 92), mostrou o pico da molécula protonada em m/z 327,1540 [M+H]+ 

compatível com a fórmula molecular C20H22O4 (calc. 326,1518). 

O espectro de IV obtido em KBr (Figura 48, pág. 92) mostrou absorções em 

3447 e entre 1329-1032 cm-1 características de estiramento O-H e C-O, 

respectivamente, bem como bandas de estiramento de C=C aromático entre 1605-

1452 cm-1 (SILVERSTEIN et al., 2007; PAVIA et al., 2010).  

O espectro de RMN 13C-APT (125 MHz, CDCl3) (Figuras 49 e 50, pág. 93) 

mostrou 20 sinais correspondentes a 7 carbonos não hidrogenados, sendo 5 

oxigenados, 8 carbonos metínicos, 2 carbonos metilênicos, 1 carbono metílico e 2 

carbonos oximetílicos. Ao contrário das substâncias relatadas anteriormente, Kt-3 
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apresentou absorções de carbonos metínicos sp3 em δC 45,7 (C-3) e em 93,6 (C-2), 

compatíveis com esqueleto de uma neolignana diidrobenzofurânica (ACHENBACH 

et al., 1987). Os deslocamentos de carbonos metilênicos em δC 40,1 (C-8) e δC 115,5 

(C-10) e de carbono metínico em δC 137,86 (C-9) caracterizaram o radical alila. 

 

 
Neolignana diidrobenzofurânica 

 

Absorções características desse esqueleto também foram observadas no 

espectro de RMN 1H (500 MHz, CDCl3) (Figura 51, pág. 94) e em suas expansões 

(Figuras 52 e 53, pág. 94 e 95), onde verificou-se a presença de um dupleto em δH 

5,05 (J = 9,0 Hz), referente ao hidrogênio oximetínico H-2, um quinteto em δH 3,42, 

atribuído a H-3 e o dupleto em δH 1,35 (J = 7,0 Hz) referente aos hidrogênios de Me-

31. O grupo alila foi confirmado pela presença do dupleto em δH 3,33 (J = 7,0 Hz), do 

multipleto em δH 5,95 e do dupleto em δH 5,08 (J = 15,0 Hz) correspondente à H-8, 

H-9 e H-10, respectivamente. Observou-se ainda, um simpleto em δH 3,85, com 

integral para seis hidrogênios, equivalente a duas metoxilas, e em δH 5,26, com 

integral para um hidrogênio, referente à hidroxila fenólica.  

Dessa forma, foi possível estabelecer a estrutura de Kt-3 com três 

substituintes oxigenados, sendo uma hidroxila e duas metoxilas. 

 

 

Ainda no espectro de RMN 1H, observou-se na região de hidrogênios em 

sistemas aromáticos dois dupletos, um em δH 6,87 (H-6’, J = 10,0 Hz) e outro 6,86 

(H-5’, J = 10,0 Hz) e de três simpletos em δH 6,96 (H-2’), 6,61 (H-6) e 6,58 (H-4). A 

soma das informações obtidas nesse espectro, dos dados de RMN de 13C e dos 

dados presentes na literatura permitiram sugerir a proposta A (Figura 45, pág. 89) 

-OH 
-OCH3 2x 
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para Kt-3, com as metoxilas inseridas nos carbonos C-7 e C-3’ e a hidroxila no 

carbono C-4’ (MORAIS et al., 2009). 

 

Figura 45- Proposta estrutural A para Kt-3. 

 

O espectro HMQC (500 e 125 MHz, CDCl3) (Figura 54, pág. 95) e suas 

expansões (Figura 55 e 56, pág. 96) mostraram as correlações dos sinais em δH 

6,96 (H-2’) com δC 119,9 atribuído ao C-2’, em δH 6,87 (H-6’) com δC 108,9 atribuído 

ao C-6’, δH 6,86 (H-5’) com δC 146,6 atribuído ao C-5’, δH 6,61 (H-6) com δC 109,2 

atribuído ao C-6 e δH 6,58 (H-4) com δC 115,6 atribuído ao C-4. As demais 

correlações diretas estão compiladas na Tabela 3 (pág. 92). 

No espectro de HMBC (Figuras 57, 58, 59 e 60, pág. 97 e 98) observou-se 

as correlações do dupleto em δH 5,07 (Me-31) com o carbono não hidrogenado em 

δC 133,2, atribuindo esse sinal para C-3a. Também foi observado a correlação entre 

os sinais em δH 6,96 (H-2’), 6,86 (H-5’) e 6,87 (H-6’) com o carbono não hidrogenado 

oxigenado em δC 145,7, atribuindo esse deslocamento a C-4’. A correlação a três 

ligações (3J) entre o simpleto em δH 3,85, correspondente aos hidrogênios das 

metoxilas das posições 3’ e 7, com os sinais em δC 114,0 (C-3’)  e 144,0 (C-7), bem 

como a correlação do primeiro (C-3’) com os hidrogênios em δH 6,96 (H-2’) e 6,86 

(H-5’) e do segundo (C-7) com o hidrogênio em δH 6,60 (H-6) confirmaram as 

posições das metoxilas em C-3’ e C-7’. 

A determinação da configuração relativa foi baseada na análise da constante 

de acoplamento de H-2 (J = 9,0 Hz), que indica uma relação trans entre Me-31 e o 

anel aromático em C-2, bem como por comparação com dados da literatura 

(MORAIS et al, 2009), ficando estabelecida a configuração 2S e 3S. 

Os espectros de correlação homonuclear COSY (Figuras 61, 62 e 63 pág. 99 

e 100) e NOESY (Figuras 64, 65 e 66, pág. 101 e 102) confirmaram as atribuições 

da literatura (MORAIS et al., 2009) para a neolignana (2S, 3S)-2,3-diidro-2-(3’-
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metoxI-4’-hidroxifenil)-3-metil-5-alil-7-metoxi-benzofurano, de nome trivial 

diidrocarinatidina (Figura 46, pág. 90). 

 
Figura 46- Estrutura química de Kt-3: (2S, 3S)-2,3-diidro-2-(3’-metoxI-4’-hidroxifenil)-3-metil-
5-alil-7-metoxi-benzofurano (diidrocarinatidina). 

 

 
 

Os dados espectrais obtidos para Kt-3 estão expostos na Tabela 3 (pág. 91). 

Esta substância foi isolada originalmente de Virola carinata (Myristicaceae) 

(KAWANISHI et al., 1983) e está sendo relatada pela primeira vez na família 

Krameriaceae. 
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Tabela 3- Dados verificados nos espectros de RMN 1H (500 MHz) e 13C (125 MHz) uni e bidimensionais em CDCl3
 
de Kt-3  e comparação com 

dados de RMN 1H (200 MHz) e 13C (50 MHz) em CDCl3 da literatura (MORAIS et al., 2009) (δ em ppm, J em Hz). 
 

¹H x ¹³C 
HSQC 

        ¹H x ¹³C 
         HMBC 

¹H x ¹H 
COSY 

¹H x ¹H 
NOESY 

Literatura 
 (MORAIS et al., 2009) 

C δC           δH  ²J   ³J   δC           δH 
3a 133,1   Me-31   -  
5 133,4  H-8    133,5  
7 144,0  H-6 OMe-7   144,0  
7a 145,7   H-6   -  
1’ 132,1  H-2’; H-6’ H-5’   132,2  
3’ 146,6  H-2’ H-5’; OMe-3’   146,7  
4’ 145,7  H-5’ H-2’; H-6’   145,7  
CH         
2 93,6 5,05 (d, 1H, J =9,0)  H-2’; H-6’; Me-31 H-3 H-2’; Me-31 93,7 5,09 (d, 1H, J =10,0) 
3 45,7 3,42 (m, 1H) Me-31; H-2 H-4  Me-31 45,8 3,50-3,45 (m, 1H) 
4 115,6 6,58 (s, 1H)    Me-31; H-8 115,6 6,64 (s, 1H) 
6 111,9 6,61 (s, 1H)    OMe-7 111,8 6,62 (s, 1H) 
9 137,8 5,95 (m,1H) H-8  H-10  137,9 5,98 (ddt,1H) 
2’ 108,9 6,96 (s, 1H)    OMe-3’; H-3  108,9 6,99-6,91 (m, 3H) 
5’ 114,0 6,86 (d, 1H, J =10,0)     114,0 6,99-6,91 (m, 3H) 
6’ 119,9 6,87 (d, 1H, J =10,0)  H-2  H-2 119,9 6,99-6,91 (m, 3H) 
CH2         
8 40,1 3,33 (d, 1H, J =7,0)  H-10   40,2 3,37 (d, 1H, J = 6,5) 
10 115,5 5,08 (d, 1H, J =15,0)  H-8   - 5,17-5,06 (m, 1H) 
CH3         
Me-31 17,4 1,35 (d, 3H, J =7,0)  H-2   17,4 1,38 (d, 3H, J =7,0) 
OMe-
3’/7 

 
55,9 

 
3,85 (s, 6H) 

     
55,9 

 
3,89 (s, 6H) 

OH        5,31 (s, 1H) 
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Figura 47- Espectro de massas de alta resolução de Kt-3. 

 
 
Figura 48- Espectro no Infravermelho (KBr, cm-1) de Kt-3.  
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Figura 49- Espectro de RMN 13C - APT (CDCl3, 125 MHz) de Kt-3. 

 
 
Figura 50- Expansão do espectro de RMN 13C - APT (CDCl3, 125 MHz) de Kt-3 na região de 
149,0–92,0 ppm. 
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Figura 51- Espectro de RMN 1H (CDCl3, 500 MHz) de Kt-3. 

 
 
Figura 52- Expansão do espectro de RMN 1H (CDCl3, 500 MHz) de Kt-3 na região 7,3-5,0 
ppm. 
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Figura 53- Expansão do espectro de RMN 1H (CDCl3, 500 MHz) de Kt-3 na região 4,2-0,5 
ppm. 

 
 
Figura 54- Espectro HMQC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-3. 
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Figura 55- Expansão do espectro HMQC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-3 na região de 
(122-91 ppm) x (7,6-4,6 ppm). 

 
 
Figura 56- Expansão do espectro HMQC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-3 na região de (60-
15 ppm) x (6,0-0,5 ppm). 
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Figura 57- Espectro HMBC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-3. 

 
 
Figura 58- Expansão do espectro HMBC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-3 na região de (158-
86 ppm) x (4,3-0,3). 
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Figura 59- Expansão do espectro HMBC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-3 na região de (148-
143 ppm) x (7,1-6,5 ppm). 

 
 
Figura 60- Expansão do espectro HMBC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-3 na região de (86-
12 ppm) x (7,0-0,5 ppm). 
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Figura 61- Espectro COSY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-3.  
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Figura 62- Expansão do espectro COSY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-3 na região de (7,8-6,1 
ppm) x (7,7-6,1 ppm).  

 
 
Figura 63- Expansão do espectro COSY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-3 na região de (6,5-3,0 
ppm) x (6,5-3,0 ppm).  
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Figura 64- Espectro NOESY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-3. 

 
 
Figura 65- Expansão do espectro NOESY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-3 na região de (7,0-1,0 
ppm) x (7,4-1,0 ppm). 
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Figura 66- Expansão do espectro NOESY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-3 na região de (7,3-3,1 
ppm) x (7,4-3,1 ppm). 
 

 

 

 
5.4. Determinação Estrutural de Kt-4 

 
A substância codificada de Kt-4 foi isolada na forma de pó branco, com 

ponto de fusão 262-264 °C e massa de 8,5 mg (0,24.10-3 % em relação à massa da 

planta seca e pulverizada). O espectro de massas de baixa resolução utilizando o 

modo ESI- (Figura 69, pág. 106) mostrou o pico da molécula desprotonada em m/z 

313,0 [M - H]- compatível com a fórmula molecular C17H14O6 (calc. 314,3). 

No espectro de IV obtido em pastilhas de KBr (Figura 72, pág.108) 

observou-se a presença de uma banda larga entre 3472-2400 cm-1
 e  banda em 

1690 cm-1
 características de estiramento O-H e C=O de ácido, respectivamente. 

Observou-se também, absorção entre 1624-1458 cm-1, característica de estiramento 

de C=C de anel aromático, e entre 1312-1107 de estiramento C-O (SILVERSTEIN et 

al., 2007; PAVIA et al., 2010).  
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No espectro de RMN 13C-APT (125 MHz, CD3COCD3) (Figura 73, pág.109) 

observou-se a presença de 17 sinais, correspondentes a 17 átomos de carbono. 

Destes, 9 foram atribuídos a carbonos não hidrogenados, 6 a carbonos metínicos e 

2 a carbonos oximetílicos.  

Através da comparação do espectro de RMN de 13C de Kt-4 com espectros 

dos neolignanas 2-(2’-hidroxi-4’-6’-dimetoxifenil)5-(E)-propenilbenzofurano (Mo-3) e 

krametosan (Mo-4) (Tabela 4, pág. 105), também isoladas de K. tomentosa (SILVA 

et al., 2001), foi possível fazer as seguintes ponderações: 1. Os sinais em δC 153,5, 

107,5, 130,1 e 157,5 foram atribuídos aos carbonos C-2, C-3, C-3a e C-7a, 

respectivamente, do anel benzofurânico; 2. Os sinais em δC 100,6, 158,6, 95,1, 

163,4, 91,6 e 160,8 foram atribuídos aos carbonos C-1’, C-2’, C-3’, C-4’, C-5’ e C-6’, 

respectivamente, do anel A; 3. A ausência dos sinais em aproximadamente ~131,0, 

~124,6 e ~18,5 sugestivos de unidade propenila somada a presença do sinal em 

168,0, referente a carbonila, e as informações obtidas pelo espectro de IV, foi 

possível sugerir a proposta  A (Figura 67, pág. 103) para Kt-4. 

 

Figura 67- Proposta estrutural A para Kt-4. 

 
 
 
 
 
 
 

 

No espectro de RMN 1H (500 MHz, CD3COCD3) (Figura 74, pág. 109) e em 

sua expansão (Figura 75, pág.110) observou-se a presença do sinal em  δH 7,03 (d, 

J = 0,5 Hz) característico do hidrogênio H-3, bem como sinais em δH 8,31 (d, J = 1,5 

Hz), 7,97 (dd, J = 2,0 e 9,0 Hz) e 7,57 (d, J = 9,0 Hz), atribuídos aos hidrogênios do 

anel B, H-4, H-6 e H-7, respectivamente, e sinais em δH 6,23 (d, J = 2,5) e 6,24 (d, J 

= 2,5) correspondentes aos hidrogênios do anel A, H-3’ e H-5’, respectivamente. 

Observou-se ainda, dois simpletos em δH 3,81 e 3,83, o primeiro referente à metoxila 

localizada em C-4’ e o segundo para a metoxila em C-6’. Esses assinalamentos 

foram confirmados pelas correlações diretas observadas no espectro de HMQC 

(Figuras 76, 77 e 78, pág. 110 e 111). 
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O espectro de correlação heteronuclear HMBC de Kt-4 (Figura 79, pág. 112) 

e as expansões (Figuras 80, 81, 82 e 83, pág. 112-114) mostraram correlações entre 

os hidrogênios em δH 8,31 (H-4) e 7,97 (H-6) com o sinal em δC 168,1, atribuído ao 

carbono da carbonila, confirmando a inserção da mesma no carbono C-5. Ainda 

foram observadas as correlações entre o hidrogênio em δH 8,31 (H-4) com o sinal 

em δC 107,5, atribuído a C-3, e dos hidrogênios em δH 7,03 (H-3), 8,31 (H-4) e 7,97 

(H-6) com o sinal em δC 157,4, atribuído a C-7a. 

As correlações observadas nos espectros bidimensionais HMBC, COSY 

(Figuras 84 e 85, pág. 114 e 115) e NOESY (Figuras 86, 87 e 88, pág. 115 e 116) 

que auxiliaram na confirmação das atribuições feitas aos átomos de hidrogênio e 

carbono da molécula podem ser observadas na Figura 68 (pág. 104). Na Tabela 5 

(pág. 106) estão compilados os deslocamentos químicos e as correlações 

verificadas nos espectros de RMN 1H e 13C uni e bidimensionais para Kt-4. 

Nas Figuras 70 (pág. 107) e 71 (pág. 107) podemos verificar o espectro de 

fragmentação do íon m/z 313,0, obtido no modo de ionização ESI-, e a proposta de 

fragmentação para Kt-4, respectivamente. 

A análise de todos os espectros obtidos para a substância Kt-4, bem como a 

comparação com os dados da literatura permitiram elucidá-la como sendo a trinor-

neolignana 5-ácido-2-(2’-hidroxi-4’-6’-dimetoxifenil)-benzofurânico (Figura 68, 

pág. 104) relatada pela primeira vez na literatura e cujo nome trivial atribuído foi 

sobralina. 

 

Figura 68- Correlações observadas nos espectros HMBC, NOESY e COSY para Kt-4. 

 
 

 

 

 

HMBC 

NOESY 

COSY 
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Tabela 4- Dados comparativos de RMN 13C de Kt-4 (125 MHz, CD3COCD3) e dos modelos 
Mo-3 e Mo-4 (125 MHz, CDCl3) (SILVA et al., 2001).  
 

 

Kt-4 

 
Mo-3 

                                                             
Mo-4 

C δC δC δC 
2 153,5 151,8 156,3 
3 107,5 105,5 101,9 
3a 130,1 128,9 129,0 
4 123,6 117,7 123,0 
5 126,3 133,6 133,5 
6 126,1 122,0 125,7 
7 111,4 110,3 110,6 
7a 157,5 151,7 155,9 
8 168,1 131,0 167,2 
9 - 124,6 - 
10 - 18,5 - 
1’ 100,6 99,0 108,9 
2’ 158,6 156,6 154,9 
3’ 95,1 94,7 102,2 
4’ 163,4 161,5 161,8 
5’ 91,6 91,9 107,8 
6’ 160,8 158,6 128,6 
OMe-4’ 55,7 55,3 55,4 
OMe-6’ 56,2 55,6 - 
OMe-8 - - 52,1 
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Tabela 5- Dados de RMN 1H (500 MHz) e 13C (125 MHz) uni e bidimensionais em 

CD3COCD3
 
de Kt-4 (δ em ppm, J em Hz). 

 

¹H x ¹³C 
HMQC 

¹H x ¹³C 
HMBC 

¹H x ¹H 
 COSY 

¹H x ¹H 
NOESY 

C δC      δH   ²J  ³J   
2 153,5  H-3    
3a 130,1  H-3 H-7   
5 126,3      
7a 157,5   H-3/H4/H-6   
8 168,1   H4/H-6   
1’ 100,6   H-3’/H-5’   
2’ 158,6  H-3’    
4’ 163,4  H-3’/H-5’    
6’ 160,8  H-5’    
CH       
3 107,5 7,03 (d, 1H, J = 1,5)  H-4  H-4 
4 123,6 8,31 (d, 1H, J = 1,5)  H-6 H-6  
6 126,1 7,97 (dd,1H, J = 2 e 9) H-7 H-4 H-7 H-7 
7 111,4 7,57 (d, 1H, J = 9,0)     
3’ 95,1 6,23 (d, 1H, J = 2,5)  H-5’   
5’ 91,6 6,24 (d, 1H, J = 2,5)  H-3’  H-3’/H-5’ 
OCH3-4’ 55,7 3,81 (s, 3H)     
OCH3-6’ 56,2 3,83 (s, 3H)     

 

 

 

Figura 69- Espectro de massas de baixa resolução de Kt-4. 
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Figura 70- Espectros de fragmentação do íon m/z 313,0. 

 
 

 

Figura 71- Proposta de fragmentação para Kt-4. 
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Figura 72- Espectro no Infravermelho (KBr, cm-1) de Kt-4.   
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Figura 73- Espectro de RMN 13C - APT (CD3COCD3, 125 MHz) de Kt-4. 

 
 

Figura 74- Espectro de RMN 1H (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-4. 
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Figura 75- Expansão do espectro de RMN 1H (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-4 na região de 

8,5-5,5 ppm. 

 
 

Figura 76- Espectro HMQC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-4. 
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Figura 77- Expansão do espectro HMQC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-4 na região de 

(128-90 ppm) x (9,0-6,0 ppm).  

 
 

Figura 78- Expansão do espectro HMQC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-4 na região de 

(57,0-54,5 ppm) x (4,1-3,5 ppm). 

 



MADEIRO, S. A. L.      111 
 

Figura 79- Espectro HMBC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-4. 

 
 

Figura 80- Expansão do espectro HMBC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-4 na região de 

(170-90 ppm) x (9,0-3,5 ppm).  
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Figura 81- Expansão do espectro HMBC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-4 na região de 

(169-152 ppm) x (8,6-6,0 ppm).  

 
 

Figura 82- Expansão do espectro HMBC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-4 na região de 

(133-104 ppm) x (9,0-6,5 ppm). 
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Figura 83- Expansão do espectro HMBC (CD3COCD3, 500 e 125 MHz) de Kt-4 na região de 

(164-90 ppm) x (6,4-6,5 ppm). 

 
 

Figura 84- Espectro COSY (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-4.  
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Figura 85- Expansão do espectro COSY (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-4 na região de (8,6-

5,8 ppm) x (8,8-5,8 ppm). 

 
 

Figura 86- Espectro NOESY (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-4. 
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Figura 87- Expansão do espectro NOESY (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-4 na região de (8,7-

6,8 ppm) x (9,0-6,7 ppm). 

 
 

Figura 88- Expansão do espectro NOESY (CD3COCD3, 500 MHz) de Kt-4 na região de (6,5-

3,5 ppm) x (6,7-3,5 ppm). 
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5.5. Determinação Estrutural de Kt-5 

 
A substância codificada de Kt-5 foi isolada na forma de óleo incolor com 

massa de 35,4 mg (1,01.10-3 % em relação à massa da planta seca e pulverizada). 

O espectro de massas de alta resolução utilizando o modo de ionização ESI+ 

(Figura 91, pág. 120) mostrou o pico da molécula cationizada em m/z 303,1372 [M + 

Na]+ compatível com a fórmula molecular C19H20O2Na (calc. 303,1463).  

O espectro de IV obtido em patilhas de KBr (Figura 94, pág. 122) mostrou 

absorções na região entre 1603-1441 cm-1 características de estiramento de C=C de 

anel aromático, bem como absorções entre 1292-982  cm-1 características de 

estiramento C-O (SILVERSTEIN et al., 2007; PAVIA et al., 2010). 

O espectro de RMN 1H (500 MHz, CDCl3) (Figura 95, pág. 123) e suas 

expansões (Figuras 96 e 97, pág. 123 e 124) mostraram na região de hidrogênios 

em sistemas aromáticos dois dupletos acoplando entre si, com integral para dois 

hidrogênios cada, um em δH 7,23 (J = 9,0 Hz) e outro em δH 6,85 (J = 9,0 Hz) 

compatíveis com os hidrogênios de um sistema AA’BB’. Na mesma região, 

observou-se a presença de um duplodupleto em δH 7,04 (J = 8,5 e 2,5 Hz) 

acoplando com os dupletos em δH 6,89 (J = 8,5 Hz) e em δH 6,95 (J = 2,5 Hz), 

compatíveis com os hidrogênios de um sistema ABX.  

O conjunto de sinais em δH 6,33, 6,10 e 1,84, bem como, o conjunto em δH 

6,25, 6,00 e 1,80 caracterizaram os hidrogênios de duas unidades propenilas.  

Partindo da premissa de que o gênero em estudo é rico em neolignanas e 

observando os dados apresentados pelo RMN de 1H, foi possível sugerir a presença 

de dois grupos fenilpropânicos para Kt-5, sendo um deles detentor do sistema 

AA’BB’ e o outro do sistema ABX. 

No espectro de RMN 13C-APT (125 MHz, CDCl3) (Figura 98, pág. 124) e na 

sua expansão (Figura 99, pág. 125) observou-se a presença de 17 sinais, 

correspondentes a 19 átomos de carbono. Destes, 5 foram atribuídos a carbonos 

não hidrogenados, sendo 3 deles oxigenados; 11 a carbonos metínicos; 2 a 

carbonos metílicos e 1 a carbono oximetílico.  

 De acordo com dos dados descritos, foi possível sugerir que as 

unidades fenilpropânicas de Kt-5 estariam acopladas formando um esqueleto de 

uma oxineolignana (SCHOMBURG et al., 2005; ITO et al., 1982), apresentando um 

substituinte oxigenado, sendo este uma metoxila.  
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Oxineolignana 

 

A presença de um sistema ABX, como observado no espectro de RMN 1H, 

juntamente com a correlação dos hidrogênios em δH 3,80 (OMe) com o hidrogênio 

em δH 6,85 (H-3’/5’), observada na expansão do espectro de NOESY (Figura 110, 

pág. 130), foi possível inferir que a metoxila estaria inserida em C-4. A análise 

desses dados, bem como as informações obtidas nos espectros de massas de alta e 

baixa resolução (Figura 92 e 93 pág. 121) foi possível propor a estrutura A para Kt-5 

(Figura 89, pág. 118). 

 

Figura 89- Proposta estrutural para Kt-5. 

 

 

 

 

 

No espectro de correlação heteronuclear HMQC (500 e 125 MHz, CDCl3) 

(Figura 100, pág. 125) e suas expansões (Figura 101 e 102, pág. 126), pode-se 

verificar correlações diretas entre os hidrogênios em δH 7,23 (d)  e 6,85 (d)  com os 

carbonos em δC 126,89 e 117,95, atribuindo-os a C-2’/C-6’ e C-3’/C-5’, 

respectivamente, fortalecendo a proposta do sistema AA’BB’. Deslocamentos 

químicos em δH 6,95 (d), 6,89 (d) e 7,04 (dd) mostraram correlações com os 

carbonos em δC 117,95, 112,81 e 122,22, respectivamente, sendo atribuídos, aos 

carbonos C-2, C-5 e C-6 do sistema ABX.  

No espectro de HMBC (Figuras 103, pág. 127) e suas expansões (Figura 

104 e 105, pág. 127 e 128), observou-se as correlações entre os sinais em δH 6,95 

(H-2) e 1,80 (H-9) com o carbono em δC 129,89 (C-7), bem como a correlação entre 

o dupleto em δH 6,33 (H-7’) com o sinal em δC 126,90 (C-2’/6’), confirmando a 

inserção da unidade propenila mais protegida no anel do sistema ABX e a menos 

protegida no sistema AA’BB’. Os deslocamentos dos carbonos não hidrogenados 

  

OCH3 

A 
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oxigenados foram confirmados pelas correlações entre o sinal em  δH 7,04 (H-6) com 

o carbono em δC 150,30, atribuído a C-4, e entre os hidrogênios em δH 7,23 (H-2’/C-

6’) e 6,85 (H-3’/C-5’) com o carbono em δC 156,79, atribuído a C-4’. 

No espectro de correlação homonuclear COSY (Figura 106, pág. 128) e em 

suas expansões (Figuras 107 e 108, pág. 129), observou-se as correlações dos 

sinais em δH 7,04 (H-6) com 6,95 (H-2) e 6,89 (H-5) e do sinal em δH 6,85 (H-3’/5’) 

com 7,23 (H-2’/6’).  

Outras correlações de HMBC, NOESY e COSY que auxiliaram na 

confirmação das atribuições feitas aos outros átomos de hidrogênio e carbono da 

molécula podem ser observadas na Figura 90 (pág. 119). Na Tabela 6 (pág. 120) 

estão compilados os deslocamentos químicos e as correlações observadas nos 

espectros de RMN 1H e 13C uni e bidimensionais para Kt-5. 

 

Figura 90- Correlações observadas nos espectros HMBC, NOESY e COSY para Kt-5. 

 

 

 

 

Após análise dos espectros de IV, EM e RMN de 1H e 13C uni e 

bidimensionais foi possível elucidar Kt-5 como sendo uma 1,1’-(E)-propenil-4-

metoxi-3,4’-oxineolignana (Figura 90, pág. 119) relatada pela primeira vez na 

literatura e cujo nome trivial atribuído foi ottomentosa.  
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Tabela 6- Dados de RMN 1H (500 MHz) e 13C (125 MHz) uni e bidimensionais em CDCl
3 

de 

Kt-5 (δ em ppm, J em Hz). 

 
¹H x ¹³C 
HMQC 

      ¹H x ¹³C 
       HMBC 

¹H x ¹H 
 COSY 

¹H x ¹H 
NOESY 

C δC          δH   ²J  ³J   
1 131,66  H-2 H-5   
3 145,24  H-2 H-5   
4 150,29  H-5 H-2; H-6; OMe   
1’ 132,59   H-3’/H-5’   
4’ 156,79  H-3’/H-5’ H-2’/H-6’   
CH       
2 117,95 6,95 (d, 1H, J = 2,5)   H-6  
5 112,81 6,89 (d, 1H, J = 8,5)   H-6  
6 122,22 7,04 (dd, 1H, J = 2,5 e 8,5) H-5 H-2   
7 129,89 6,25 (dd, 1H, J = 1,5 e 16,0)  H-2; H-9 H-8  
8 124,34 6,00 (qd, 1H, J = 6,5 e 16,0) H-9  H-9  
2’/6’ 126,90 7,23 (d, 1H, J = 9,0)  H-7’  H-8’ 
3’/5’ 117,35 6,85 (d, 1H, J = 9,0)   H-2’/H-6’  
7’ 130,29 6,33 (dd,1H, J = 1,5 e 16,0)  H-9’ H-8’  
8’ 124,47 6,10 (qd, 1H, J = 6,5 e 16,0) H-9’  H-9’  
CH3       
9 18,28 1,80 (dd, 3H, J = 1,5 e 6,5)     
9’ 18,39 1,84 (dd, 3H, J = 1,5 e 6,5)     
OMe 56,12 3,8 (s, 1H)    H-3’/H-5’ 

 

 

Figura 91- Espectro de massas de alta resolução de Kt-5. 
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Figura 92- Espectro de massa de baixa resolução de Kt-5 e de fragmentação do íon m/z 

280,9. 

 

 

Figura 93- Proposta de fragmentação para Kt-5. 
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Figura 94- Espectro no Infravermelho (KBr, cm-1) de Kt-5.  
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Figura 95- Espectro de RMN 1H (CDCl3, 500 MHz) de Kt-5. 

 
 
Figura 96- Expansão do espectro de RMN 1H (CDCl3, 500 MHz) de Kt-5 na região 7,3-6,8 
ppm. 
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Figura 97- Expansão do espectro de RMN 1H (CDCl3, 500 MHz) de Kt-5 na região 4,2-1,6 

ppm. 

 
 
Figura 98- Espectro de RMN 13C - APT (CDCl3, 125 MHz) de Kt-5. 
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Figura 99- Expansão do espectro de RMN 13C - APT (CDCl3, 125 MHz) de Kt-5 na região de 
162,0–110,0 ppm. 

 
 
Figura 100- Espectro HMQC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-5. 
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Figura 101- Expansão do espectro HMQC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-5 na região de 
(132-112 ppm) x (7,6-5,7 ppm). 

 
 
 
Figura 102- Expansão do espectro HMQC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-5 na região de 
(58-14 ppm) x (4,5-1,0 ppm). 
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Figura 103- Espectro HMBC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-5. 

 
 
Figura 104- Expansão do espectro HMBC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-5 na região de 
(136-121 ppm) x (7,5-1,5 ppm). 
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Figura 105- Expansão do espectro HMBC (CDCl3, 500 e 125 MHz) de Kt-5 na região de 
(159-120 ppm) x (7, 5-6,2 ppm). 

 
 
Figura 106- Espectro COSY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-5.  
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Figura 107- Expansão do espectro COSY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-5 na região de (6,5-0,5) x  

(6,5-0,5 ppm.) 

 
Figura 108- Expansão do espectro COSY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-5 na região de  (7,4-5,9 

ppm) x (7,6-5,8 ppm).  
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Figura 109- Espectro NOESY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-5. 

 

 
Figura 110- Expansão do espectro NOESY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-5 na de região (7,5-5,9 

ppm) x (7,5-5,8 ppm). 
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Figura 111- Expansão do espectro NOESY (CDCl3, 500 MHz) de Kt-5 na região de (7,5-5,9 
ppm) x (9,5-4,5 ppm). 
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6. CONCLUSÕES 

 

O estudo fitoquímico de Krameria tomentosa levou ao isolamento de cinco 

substâncias. As quais foram identificadas por Espectroscopia no Infravermelho, 

Espectrometria de Massas e Ressonância Magnética Nuclear de 1H e 13C uni e 

bidimensionais (HMQC, HMBC, COSY e NOESY).  

A espécie apresentou em sua constituição química duas neolignanas 

inéditas na literatura, 1-1’-(E)-propenil-4-metoxi-3,4’-oxineolignana e 5-ácido-2-(2’-

hidroxi-4’,6’-dimetoxifenil)-benzofurânico, nomeadas trivialmente de ottomentosa e 

sobralina, respectivamente. Também foram isoladas as neolignanas eupomatenoide 

6, 2-(2’,4’-diidroxifenil-5-(E)-propenilbenzofurano e diidrocarinatidina, as duas 

primeiras reladas pela primeira vez na espécie e a última relatada pela primeira vez 

na família Krameriaceae. 

 Considerando a riqueza de neolignanas em espécies da família 

Krameriaceae, o presente trabalho vem a confirmar a predominância dessa classe 

de metabólitos secundários na família e contribuir com a ampliação do seu 

conhecimento quimiotaxonômico com o isolamento de três neolignanas nunca 

relatadas para a mesma. Além disso, este trabalho embasa novos estudos, como os 

de atividade farmacológica e síntese.  
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