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Resumo

Este trabalho teve como objectivo estudar duas espécies de plantas usadas na medicina

tradicional angolana: Solanum incanum e Croton gratissimus.

Os frutos maduros de Solanum incanum foram macerados em metanol, o extracto metanolico
foi fracionado por particédo liquido-liquido em hexano, cloroféormio e acetato de etilo tendo-se

obtido, respectivamente, os extractos de hexano, cloroférmio e acetato de etilo.
Do extracto de acetato de etilo da Solanum incanum foi isolado o acido cafeico.

A parte aérea da Croton gratissimus foi triturada e de seguida macerada em metanol, o
extracto metandlico foi fracionado por particao liquido-liquido em hexano, cloroférmio e
acetato de etilo tendo-se obtido, respectivamente, os extractos de hexano, cloroférmio e

acetato de etilo.

Foi estudado o extracto de cloroformio da Croton gratissimus tendo-se isolado o 7-B-

metoxiopposit-4(15)-en-1-8-ol.

Os compostos isolados foram completamente elucidados por técnicas de espetroscopia de IV,
Espetroscopia de Ressonancia Magnética Nuclear (RMN) de 'H e "*C e RMN bidimensional 'H -
'H COSY, HSQC, HMBC e NOESY. Os compostos identificados nunca tinham sido isolados nestas

espécies.

Palavras-chave:

Plantas medicinais, Croton gratissimus, acido cafeico, oppositano



Abstract

This work aimed to study two species of plants used in traditional medicine in Angola:

Solanum incanum and Croton gratissimus.

The ripe fruits of Solanum incanum were macerated in methanol; the methanol extract was
fractionated by liquid-liquid partition in hexane, chloroform and ethyl acetate yielding,

respectively, hexane, chloroform and ethyl acetate extracts.
Caffeic acid was isolated in the ethyl acetate extract of Solanum incanum.

Aerial parts of Croton gratissimus were triturated and then macerated in methanol; the
methanol extract was fractionated by liquid-liquid partition in hexane, chloroform and ethyl

acetate yielding, respectively, hexane, chloroform and ethyl acetate extracts.

Chloroform extract of Croton gratissimus was studied having allowing the isolation of 7-B-

methoxyopposit-4(15)-en-1-B8-ol.

All compounds were fully elucidated by IR spectroscopy, Nuclear Magnetic Resonance
Spectroscopy (NMR) and 'H and "*C and 2D-NMR: 'H - "H COSY, HSQC, HMBC and NOESY. The

identified compounds have never been isolated in these species.

Keywords:

Medicinal plants, Croton gratissimus, caffeic acid, oppositane

Xi
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Capitulo | - Introducao

1.1. Introducao

A medicina tradicional é considerada, segundo a Organizacdo Mundial de Salde, como os
conhecimentos, habilidades e praticas baseadas nas teorias, crencas e experiéncias indigenas
de diferentes culturas, utilizados na manutencdo da salde e na prevencao, diagndstico,

melhoria ou tratamento de doencas fisicas e mentais.

A medicina tradicional abrange uma ampla variedade de terapias e praticas que variam de
pais para pais e de regido para regido. Em alguns paises, ela é referida como "alternativa” ou
"medicina complementar”. A medicina tradicional tem sido utilizada ha milhares de anos, com
grandes contribuicoes para a saude humana, permitindo a existéncia de prestadores de
cuidados de salde primarios ao nivel de comunidades pobres em paises do terceiro mundo.
Desde os anos 90 do século passado o seu uso tem crescido em muitos paises desenvolvidos e

em desenvolvimento.

Desde sempre que a medicina tradicional é usada pelos povos fazendo parte da cultura de
cada pais e de todo o mundo, as mezinhas sdo um método de tratar sintomas, prevenir ou
curar doencas quando nenhum outro tipo de cuidados de salde esta disponivel.
(Cheikhyoussef et al., 2011)

Os produtos naturais sdao compostos organicos derivados de fontes naturais, como plantas,
organismos terrestres ou aquaticos e microorganismos. Estes compostos tém sido utilizados
tanto no passado como no presente, de forma extensiva, no tratamento de muitas doencas e,
servem como modelos tanto na sua forma natural como modelos para modificacdo sintética.
(Chin et al., 2006) Ao longo da nossa evolucado, a importancia dos produtos naturais para a
medicina e salde tem sido enorme; desde os nossos ancestrais que mastigavam certas ervas
para aliviar a dor, ou aplicavam certas folhas enroladas para melhorar a cicatrizacao das

feridas, os produtos naturais tém sido muitas vezes o Unico meio para tratar doencas.

Na verdade, foi apenas durante as Ultimas décadas que os produtos naturais tém tido um
papel secundario na descoberta e desenvolvimento de medicamentos. Apds o advento da
biologia molecular e quimica foi possivel o planeamento racional de compostos quimicos
tendo como alvo moléculas bioldgicas especificas. Nos Ultimos anos, assistimos a um
crescente interesse no uso de compostos naturais no desenvolvimento de novos farmacos.
(Fang-Ji et al., 2009)
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O estudo e pesquisa de novos farmacos, cada vez mais potentes, sdo feitos mais
aprofundadamente hoje em dia, com o intuito de descobrir produtos naturais existentes nas
plantas, capazes de provar que possuem actividades no organismo com elevada eficacia e com

menos efeitos colaterais que os produtos sintéticos similares. (Hung et al., 2012)

1.2. A familia Solaneceae

Solanaceae é uma familia representada por aproximadamente 2000 espécies distribuidas em
95 géneros. E uma familia de grande importancia para a alimentacdo humana, fazem parte
desta familia: a batata (Solanum tuberosum), o tomate (Solanum lycopersicum) e a beringela

(Solanum melongena). (Poczai et al., 2010)

A familia Solanaceae é de porte médio e extremamente diversificada, variando de ervas para
pequenas arvores, de habitat, de desertos a florestas tropicais, e na morfologia, com uma
variacao impressionante de flores e frutos. Quase metade das espécies incluidas nesta familia

pertence ao género Solanum.

Esta familia é, também, uma importante fonte de alcaldides para medicamentos como, por
exemplo, Nicotiana tabacum L. e Atropa belladonna L. (Knapp et al., 2004). Esteres de acido
monocafeoilquinico sdo geralmente predominantes nos frutos e tubérculos, em particular o
acido 5-0-(E)-cafeoilquinico. (Ma et al., 2011)

1.2.1. O género Solanum

A Solanum nigrum é conhecida como “qumgam”. E usada, tradicionalmente, como
antisséptico da pele e feridas, expectorante e em problemas intestinais (como diarreia e

prisao de ventre). O fruto possui atividade anti-tumoral. (Al-Fatimi et al., 2007)

A Solanum melongena é mais conhecida pelo seu fruto, a beringela; é amplamente cultivada
e faz parte da alimentacdo humana, tal como a Solanum aethiopicum e a Solanum
macrocarpon. Compostos fenolicos extraidos a partir da beringela foram administrados
oralmente a ratos e provocaram um efeito hipolipidémico significativo, além disso sao

capazes de inibir o receptor da inflamacao associado com a aterosclerose. (Ma et al., 2010)

No extracto metanodlico do fruto de Solanum viarum foram isolados e identificados quatro
acidos derivados do acido hidroxicinamico: acido 18,4B-di-hidroxi-3B8-carboxiacetoxi-5R-[[3-
[4-[1B - (6 - O - (E) - sinapoil - B - D - glucopiranosil) - oxi] - 3 - hidroxifenil] - (E) - 1 - oxo - 2-

2
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propenil]oxi]ciclohexanocarboxilico; acido 18,3B-di-hidroxi-4B-carboxiacetoxi-5R-[[3-[4-[1B-
(6-O- (E) -sinapoil- B - D -glucopiranosil)-oxi]-3-hidroxifenil] - (E) -1-oxo-2-propenil]oxi]ciclo
hexanocarboxilico; acido 18,3B8,4B-tri-hidroxi-5R-[[3-[4-[1B-(6-0-(E)-sinapoil-B8-D-gluco
piranosil)oxi]-3-hidroxifenil]-(E)-1-oxo-2-propenil]oxi]ciclohexanocarboxilico e 1B,38,4B-tri-
hidroxi- 5R - [[3-[4-[1B8 - (6 - O - (E) - sinapoil - B - D - glucopiranosil)oxi] - 3 - hidroxifenil]-

(E)-1-oxo-2-propenil]oxi] ciclohexanocarboxilato de metilo. (Ma et al., 2010)

1.2.2. A espécie Solanum incanum

A Solanum incanum é uma planta do reino das plantas, do filo Magnoliophyta, da ordem

Solanales, da familia Solanaceae e do género Solanum.

Solanum incanum é uma espécie selvagem (Ma et al., 2010), vulgarmente conhecida no Iémen
como “nuqum”. O fruto é, tradicionalmente, usado para doencas da pele, antisséptico e
analgésico para os dentes (Al-Fatimi et al., 2007). Apresenta cor verde com riscas verde-
escuras e pesa entre 4 a 8 gramas. Solanum incanum é o suposto ancestral da beringela que
apresenta algumas caracteristicas de interesse para o melhoramento da espécie, como
tolerancia a seca e um elevado teor em compostos fenolicos com propriedades antioxidantes.
(Salas et al., 2011)

A Solanum incanum demonstrou ter atividade antiflngica de amplo espetro contra Candida
maltosa, Candida albicans, Candida krusei, Aspergillus fumigatus, Absidia corymbifera e
Trichophyton mentagrophytes. Apresenta também atividade citotdxica elevada contra células
do linfoma folicular. (Al-Fatimi et al., 2007)

Do fruto da Solanum incanum foi isolado um esterdide glicosideo alcaloide, a solamargina
(Figura 1). Este composto apresenta um efeito protetor contra danos hepaticos induzidos por
tetracloreto de metilo, provoca a apoptose celular (Hsu et al., 1996), inibe o crescimento de
células do hepatoma humano (Al-Fatimi et al., 2007), do adenocarcinoma do pulméao. (Liang
et al., 2004; Liu et al., 2004) e do cancro da mama, com uma actividade idéntica ao

neoplasico cisplatina. (Shiu et al., 2008)
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Figura 1 - Estrutura quimica da solamargina

Um estudo realizado no distrito de Guruve, no Zimbabwe, descreveu 6 espécies de plantas
sendo as mais utilizadas por curandeiros tradicionais, no tratamento de doencas sexualmente
transmissiveis como: gonorreia, herpes genitais, sifilis e hepatite. Uma das descritas nesta
investigacao foi o fruto do Solanum incanum, o qual foi cortado e o suco ou seiva aplicado
directamente nas partes afectadas. O estudo consistiu em testar em bactérias, os extractos
de metanol, acetona e aquoso. Em conclusdo, Solanum incanum comprovou eficacia em
bactérias gram-positivas para os extractos analizados, a excecdo do aquoso. (Kambizi et al.,
2001)

Solanum incanum é uma espécie similar a Solanum melongena e Solanum viarum, mas cresce
como uma espécie selvagem. Tanto as espécies cultivadas como as selvagens sao conhecidas
pelo seu alto teor em acido hidroxicinamico. O fruto de Solanum incanum possui também 3-0
malonil-5-0-(E)-caffeoilquinico do acido 4-0-(E)-cafeoil-5-0-malonilquinico (Ma et al., 2010) e

flavondides. (Figura 2)(Al-Fatimi et al., 2007)

OH

OH
o 0 OH
0 o 0
oH 0 0 7
HO
OH o OH 0
TT )
HO
o o OH OH

Figura 2 - Estrutura quimica do acido 3-0-malonil-5-0-(E)-caffeoilquinico do acido 4-0-(E)-cafeoil-5-0-
malonilquinico
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1.3. A familia Euphorbiaceae

Euphorbiaceae é o nome dado a uma das maiores familias de plantas do mundo. As
Euphorbiaceae sao principalmente ervas mondicas, arbustos e arvores, as vezes suculentas e

cactos, compreendendo cerca de 300 géneros e 7500 espécies. (Oliveira et al., 2011)

Croton é um género de Euphorbiaceae contendo cerca de 1300 espécies, amplamente
distribuidas em regides tropicais do Mundo. Varias espécies tém um vasto papel na medicina

tradicional em Africa, Asia e América do Sul. (Mota et al., 2011)

A familia Euphorbiaceae tem uma grande importancia economica a escala mundial pois é a
partir desta familia que se obtém a borracha (Hévea), o oleo de tung (Aleurites fordu). O
oleo de ricino (Ricinus) e a tapioca (Manihot). Outros membros da familia sdo utilizados como
plantas ornamentais (Webster et al., 1994), nomeadamente da Euphorbia milli, Euphorbia

tirucalli e Breynia nivosa.

1.3.1.0 género Croton

Croton é o segundo maior género e mais diversificado, com cerca de 1300 espécies. No Brasil
existem mais de 300 espécies. (Filho et al., 2012) Das cerca de 1300 espécies de Croton L.
(Euphorbiaceae) distribuidos ao longo dos tropicos, cerca de 50 sdo encontradas em Africa

(Mabberley et al., 2008) e apenas 10 espécies sao nativas da flora do sul de Africa.

As plantas pertencentes ao género Croton (Euphorbiaceae) sao conhecidas pela sua grande
variedade de diterpenos incluindo pimarano, kaurano, labdano, cembrano, cleistantano e

clerodano, com uma vasta gama de actividades biologicas. (Pudhom et al., 2011)

A Croton lechleri, vulgarmente conhecida como “Sangue do dragdo”, é uma arvore que cresce
na Venezuela, Equador, Peru, Brasil e México. Na América latina a Croton lechleri é utilizada
para o tratamento empirico do cancro. Estudos fitoquimicos com esta espécie revelaram a
presenca de flavondides como rutina (vitamina P) e vitexina. (Alonso-Castro et al., 2012)
Estudos fitoquimicos revelaram grande complexidade, caracterizada por proantocianidinas,
flavonoides, esterdides e alcaloides. E usada na medicina tradicional contra uma série de
disfuncoes e patologias (Ulceras gastricas, diarreia, infeccdes microbianas e virais, feridas,
picadas de insectos, inflamacoes e artrite). (Rossi et al., 2011) Esta espécie mostra também

ter actividade antitumoral. (Mota et al., 2011)
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A resina da casca de Croton urucurana tem efeito antibacteriano, anti-hemorragico, antiviral

e antioxidante. (Scalon et al., 2011)

A Croton zambezicus é um arbusto ou arvore pequena, cultivada na Africa Tropical (Bolck et
al., 2004) e na Nigéria, atingindo 10 m de altura. (Okokon et al., 2010) A folha de Croton
zambezicus € usada como anti-hipertensor, antimicrobiano em infec¢des urinarias e para
tratar a febre associada a malaria. Este género é bem conhecido por conter diferentes tipos
de diterpenos (ésteres de forbol, clerodanos, labdanos, kauranos, traquilobanicos,

pimaranos). (Bolck et al., 2004).

No Sudao, a folha de Croton zambesicus é usada, tradicionalmente, para dor menstrual e
constipacao. Na Nigéria, a decoccédo da folha de Croton zambesicus é usada para tratamentos
da hipertensao e de infeccbes urinarias. (Okokon et al., 2010) O extracto etandlico de folha
possui atividade antimalarica e antidiabética. Poucos estudos farmacologicos foram realizados
em Croton zambesicus. No entanto, a atividade antimalarica foi observada em extratos da
casca do caule e das sementes. O caule apresenta ainda atividade antimicrobiana. (Robert et
al., 2010) Na Nigéria é também utilizada para tratar a hipertensao e a diabetes mellitus tipo
2, com uma actividade antidiabética comparavel a do clorpropamida. O extracto etandlico da

raiz possui atividade antiplasmodica e vasorrelaxante. (Aderogba et al., 2011)

Oleos essenciais extraidos das folhas e raizes de Croton zambesicus mostraram ser
semelhantes em composicao. No entanto, as folhas sao ricas em monoterpenos e a raiz rica
em sesquiterpenos. A raiz e o caule possuem em maior quantidade espatulenol e linalol.
(Okokon et al., 2010) A folha contém: crotonadiol; crotozambefuranos; crotocorilifurano;
acido acetoxitrachiloban-18-6ico; traquilobanico-7-18-diol; lupeol; betulinol; sitosterol e seu
derivado 3-glicopiranosil (Robert et al., 2010) O extrato de diclorometano das folhas contém:
ent-traquilobanico-3-ol que apresenta atividade citotoxica em células Hela e induz apoptose
em células humanas de leucemia promeolitica; ent-18-hidroxitrachiloban-3-ol; ent-18-
hidroxitrachiloban-3-ona-ent-traquilobanico-3-ona; ent-18-hidroxisopimara-7-15-dieno-3-ol
possuindo os Ultimos quatro atividade vasorrelaxante. E ainda transfitol; B-sitosterol; amirina
e estigmaterol. (Robert et al., 2010) O extracto diclorometano das folhas mostrou
citotoxicidade in vitro contra células de carcinoma humano do célon. (Mota et al., 2011)
Outro estudo revelou que a folha de Croton zambesicus contém flavonas-C-glicosadas e

diterpenos, também existentes no caule. (Aderogba et al., 2011)

Nas Caraibas, a Croton asiatica tiglium e a Croton flavens tém sido estudadas pela sua
quantidade de diterpenos que se encontram implicados na carcinogénese indirecta (cancro

esofagico) através da activacao do virus de Epstein-Barr. (Mulholland et al., 2010)

Croton tonkinensis € uma planta medicinal do Vietname que contém esteroides, alcaldides e

diterpenodides; no extrato metanolico das folhas foram encontrados quatro kauranos. Faltam,
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no entanto, estudos faltam para comprovar a sua eficacia na diferenciacao dos osteoblastos
in vitro. (Dao et al., 2011)

Croton pullei contém julocrotino, alcaldides crotonimidas A e B, terpendides, lupeol,

ribenona, sitosterol, acido caurenoico e estigmasterol (Silva et al., 2011)

As atividades antioxidantes tém sido menos investigadas nesta espécie, mas alguns resultados
foram positivos. Efeitos de repeléncia foram testadas para Croton pseudopulchellus.
Resultados interessantes surgiram para o potencial de Croton cajucara no tratamento de
alguns parasitas como leishmaniose, nematodes gastrintestinais (Croton zehntneri) e
tripanossomas (Croton draco). Evidéncias farmacologicas in vitro e in vivo demonstraram o
potencial antiespasmodico (Croton nepetaefolius), antinociceptivo - diminuicdo dos estimulos
da dor (C. sonderianus), antiulceroso (Croton cajucara) e cardiovascular (Croton zehntneri).
(Rossi et al., 2011)

Na india, a Croton roxburghii é uma planta medicinal que tem sido utilizada pelos povos no
tratamento de varias doencas e sintomas como febre, infertilidade e feridas. (Rath et al.,
2011)

Croton argyrophyllus é um arbusto que cresce em abundancia na regiao nordeste do Brasil e é

usado popularmente em doencas cardiacas e como calmante. (Silva-Filho et al., 2011)

Caules de Croton hieronymi demonstraram forte actividade contra células A-549 do

carcinoma do pulmao, linfoma do rato e carcinoma do célon humano. (Mota et al., 2011)

Na Costa Rica, 41 espécies foram identificadas, algumas das quais tém sido utilizadas na
medicina popular, por exemplo, Croton gossypiifolius é usada como estimulante do apetite e

antiespasmodica, a Croton tonduzii para tratar febre associada a malaria. (Mora et al., 2011)

Croton antisyphiliticus € um subarbusto conhecido como pé-de-perdiz e alcanforeira. Segundo
dados etnofarmacoldgicos, o extracto hidroalcodlico das raizes € utilizado no tratamento de
algumas doencas sexualmente transmissiveis e de infeccdes do sistema reprodutor feminino e

masculino (Oliveira et al., 2011)

1.3.2. A espécie Croton gratissimus

Croton gratissimus € uma espécie que pertence ao reino das Plantas, filo Magnoliophyta,

classe Magnoliopsida, ordem Malpighiales, familia Euphorbiaceae e género Croton.
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Esta espécie que cresce em encostas pedregosas como um tipo de arvore, em grande parte
nas regides mais quentes e secas da Africa do Sul. (Langat et al., 2011), e usada

tradicionalmente para fins medicinais e todas as partes da planta tém valor.

Decoccoes de raizes tém sido usadas para tratar queixas no peito, tosse, febre e doencas
sexualmente transmissiveis, como a sifilis. A casca &, frequentemente, mais utilizada para

tratar distUrbios abdominais, inflamacao da pele e ouvidos.

Combinacdes das raizes e casca tém sido relatadas para tratar distlrbios respiratorios. O uso
em co-administracdo com outras espécies € também observado. No tratamento de inchacos, a
casca de Croton gratissimus é combinada com a raiz de espécies de Amaryllidaceae. E,
juntamente com casca de Ocotea bullata é usada para tratar distUrbios uterinos. (Vuuren et
al., 2008)

Croton gratissimus é usada no tratamento da insonia: as folhas sdo trituradas e a pasta
resultante é aquecida em brasas, os vapores sao inalados. No Botswana, o cha feito das folhas
é utilizado para a tosse. As folhas sdo secas e fumadas para a gripe, constipacdes e febre.
Esta & também usada no tratamento do sangramento gengival e distirbios oculares. (Langat
et al., 2011) A planta apresenta um aroma a lavanda, o p6é das folhas quando secas e
trituradas € utilizado como fragancia de perfumes. Infusdes do leite da casca sdo usadas como

calmante para o estdbmago e laxante intestinal. (Mulholland et al., 2010)

Na Africa do Sul, a maioria dos pacientes infetados com doencas sexualmente transmissiveis
procuram a ajuda da medicina tradicional. Estudos in vitro demonstraram que Croton
gratissimus possui eficacia notavel contra agentes patogénicos associados a doenca
sexualmente transmissiveis, como Neisseria gonorrhoeae e Gardnerella vaginalis, no entanto,

faltam estudos cientificos para comprovar a eficacia em humanos. (Vuuren et al., 2010)

Croton gratissimus possuiu na sua composicao diterpenos como pimaranos, kauranos (Figura3)
labdanos, clerodanos, cembranos, alcaldides isoquinolinicos e triterpenodides (Mulholland et
al., 2010). Ja foram isolados varios cembranolidas, incluindo os quatro representados na

figura 4 (Mulholland et al., 2010) e seis que estao indicados na figura 5. (Langat et al., 2011)
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sl CHs

CH3

Figura 3 - Estrutura quimica do pimarano e kaurano

Figura 4 - Estrutura quimica de 4 cembranolidas
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Figura 5 - Estrutura quimica de 6 cembranolidas

Croton gratissimus provou ter actividades de analgesia, antipirética, afrodisiaca, purgativa,

anti-emética, sedativa, antiviral e antibacteriana. (Mulholland et al., 2010)

10
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Capitulo Il - Parte experimental

2.1. Instrumentacao

Espetros de IV

Realizaram-se num espetrofotometro FTIR Thermo Scientific Nicolet i510, 2011, em filme

capilar em janelas de NaCl.

Espetros de RMN ('H e *C)

Os espetros de RMN foram realizados num espectrometro Brucker Avance Il 400 MHz (400 MHz
- 'H e 100,6 MHz - C). Os desvios quimicos, &, sdo expressos em p.p.m. utilizando como

referéncia o CHCl; do CDCl;, 7,25 ppm para o 'H e 77,0 ppm para o '>C. As constantes de

acoplamento, J, sao apresentadas em Hz. Os solventes utilizados foram o CDCl; e CD30D.

2.2. Técnicas

Cromatografia em camada fina (c.c.f.)

As c.c.f. foram efectuadas em placas de silica gel da ALUGRAM® SIL G/UV,s4. As placas foram
visualizadas por irradiacdo com luz ultravioleta de c.d.o. A=254 nm, para visualizar as
substancias fluorescentes, apos o que foram reveladas. A revelacao consistiu na imersao da
placa com uma solucao de acido fosfomolibdico em etanol a 5%, seguida de aquecimento em

estufa, a 120° C, durante alguns minutos.

11
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Cromatografia em coluna humida

As varias cromatografias foram realizadas em coluna de vidro utilizando como adsorvente
silica gel flash de espessura 0,04-0,06 mm. Numa proporcao de 1:100 com a substancia a

cromatografar.

2.3. Extraccao e fraccionamento

O fruto da Solanum incanum e a parte aérea de Croton gratissimus foram colhidos na Quihita,

na provincia de Huila, em Angola, no dia 26 de Julho de 2011.

Os frutos de Solanum incanum, 1 Kg, foram cortados em pedacos e macerados em metanol
durante uma semana. Os ramos, folhas e inflorescéncias, de Croton gratissimus, depois de
secas foram trituradas (797 g) e maceradas em metanol durante 6 semanas, tendo-se obtido

142 g de extracto de metanol.

Para se obter os extractos de hexano, acetato de etilo e cloroformio executaram-se

consecutivas extracoes, em ampola de decantacdo, segundo o esquema abaixo:

12
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Flanta Seca
Extracgdo oom MeDH

Concentragia & adigia 10-108 d= HD

[atramzﬂﬁ i HaD ]

.
Evtracoan oom hewano

Fase hexano [Extratnune-nl-l ! HaO

Evaporagio do MeOH

Extracgio com olorofdrmio

7N\

tracto CHC [ Extracto Agquoso ]

Lavag=m oom Hall [1%] Edrth o eo=tata d= =tilo

Smoar oo Maz50g amidro

Faze Cloroformio Fase Acetato de etilo Extracto
[ | || -

Inicialmente foram estudados os extractos de hexano, cloroférmio e acetato de etilo do fruto

do Solanum incanum. Durante esse estudo verificou-se que a composicdo quimica dos mesmos

era pobre em compostos quimicos pelo que o seu estudo foi abandonado. Realizou-se entao o

estudo do extracto de cloroformio da Croton gratissimus.

13
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2.4. Solanum incanum

2.4.1. Fracionamento do extracto de acetato de etilo

Cromatografia 1

Foram cromatografadas 1,8 g do extracto de acetato de etilo sobre aproximadamente 50 g de
silica gel, utilizando como eluentes cloroformio/metanol e metanol por ordem crescente de

polaridades.

Fracao Eluente Peso (mg) %

1 Cloroférmio/MeOH 140,0 8,2
95:5

2 Cloroférmio/MeOH 355,2 20,9
9:1

3 Cloroférmio/MeOH 210,6 12,4
7:3

4 Cloroformio/MeOH 342,2 20,1
1:1

5 Cloroférmio/MeOH 280,0 16,4
3:7

6 Cloroférmio/MeOH 315,2 18,5
1:9

7 MeOH 60,0 3,5

Cromatografia 2

A fraccao 1 (140 mg) da cromatografia 1 foi cromatografada sobre aproximadamente 10 g de
silica gel, utilizando como eluentes cloroférmio, cloroformio/metanol e metanol por ordem

crescente de polaridades.

14
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Fracao Eluente Peso (mg) %
1-5 Cloroférmio 7,6 5,5
6-10 Cloroférmio/MeOH 5 3,6
99:1
11-15 Cloroférmio/MeOH 17 12,3
98:2
16-24 Cloroférmio/MeOH 19,2 13,9
95:5
25-34 Cloroformio/MeOH 38 27,4
9:1
35-40 Cloroférmio/MeOH 44 31,8
8:2
41-45 Cloroférmio/MeOH 3,4 2,4
7:3
46-51 Cloroférmio/MeOH 1,7 1,2
6:4
52-53 Cloroférmio/MeOH 1,5 1,1
1:1
54 MeOH 1,1 0,8

Cromatografia 3

A fraccao 2 (355 mg) da cromatografia 1 foi cromatografada sobre aproximadamente 10 g de
silica gel, utilizando como eluentes cloroformio, cloroférmio/metanol e metanol por ordem

crescente de polaridades.

Fracao Eluente Peso (mg) %
1-4 Cloroformio 7,2 2,1
5-8 Cloroférmio/MeOH 58,2 16,6

98:2

9-14 Cloroférmio/MeOH 121,3 34,6
95:5

15-21 Cloroférmio/MeOH 93,3 26,6
9:1

22-27 Cloroformio/MeOH 28,7 8,2
8:2

28-33 Cloroférmio/MeOH 30 8,5
7:3

34-38 Cloroférmio/MeOH 6,1 1,7
6:4

39-43  Cloroformio/MeOH 1:1 6,1 1,7
44 MeOH 2,1 0,6

15
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Cromatografia 4

A fraccao 3 (211 mg) da cromatografia 1 foi cromatografada sobre aproximadamente 10 g de
silica gel, utilizando como eluentes cloroformio, cloroférmio/metanol e metanol por ordem

crescente de polaridades.

Fracao Eluente Peso (mg) %

1-5 Cloroférmio 5,6 2,7

6-14 Cloroférmio/MeOH 111,1 53,2
95:5

15-20 Cloroféormio/MeOH 19,8 9,5
9.1

21-25 Cloroférmio/MeOH 23,2 11,1
8:2

26-30 Cloroférmio/MeOH 25,7 12,3
7:3

31-37 Cloroférmio/MeOH 14,8 7,1
6:4

38-44 Cloroférmio/MeOH 7 3,4
1:1

45 MeOH 1,4 0,7

Cromatografia 5
A fraccao 4 (342 mg) da cromatografia 1 foi cromatografada sobre aproximadamente 10 g de

silica gel, utilizando como eluentes cloroférmio, cloroférmio/metanol e metanol por ordem

crescente de polaridades.
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Fracao Eluente Peso (mg) % Composicdo
1-5 Cloroformio 77 22,9
6-12 Cloroférmio/MeOH 103,6 31,0
95:5
13-17 Cloroférmio/MeOH 26,2 7,8
9.1
18-20 Cloroférmio/MeOH 22,4 6,7 Misturas+P1
8:2
21 Cloroférmio/MeOH 5,4 1,7 Composto P1
8:2
22 Cloroféormio/MeOH 15 4,5 Composto P1
7:3
23-26 Cloroférmio/MeOH 48,8 14,6
7:3
27-32 Cloroférmio/MeOH 15,6 4,7
6:4
33-36 Cloroformio/MeOH 19 5,7
1:1
37 MeOH 1,2 0,4

Cromatografia 6

A fraccao 5 (280 mg) da cromatografia 1 foi cromatografada sobre aproximadamente 10 g de

silica gel, utilizando como eluentes cloroformio, cloroférmio/metanol e metanol por ordem

crescente de polaridades.

Fracao Eluente Peso (mg) %
1-4 Cloroférmio 2,1 0,8
5-8 Cloroférmio/MeOH 11,2 4.1

95:5
9-15 Cloroférmio/MeOH 70,8 26,0
9.1
16-21 Cloroférmio/MeOH 70,6 25,9
8:2
22-26 Cloroférmio/MeOH 49,7 18,2
7:3
27-31 Cloroféormio/MeOH 15,2 5,6
6:4
32-34 Cloroformio/MeOH 0,6 0,2
1:1
35-39 Cloroférmio/MeOH 32,4 11,8
3:7
40-42 Cloroférmio/MeOH 17,5 6,4
1:9
43 MeOH 2,3 0,8
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Cromatografia 7

A fraccao 6 (315 mg) da cromatografia 1 foi cromatografada sobre aproximadamente 10 g de
silica gel, utilizando como eluentes cloroformio/metanol e metanol por ordem crescente de

polaridades.

Fracao Eluente Peso (mg) %

1-6 Cloroférmio/MeOH 34,6 11,0
95:5

7-14 Cloroféormio/MeOH 45,8 14,6
9:1

15-20 Cloroférmio/MeOH 42,6 13,6
8:2

21-25 Cloroférmio/MeOH 68,2 21,7
7:3

26-30 Cloroférmio/MeOH 18,1 5,8
6:4

31-35 Cloroférmio/MeOH 41,1 13,1
1:1

36-39 Cloroférmio/MeOH 38,2 12,2
3.7

40-43 Cloroférmio/MeOH 22,8 7,3
1:9

44 MeOH 2,1 0,7

2.4.2. Fracionamento do extracto de hexano

Cromatografia 8
Foram cromatografadas 230 mg do extracto de hexano sobre aproximadamente 10 g de silica

gel, utilizando como eluentes hexano, hexano/acetato de etilo e metanol por, ordem

crescente de polaridades.
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Fracao Eluente Peso (mg) %
1-6 Hexano 6,8 3,0
7-14 Hex/AcOEt 35,5 15,7
99:1
15-20 Hex/AcOEt 4,2 1,9
98:2
21-25 Hex/AcOEt 43 1,9
95:5
26-30 Hex/AcOEt 7,7 3,4
9:1
31-35 Hex/AcOEt 12,4 5,5
8:2
36-39 Hex/AcOEt 8,4 3,7
7:3
40-43 Hex/AcOEt 11,5 5,1
6:4
44-47 Hex/AcOEt 34 15,1
1:1
48 MeOH 100,9 447

2.4.3. Fracionamento do extracto de cloroférmio

Cromatografia 9

Foram cromatografadas 250 mg do extracto de cloroférmio sobre aproximadamente 10 g de

silica gel, utilizando como eluentes hexano, hexano/acetato de etilo e metanol, por ordem

crescente de polaridades

Fracao Eluente Peso (mg) %
Hex/AcOEt

1-7 95:5 146,9 59,0

8-12 Hex/AcOEt 0,8 0.3
9:1

13-16 Hex/AcOEt 3.6 1.4
8:2

17-23 Hex/AcOEt 4 16
7:3

24-31 Hex/AcOEt 8.3 33
6:4

32-37 Hexﬁ’fOEt 2,5 1,0

38 MeOH 83,2 33,4
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Cromatografia 10

A fraccao 1 (81,1 mg) da cromatografia 9 foi cromatografada sobre aproximadamente 10 g de
silica gel, utilizando como hexano, hexano/acetato de etilo e metanol, por ordem crescente

de polaridades.

Fracao Eluente Peso (mg) %

1-10 Hexano 8 10,1

11-20 Hex/AcOEt 16,2 20,4
99:1

21-30 Hex/AcOEt 3 3,8
98:2

31-39 Hex/AcOEt 4.4 5,5
95:5

40-41 Hex/AcOEt 3,4 4,3
9:1

42-43 Hex/AcOEt 7,7 9,7
8:2

44-45 Hex/AcOEt 12,3 15,5
7:3

46-47 Hex/AcOEt 5,2 6,5
6:4

48-49 Hex/AcOEt 3,6 4,5
1:1

50 MeOH 15,7 19,7

2.5. Croton gratissimus

2.5.1. Fracionamento do extrato de cloroféormio

Cromatografia 11
Foram cromatografadas 13 g do extracto de cloroférmio sobre aproximadamente 150 g de

silica gel, utilizando como eluentes hexano, hexano/acetato de etilo e metanol, por ordem

crescente de polaridades.
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Fracao Eluente Peso (mg) % Composicao

1 Hexano 0 0

2 Hex/ AcOEt 10 0,1
9:1

3 Hex/ AcOEt 120 0,9 Misturas + P2
8:2

4 Hex/ AcOEt 595 4,7 Misturas + P2
7:3

5 Hex/ AcOEt 300 2,4
6:4

6 AcOEt 1900 15,0

7 AcOEt /MeOH 6790 53,7
95:5

8 AcOEt /MeOH 670 5,3
9:1

9 MeOH 2255 17,8

Cromatografia 12

A fraccao 4 (595 mg) da cromatografia 11 foi cromatografada sobre aproximadamente 10 g de

silica gel, utilizando como eluentes hexano/acetato de etilo, acetato de etilo e acetato de

etilo/metanol, por ordem crescente de polaridades.
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Fracao Eluente Peso (mg) % Composicdo
1-9 Hex/AcOEt 5,8 1,0

95:5

10-12 Hex/AcOEt 0,8 0,1 Composto P2
95:5

13-16 Hex/AcOEt 1,2 0,2
95:5

17-23 Hex/AcOEt 7,5 1,3
9:1

24-30 Hex/AcOEt 179,4 30,4
8:2

31-36 Hex/AcOEt 192,2 32,6
7:3

37-42 Hex/AcOEt 33,0 5,6
6:4

43-58 Hex/AcOEt 103,4 17,5
1:1

59-65 AcOEt 36,8 6,2

66-70 AcOEt/MeOH 20,4 3,5
95:5

71-75 AcOEt/MeOH 7,7 1,3
9:1

76 MeOH 2,2 0,4

Cromatografia 13

A fraccao 25-28 (150 mg) da cromatografia 12 foi cromatografada sobre aproximadamente 10

g de silica gel, utilizando como eluentes hexano/acetato de etilo e acetato de etilo, por

ordem crescente de polaridades.

Fracao Eluente Peso (mg) %
1-11 Hex/AcOEt 15,0 10,0
95:5
12-69 Hex/AcOEt 76,0 51,2
9:1
70-93 Hex/AcOEt 29,0 19,5
8:2
94-107 Hex/AcOEt 20,9 14,1
7:3
108-112 Hex/AcOEt 3,8 2,6
6:4
113-114 AcOEt 3,8 2,6
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Cromatografia 14

A fraccao 33-35 (69 mg) da cromatografia 12 foi cromatografada sobre aproximadamente 10 g
de silica gel, utilizando como eluentes hexano/acetato de etilo e acetato de etilo, por ordem

crescente de polaridades.

Fracao Eluente Peso (mg) %
1-17 Hex/AcOEt 10,1 14,9
8:2
18-29 Hex/AcOEt 46,3 68,1
7:3
30-43 Hex/AcOEt 7,3 10,8
1:1
44-47 AcOEt 4,2 6,2

Cromatografia 15

A fraccao 46-49 (101 mg) da cromatografia 12 foi cromatografada sobre aproximadamente 10
g de silica gel, utilizando como eluentes hexano/acetato de etilo e acetato de etilo, por

ordem crescente de polaridades.

Fracao Eluente Peso (mg) %
1-11 Hex/AcOEt 6,3 6,3
7:3
12-23 Hex/AcOEt 3,2 3,2
6:4
24-36 Hex/AcOEt 3,5 3,5
1:1
37-56 Hex/AcOEt 34,7 34,4
4:6
57-69 Hex/AcOEt 53 52,6
3:7
70-73 AcOEt 0 0
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Cromatografia 16

A fraccao 5 (300 mg) da cromatografia 11 foi cromatografada sobre aproximadamente 10 g de
silica gel, utilizando como eluentes hexano/acetato de etilo, acetato de etilo/metanol e

metanol, por ordem crescente de polaridades.

Fracao Eluente Peso (mg) %
1-23 Hex/AcOEt 11,1 3,7
9:1
24-65 Hex/AcOEt 220,9 73,8
8:2
66-76 Hex/AcOEt 14,8 4,9
7:3
77-90 Hex/AcOEt 11,8 3,9
6:4
91-100 Hex/AcOEt 7,4 2,5
1:1
101-110 AcOEt/MeOH 14,8 4,9
95:5
111-120 AcOEt/MeOH 16,9 5,6
9:1
121-125 MeOH 2,2 0,7

Cromatografia 17

A fraccao 6 (1,9 g) da cromatografia 11 foi cromatografada sobre aproximadamente 200 g de
silica gel, utilizando como eluentes hexano/acetato de etilo, acetato de etilo/metanol e

metanol, por ordem crescente de polaridades.
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Fracao Eluente Peso (mg) %
1 Hex/AcOEt 1360,0 71,8
1:1
2 Hex/AcOEt 220,0 11,6
3:7
3 AcOEt 190,0 10,0
4 AcOEt/MeOH 80,0 4,2
95:5
5 AcOEt/MeOH 45,0 2,4
8:2
6 MeOH 0 0

Cromatografia 18

A fraccao 3 (190 mg) da cromatografia 17 foi cromatografada sobre aproximadamente 15 g de
silica gel, utilizando como eluentes cloroférmio, cloroféormio/metanol e metanol, por ordem

crescente de polaridades.

Fracao Eluente Peso (mg) %
1-8 Cloroférmio 16,2 8,5
9-15 Cloroférmio/MeOH 36,0 19,0
98:2
16-26 Cloroférmio/MeOH 102,1 53,8
95:5
27-35 Cloroférmio/MeOH 8,8 4,6
9:1
36-43 Cloroférmio/MeOH 0 0
8:2
44-51 Cloroférmio/MeOH 8,6 4.5
7:3
52-59 Cloroformio/MeOH 10,1 5,3
6:4
60-68 Cloroférmio/MeOH 4.9 2,6
1:1
69-76 Cloroférmio/MeOH 2,8 1,5
4:6
77-79 MeOH 0,3 0,2
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Cromatografia 19

A fraccao 1 (1360 mg) da cromatografia 17 foi cromatografada sobre aproximadamente 50 g

de silica gel, utilizando como eluentes hexano/acetato de etilo, acetato de etilo/metanol e

metanol, por ordem crescente de polaridades.

Fracao Eluente Peso (mg) %
1-27 Hex/AcOEt 330,0 24,5
8:2
28-45 Hex/AcOEt 721,0 53,5
7:3
46-60 Hex/AcOEt 133,2 9,9
6:4
61-72 Hex/AcOEt 45,6 3,4
1:1
73-83 Hex/AcOEt 34,8 2,6
2:8
84-89 AcOEt/MeOH 22,1 1,6
95:5
90-99 AcOEt/MeOH 20,4 1,5
9:1
100-104 MeOH 41,1 3,0
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Capitulo lll - Resultados e discussao

3.1. Identificacao dos produtos

3.2.1. P4: Acido cafeico

O composto P1 foi identificado na fraccao 21/22 da coluna 5 com uma massa de 20,4 mg e

apresenta-se como um semi-solido.

O espetro de IV apresenta bandas de grupo hidroxilo (3359 cm™), da ligacdo OH de acidos
carboxilicos (3667-2392 cm™), da ligacdo C=C (1693 cm"), das ligacdes C=C aromaticas (1633,
1600 cm™') e de um fenilo 1,3,5-trissubstituido (855, 813 cm™). (Figura 8)

No seu espetro de RMN 'H (Figura 9) observam-se os seguintes sinais a & (ppm):

e 7,47 € 6,18 (1H; d; J = 15,9 Hz, cd) caracteristicos de hidrogénio sobre ligacao dupla
com acoplamento trans

e 6,95 (1H; d; J = 2,0 Hz) caracteristico de um anel aromatico

e 6,84 (1H; dd; J, = 8,2 Hz e J,=2,0Hz) caracteristico de um anel aromatico

e 6,68 (1H; d; J = 8,2 Hz) caracteristico de um anel aromatico

No espetro de RMN '3C (Figura 10), verifica-se a presenca de sinais de 9 carbonos, que pela
analise do espetro DEPT correspondem a cinco metinos (trés aromaticos e dois de ligacao
dupla) e quatro carbonos quaternarios (um de um acido carboxilico e trés aromaticos (dois

deles ligados a oxigénio)).

Pela analise dos quatro espetros anteriores pode-se concluir que a molécula apresenta um
anel aromatico trissubstituido com uma substituicao sera 1,3,5-, pois € o Unico tipo de
substituicdo que justifica o desdobramento dos sinais dos protdes aromaticos em dupleto,
duplo dupleto e dupleto com as constantes de acoplamento respetivas. Verifica-se, ainda, a
presenca de sinais de dois hidrogénios de uma ligacao dupla, nao aromatica, na molécula (3
7,47 e 7,18 ppm 1H, d, cd) que pela sua constante de acoplamento de 15,9 Hz demostram
encontrar-se na forma E. Finalmente o carbono quaternario a 169,1 ppm conjugado com a
banda de IV de OH de acido carboxilo (3667-2392 cm™) indicam a presenca de um grupo

carboxilo na molécula.
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Por analise dos espetros de RMN bidimensionais de 'H - 'H COSY, HSQC e HMBC (Tabela 1) e
por comparacdo com os dados bibliograficos (Maas et al., 2009; Honeisein et al., 2003)

verificou-se que o composto isolado era o acido cafeico.

Tabela 1 - Dados espetroscopicos de RMN (400 MHz, MeOH) do composto P;.

Posicao C Multiplicidade H HMBC
1 128,0 C
2 115,3 CH 6,95 (d; 2,0) 3,4,6
3 147,0 C
4 149,7
5 116,6 CH 6,68 (d; 8,2) 1,3, 4,6
6 123,1 CH 6,84 (dd; 8,2; 2,0) 2,4,7
7 147,2 CH 7,47 (d; 15,9) 1,6,8,9
8 115,5 CH 6,18 (d; 15,9) 1,9
9 169, 1 C

Figura 6 - Estrutura quimica do acido cafeico

3.2.2. Py: 7-B-metoxiopposit-4(15)-en-1-B-ol

0 composto P2 foi identificado na fraccdo 10/12 da coluna 12 com uma massa de 0,8 mg. E
um oleo incolor.

0 seu espetro de IV apresenta bandas de grupo hidroxilo (3428 cm™), da ligacdo CH de alcenos

(3090 cm™), da ligacdo C=C (1650 cm™'), de um grupo metoxilo (1380 cm™). (Figura 15)
Os seguintes sinais a 3 (ppm) observam-se no seu espetro de RMN 'H (Figura 16):

e 4,85 e 4,95 (1H; sl; cd) caracteristicos de um grupo metileno terminal
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e 3,55 (1H; t; J = 10,6 Hz) caracteristico de um hidrogénio geminal a uma funcao
oxigenada

e 3,40 (1H; dd; J, = 11,7 Hz e J, = 4,7 Hz) caracteristico de um hidrogénio geminal a
uma funcao oxigenada

e 3,17 (3H,s) caracteristico de um metilo de um metoxilo

e 0,94 e 0,86 (3H; d; J = 7,0 Hz, cd) caracteristico de dois metilos de um grupo
isopropilo

e 0,71 (3H; s) caracteristico de um grupo metilo.

O espetro de RMN 'C apresenta sinais de 16 carbonos, que pela andlise do espetro DEPT
correspondem a quatro metilos (um metoxilo), cinco metilenos (um terminal), cinco metinos
(dois ligados a oxigénio) e dois carbonos quaternarios (um de uma ligacdo dupla). O que
corresponde a um sesquiterpeno em que um dos quatro grupos metilos se encontra sob a
forma de um metileno terminal; apresenta ainda como funcionalizacao um grupo hidroxilo
que se encontra em posicao B devido as constantes de acoplamento que apresenta (J;= 11,7
Hz e J, = 4,7 Hz) (Wang et al., 2011) e um grupo metoxilo. Este sesquiterpeno apresenta no
seu esqueleto um grupo isopropilo e o seu terceiro metilo apresenta-se bastante desblindado
(11,7 ppm).

A completa elucidacéo estrutural deste composto foi conseguida através dos espetros de RMN
bidimensionais de 'H - "H COSY, HSQC, HMBC e NOESY (Tabela 2) e por comparacdo com o0s
dados bibliograficos (Al-Rehaitly et al., 2002; Wang et al., 2011) verificou-se que o composto
apresentava um esqueleto oppositano ou axano. Uma vez que o metilo 14 se encontra
bastante desblindado (11,7 ppm) o composto s6 pode ser um oppositano (Al-Rehaitly et al.,
2002). Por comparacdo entre os dados espetroscopicos e a bibliografia (Xie et al., 2010)

verificou-se que o composto isolado era o 7-B-metoxiopposit-4(15)-en-1-8-ol.

OH

12

= [TTIT

13
H
’ . CHO

Figura 7 - 7-B-metdxiopposit-4(15)-en-1-8-ol
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Tabela 2 - Dados espetroscopicos de RMN (400 MHz, CDCl;) do composto P,.

Posicdo C Multiplicidade H HMBC
1 79,5 CH 3,40 (dd; 11,7; 4,7) 9,14
2 32,1 CH, 1,50; m; 1,83, m 1,3,10
3 35,1 CH, 2,07 (dL; 5,1) 2,4,15

2,29 (ddd;13,2; 5,1; 2,3)

4 144,6 C
5 51,2 CH 1,90; m 4,6,7,10,14,15
6 46,3 CH 1,48; m 7
7 74,9 CH 3,55; t; 10,6 5,6
8 18,4 CH, 1,54; m 7,9,10
9 36,2 CH, 1,08; td; 12,9; 3,4; 1,89; m 1,5,6,8,10,14
10 42,0 C
11 25,7 CH 2,12; m 12,13
12 15,9 CH; 0,86; d; 7,0 6,11,13
13 21,1 CH3 0,94;d; 7,0 6,11,12
14 11,7 CH; 0,71; s 1,5,9,10
15 109,0 CH, 4,85; sl; 4,95; sl 3,5
16 52,6 CH; 3,17; s 7
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Capitulo IV - Conclusao

Este trabalho incidiu no estudo da composicado quimica dos frutos da Solanum incanum e da

parte aérea de Croton gratissimus, colhidos na provincia de Huila em Angola.

Foram identificados, mas nao isolados, no extracto de cloroférmio da Solanum incanum o

composto:

 Acido cafeico
E do extrato de cloroformio da Croton gratissimus:

e 7-B-metoxiopposit-4(15)-en-1-B-ol

Ambos os compostos sdao conhecidos, ja foram isolados e identificados como produtos

naturais. No entanto, nunca foram identificados nestas espécies.

0 objectivo deste trabalho era estudar os extractos de hexano, cloroféormio e acetato de etilo

das duas espécies mas, no horizonte de tempo disponivel, nao foi possivel concluir o estudo.

Os compostos isolados foram completamente elucidados por técnicas de espetroscopia de IV,
Espetroscopia de Ressonancia Magnética Nuclear (RMN) de 'H e "*C e RMN bidimensional 'H -
'H COSY, HSQC, HMBC e NOESY.
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Figura 14 - Espetro de correlacdo bidimensional '"H/'3C (HMBC) do produto P;.
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Figura 15 - Espetro de infravermelho do composto P,.
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Figura 16 - Espetro RMN 'H do composto P,.

|- 3000

12800

L 2600

| 2400

12200

12000

|- 1800

11600

L 1400

L1200

L 1000

L 800

L 600

1400

1200

1--200

L 40000

L 35000

{30000

125000

L 20000

L 15000

{10000

L5000

T
150

T
140

T
130

T
120

1‘10 160 dO 80 7‘0 60 50 40
f1 (ppm)

Figura 17 - Espetro RMN *C do composto P,.
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Figura 18 - Espetro DEPT-135 do composto P,.

{17000
L 16000
L 15000
L 14000
L 13000
L 12000
L 11000
{10000
19000
18000
L7000
16000
15000
14000
{3000
12000

11000

{-1000

L -2000

100 9

75 70 65 60
f1 (ppm)

Figura 19 - Espetro DEPT-90 do composto P,.
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Figura 20 - Espetro COSY 'H-"H do composto P,.
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Figura 21 - Espetro de correlacdo bidimensional 'H/"3C (HSQC) do composto P,.

0.2

" AMM MULL

R1010122D

"

LR

sl

VT

e

L10
L20
L30
L40
L 50
Leo £
8
=
L70
K1)
%0
L 100
L 110
Lo
10
L20
30
L4
50
L 60
L70
L 80
L9
L 100
L 110
L 120
L 130
L 140
| 150
| 160

3.0
f2 (ppm)

Figura 22 -Espetro de correlacdo bidimensional 'H/'*C (HMBC) do produto P,.

43

f1 (ppm)



