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RESUMO 

 

O presente trabalho descreve o estudo fitoquímico e a avaliação da 

atividade antimicrobiana dos extratos e substâncias obtidas da espécie vegetal 

Clusia burlemarxii, coletada nos municípios de Rio de Contas e Mucugê, 

Chapada Diamantina - Bahia. Da fase em acetato de etila, obtida por partição do 

extrato etanólico das folhas, foram isoladas cinco substâncias, a friedelina, o 

ácido 2Z-δ-tocotrienolóico, a 4-hidroxi-5,5-dimetildi-hidrofuran-2-ona, a 

quercetrina e a afzelina. Da fase em acetato de etila, obtida por partição do 

extrato metanólico do caule foram isoladas quatro substâncias, o ácido 

protocatechuíco, a lignana (+)-lioniresinol, o ácido betulínico e o bifenilo 2,2-

dimetil-3,5-di-hidroxi-7-(4-hidroxifenil)cromano. Da fase em diclorometano, obtida 

por filtração em coluna de gel do extrato metanólico do caule foram isoladas 

quatro substâncias, as xantonas 6-desoxiisojacareubina, burlemarxiixantona e 

brasilixantona B, bem como, o ácido betulônico. A elucidação estrutural das 

substâncias baseou-se nos dados obtidos através de experimentos como IES-

EM, RMN 1H e RMN 13C, NOEDIF, DEPT 135, HMBC, HMQC. 

A atividade antimicrobiana dos extratos e substâncias isoladas foi avaliada 

frente a quatro bactérias Gram positivas (Staphylococcus aureus, Streptococcus 

mutans, Bacillus subtilis e Micrococcus luteus) e três Gram negativas 

(Escherichia coli, Salmonella choleraesuis e Pseudomonas aeruginosa), bem 

como, frente a dois fungos (Aspergillus niger e Cladosporium cladosporioides). O 

extrato etanólico das folhas mostrou atividade frente S. aureus (62,50 μg.mL-1) e 

B. subtilis (31,25 μg.mL-1). A fase obtida com hexano mostrou atividade, em 

menor grau, frente S. aureus (250μg.mL-1) e B. subtilis (125 μg.mL-1). A fase 

obtida com acetato de etila mostrou atividade frente S. aureus (500 μg.mL-1) e M. 

luteus (500 μg.mL-1). O extrato metanólico do caule apresentou atividade frente 

S. mutans (62,5 μg.mL-1), B. subtilis (62,5 μg.mL-1) e M. luteus (31,2 μg.mL-1). 

Das substâncias isoladas, o bifenilo inédito apresentou atividade frente um 

maior número de micro-organismos: B. subitilis (100 μg.mL-1), S. aureus (50 

μg.mL-1), S. mutans (100 μg.mL-1), M. luteus (25 μg.mL-1). 

 

Palavras-chave: Clusiaceae, bifenila, bioprospecção, xantonas, lignana 



  

ABSTRACT 

The present work describes the phytochemical and antimicrobial activity 

evaluation of the extracts and secondary metabolites isolated from Clusia 

burlemarxii. From leaves were isolated two flavonoids named quercetrin and 

azfelin, the lactone 4-hydroxy-5,5-dimethyldihydrofuran-2-one, 2Z-δ-tocotrienoloic 

acid and the triterpene friedelin. Two new metabolites a xanthone named 

burlemarxiixanthone, and the biphenyl 2,2-dimethyl-3,5-dihydroxy-7-(4-

hydroxyphenyl)chromane were isolated from trunk in addition to the known 

triterpenes betulinic and betulonic acids, protocatechuic acid, lyoniresinol, and two 

xanthones 6-deoxiisojacareubin and brasilixanthone B. Their structures were 

determined on the basis of 1H-NMR, 13C-NMR, DEPT, HMBC, HMQC, HREIMS, 

and comparison with literature data. 

Minimal inhibitory concentration (MIC) against bacteria (S. mutans, S. 

aureus, B. subtilis, M. luteus, E. coli, S. choleraesuis, P. aeruginosa) and fungi (A. 

niger and C. cladosporioides) were also evaluated.  The ethanolic extract of leaves 

showed activity against S. aureus (62,50 μg.mL-1) and B. subtilis (31,25 μg.mL-1), 

while the hexane phase showed activity to a lesser extent against S. aureus (250 

μg.mL-1) and B. subtilis (125 μg.mL-1). The phase obtained with ethyl acetate 

showed activity against S. aureus (500 μg.mL-1) and M. luteus (500 μg.mL-1). The 

methanolic extract of trunk showed activity against S. mutans (62,5 μg.mL-1), B. 

subtilis (62,5 μg.mL-1), and M. luteus (31,2 μg.mL-1). 

Among the secondary metabolites isolated, the biphenyl showed activity 

against a wide range of microorganisms; B. subitilis (100 μg.mL-1), S. aureus (50 

μg.mL-1), S. mutans (100 μg.mL-1), and M. luteus (25 μg.mL-1). 
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CAPÍTULO 1: ESTUDO FITOQUÍMICO DO CAULE E DAS FOLHAS DE 

Clusia burlemarxii 

1. INTRODUÇÃO 

1.1 FAMÍLIA CLUSIACEAE 

A família Clusiaceae possui cerca de 40 gêneros e aproximadamente 1200 

espécies (OLIVEIRA, 1996). O nome da família foi empregado pela primeira vez 

pelo médico e botânico francês Antoine Laurent de Jussieu em 1789, em sua 

obra intitulada “Genera Plantarum, secundum ordines naturales disposita juxta 

methodum in Horto Regio Parisiensi exarata”. A família apresenta-se 

principalmente como árvores, arbustos, lianas e ervas, sendo que seus frutos e 

madeira apresentam relevante importância econômica (JUNIOR, 2005).  

Dentre os gêneros da família Clusiaseae os que agrupam um maior número 

de espécies são os gêneros Clusia, Calophyllum e Garcinia com 200 espécies 

cada (JUNIOR, 2005). Outros gêneros pertencentes a esta família são: Neotatea, 

Marila, Mahurea, Clusiella, Kielmeyera, Caraipa, Haploclathra, Poeciloneuron, 

Mesua, Kayea, Mammea, Endodesmia, Chrysopia, Eliea, Rheedia, Thornea, 

Triadenum, Santomasia, Harungana, Psorospermum, Lebrunia, Dystovomita, 

Tovomita, Tovomitopsis, Chrysochlamys, Allanblackia, Pentadesma, Moronobea, 

Platonia, Montrouziera, Lorostemon, Thysanostemon e Shymphonia. 

Todas as espécies da família produzem látex cuja coloração varia do 

branco (principalmente no gênero Clusiella) a amarelo, podendo ainda ser 

alaranjado, avermelhado ou até mesmo incolor e resinoso (gênero Caraipa) 

(RIBEIRO, 1999), geralmente em cavidades ou canais secretores. 

As folhas são opostas ou verticiladas, freqüentemente carnosas, glabras ou 

pilosas, com indumento ferrugíneo presente em muitas espécies de Vismia. Os 

frutos são tipo baga ou cápsula e as sementes possuem freqüentemente arilo de 

cor vistosa, fig. 1 (p.22) (RIBEIRO, 1999). As espécies da família Clusiaceae são 

dificilmente confundidas com as espécies das demais famílias, justamente pelo 

fato de produzir látex colorido e de apresentar as folhas opostas. 
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Figura 1. Frutos capsulares de Calophyllum inophyllum L.a, e de Garcinia gardineirab e 

botão da flor de Vismia bacciferac.  

As espécies desta família apresentam tanto flores unissexuadas quanto 

hermafroditas, sendo bastante vistosas, fig. 2. A grande diversidade floral das 

espécies que compõe esta família atrai um grande número de polinizadores, 

incluindo abelhas, moscas, besouros e, mais recentemente descoberto, a 

polinização da Moronobea coceinea por periquitos (RIBEIRO, 1999).  

  

Figura 2. Flores de Clusia hilarianad e Kielmeyera reticulata (Pau-santo). 

Algumas espécies são importantes fontes de madeira como a jacareúba 

(Calophyllum brasiliense, Calophyllum lucidum e Calophyllum calaba), as quais 

possuem uma madeira muito resistente. Outras espécies são cultivadas por 

apresentar frutos comestíveis, como o bacuri (Platonia insignis Mart.) cujos frutos 

são apreciados na forma de suco, creme, sorvete, geléia, doces, pudim, torta, 

iogurte, picolé e fermentados. O látex de algumas espécies é utilizado pela 

medicina popular, principalmente por comunidades indígenas no tratamento de 

eczemas, vírus do herpes e outros problemas de pele (RIBEIRO, 1999; 

SHANLEY, 2005). 
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As espécies da família Clusiaceae apresentam diversas atividades 

farmacológicas, como por exemplo, o extrato em diclorometano das folhas de 

Calophyllum brasiliense que apresentou atividade antileishmania, inibindo o 

crescimento tanto da forma amastigota quanto da forma promastigota 

(BRENZAN, 2007). Sanchez-Mateo e colaboradores relatam o efeito 

neurofarmacológico e antidepressivo dos extratos metanólicos de quatro 

espécies do gênero Hypericum (SANCHEZ-MATEO, 2002). Extratos de outras 

espécies apresentaram atividade antiinflamatória (CASTARDO, 2008), 

vasodilatadora (DONGMO, 2007), antimicrobiana (KUETE, 2007; TANE, 2009) e 

anti-HIV (GUSTAFSON, 1992 apud TEIXEIRA, 2005). 

Diversos estudos vem demonstrando o grande potencial anticâncer dos 

extratos e substâncias isoladas de espécies desta família, principalmente 

atuando como poderosos agentes citotóxicos como, por exemplo, o extrato obtido 

do caule de Calophyllum brasiliense e Vismia guianensis que apresentaram forte 

ação citotóxica frente a linhagens de células do cólon (SUFFREDINI, 2007). 

1.1.1 Gênero Clusia 

O gênero Clusia compreende cerca 200 a 300 

espécies (BARROSO, 2002; MOURA, 2008; 

BITTRICH, 1996 apud HOCHWALLNER, 2006) com 

ocorrência limitada a regiões tropicais e subtropicais 

da América do Sul e América Central (BARROSO, 

2002), caracterizando-se por apresentar uma grande 

diversidade de morfologia, biologia da polinização, 

adaptações ecológicas e usos na medicina popular.  

Algumas espécies de Clusia possuem flores com resinas atratoras e, entre 

as angiospermas, a produção dessas resinas é extremamente rara, fig. 3. Em 

todo o mundo apenas cinco gêneros produzem resinas florais, sendo eles os 

gêneros Clusia, Clusiella, Chrysochlamys e Tovomitopsis pertencentes à família 

Clusiaceae e o gênero Dalechampia pertencente a família Euphorbiaceae 

(HOCHWALLNER, 2006).  

Figura 3. Clusia fluminensise. 
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Dentre os usos na medicina popular podemos citar a Clusia insignis, uma 

planta medicinal da Amazônia conhecida como “apuí”, cujas flores frescas são 

utilizadas como purgantes (BALBACH, 1986 apud ISHIGUROA, 1998), sendo 

que em laboratório demostrou-se que o extrato metanólico dessas flores 

apresentaram atividade inibitória da enzima tirosinase (KUBO, 1992; 1994), 

responsável pela oxidação de fenóis em plantas e em animais. Outras espécies 

deste gênero são utilizadas no tratamento da leprose, cauterização de ferimentos 

e no tratamento de dor de cabeça (SALAMA, 1986 apud ANDRADE, 1998), bem 

como, apresentam atividade anti-HIV e antimicrobiana (GUSTAFSON, 1992 apud 

TEIXEIRA, 2005). 

Figura 4. Folhas, flor e frutos de Clusia rosea Jacq.f. 

 

1.1.2 Metabólitos isolados no Gênero Clusia 

 

As espécies do gênero Clusia são conhecidas como fontes de 

benzofenonas poliisopreniladas verdadeiras e modificadas, além de triterpenos 

(TEIXEIRA, 2005; OLIVEIRA, 1999; LOKVAM, 2000; PORTO, 2000). Mais 

raramente apresentam bifenilas (DELLE MONACHE, 2002; TEIXEIRA, 2006), 

quinonas (NAGEM, 1993) e tocotrienóis (MONACHE, 1984). Bifenilas em 

Clusia são raras e na literatura há relatos do isolamento de apenas cinco de C. 

paralicola (SEO, 1999; DELLE MONACHE, 2002) e uma de C. melchiorii 

(TEIXEIRA, 2006). Lignanas são ainda mais raras em espécies da família e 

apenas duas, siringaresinol isolada das raízes de Vismia guaramirangae 

(MONACHE, 1983) e kaerofilina isolada de Montrouziera sphaeroidea (ITO, 

2000) estão descritas na literatura. A tabela 01 (p.25) traz alguns metabólitos 

isolados de espécies do gênero Clusia. 

http://www.sciencedirect.com/science?_ob=ArticleURL&_udi=B6TH7-3VXR21V-27&_user=10&_coverDate=12%2F31%2F1998&_rdoc=1&_fmt=high&_orig=search&_sort=d&_docanchor=&view=c&_searchStrId=1257482465&_rerunOrigin=google&_acct=C000050221&_version=1&_urlVersion=0&_userid=10&md5=bbe55225ee9013cd6a057dd6c1931dcb#orfa
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Tabela 01. Algumas substâncias isoladas de espécies do gênero Clusia. 

BENZOFENONAS 

Substância Estrutura Espécie Referência 

1 

O
O

O

O

O

 

C. obdeltifolia TEIXEIRA, 2005 

2 
O

O

O

O
OH

 

C. obdeltifolia TEIXEIRA, 2005 

3 

O OH

O O

 

C. ellipticifolia 

C. sandiensis 

BAGGETT, 2005 

4 

O OH

O OH

 

C. multiflora GONZALEZ, 1995 

5 

O OH

O O

 

C. multiflora GONZALEZ, 1995 
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6 

O OH

O O

 

C. multiflora BAGGETT, 2005 

7 

O OH

HO O

 

C. multiflora GONZALEZ, 1995 

8 

O OH

O OH

 

C. multiflora GONZALEZ, 1995 

9 

O OH

O OH

 

C. ellipticifolia BAGGETT, 2005 

10 

O OH

HO O

 

C. ellipticifolia BAGGETT, 2005 

11 

O OH

O O

OH

 

C. ellipticifolia BAGGETT, 2005 

12 

O OH

OO

HO

 

C. ellipticifolia BAGGETT, 2005 
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13 

O OH

HO OH

 

C. sandiensis BAGGETT, 2005 

14 

O

O O

prenil

OH
prenil

 

C. sandiensis BAGGETT, 2005 

15 

O

O

prenil

OH

prenil

OH
prenil

 

C. grandiflora BAGGETT, 2005 

16 

O
O

O

O

 

C. plukeneii HENRY, 1999 

DERIVADOS DO TOCOTRIENOL 

17 
HO

O
CH2OH

 

C. obdeltifolia TEIXEIRA, 2006 

18 
HO

O

COOH

 

C. grandiflora MONACHE, 1984 
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FLAVONÓIDES 

19 
OHO

OH O

OH

OH

 

C. nemorosa ANDRADE, 1998 

20 

O

O

O

OOH

HO

OH

CH2OR

OH
OH

O
HO

HO

HO

1 > R = H
2 > R = COCH3

 

C. sandiensis 
DELLE 

MONACHE, 1991 

TERPENOS 

21 

HO

COOH

 

C. nemorosa ANDRADE, 1998 

22 

O

 

C. nemorosa ANDRADE, 1998 

23 

HO

 

C. nemorosa ANDRADE, 1998 
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XANTONAS 

24 
O

O OCH3

OCH3

OCH3

OCH3

CH3O

 

C. insignis ISHIGURO, 1998 

25 O

O OH

OH

OH

 

C. nemorosa OLIVEIRA, 1999 

BIFENILAS 

26 

O

HO  

C. melchiorii TEIXEIRA, 2006 

MISCELÂNIA 

27 

HO

OH

O

O

CH2(CH2)26CH3

 

C. nemorosa ANDRADE, 1998 

28 

OHO

OH O

CH2(CH2)25CH3

 

C. nemorosa ANDRADE, 1998 
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2. OBJETIVOS 

 

  Estudar a composição química, em termos de metabólitos secundários, 

da espécie vegetal Clusia burlemarxii que ocorre na Chapada Diamantina-BA;  

  Isolar, purificar e determinar as estruturas desses metabólitos.



 

  

31 
Capítulo 01 – Estudo Fitoquímico de C. burlemarxii 

Parte Experimental 

3. PARTE EXPERIMENTAL 

3.1 MATERIAIS E MÉTODOS 

a) Material vegetal 

Dois espécimes de Clusia burlemarxii foram coletados, um no município de 

Mucugê e outro no município de Rio de Contas, regiões de campo rupestre, 

Chapada Diamantina, Bahia. Uma exsicata dos espécimes coletados foi 

depositada no herbário “Alexandre Leal Costa”, sob o número ALCB – 61584, 

pela Profa. Maria Lenise Silva Guedes do Instituto de Biologia da UFBA. 

b) Ressonância magnética nuclear 

Os espectros de RMN 1H, RMN 13C (desacoplado), NOEDIF, DEPT 135◦ e 

os experimentos de RMN bidimensionais foram obtidos em um espectrofotômetro 

Varian Gemini 2000 operando a 300 MHz para hidrogênio e 75 MHz para 

carbono-13. Utilizou-se como solventes acetona-d6, DMSO-d6 e clorofórmio-d1 e 

tetrametilsilano (TMS) como padrão interno. Os deslocamentos químicos foram 

expressos em valores de δ (ppm). 

c) Espectrometria de massas 

Os espectros de massa de baixa resolução foram obtidos em 

espectrômetro HP 5973 operando a 70 eV, todos obtidos por inserção direta 

com impacto de elétrons. 

Os espectros de massa de alta resolução foram obtidos em modo positivo 

em espectrômetro UtrO-TOF Bruker Daltonics (Billa Rica, USA) 

d) Ponto de fusão 

As medidas dos pontos de fusão foram realizadas em um aparelho 

AAICER, modelo FISATOM 430D. 

e) Análises cromatográficas 

Na separação dos constituintes químicos por cromatografia em coluna, foi 

utilizada gel de sílica 60 (70 – 230 mesh, 0,040-0,063 mm) da Merck. Na 



 

  

32 
Capítulo 01 – Estudo Fitoquímico de C. burlemarxii 

Parte Experimental 

cromatografia em camada delgada comparativa e preparativa (CCDC e CCDP) 

foram utilizados como adsorvente gel de sílica 60 HF254 + 366 e GF254 + 366 da 

Merck, respectivamente. A suspensão de sílica em água destilada foi distribuída 

sobre placas de vidro de tamanho 2,5 x 7,0 cm e 20,0 x 20,0 cm na cromatografia 

em camada delgada comparativa e preparativa, respectivamente. As 

cromatoplacas foram reveladas inicialmente com radiação UV (254 e 366 nm) e 

posteriormente expostas a vapores de iodo numa câmara fechada. 

3.2 OBTENÇÃO DOS EXTRATOS E FASES 

3.2.1 Obtenção dos extratos e fases a partir das folhas de C. burlemarxii 

As folhas da espécie C. burlemarxii, depois de secadas à temperatura 

ambiente, foram trituradas em um moinho de facas (Thomas Wiley Laboratory 

Mill – Modelo 4) obtendo-se 1,62 kg de serragem que foi extraída por 

maceração com etanol na temperatura ambiente durante três dias, sendo este 

procedimento repetido por três vezes. O extrato etanólico foi concentrado sob 

pressão reduzida utilizando um evaporador rotativo BUCHI modelo R-3000. O 

extrato etanólico concentrado (10,33 g) foi dissolvido em uma mistura de etanol 

e água (8:2) e foram realizadas extrações líquido-líquido: três vezes com 

hexano, que rendeu 2,54 g de extrato e, posteriormente, três vezes com 

acetato de etila, que rendeu 3,52 g de extrato, fig. 05. 

 

Figura 05. Esquema de obtenção do extrato etanólico e fases hexânica e em acetato 

de etila a partir das folhas de C. burlemarxii. 
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3.2.2 Obtenção dos extratos e fases a partir do caule de C. burlemarxii 

(Mucugê) 

O caule do espécime estudado foi dividido em pequenos fragmentos e 

depois de secado à temperatura ambiente foi triturado em um moinho, obtendo-

se 3,91 kg de serragem que foi submetida a uma extração por maceração com 

hexano e, em seguida, com metanol. Ao extrato metanólico concentrado (25,22 

g) foi adicionada uma mistura de metanol e água (8:2) e a solução final foi 

submetida a uma extração liquido-liquido: três vezes com diclorometano que 

rendeu 3,63 g de extrato e três vezes com acetato de etila que rendeu 12,61 g 

de extrato, fig. 06. 

 

 Figura 06. Esquema de obtenção dos extratos hexânico e metanólico e das fases em 

diclorometano e acetato de etila a partir do caule de C. burlemarxii (Mucugê). 

3.2.3 Obtenção dos extratos e fases a partir do caule de C. burlemarxii (Rio 

de Contas) 

O caule do espécime estudado foi dividido em pequenos fragmentos e 

depois de secado à temperatura ambiente foi triturado em um moinho, obtendo-

se 10,2 kg de serragem que foi submetida a uma extração por maceração com 
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hexano e, em seguida, com metanol. Ao extrato metanólico concentrado (297,2 

g) foi adicionada uma mistura de metanol e água (8:2) e a solução final foi 

submetida a uma extração liquido-liquido: três vezes com diclorometano que 

rendeu 69,8 g de extrato e três vezes com acetato de etila que rendeu 18,0 g 

de extrato, fig. 07.  

 

Figura 07. Esquema de obtenção dos extratos hexânico e metanólico e das fases em 

DCM e acetato de etila a partir do caule de C. burlemarxii (Rio de Contas). 

3.3 OBTENÇÃO DOS METABÓLITOS SECUNDÁRIOS ISOLADOS DAS 

FOLHAS DE C. burlemarxii 

3.3.1 Fracionamento da fase em acetato de etila 

A fase em acetato de etila (m = 3,52 g) obtida a partir do extrato 

etanólico das folhas foi submetida a uma filtração em coluna de gel de sílica 

230-400 mesh, usando como eluentes misturas de clorofórmio e metanol em 

gradiente crescente de polaridade. Foram obtidas 18 frações, denominadas 

CBF01 a CBF18, que após eliminação da mistura de solventes foram 
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analisadas por cromatografia em camada delgada comparativa CCDC, tabela 

02. 

Tabela 02. Frações, sistema de solvente e massas obtidas a partir do fracionamento 

da fase em acetato de etila das folhas de C. burlemarxii. 

Frações 
Sistema de solvente 

CHCl3:MeOH (% CHCl3) 
Massa (g) 

CBF01 100% 0,102 
CBF02 95% 0,120 
CBF03 95% 0,074 
CBF04 95% 0,066 
CBF05 95% 0,034 
CBF06 90% 0,030 
CBF07 90% 0,042 
CBF08 90% 0,044 
CBF09 90% 0,015 
CBF10 85% 0,067 
CBF11 85% 0,033 
CBF12 85% 0,022 
CBF13 80% 0,040 
CBF14 80% 0,067 
CBF15 70% 0,023 
CBF16 70% 0,108 
CBF17 50% 0,152 
CBF18 MeOH (100%) 2,23 
Total 
Perda 

- 
 

3,269 
0,251 

 

3.3.1.1 Estudo da fração CBF01 

A fração CBF01 (tabela 02) foi submetida à uma recristalização em 

metanol obtendo-se um sólido cristalino branco o qual foi identificado como 

sendo a substância CB01, fig. 09 (p.36).  A porção solúvel em metanol 

(sobrenadante) foi submetida a uma análise por CCDC e, posteriormente, 

obteve-se o espectro de RMN 1H da amostra que revelou a presença 

majoritária da substância CB02, fig. 08 e fig. 10 (p.36). 
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Figura 08. Esquema de obtenção das substâncias CB01 e CB02. 

 

Fórmula molecular: C30H50O 

Massa molecular: 426.72 

Aspecto físico: Sólido branco em forma de agulhas 

 

 

Figura 09. Estrutura da friedelina (CB01).     

                                                                             

Fórmula molecular: C27H38O4 

Massa molecular: 426.59 

Aspecto físico: Óleo                                                                 

Figura 10. Estrutura do ácido 2Z-δ-tocotrienolóico (CB02). 

3.3.1.2 Estudo da fração CBF02 

A fração CBF02 (tabela 02, p.35) foi submetida a cromatografia em 

coluna de gel de sílica utilizando-se como eluentes acetato de etila e metanol, 

em misturas de polaridade crescente, obtendo-se 10 frações denominadas 

CBF02-01 a  CBF02-10. Todas as frações obtidas foram submetidas a análise 

por CCDC. A fração CBF02-03 e a fração CBF02-07(fig. 11, p.37) foram 
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HO

O
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identificadas como sendo as substâncias CB03 (fig. 12, p.37)  e CB02 (fig. 10, 

p.36), respectivamente.  

 

 

Figura 11. Esquema de obtenção das substâncias CB02 e CB03. 

                            

Fórmula molecular: C6H10O3 

Massa molecular: 130.14 

Aspecto físico: Óleo 

 

Figura 12. Estrutura da 5,5- dimetil-4-hidroxi-dihidrofuran-2-ona (CB03). 

3.3.1.3 Estudo das frações CBF14 a CBF17 

Após a análise por CCDC as frações CBF14 a CBF17 foram reunidas e 

submetidas à cromatografia em coluna utilizando-se como fase estacionária gel 

de sílica e como eluentes clorofórmio e metanol em misturas de polaridade 

crescente obtendo-se 18 frações denominadas CBF14-01 a CBF14-18, sendo 

todas as frações obtidas submetidas a análise por CCDC. A fração CBF14-13 e 

a fração CBF14-14 (fig. 13, p.38) foram identificadas como sendo as 

substâncias CB04 (fig. 14, p.38) e CB05 (fig. 15, p.38), respectivamente.  
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Figura 13. Esquema de obtenção das substâncias CB04 e CB05. 

 

Fórmula molecular: C21H20O11 

Massa molecular: 448.38 

Aspecto físico: Sólido amarelo 

Temp. Fusão: 180-182oC 

 

Figura 14. Estrutura da quercetrina, 3-O-α-L-ramnopiranosilquercetina (CB04). 

 

Fórmula molecular: C21H20O10 

Massa molecular: 432.38 

Aspecto físico: Sólido amarelo 

 

 

Figura 15. Estrutura da afzelina, 3-O-α-L-ramnopiranosilkaempferol (CB05). 
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3.4 OBTENÇÃO DOS METABÓLITOS SECUNDÁRIOS ISOLADOS A PARTIR 

DO CAULE DE C. burlemarxii 

3.4.1 Fracionamento da fase em acetato de etila (Mucugê) 

A fase em acetato de etila (fig.06, p.33) obtida por partição do extrato 

metanólico do caule de C. burlemarxii foi submetida a uma filtração em coluna 

de gel de sílica 70-230 mesh, usando como eluentes misturas de diclorometano 

e acetato de etila em gradiente crescente de polaridade. Efetuou-se também 

uma eluição utilizando-se etanol e, posteriormente, metanol. Foram obtidas 17 

frações, denominadas CBC01 a CBC17, que após eliminação dos solventes 

foram analisadas por cromatografia em camada delgada comparativa CCDC, 

tabela 03 (p.39). 

Tabela 03. Frações, sistema de solvente e massas obtidas a partir do fracionamento 

do extrato metanólico das folhas de C. burlemarxii. 

Frações 
Sistema de solvente 

DCM:Acetato de etila (% DCM) 
Massa (g) 

CBC01 100% 0,091 
CBC02 95% 0,263 
CBC03 95% 0,225 
CBC04 95% 0,218 
CBC05 95% 0,091 
CBC06 90% 0,078 
CBC07 90% 0,045 
CBC08 90% 0,226 
CBC09 90% 0,412 
CBC10 85% 0,139 
CBC11 85% 0,125 
CBC12 70% 0,643 
CBC13 70% 0,195 
CBC14 50% 0,473 
CBC15 Acetato de etila (100%) 0,379 
CBC16 Etanol (100%) 8,325 
CBC17 Metanol (100%) 0,151 
Total 
Perda 

- 
12,079 
0,531 

 

3.4.1.1 Estudo das frações CBC13 a CBC15 

Após a análise por CCDC as frações CBC13 a CBC15 foram reunidas e 

submetidas à cromatografia em coluna utilizando-se como fase estacionária gel 
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de sílica 70-230 mesh e como eluentes diclorometano e acetato de etila em 

misturas de polaridade crescente obtendo-se 53 frações denominadas CBC13-

01 a CBC13-53, fig. 16, p.40.  

Após a análise por CCDC as frações CBC13-36 a CBC13-40 foram 

reunidas e identificadas como sendo a substância CB06 (fig. 17, p.40). As 

frações CBC13-42 à CBC13-46 (fig. 16, p.40) foram submetidas a 

cromatografia em camada delgada preparativa (CCDP), eluída com uma 

mistura de clorofórmio:metanol (85:15) isolando-se a substância CB07 (fig. 18, 

p.41). 

 

Figura 16. Esquema de obtenção das substâncias CB06 e CB07. 

Fórmula molecular: C7H6O4 

Massa molecular: 154.12 

Aspecto físico: Cristais brancos 

Temp. Fusão: 195-196oC 

 

Figura 17. Estrutura do ácido protocatechuíco (ácido 3,4-dihidroxibenzóico) (CB06). 
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Fórmula molecular: C22H28O8 

Massa molecular: 420.45 

Aspecto físico: sólido amorfo 

 

 

Figura 18. Estrutura da lignana 9,9’-di-hidroxiariltetralina denominada (+)-lioniresinol 

(CB07). 

3.4.1.2 Estudo da fração CBC16 

A fração CBC16 (tabela 03, p.39) foi submetida a extrações líquido-

líquido: três vezes com diclorometano e, posteriormente, três vezes com 

acetato de etila, fig. 19 p.41. A fase em diclorometano (2,0 g) foi submetida à 

cromatografia em coluna utilizando-se como fase estacionária gel de sílica 70-

230 mesh e como eluentes diclorometano e acetona em misturas de polaridade 

crescente obtendo-se 25 frações denominadas CBC16-01 a CBC16-25, sendo 

todas as frações obtidas submetidas à análise por CCDC, fig. 19 p.41. A fração 

CBC16-06 e a fração CBC16-14 foram identificadas como sendo as 

substâncias CB08 (fig. 20 p.42) e CB09 (fig. 21 p.42), respectivamente. 

 

Figura 19. Esquema de obtenção das substâncias CB08 e CB09. 
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Fórmula molecular: C30H48O3 

Massa molecular: 456.70 

Aspecto físico: Sólido branco 

 

 

Figura 20. Estrutura do ácido betulínico, ácido 3-β-hidroxilup-20(29)-en-28-óico (CB08). 

 

Fórmula molecular: C17H18O4 

Massa molecular: 309,1153 (M + Na+) 

Aspecto físico: óleo 

 

 

Figura 21. Estrutura do 2,2-dimetil-3,5-di-hidroxi-7-(4-hidroxifenil)cromano (CB09). 

 

3.4.2 Fracionamento da fase em diclorometano (Rio de Contas) 

A fase em diclorometano (fig. 07 p.34) obtida a partir do extrato 

metanólico do caule foi submetida a uma filtração em coluna de gel de sílica 

230-400 mesh. Efetuou-se eluições utilizando-se hexano, diclorometano, 

acetato de etila, acetona e metanol. Foram obtidas 5 frações, denominadas 

CBCR01 a CBCR05, que após eliminação do solvente foram analisadas por 

cromatografia em camada delgada comparativa, tabela 04 (p.43). 
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Tabela 04. Frações, sistema de solvente e massas obtidas a partir do fracionamento 

do extrato metanólico do caule de C. burlemarxii. 

Frações 
Sistema de solvente 

CH3Cl:MeOH 
Massa (g) 

CBCR01 HEXANO 0,57 

CBCR02 DCM 6,06 

CBCR03 ACETATO DE ETILA 50,24 

CBCR04 ACETONA 0,75 

CBCR05 METANOL 7,43 

Total - 65,17 

 

3.4.2.1 Estudo da fração CBCR02 

A fração CBCR02 (tabela 04 p.43) foi submetida a uma filtração em 

coluna de gel de sílica 70-230 mesh, usando como eluentes misturas de 

hexano e acetato de etila em gradiente crescente de polaridade. Foram obtidas 

32 frações, denominadas CBCR02-01 a CBCR02-32, que após eliminação da 

mistura de solventes foram analisadas por cromatografia em camada delgada 

comparativa CCDC.  

3.4.2.2 Estudo da fração CBCR02-15 a CBCR02-23 

As frações CBCR02-15 a CBCR02-23 apresentaram-se como um sólido 

amarelo em forma de agulhas. O sólido foi recristalizado em clorofórmio e 

identificado como a substância CB10 (30 mg, fig. 22 p.44). 
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Fórmula molecular: C18H14O5 

Massa molecular: 310.30 

Aspecto físico: Sólido amarelo 

Temp. Fusão: 252-253oC 

 

 

Figura 22. Estrutura da 6-desoxiisojacareubina (CB10). 

3.4.2.3 Estudo da fração CBCR02-14 

A fração CBCR02-14 (40 mg) foi submetida a cromatografia em camada 

delgada preparativa em sílica, utilizando-se como eluente uma mistura de 

hexano e acetato de etila (8:2). Efetou-se duas corridas e a cromatoplaca 

apresentou três manchas denominadas CBCR02-14-01, CBCR02-14-02 e 

CBCR02-14-03. As frações CBCR02-14-01, CBCR02-14-02 e CBCR02-14-03 

foram identificadas como sendo as substâncias CB11 (fig. 23 p.44), CB12 (fig. 

24 p.45) e CB13 (fig. 25 p.45), respectivamente. 

 

Fórmula molecular: C19H16O5 

Massa molecular: 324.33 

Aspecto físico: óleo  

 

 

Figura 23. Estrutura da burlemarxiixantona (CB11). 
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Fórmula molecular: C23H20O6 

Massa molecular: 392.40 

Aspecto físico: sólido amarelo 

 

 

Figura 24. Estrutura da brasilixantona B (CB12). 

 

Fórmula molecular: C30H46O3 

Massa molecular: 454.69 

Aspecto físico: sólido branco 

 

Figura 25. Estrutura do ácido betulônico, ácido 3-oxo-lup-20(29)-en-28-óico (CB13). 

3.4.2.4 Estudo da fração CBCR03 

A fração CBCR03 (fig. 26 p.46) foi submetida à cromatografia em coluna 

de gel de sílica utilizando-se como eluentes clorofórmio e metanol em misturas 

de polaridade crescente obtendo-se 3 frações denominadas CBCR03A, 

CBCR03B, CBCR03C. A análise em CCDC revelou um padrão similar de 

manchas na placa cromatográfica e ao adicionar metanol à fração CBCR03C 

foi observado a formação de um precipitado branco. Este precipitado foi 

sucessivamente “lavado” com metanol e monitorado por CCDC até a obtenção 

de um grau de pureza satisfatório. A partir da análise do espectro de RMN 1H 

do referido sólido pode-se concluir que se tratava da substância CB08, fig. 20 

(p.42). A porção solúvel em metanol foi também analisada por RMN 1H e 

observou-se que o componente majoritário tratava-se da substância CB02, fig. 

10 (p.36). 
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Figura 26. Esquema do fracionamento da fração CBCR03. 

3.4.3. Fracionamento da fase em acetato de etila (Rio de Contas) 

A fase em acetato de etila (fig. 07 p.34) foi submetida a uma filtração em 

coluna de gel de sílica 70-230 mesh, utilizando-se como eluentes clorofórmio e 

metanol em misturas de polaridade crescente obtendo-se 24 frações 

denominadas CBCRA01 a CBCRA24, que após eliminação da mistura de 

solventes foram analisadas por cromatografia em camada delgada comparativa 

CCDC. 

3.4.3.1 Estudo da fração CBCRA05 

A fração CBCRA05 foi submetida à cromatografia em coluna de gel de 

sílica utilizando-se como eluentes clorofórmio e metanol em misturas de 

polaridade crescente obtendo-se 24 frações denominadas CBCRA05-01 à 

CBCRA05-24, fig. 27 (p.47). Posteriormente, a fração CBCRA05-15 foi 

submetida à cromatografia em coluna de gel de sílica utilizando-se como 

eluentes hexano e acetato de etila em misturas de polaridade crescente 

obtendo-se 40 frações denominadas CBCRA05-15-01 a CBCRA05-15-40. 

As frações CBCRA05-15-10 a CBCRA05-15-13 foram identificadas 

como sendo a substância CB03, fig. 12 (p.37). 
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Figura 27. Esquema do fracionamento da fração CBCRA05. 

3.4.3.2 Estudo da fração CBCRA05-15-27 a CBCRA05-15-35 

As frações CBCRA05-15-27 a CBCRA05-15-35 após análise por CCDC 

foram reunidas e submetidas à cromatografia em camada delgada preparativa, 

utilizando como fase estacionária sílica e como eluente uma mistura de hexano 

e acetato de etila (6:4). Efetou-se três corridas e a cromatoplaca apresentou 

duas manchas denominadas CBCRA05-15-27A e CBCRA05-15-27B. A fração 

CBCRA05-15-27A foi identificada como a substância CB02, fig. 10 (p.36).
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

4.1 DETERMINAÇÃO ESTRUTURAL DOS COMPOSTOS ISOLADOS DE C. 

burlemarxii 

4.1.1 Elucidação estrutural da substância CB01 

A determinação estrutural da substância CB01, obtida a partir do 

fracionamento da fase em acetato de etila das folhas de C. burlemarxii, foi 

realizada através da análise do seu espectro de RMN 1H, figuras 28, 29 e 30, 

além da comparação com os descritos na literatura (DRAKE, 1935), (COREY, 

1956), (SHAMA, 1962), (MOREIRA, 1999), (TEIXEIRA, 1999), (FERRAZ, 

2005), (Li, 2006), (TEIXEIRA, 2006), (OLIVEIRA, 2007). 

 

Figura 28. Espectro de RMN 1H [300 MHz, CDCl3, δ (ppm)] da substância CB01. 

O espectro de RMN 1H, fig. 28, realizado em clorofórmio deuterado 

(CDCl3), apresentou um conjunto de sinais entre δH 0,73 e δH 2,42, sendo tal  

região característica de grupamentos metílicos, metilênicos e metínicos. 
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Figura 29. Expansão do espectro de RMN 1H [300 MHz, CDCl3, δ (ppm)] da substância 

CB01, região entre 1,6 e 2,4 ppm. 

O espectro de RMN 1H apresentou sete sinais característicos de 

grupamentos metílicos, fig. 29 e 30, dos quais seis singletos em δH 0,73 (s, H-

24, β-CH3), δH 0,87 (H-25, β-CH3), δH 0,89 (H-23, β-CH3), δH 0,96 (s, H-30, β-

CH3), δH 1,05 (s, H-27, α-CH3) e δH 1,18 (s, H-28, β-CH3) que integram para 

três átomos de hidrogênio cada, além de apresentar um singleto largo relativo a 

seis átomos de hidrogênio em δH 1,01 (s, H-26, β-CH3, H-29, α-CH3). 

Comparando os deslocamentos químicos dos oito grupamentos metílicos com 

os descritos na literatura, e aliado ao histórico de substâncias comumente 

isoladas no gênero Clusia (FERRAZ, 2005), (TEIXEIRA, 1999), (TEIXEIRA, 

2006), pode-se inferir que a substância CB01 tratava-se do triterpeno 

pentacíclico 3-oxo-friedelina. 
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Figura 30. Expansão do espectro de RMN 1H [300 MHz, CDCl3, δ (ppm)] da substância 

CB01, região entre 0,7 e 1,8 ppm. 

Shama e colaboradores propõem a identificação de triterpenos baseada 

no deslocamento químico do grupamento metílico mais protegido (SHAMA, 

1962), sendo o deslocamento igual a 0,73 ppm para o triterpeno CB01. Assim, 

através da estratégia proposta por Shama, juntamente com o histórico de 

substâncias comumente isoladas no gênero Clusia e os dados descritos na 

literatura foi possível confirmar a identidade do triterpeno CB01 como sendo a 

3-oxo-friedelina, também denominado de friedelina, fig. 31 (p.51). 

 Analisando a conformação da friedelina apresentada na fig. 31 p.51 

(COREY, 1956) e com base na análise de modelos moleculares, verifica-se 

que o grupamento metílico em δH 0,73 (s, H-24, β-CH3) encontra-se no cone de 

proteção gerado pelo efeito anisotrópico dos elétrons π da carbonila em C-3, 

enquanto que a metila em δH 0,89 (H-23, β-CH3) encontra-se no plano da 

ligação C=O, região de desproteção e, portanto, justificando o deslocamento 

químico maior do que a metila C-23. 
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Figura 31. Estrutura planar e conformação da friedelina. 

Os dados de RMN 1H da substância CB01, bem como, as respectivas 

atribuições e configurações relativas dos grupamentos metílicos são 

apresentados na tabela 05. 

Tabela 05. Dados de RMN 1H [300 MHz, CDCl3, δ (ppm)] da substância CB01. 

Posição 
CB01 

(δ H) 

Friedelina* 

(δ H) 

Multiplicidade e 

integração 
Estereoquímica 

23 0,89 0,88 (d, 6,3 Hz, 3H) β-CH3 

24 0,73 0,72 (s, 3H) β-CH3 

25 0,87 0,86 (s, 3H) β-CH3 

26 e 29 1,01 1,00 (s, 6H) β-CH3 e α-CH3 

27 1,05 1,06 (s, 3H) α-CH3 

28 1,18 1,18 (s, 3H) β-CH3 

30 0,96 0,95 (s, 3H) β-CH3 

* Li, L.; Huang, X.; Sattler, I.; Fu, H.; Grabley, S.; Lin, W.: Magn. Reson. Chem., 2006, 44, 624-628. 
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4.1.2 Elucidação estrutural da substância CB02 

 

 

 

 

Figura 32. Estrutura da substância CB02. 

A determinação estrutural da substância CB02, ácido 2-Z-δ-

tocotrienolóico, obtido a partir do fracionamento da fase em acetato de etila das 

folhas de C. burlemarxii, foi realizada através da análise do seu espectro de 

RMN 1H, fig. 33 (p.54), e por comparação dos seus dados com os descritos na 

literatura (DELLE MONACHE, 1984), (TERASHIMA, 1997), (TEIXEIRA, 2006). 

O espectro de RMN 1H, fig. 33, realizado em clorofórmio deuterado, 

apresentou dois dubletos em δH 6,40 e δH 6,50, com integração relativa a um 

átomo de hidrogênio cada, atribuídos aos hidrogênios aromáticos H-5 e H-7 do 

sistema aromático 1,2,3,5 tetrassubstituído.  

O espectro de RMN 1H apresentou um tripleto em δH 6,10 com 

integração relativa a um átomo de hidrogênio, atribuído ao hidrogênio olefínico 

β carbonílico H-11’. Apresentou também um singleto largo em δH 5,19 ppm, 

com integração relativa a dois átomos de hidrogênio, atribuído aos hidrogênios 

olefínicos H-3’ e H-7’. Apresentou ainda um multipleto entre δH 2,55 e δH 2,75 

com integração relativa a quatro átomos de hidrogênio, atribuídos aos 

hidrogênios metilênicos H-4 e H-10’, e por fim, uma série de singletos em δH 

1,27, δH 1,60, δH 1,92 e δH 2,14. Com base na análise do espectro de RMN 1H, 

bem como, na comparação dos dados obtidos com os descritos na literatura, 

confirma-se a identidade da substância CB02 como sendo o ácido 2-Z-δ-

tocotrienolóico ou ácido 13-(6-hidroxi-2,8-dimetil-2-cromanil)-2,6,10-

trimetiltrideca-(2Z,6E,10E)-trienóico. 
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Delle Monache e colaboradores descreveram o isolamento e 

determinação estrutural de dois novos ácidos tocotrienolóicos, os ácidos E e Z-

δ-tocotrienolóico, a partir dos frutos verdes de Clusia grandiflora, entretanto não 

discrimina os valores relativos aos hidrogênios aromáticos e metílicos (DELLE 

MONACHE, 1984). 

Sendo assim, a atribuição dos deslocamentos químicos dos hidrogênios 

aromáticos e metílicos baseou-se na comparação com os dados do álcool δ-

tocotrienílico isolado por Teixeira e colaboradores (TEIXEIRA, 2006). O sinal 

em δH 2,14 (s, 3H) foi atribuído aos hidrogênios do grupo metílico ligado ao 

anel aromático H-8b, relativamente mais desprotegidos devido ao efeito 

anisotrópico dos elétrons π do anel. O sinal em δH 1,60 (s, 6H) foi atribuído as 

metilas H-4’a e H-8’a, e o sinal em δH 1,92 (s, 3H) foi atribuído a metila β 

carbonílica C-13’. O ácido 2-Z-δ-tocotrienolóico é raramente encontrado em 

plantas sendo mais comum na família o isômero E. As demais atribuições são 

apresentadas na tabela 06. 

Tabela 06. Dados de RMN 1H [300 MHz, CDCl3, δ (ppm)] da substância CB02. 

Posição δ H (álcool)* δ H (ácido)  

 
2a-CH3 

 
1,26 

 
1,27 

 

8b-CH3 2,13 2,14  
4’a-CH3 1,59 1,60  
8’a-CH3 1,59 1,60  
13’-CH3 1,91 1,92  

5 6,38 6,40  
7 6,48 6,50  

*Teixeira, J.S.R.; Moreira, L.M.; Guedes, M. L. S.; Cruz, F. G.; J. Braz. Chem. Soc. 2006, 17, 812. 
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Figura 33. Espectro de RMN 1H [300 MHz, CDCl3, δ (ppm)]  da substância CB02. 
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4.1.3 Elucidação estrutural da substância CB03 

 

 

 

 

 

Figura 34. Estrutura da substância CB03. 

A determinação estrutural da substância CB03, a 5,5-dimetil-4-hidroxi-γ-

lactona, isolada da fase em acetato de etila das folhas e do caule de C. 

burlemarxii, foi realizada através da análise do seu espectro de RMN 1H e RMN 

13C, fig. 36 e 37 (p.58 e p.59), e por comparação dos seus dados com os 

descritos na literatura (MATSUMOTO, 1974), (DOYLE, 1991), (ISHII, 1992), 

(JAIME, 1993), (AHMED, 2004). 

O espectro de RMN 1H, fig. 36 (p.58), realizado em clorofórmio deuterado, 

apresentou dois singletos, um em δH 1,37 (s, 3H,-CH3) e outro em δH 1,44 (s, 

3H, -CH3) com integração relativa a três átomos de hidrogênio cada, os quais 

foram atribuídos aos hidrogênios das duas metilas geminais em C-4. O átomo 

de oxigênio ligado ao carbono C-4 provoca, por efeito indutivo, uma leve 

desproteção dos hidrogênios dos grupos metílicos. 

O espectro de RMN 1H apresentou ainda três duplos dubletos em δH 2,55 

(dd, 1H, 3J = 6 Hz, 2J = 18 Hz, H-2a), δH 2,94 (dd, 1H, 3J = 3 Hz, 2J = 18 Hz, H-

2b), δH 4,20 (dd, 1H, 3J = 3 Hz, 3J = 6 Hz, H-3) cada um com integração relativa 

a um átomo de hidrogênio. Esses três duplos dubletos sugerem a presença de 

um grupamento metilênico vizinho a um hidrogênio ligado a um carbono 

carbinólico (IINUMA, 1996), (MOREL, 2000), (LINDSEY, 2002), (CUI, 2008). 

Assim o sinal em δH 4,20 foi atribuído ao hidrogênio H-3, enquanto que os 

sinais em δH 2,55 e δH 2,94 foram atribuídos aos hidrogênios metilênicos em C-

2.  
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Devido à presença do estereocentro em C-3, não existem elementos de 

simetria na molécula e, consequentemente, tanto os hidrogênios metilênicos 

quanto os grupos metílicos são diasterotópicos e, portanto, quimicamente não 

equivalentes. 

O espectro de RMN 13C, fig. 37 (p.59), realizado em clorofórmio 

deuterado, apresentou sinais em δC 20,9 e δC 25,9 através dos quais se 

confirmou a presença de dois grupos metílicos diasterotópicos em C-4. Além 

desses, o sinal em δC 75,5 foi atribuído ao carbono carbinólico C-3. Dois sinais 

adicionais observados indicaram a presença de carbonos não hidrogenados, o 

primeiro em δC 87,7, atribuído ao carbono C-4, e o segundo em δC 174,9, 

região característica de carbonos carbonílicos de ésteres, atribuído ao carbono 

C-1. Os dados RMN 1H e RMN 13C da substância CB03 são apresentados na 

tabela 07. 

Tabela 07. Dados de RMN 1H [300 MHz, CDCl3, δ (ppm)] e RMN 13C [75 MHz, CDCl3, 

δ (ppm)] da substância CB03. 

Posição δ H Multiplicidade e Integração δ C δ C* 

1 - - 174,9 174,2 

2a 2,55 (dd, 1H, 3J = 6Hz, 2J = 18Hz) 38,1 38,2 

2b 2,94 (dd, 1H, 3J = 3Hz, 2J = 18Hz) 38,1 38,2 

3 4,20 (dd, 1H, 3J = 3Hz, 2J = 6Hz) 73,5 73,8 

4 - - 87,7 87,6 

-CH3 1,37 e 1,44 (s, 3H) 20,9 e 25,9 21,0 e 26,1 

*Ahmed, A.A.; Hussein, T.A.; Mahmoud, A.A.; Farag, M.A.; Pare, P.W.;  Wojcinska, M.; Karchesy, J.; Mabry, T.J.: 

Phytochemistry, 2004, 65, 2539–2543. 

Com base na análise dos espectros de RMN 1H e RMN 13C, bem como, 

na comparação dos dados obtidos com os descritos na literatura, confirma-se a 

identidade da substância CB03 como sendo a 5,5-dimetil-4-hidroxi-γ-lactona, 

também denominada de 5,5-dimetil-4-hidroxi-butirolactona. A 5,5-dimetil-4-

hidroxi-butirolactona é conhecida como produto de degradação de cumarinas, 

fig. 35 (p.57) (MATSUMOTO, 1974), (ISHII, 1992) e apresenta ocorrência 

rarríssima em plantas (AHMED, 2004), sendo este o primeiro relato desta 

substância como produto natural na família Clusiaceae. 
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Figura 35. Obtenção da 5,5-dimetil-4-hidroxi-butirolactona a partir da ozonólise da 

cumarina (+)-toddalolactona. 
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Figura 36. Espectro de RMN 1H [300 MHz, CDCl3, δ (ppm)] da substância CB03. 
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Figura 37. Espectro de RMN 13C [75 MHz, CDCl3, δ (ppm)]  da substância CB03. 
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4.1.4 Elucidação estrutural das substâncias CB04 e CB05 

 

 

 

 

 

Figura 38. Estrutura da substância CB04 e CB05. 

A determinação estrutural das substâncias CB04 e CB05, isoladas da 

fase em acetato de etila das folhas de C. burlemarxii, foi realizada através da 

análise dos espectros de RMN 1H e RMN 13C, figuras 39 a 44, e por 

comparação dos dados com os descritos na literatura (KING, 1950), 

(HARBONE, 1982), (SOLTIS, 1982), (ROSS, 1984), (CHEN, 2008). 

 

Figura 39. Espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6, δ (ppm)]  da substância CB04. 
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Figura 40. Espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6, δ (ppm)]  da substância CB05. 

As substâncias CB04 e CB05 apresentaram algumas similaridades em 

seus espectros de RMN 1H, fig. 39 a 42. Inicialmente, observou-se no espectro 

de RMN 1H da substância CB04 dois dubletos na região característica de 

hidrogênios aromáticos, um em δH 6,27 e outro em δH 6,47, cada um com uma 

integração correspondente a um átomo de hidrogênio e apresentando 

constante de acoplamento de 1,5 Hz, característico de hidrogênios com 

acoplamento meta. Analogamente, o espectro de RMN 1H da substância CB05 

apresentou dois dubletos nessa mesma região, um em δH 6,24 e outro em δH 

6,45, cada um com uma integração correspondente a um átomo de hidrogênio 

e apresentando constante de acoplamento de 1,8 Hz. Esses conjuntos de 

sinais sugerem fortemente a presença de um anel aromático 1,2,3,5 

tetrasubstituído, compatível com o anel A dos flavonódes. 

 

 



 

  

62 
Capítulo 01 – Estudo Fitoquímico de C. burlemarxii 

Resultados e discussão 

 

Figura 41. Expansão do espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6, δ (ppm)]  da 

substância CB04, região entre 5,0 e 13,0 ppm. 

 

Figura 42. Expansão do espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6, δ (ppm)]  da 

substância CB05, região entre 5,4 e 7,5 ppm. 



 

  

63 
Capítulo 01 – Estudo Fitoquímico de C. burlemarxii 

Resultados e discussão 

Observou-se ainda no espectro de RMN 1H de ambas as substâncias um 

dubleto em δH 0,89, com constante de acoplamento de 5,7 Hz e outro em δH 

3,72, com constante de acoplamento de 2,4 Hz. Em flavonóides esses sinais 

são um forte indicativo da presença de um resíduo de carboidrato ligado ao 

flavonóide, fig. 43 e 44. 

A distinção nos espectros das substâncias CB04 e CB05 surge quando 

se analisa o conjunto de sinais pertencentes ao anel B dos flavonóides. No 

espectro de RMN 1H da substância CB04, fig. 41, observa-se dois dubletos, um 

em δH 7,28 (d, 1H, 8,4 Hz) e outro em δH 7,00 (d, 1H, 8,4 Hz), os quais 

possuem constante de acoplamento característico de hidrogênio com 

acoplamento em orto, sugerindo a presença de um anel 1,4-dissubstituído. No 

espectro de RMN 1H da substância CB05, fig. 42, observa-se dois dubletos, um 

em δH 6,99 (d, 1H, 8,4 Hz) e outro em δH 7,82 (d, 1H, 1,5 Hz), o primeiro com 

constante característica de acoplamento em orto e o segundo com 

acoplamento em meta, além de um duplo dubleto em δH 7,38 (dd, 1H, 1,5 e 8,4 

Hz) com constantes que sugerem que os três sinais estão relacionados entre 

si, sugerindo a presença de um anel do tipo 1,2,4-trissubstituido. 

Os dados de RMN 13C da substância CB04 (tabela 09, p.66) indicaram a 

presença de seis carbonos aromáticos não hidrogenados, sendo três deles 

ligados a átomos de oxigênio em δC 160,3, δC 162,4 e δC 165,6 e a presença 

de quatro sinais de carbonos aromáticos hidrogenados, sendo dois deles, 

aqueles em δC 115,6 e δC 130,9, correspondentes a dois carbonos metinicos 

cada um, confirmando a presença de um anel 1,4-dissubstituído. O sinal em δC 

178,4 sugeriu a presença de uma carbonilia de cetona α,β-insaturada. Na 

porção alifática do espectro encontramos sinais em δC 101,9 (CH), δC 72,3 (C), 

δC 71,4 (CH), δC 70,8 (CH), δC 70,6 (CH) e δC 17,1 (CH3), confirmando a 

presença de um resíduo de açúcar na estrutura. 

Os dados de RMN 13C da substância CB05 (tabela 09, p.66) indicaram a 

presença de sete carbonos aromáticos não hidrogenados, sendo quatro deles 

ligados a átomos de oxigênio em δC 145,9, δC 149,2, δC 162,4 e δC 165,2 e a 

presença de cinco sinais de carbonos aromáticos hidrogenados. O sinal em δC 

178,7 sugeriu a presença de um grupo carbonílico na estrutura. Na porção 
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alifática do espectro encontramos sinais em δC 102,4 (CH), δC 72,3 (C), δC 71,2 

(CH), δC 70,9 (CH), δC 70,6 (CH) e δC 17,8 (CH3), confirmando a presença de 

um resíduo de açúcar na estrutura. 

Harbone traz os valores de deslocamento químico dos átomos de 

carbono de alguns resíduos de monossacarídeos comumente encontrados em 

flavonóides. Comparado os dados das substâncias CB04 e CB05 com os 

descritos na literatura (HARBONE, 1982) confirmou-se a presença de resíduo 

de ramnose, na forma cíclica piranose, também chamado de 6-desoxi-L-

manose, nas substâncias CB04 e CB05, tabela 08. 

Tabela 08. Dados de RMN 13C [75 MHz, CDCl3, δ (ppm)] dos resíduos de ramnose das 

substâncias CB04 e CB05. 

Posição 
δ C 

(CB04) 
δ C 

(CB05) 
δ C * 

(quer-3-O-ram) 

1’’ 101,94 102,43 101,9 
2’’ 70,59 70,94 70,4 
3’’ 70,76 71,15 70,6 
4’’ 71,41 71,55 71,5 
5’’ 72,27 72,32 70,1 
6’’ 17,05 17,77 17,3 

*Harbone, J.B.; Mabry, T.J.: The flavonoids: Advances in Research, Editora Chapman and Hall: New York, 1982. 
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Figura 43. Expansão do espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6, δ (ppm)]  da 

substância CB04, região entre 0,5 e 4,5 ppm. 

 

Figura 44. Expansão do espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6, δ (ppm)]  da 

substância CB05, região entre 0,75-1,0 ppm e 12,60-12,80 ppm. 
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Tabela 09. Dados de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6, δ (ppm)] e RMN 13C [75 MHz, 

acetona-d6, δ (ppm)]  das substâncias CB04 e CB05. 

 
CB04 (R = H) 

 

CB05 (R = OH)  

 
Posição 

 
RMN 1H 

 
RMN 13C 

 
 

 
RMN 1H 

 

 
RMN 13C 

 

RMN 13C * 
(quer-3-O-ram) 

 

2 - 157,4  - 158,0 157,5 
3 - 134,9  - 135,1 134,6 
4 - 178,4  - 178,7 178,0 
5 - 162,4  - 162,4 161,6 

6 
6,27 

(d, 1H, 1,5 Hz) 
99,2  

6,24 
(d, 1H, 1,5 Hz) 

99,3 99,0 

7 - 165,6  - 165,2 164,4 

8 
6,47 

(d, 1H, 1,5 Hz) 
94,0  

6,45 
(d, 1H, 1,5 Hz) 

94,2 93,9 

9 - 157,5  - 157,4 156,7 
10 - 104,6  - 104,9 104,5 
1’ - 121,7  - 121,8 121,4 

2’ 
7,28 

(d, 1H, 8,4 Hz) 
130,9  

7,82 
(d, 1H, 1,5 Hz) 

116,1 116,1 

3’ 
7,00 

(d, 1H, 8,4 Hz) 
115,6  - 145,9 145,4 

4’ - 160,3  - 149,2 148,7 

5’ 
7,00 

(d, 1H, 8,4 Hz) 
115,6  

6,99 
(d, 1H, 8,4 Hz) 

116,1 115,9 

6’ 
7,28 

(d, 1H, 8,4 Hz) 
130,9  

7,38 
(dd, 1H, 1,5 e 8,4 Hz) 

131,2 121,2 

1’’ 
5,50 

(d, 1H, 1,5 Hz) 
101,9  

5,50 
(d, 1H, 1,5 Hz) 

102,4 102,2 

2’’ 
4,20 

(dd, 1H, 1,5 e 3,3 Hz) 
70,6  

4,20 
(dd, 1H, 1,5 e 3,3 Hz) 

70,9 70,4 

3’’ 
3,72 

(d, 2,4 Hz) 
70,8  

3,72 
(d, 2,4 Hz) 

71,2 70,6 

4’’ 3,2-3,4 (m) 71,4  3,2-3,4 (m) 71,6 71,5 
5’’ 3,2-3,4 (m) 72,3  3,2-3,4 (m) 72,3 70,1 
6’’ 
 

5-OH 

0,87 
(d, 3H, 5,7 Hz) 

12,8 

17,1 
 
- 

 
0,87 

(d, 3H, 5,7 Hz) 
12,8 

17,8 
 
- 

17,3 
 
- 

*Harbone, J.B.; Mabry, T.J.: The flavonoids: Advances in Research, Editora Chapman and Hall: New York, 1982. 

Após comparação dos dados de RMN 1H e RMN 13C das substâncias 

CB04 e CB05 com os dados descritos na literatura [(King, F. E.; 1950), 

(Harbone, J.B.; 1982), (Soltis, D. E.; 1982), (Ross, S. A.; 1984), (Chen, Z.; 

2008)] confirmou-se a identidade das substâncias como sendo a 3-O-α-L-

ramnopiranosilquercetina e o 3-O-α-L-ramnopiranosilkaempferol. Os dados de 

RMN 1H e RMN 13C das substancias CB04 e CB05, bem como a atribuição dos 

sinais são descritos na tabela 09. 
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 Figura 45. Estrutura das substâncias CB04 (R = H) e CB05 (R = OH). 
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4.1.5 Elucidação estrutural da substância CB06 

 

 

 

 

 

 

Figura 46. Estrutura da substância CB06. 

A determinação estrutural da substância CB06, isolada da fase em 

acetato de etila do caule de C. burlemarxii, foi realizada através da 

interpretação dos espectros de RMN 1H e RMN 13C, figuras 47 e 48 (p.70 e 71), 

e por comparação dos seus dados com os descritos na literatura (SCOTT, 

1972), (TENG, 2005). 

O espectro de RMN 1H, fig. 47, apresentou dois dubletos, um em δH 6,89 

(1H, 4J = 2,1 Hz, H-2) com constante característica de acoplamento em meta, e 

outro em δH 7,53 (1H, 3J = 8,4 Hz, H-5) com constante característica de 

acoplamento em orto. Apresentou ainda um duplo dubleto em δH 7,48 (1H, 4J = 

2,1 e 3J = 8,4 Hz, H-6). Este conjunto de sinais e o padrão de acoplamento 

sugerem a presença de um anel do tipo 1,3,4 trissubstítuido. 

O espectro de RMN 13C da substância CB06, fig. 48, apresentou sete 

sinais, dos quais seis na região característica de carbonos aromáticos, 

reforçando a proposta da presença de um anel aromático na estrutura. Desses, 

quatro foram atribuídos a carbonos não hidrogenados, dos quais dois 

oxigenados, um em δC 145,5 (C-3) e outro em δC 150,7 (C-4) e um atribuído a 

um carbono carbonílico em δC 167,6.  

O espectro de massas de baixa resolução da substância CB06, obtido 

por inserção direta a 70 eV, apresentou o pico do íon molecular em m/z 154 

(82,8%) compatível com a fórmula molecular C7H6O4, confirmando a presença 
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de sete átomos de carbonos na estrutura. Apresentou também o pico base em 

m/z 137 (100%). Observou-se ainda um pico em m/z 109 (18,6%). A partir da 

analise do pico em m/z 137 (100%), perda de .OH (m/z 17), juntamente com a 

fórmula molecular proposta é possível inferir a presença de um grupo 

carboxílico. O pico em m/z 109,20 confirma a presença deste grupo.  

Com base na análise do espectro de RMN 1H, RMN 13C e EM, bem 

como, na comparação dos dados obtidos com os descritos na literatura, 

confirma-se a identidade da substância CB06 como sendo o ácido 3,4-

dihidroxibenzóico ou ácido protocatechuíco. Os dados de RMN 1H e RMN 13C 

são apresentados na tabela 10. 

Tabela 10. Dados de RMN 1H [300 MHz, acetona-dd, δ (ppm)] e RMN 13C [75 MHz, 

acetona-d6, δ (ppm)]  da substância CB06. 

Posição RMN 1H RMN 13C RMN 13C* 

1 - 123,1 122,4 

2 6,89 (d, 1H, 4J = 2,1 Hz) 115,6 117,5 

3 - 145,5 145,3 

4 - 150,7 150,8 

5 7,53 (d, 1H, 3J = 8,4 Hz) 117,4 115,7 

6 7,48 (dd, 1H, 4J = 2,1 e 3J = 8,4 Hz) 123,6 123,9 

1-COOH - 167,6 169,4 

*Scott, K. N.: J. Am. Chem. Soc., 1972, 8564–8568. 
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Figura 47. Espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6, δ (ppm)]   da substância CB06. 
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Figura 48. Espectro de RMN 13C [75 MHz, acetona-d6, δ (ppm)]   da substância CB06. 
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4.1.6 Elucidação estrutural da substância CB07 
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Figura 49. Estrutura da substância CB07. 

A determinação estrutural da substância CB07, isolada da fase em 

acetato de etila do caule de C. burlemarxii, foi realizada através da 

interpretação dos espectros de RMN 1H e RMN 13C, DEPT 135, NOEDIF, bem 

como, a partir da análise dos experimentos bidimensionais HMBC e HMQC, 

figuras 50 a 57, 64 e 65, além da comparação dos seus dados com os 

descritos na literatura (HANAWA, 1997), (KANCHANAPOOM, 2001), (KIM, 

2002), (THONGPHASUK, 2004), (CHOI, 2009). 

Os espectros de RMN 1H da substância CB07, fig. 50 a 52, foram 

realizados em piridina e acetona deuteradas. O espectro de RMN 1H realizado 

em piridina deuterada apresentou dois singletos na região característica de 

hidrogênios ligados a carbono aromático, sendo um deles em δH 6,80 (s, 1H, H-

8) e o outro em δH 6,94 (s, 2H, H-21). A partir destes sinais foi possível sugerir 

duas possibilidades, primeiramente a presença de um anel 1,3,5-trissubstituído, 

ou então, a presença de dois anéis, um pentasubstituído e outro 1,3,4,5-

tetrasubstituído. No espectro obtido em piridina observou-se um dubleto em δH 

5,08 (d, 1H, H-4) com constante de acoplamento de 5,7 Hz, entretanto, este 

sinal estava sobreposto com o sinal da água residual. No espectro obtido em 

acetona deuterada o sinal foi deslocado para δH 4,27 (d, 1H, J = 6,0 Hz, H-4) e 

apresentou uma integração relativa a um átomo de hidrogênio. Apesar da 

presença do sinal na região típica de hidrogênios olefínicos essa possibilidade 
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foi descartada uma vez que como o sinal apresentava-se como um dubleto 

fazia-se necessário a presença no espectro do sinal relativo ao segundo 

hidrogênio olefínico que acoplasse com o sinal observado em δH 4,27, o que 

não foi verificado.

 

Figura 50. Espectro de RMN 1H [300 MHz, piridina-d5, δ (ppm)]   da substância CB07.

 

Figura 51. Expansão do espectro de RMN 1H [300 MHz, piridina-d5, δ (ppm)]   da 

substância CB07, região entre  2,0 e 7,0 ppm. 
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Figura 52. Expansão do espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6, δ (ppm)]   da 

substância CB07, região entre 3,5 e 6,5 ppm. 

O espectro de RMN 1H da substância CB07 apresentou dois singletos 

um em δH 3,68 (3H, MeO-3’) e outro em δH 3,80 (6H, MeO-5 e MeO-7), cada 

um com integração relativa a seis átomos de hidrogênio, sugerindo a presença 

de quatro grupamentos metoxílicos. Apresentou ainda sinais em δH 2,25 (m, 

1H, H-2), δH 2,68 (m, 1H, H-3),  δH 3,14 (m, 2H, H-1) e δH 4,15 (m, 4H, H-2a e 

H-3a). 

O espectro de RMN 13C da substância CB07 apresentou 19 sinais, fig. 

53 a 56, dos quais nove na região característica de carbonos sp3 e dez na 

região de carbonos sp2. A partir da análise desses dados pode-se reforça-se a 

hipótese da presença de dois anéis aromáticos, um pentasubstituído e outro 

1,3,4,5-tetrasubstituído. 
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Figura 53. Expansão do espectro de RMN 13C [75 MHz, acetona-d6, δ (ppm)]   da 

substância CB07, região entre 33 e 70 ppm. 

 

Figura 54. Expansão do espectro de RMN 13C [75 MHz, acetona-d6, δ (ppm)]   da 

substância CB07, região entre 100 e 150 ppm. 
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Figura 55. Expansão do espectro de RMN 13C [75 MHz, piridina-d5, δ (ppm)]   da 

substância CB07, região entre 30 e 70 ppm. 

 

Figura 56. Expansão do espectro de RMN 13C [75 MHz, piridina-d5, δ (ppm)]   da 

substância CB07, região entre 100 e 150 ppm. 
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A partir do experimento DEPT 135, fig. 57, obteve-se informações a 

respeito da natureza dos sinais observados no espectro de RMN 13C. Os sinais 

observados em δC 126,6 (C-10), δC 129,5 (C-9), δC 135,1 (C-4’), δC 138,9 (C-

1’), δC 139,3 (C-6), δC 147,9 (C-5), δC 148,0 (C-7) e δC 148,8 (C-3’) foram 

atribuídos a carbonos sp2 aromáticos não-hidrogenados, sendo os cinco 

últimos sinais atribuídos a átomos de carbono ligados a oxigênio. 

 

Figura 57. Espectro de DEPT 135 [piridina-d5, δ (ppm)]   da substância CB07. 

A construção do esqueleto da substância CB07 iniciou-se a partir do 

hidrogênio em δH 5,08 (d, 5,7 Hz, 1H, H-4), uma vez que foi o átomo de 

hidrogênio que apresentou um maior número de correlações no espectro de 

HMBC, fig. 64. Segundo o espectro de HMQC, fig. 65, este átomo de 

hidrogênio encontra-se ligado ao átomo de carbono em δC 42,3. O sinal em δH 

5,08 correlaciona-se com os sinais observados em δC 41,5 (CH), δC 49,3 (CH), 

δC 63,9 (CH2), δC 107,1 (CH),  δC 126,6 (C), δC 129,5 (C), δC 138,9 (C) e δC 

147,9 (C).  

A partir das correlações observadas pode-se sugerir a presença de dois 

anéis aromáticos, bem como, uma porção alifática na vizinhança do sinal em δH 
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5,08. Assim sendo sugere-se como vizinhança do sinal em δH 5,08 a estrutura 

parcial  A, fig. 58. 

5,08 (H)

41,5

49,3

63,9

126,6

129,5

138,9

147,9

107,1 107,1

 

Figura 58. Estrutura parcial A. 

Os singletos em δH 6,80 (s, 1H, H-8) e δH 6,94 (s, 2H, H-2’) mostraram-

se através do espectro de HMQC ligados aos carbonos cujos em δC 107,3 (C-

8) e δC 107,1 (C-2’), respectivamente. A ausência de correlações entre os 

sinais em δH 6,80 (s, 1H) e δH 6,95 (s, 2H), bem como, o fato dos átomos não 

acoplarem entre si no espectro de RMN 1H sugere que os respectivos átomos 

encontram-se em anéis distintos. Sendo assim, pode-se concluir que o anel 

aromático que contém o átomo de hidrogênio em δH 6, 80 (s, 1H, H-8) 

apresenta-se pentassubstituído, enquanto que o anel aromático que contém o 

átomo de hidrogênio com δH 6,94 (s, 2H, H-2’) apresenta-se 1,3,4,5-

tetrassubstituído permitindo assim propor, inicialmente, que os anéis estejam 

substituídos como mostrado na estrutura parcial  B, fig. 59. 

R2

R1

R3

R4

R5

R4

6,80 (H)

107,3 (C)

6,95 (H)

107,1 (C)

 

Figura 59. Estrutura parcial B. 

O sinal em δH 4,15 (m, 4H, H-2a e H-3a) mostrou-se ligado aos átomos 

de carbono δC 63,9 (C-3a) e δC 66,3 (C-2a), e foram atribuídos aos átomos de 

hidrogênio metilênicos dos grupos –CH2OH. Com base nesta informação e a 

partir da correlação observada no espectro de HMBC entre o átomo de 

hidrogênio com deslocamento δH 3,14 (m, 2H, H-1) e os átomos de carbono δC 
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107,3 (C-8),  δC 126,6 (C-10)  e δC 129,5 (C-9) pode-se construir o esqueleto da 

substância CB07 como indicado na fig. 60. 

OH

OH
R2

R3

R1

R4 R4

R5  

Figura 60. Estrutura parcial C. 

A partir da construção deste esqueleto concluiu-se que a substância 

CB07 trata-se de uma lignana do tipo ariltetralina oxigenada nos carbonos 9 e 

9’. A origem biossintética dessa classe de metabólitos se dá pelo acoplamento 

radicalar de duas unidades fenil-propanoidicas (C6-C3), sendo geralmente as 

posições representadas pelos grupos R1, R2, R3, R4 e R5 substituídas por 

grupos metoxílicos ou hidroxílicos. 

O espectro de HMBC mostrou uma correlação entre o sinal em δH 3,68 e 

o sinal em δC 148,8 (C-3’), tal correlação permite concluir a qual átomo do anel 

aromático o grupo metoxilico está ligado. A partir da correlação observada 

entre o hidrogênio em δH 5,08 (H-4) e o carbono em δC 147,9 (C-5), da 

correlação entre o hidrogênio δH 3,80 (MeO-5 e MeO-7) e o átomo de carbono 

em δC 147,9 (C-5),  bem como, entre o sinal em δH 3,68 e o sinal em δC 148,8 

(C-3’),  foi possível sugerir a estrutura representada na fig. 61, onde os R1 e R2 

não puderam ser identificados, sendo um grupo metoxílico e outro um grupo 

hidroxílico. 

OH

OH
R2

R1

CH3O OCH3

OCH3

OH

5,08  (H)
147,9

3,80  (H)

148,8

3,68 (H)

 

Figura 61. Correlações observadas no espectro de HMBC substância CB07. 
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Observou-se no espectro de NOEDIF da substância CB07 que ao 

irradiar o hidrogênio δH 6,80 (H-8) houve um incremento no sinal relativo aos 

hidrogênios metoxílicos δH 3,80 (MeO-5 e MeO-7), fig. 62. Além disso, ao 

irradiarmos os hidrogênios metoxílicos δH 3,80 (MeO-5 e MeO-7)  houve um 

incremento de sinais dos hidrogênios aromáticos δH 6,80 (H-8) e δH 6,94 (H-2’). 

OH

OH
HO

CH3O

CH3O OCH3

O

OH

H

H3C

6,80

3,80

6,95

3,80

 

Figura 62. Correlações observadas no espectro de NOEDIF substância CB07 

Após comparação dos dados de RMN 1H e RMN 13C da substância 

CB07 com os dados descritos na literatura (SHIBUYA, 1992) confirmou-se sua 

identidade como sendo o (+)-lioniresinol fig 63. A estereoquímica da substância 

foi estabelecida comparando-se o valor de []D
25 +57,14 (1,75x10-3 g.mL-1, 

CHCl3) com o descrito na literatura []D
25 +54,5 (MeOH) (SHIBUYA, 1992).  
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Figura 63. Estrutura da substância CB07. 

Os dados de RMN 1H e 13C da substância CB07 são apresentados na 

tabela 11. 

 

 

 



 

  

81 
Capítulo 01 – Estudo Fitoquímico de C. burlemarxii 

Resultados e discussão 

 

Tabela 11. Dados de RMN 1H [300 MHz, C5D5N, δ (ppm)] e RMN 13C [75 MHz, 

C5D5N, δ (ppm)]  da substância CB07. 

Posição RMN 
1
H RMN 

13
C RMN 

13
C

a,b,c
 RMN HMBC 

 

1 

 

3,14 (m, 2H) 

 

33,8 

 

33,7 

2
J 

41,5; 129,5 

3
J 

49,3; 107,3; 126,6 

2 2,25 (m, 1H)
 

41,5 40,6 - - 

2a 4,15 (m, 4H)
d 

66,3 65,4 - - 

3 2,68 (m, 1H) 49,3 46,1 - - 

3a 4,15 (m, 4H)
d 

63,9 71,1 - - 

4 5,08 (d, 1H, 5,7 Hz) 42,3 42,3 
49,3; 126,6; 

138,9; 147,9 
41,5; 107,1 

5 - 147,9 148,0 - - 

6 - 139,3 139,4 - - 

7 - 148,0 148,2 - - 

8 6,80 (s, 1H) 107,3 107,4 - - 

9 - 129,5 129,4 - - 

10 

 
- 126,6 

126,5 

 

 

- - 

1’ - 138,9 138,6 - - 

2’ 6,94 (s, 2H) 107,1 107,2 138,9; 148,8 42,3; 135,5 

3’ - 148,8 148,9 - - 

4’ - 135,1
b
 b - - 

MeO-5 3,80 (s, 6H)
d 

59,6 59,6 - - 

MeO-7 3,80 (s, 6H)
d 

55,9 56,0 - - 

MeO-3’ 3,68 (s, 6H) 56,2 56,4 148,8 - 

a
Scott, K. N.: J. Am. Chem. Soc., 1972, 8564–8568. 

b 
Valor coincide com o deslocamento do carbono da piridina em δ 135,0. 

c
Derivado 3a-O-glicosilado. 

d
 Deslocamentos coincidentes. 
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                            Figura 64. Espectro de HMBC [piridina-d5, J = 9 Hz] da substância CB07. 
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Figura 65. Espectro de HMQC [piridina-d5, J = 140 Hz] da substância CB07. 
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4.1.7 Elucidação estrutural da substância CB08 

 

 

 

 

 

Figura 66. Estrutura da substância CB08. 

A determinação estrutural da substância CB08, isolada da fase em 

acetato de etila do caule de C. burlemarxii, foi realizada através da análise do 

seu espectro de RMN 1H e RMN 13C, fig. 67 a 72, e por comparação dos seus 

dados com os descritos na literatura (DJERASSI, 1954), (DJERASSI, 1955), 

(DJERASSI, 1956), (CHE, 1980), (GUNASEKERA, 1983), (PATRA, 1988), 

(PENG, 1998). 

 

Figura 67. Espectro de RMN 1H [300 MHz, CDCl3, δ (ppm)] da substância CB08. 
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O espectro de RMN 1H da substância CB08, fig. 67, realizado em 

clorofórmio deuterado, apresentou um conjunto de sinais entre δH 0,40 e δH 

3,03, sendo tal região característica de grupamentos metílicos, metilênicos e 

metínicos. Apresentou ainda dois sinais em δH 4,38 e δH 4,52 o que sugere a 

presença de hidrogênios olefínicos. 

O espectro de RMN 1H, fig. 68, apresentou seis singletos característicos 

de grupamentos metílicos em δH 0,55, δH 0,62, δH 0,74, δH 0,76, δH 0,78 e δH 

1,49. O espectro de RMN 13C da substância CB08, fig. 70, realizado em 

clorofórmio deuterado, apresentou um conjunto de 30 sinais, a partir destes 

dados foi possível inferir que a substância CB08 se tratar de um triterpeno 

(TEIXEIRA, 1999), (FERRAZ, 2005), (TEIXEIRA, 2006). Os sinais observados 

em δC 14,8 (CH3), δC 15,8 (CH3), δC 16,1 (CH3), δC 16,3 (CH3), δC 19,5 (CH3) e 

δC 28,2 (CH3) confirmam a presença de seis grupos metílicos na substância 

CB08. Foram observados dois sinais relativos a átomos de carbono olefínicos 

em  δC 109,5 (CH2) e em δC 150,8 (C) e um sinal em δC 178,4 (C), atribuído a 

um carbono carbonílico, fig. 70 a 72. 

Tabela 12. Dados de RMN 13C [75 MHz, CDCl3, δ (ppm)] da substância CB08. 

Posição δ C δ C
a,b Posição δ C δ C

a,b 

 
1 

 
38,9 

 
39,3 

 
16 

 
32,4 

 
32,9 

2 27,5 28,3 17 56,1 56,6 
3 78,2 78,1 18 49,2 49,8 
4 39,0 39,5 19 46,9 47,8 
5 55,4 56,0 20 150,8 151,3 
6 18,4 18,8 21 30,7 31,2 
7 34,4 34,9 22 37,2 37,6 
8 40,8 41,1 23 28,2 26,1 
9 50,6 51,1 24 15,8 16,3 

10 37,1 37,5 25 16,1 16,4 
11 20,9 21,2 26 16,3 16,4 
12 25,6 26,1 27 14,8 14,9 
13 38,2 38,6 28 178,4 178,8 
14 42,5 42,9 29 109,5 109,9 
15 29,8 30,3 30 19,5 19,5 

a Peng, C.; Bodenhausen, G.; Qiu, S.; Fong, H. H. S.; Farnsworth, N. R.; Yuan, S.; Zheng, C.: Magn. Reson. Chem., 1998, 36, 267-278. 

b 
Espectro obtido em piridina deuterada. 
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A partir da comparação dos dados de RMN 1H e RMN 13C com os dados 

descritos na literatura e, juntamente com o histórico de substâncias comumente 

isoladas no gênero Clusia foi possível identificar o triterpeno CB08 como sendo 

o ácido 3-β-hidroxilup-20(29)-em-28-óico, também chamado de ácido 

betulínico. 

 

Figura 68. Espectro de RMN 1H [300 MHz, CDCl3,δ (ppm)] da substância CB08, região 

entre 0,5 e 1,9 ppm. 
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Figura 69. Expansão do espectro de RMN 1H [300 MHz, CDCl3,δ (ppm)] da substância 

CB08, região entre 2,0 e 4,5 ppm. 
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Figura 70. Espectro de RMN 13C [75 MHz, CDCl3,δ (ppm)] da substância CB08. 
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Figura 71. Espectro de RMN 13C [75 MHz, CDCl3,δ (ppm)] da substância CB08, região 

entre 14 e 36 ppm. 

 

Figura 72. Espectro de RMN 13C [75 MHz, CDCl3,δ (ppm)] da substância CB08, região 

entre 36 e 58 ppm. 
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4.1.8 Elucidação estrutural da substância CB09 

 

 

 

 

 

Figura 73. Estrutura da substância CB09. 

A determinação estrutural da substância CB09, isolada da fase em 

acetato de etila do caule de C. burlemarxii, foi realizada através da análise do 

seu espectro de RMN 1H e RMN 13C, NOEDIF, IES-EM, bem como, a partir da 

análise dos experimentos bidimensionais HMBC e HMQC, figuras 77 a 88, e 

por comparação dos seus dados com os descritos na literatura para outras 

substâncias da mesma classe (SEO, 1999), (CHEN, 2005). 

 O espectro de RMN 1H apresentou dois dubletos em δH 6,47 (H-2) e δH 

6,62 (H-6), região característica de hidrogênios ligados a carbono sp2 

aromático, com integrações correspondentes a um átomo de hidrogênio cada e 

constantes de acoplamento, 4J = 1,5 Hz, característico de acoplamento meta, 

sugerindo a presença de um anel aromático 1,3,4,5-tetrassubstituído. 

O espectro apresentou também dois dubletos em δH 6,87 (H-9 e H-11) e 

δH 7,39 (H-8 e H-12) cada um com integração correspondente a dois átomos 

de hidrogênios e constantes de acoplamento, 3J = 8,7 Hz, característico de 

acoplamento orto, sugerindo a presença de um segundo anel aromático, desta 

vez 1,4-dissubstituído. Foram observados ainda dois singletos em δH 1,23 e δH 

1,35, cada um com integração correspondente a três átomos de hidrogênio, 

sugerindo a presença de dois grupos metílicos. Foi observado um duplo 

dubleto em δH 3,78 (8,1 e 5,7 Hz, H-3’) com integração correspondente a um 

átomo de hidrogênio, sendo compatível com um hidrogênio ligado a carbono 

carbinólico, vizinho a um grupo metilênico. Apresentou ainda outros dois duplos 

dubletos em δH 2,54 (17,1 e 8,1 Hz, H-4’a) e δH 2,94 (17,1 e 5,7 Hz, H-4’b), 
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cada qual integrando para um hidrogênio, característico de hidrogênios 

diastereotópicos de um grupo metilênico. 

Os dados de RMN 13C, fig. 81, indicaram a presença de seis carbonos 

aromáticos não hidrogenados, sendo três deles ligados a átomos de oxigênio 

em δC 157,8 (C-10), δC 156,8 (C-5) e δC 155,2 (C-3) e a presença de quatro 

sinais de carbonos aromáticos hidrogenados, sendo dois deles, aqueles em δC 

128,4 (C-8 e C-12) e δC 116,3 (C-9 e C-11), correspondentes a dois CH cada 

um, reforçando a presença de um anel 1,4-dissubstituído. Na porção alifática 

do espectro encontramos sinais em δC 77,4 (C), δC 69,9 (C), δC 27,1 (CH2), δC 

26,1 (CH3) e δC 20,2 (CH3) compatíveis com a presença de um grupo 2,2-

dimetilpirano hidroxilado em C-3’. 

As correlações observadas entre o átomo de hidrogênio em δH 6,47 

presentes no primeiro anel, com o átomo de carbono em δC 133,1 (C-7) do 

segundo anel permitiram concluir que os anéis estavam unidos através de 

ligação covalente realizada entre os átomos de carbono dos anéis e assim 

propor que a substância CB09 tratava-se de um bifenilo. 

6,47

 

Figura 74. Correlação observada no espectro de HMBC da substância CB09. 

O espectro de massa de alta resolução (IES-EM) que apresentou um íon 

quasi-molecular em 309,1153 (M + Na+), juntamente com os dados de RMN, 

permitiram estabelecer para a substância CB09 a fórmula molecular C17H18O4.  

A partir deste conjunto de informações pode-se sugerir para a 

substância CB09 duas possíveis estruturas, fig. 75, onde a diferença entre elas 

reside no posicionamento do grupamento 2,2-dimetilpirano. 
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Figura 75. Possíveis estruturas da substância CB09. 

As correlações observadas no espectro de HMBC entre o hidrogênio 

H-2 com C-3 e C-7, as correlações entre H-6 com C-5 e C-7, as correlações 

entre H-9 com C-7 e C-10 e as correlações entre H-4’ com C-3 e C-4 

determinaram o posicionamento inequívoco do anel pirano, fig. 76. 
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Figura 76. Correlações observadas no espectro de HMBC da substância CB09. 

Está descrito na literatura uma bifenila com o mesmo padrão de 

substituição da substância CB09, entretanto C-5 encontra-se ligado a um grupo 

metoxílico (CHEN, 2005). Os dados de RMN 13C da bifenila isolada encontram-

se descritos na tabela 13 (p.100). Após análise comparativa dos dados de RMN 

13C percebe-se que os valores apresentados por Chen e colaboradores são 

compatíveis com os valores de deslocamento químicos apresentados pela 

substância CB09. O valor de rotação ótica especifica para a substância CB09 

foi []D
25 -103,45 (2,9x10-3 g.mL-1, CHCl3). 

Este é o primeiro relato da substância CB09, 2,2-dimetil-3,5-dihidroxi-7-

(4-hidroxifenil)cromano, portanto, tratando-se de uma substância inédita. 
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Figura 77. Espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6,δ (ppm)] da substância CB09. 

 

Figura 78. Expansão do espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6,δ (ppm)] da 

substância CB09, região entre 1,0 e 1,5 ppm. 
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Figura 79. Expansão do espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6,δ (ppm)] da 

substância CB09, região entre 1,0 e 4,0 ppm. 

 

Figura 80. Expansão do espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6,δ (ppm)] da 

substância CB09, região entre 6,4 e 7,6 ppm. 
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Figura 81. Espectro de RMN 13C [75 MHz, acetona-d6,δ (ppm)] da substância CB09. 
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Figura 82. Espectro de HMQC [acetona-d6, J = 140 Hz] da substância CB09. 

 

Figura 83. Espectro de HMBC [acetona-d6, J = 9 Hz] da substância CB09. 
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Figura 84. Expansão do espectro de HMBC [acetona-d6, J = 9 Hz] da substância CB09. 

 

Figura 85. Expansão do espectro de HMBC [acetona-d6, J = 9 Hz] da substância 

CB09. 
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Figura 86. Expansão do espectro de HMBC [acetona-d6, J = 9 Hz] da substância CB09. 

 

Figura 87.  Expansão do espectro de HMBC [acetona-d6, J = 9 Hz] da substância 

CB09. 
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Figura 88. Espectro de massas de alta resolução da substância CB09. 
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Tabela 13. Deslocamentos químicos, multiplicidade e integração no espectro de RMN 

1H e deslocamentos de RMN 13C da substância CB09. 

Posição RMN 1H (ppm) RMN 13C (ppm) HMBC 

1 - 140,9  

2 6,47 (d, 1H, 1,5 Hz) 106, 8 C-3, C-6, C-7 

3 - 155,2  

4 - 107,2  

5 - 156,8  

6 6,62 (d, 1H, 1,5 Hz) 105,2 C-2, C-5, C-7 

7 - 133,1  

8, 12 7,39 (d, 2H, 8,7 Hz) 128,4 C-1, C-10 

9, 11 6,87 (d, 2H, 8,7 Hz) 116,3 C-7, C-10 

10 - 157,8  

2’ - 77,4  

3’ 3,78 (dd, 1H, 8,1 e 5,7 Hz) 69,9  

4’ 
2,54 (dd, 1H, 17,1 e 8,1 Hz) 

2,94 (dd, 1H, 17,1 e 5,7 Hz) 
27,1 C-3, C-4, C-2’, C-3’ 

5’ 1,23 (s, 3H) 20,2 C-2’, C-3’, C-6’ 

6’ 1,35 (s, 3H) 26,1 C-2’, C-3’, C-5’ 

5-OH 8,60 (sl) -  

10-OH 8,60 (sl) -  

3’-OH 4,27 (sl, 1H) -  
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4.1.9 Elucidação estrutural da substância CB10 

 

 

 

 

 

 

Figura 89. Estrutura da substância CB10. 

A determinação estrutural da substância CB10, 6-desoxiisojacareubina, 

isolada da fase em diclorometano do caule de C. burlemarxii, foi realizada 

através da análise do seu espectro de RMN 1H e RMN 13C, 90 a 92, e por 

comparação dos seus dados com os descritos na literatura (WU, 1998), 

(NGUYEN, 2003). 

O espectro de RMN 1H, figura 90 (p.103), da substância CB10, realizado 

em acetona deuterada, exibiu um singleto em δH 13,08 (1H, 1-OH) indicando a 

presença de uma hidroxila quelada. Apresentou também um singleto em δH 

6,19 (1H, H-2) indicando a presença de um anel aromático pentasubstituído. 

Ainda na região de hidrogênios aromáticos apresentou sinais em δH 7,32 (t, 1H, 

7,8 Hz, H-7), δH 7,39 (dd, 1H, 1,8 e 7,8 Hz, H-6) e δH 7,68 (dd, 1H, 1,8 e 7,8 Hz, 

H-8) indicando a presença de um anel aromático 1,2,3 trissubstituído. O 

espectro de hidrogênio exibiu ainda dois dubletos em  δH 5,76 (d, 1H, 10,2 Hz) 

e em δH 7,05 (d, 1H, 10,2 Hz) indicando a presença de dois hidrogênios 

olefínicos com configuração cis. Apresentou também um singleto em δH 1,49 

(s, 6H) indicando a presença de dois grupamentos metílicos. O espectro de 

RMN 13C, fig. 91, da substância CB10, realizado em acetona deuterada, exibiu 

um conjunto de dezessete sinais. Os sinais observados em δC 28,2 (CH3), δC 

78,9 (C), δC 115,3 (CH) e δC 127,8 (CH) juntamente com os sinais observados 

no espectro de RMN 1H em δH 1,49, δH 5,76 e em δH 7,05 confirmam a 

presença de um grupo 2,2-dimetilpirano. O sinal em δC 181,5 (C) foi atribuído 
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ao carbono carbonílico C-9. Os sinais observados em δC 163,4 (C), δC 101,7 

(CH), δC 161,1 (C), δC 107,8 (C), δC 152,4 (C) e em δC 103,7 (C) confirmam a 

presença de um anel aromático pentasubstituído. Os sinais observados em δC 

147,2 (C), δC 121,7 (CH), δC 124,8 (CH), δC 115,5 (CH), δC 145,7 (C), e em δC 

121,7 (C) confirmam a presença de um anel aromático 1,2,3-trisubstituído.  

Observou-se no espectro de NOEDIF da substância CB10, fig. 92, que 

ao irradiar o hidrogênio δH 13,08 houve um incremento no sinal relativo ao 

hidrogênio aromático em δH 6,19, confirmando o posicionamento do anel 2,2-

dimetilpirano. 

A partir da comparação dos dados de RMN 1H e RMN 13C com os dados 

descritos na literatura foi possível identificar a xantona CB10 como sendo a 6-

desoxiisojacareubina. 

 

 

 

 



 

  

103 
Capítulo 01 – Estudo Fitoquímico de C. burlemarxii 

Resultados e discussão 

 

Figura 90. Espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6,δ (ppm)] da substância CB10. 
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Figura 91. Espectro de RMN 13C [75 MHz, acetona-d6,δ (ppm)] da substância CB10. 
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Figura 92. Espectro de NOEDIF [13,06 ppm, acetona-d6,δ (ppm)] da substância CB10. 
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4.1.10 Elucidação estrutural da substância CB11 

 

 

 

 

 

 
Figura 93. Estrutura da substância CB11. 

 

A determinação estrutural da substância CB11, isolada da fase em 

diclorometano do caule de C. burlemarxii, foi realizada através da análise do 

seu espectro de RMN 1H, fig. 95 e 96, e por comparação dos seus dados com 

os descritos na literatura para outras xantonas (AZEBAZE, 2008), 

(GUNASEKERA, 1975). 

O espectro de RMN 1H da substância CB11, realizado em clorofórmio 

deuterado, exibiu um singleto em δH 3,85 (1H, MeO-1) indicando a presença de 

um grupo metoxílico. Apresentou dois dubletos um em δH 6,58 (1,8 Hz, H-2) e 

outro em δH 6,66 (1,8 Hz, H-4) sugerindo a presença de dois hidrogênios 

aromáticos em relação meta. Apresentou também dois dubletos um em δH 6,88 

(8,7 Hz, H-7) e outro em δH 7,47 (8,7 Hz, H-8) sugerindo a presença de dois 

hidrogênios aromáticos em relação orto. Ainda na região de hidrogênios 

olefinícos apresentou dois dubletos um em δH 5,57 (9,9 Hz) e outro em δH 6,71 

(9,9 Hz), os quais em conjunto com o sinal observado em δH 1,45 (6H) 

sugerem a presença de um grupo 2,2-dimetilpireno. Os dados de RMN 1H 

estão sumarizados na tabela 14. Comparando os dados da substância CB11 

com os dados apresentados pelas substâncias CB10 e CB12 foi possível 

propor para a substância CB11 a estrutura representada pela figura 93. A 

ausência de sinais relativos a um grupo hidroxílico quelado em C-1 permite 

concluir que nesta posição encontra-se o grupo metoxílico representado pelo 

sinal em δH 3,85 (s, 1H). Com base nos dados descritos não foi encontrado 
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relato algum da substância CB11 na literatura, sendo esta inédita. 
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Figura 94. Estrutura das substâncias CB11 e outras xantonas. 

Tabela 14. Deslocamentos químicos e multiplicidade no espectro de RMN 1H da 

substância CB11. 

Posição RMN 1H 
CB11 

RMN 1Ha 

forbexantona 
RMN 1Hb 

Ia 
RMN 1Hb 

Ib 

1 - - - - 
2 6,58 (d, 1,8 Hz) 6,79 (d, 2,6 Hz) - - 
3 - - - - 
4 6,66 (d, 1,8 Hz) 6,70 (d, 2,6 Hz) - - 

4a - - - - 
4b - - - - 
5 - - - - 
6 - - - - 
7 6,88 (d, 8,7 Hz) - 7,00 (d, 9 Hz) 7,10 (d, 9 Hz) 
8 7,47 (d, 8,7 Hz) - 7,76 (d, 9 Hz) 7,63 (d, 9 Hz) 

8a - - - - 
8b - - - - 
9 - - - - 
2’ - - - - 
3’ 6,71 (d, 1H, 9,9 Hz) - - - 
4’ 5,57 (d, 1H, 9,9 Hz) - - - 

MeO-1 3,85 (s)a - - - 
Me-2’ 1,45 (s)a - - - 

a 
Gunasekera, S. P.; Selliah, S. S.; Sultanbawa, M. U. S.; Journal of the Chemical Society, 

Perkin Transactions I, 1975, 1539.  
b 
Azebaze, A. G. B.; Ouahouo, B. M. W.; Vardamides, J. C.; 

Valentin, A.; Kuete, V.; Acebey, L.; Beng, V. P.; Nkengfack, A. E.; Meyer, M.: Chemistry of 

Natural Compounds 2008, 44, 582. 
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Figura 95. Espectro de RMN 1H [300 MHz, CDCl3,δ (ppm)] da substância CB11. 
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Figura 96. Expansão do espectro de RMN 1H [300 MHz, CDCl3,δ (ppm)] da substância 

CB11, região entre 5,0 e 7,8 ppm. 
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4.1.11 Elucidação estrutural da substância CB12 

 

 

 

 

 

Figura 97. Estrutura da substância CB12. 

A determinação estrutural da substância CB12, brasilixantona B, isolada 

da fase em diclorometano do caule de C. burlemarxii, foi realizada através da 

análise do seu espectro de RMN 1H e HMBC, fig. 99 a 104, e por comparação 

dos seus dados com os descritos na literatura (MARQUES, 2000). 

O espectro de RMN 1H da substância CB12, fig. 99, realizado em 

acetona deuterada, exibiu um singleto em δH 13,81 (1H, 1-OH) indicando a 

presença de uma hidroxila quelada. Apresentou também dois singletos um em 

δH 6,27 (1H) e outro em δH 6,82 (1H) sugerindo a presença de dois anéis 

aromáticos pentasubstituído. Ainda na região de hidrogênios olefinicos 

apresentou quatro dubletos em δH 5,71 (1H, 10,2 Hz), δH 5,93 (1H, 10,2 Hz), δH 

6,67 (1H, 10,2 Hz) e δH 8,01 (1H, 10,2 Hz), os quais em conjunto com o sinal 

observado em δH 1,50 (12H) sugerem a presença de dois grupos 2,2-

dimetilpireno. Não foi efetuado o experimento de RMN 13C para a substância 

CB12, entretanto a partir do espectro de HMBC foi possível identificar alguns 

sinais de 13C da substância. Os dados de RMN estão sumarizados na tabela 

15. Comparando os dados de RMN 1H da substância CB12 com os dados 

apresentados pela substância CB10, bem como com os dados descritos na 

literatura (MARQUES, 2000) foi possível identificar a substância CB12 como 

sendo a brasilixantona B. As correlações observadas entre o sinal em δH 6,26 

(s, 1H) e os sinais em δC 103 (C), δC 104 (C), δC 154 (C) e δC 157 (C), bem 

como entre o sinal em δH 6,67 (d, 1H, 10,2 Hz) e o sinal em δC 159 (C) 

confirmam o posicionamento linear do anel 2,2-dicromeno presente no anel A 
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proveniente da rota do acetato, fig. 98. O posicionamento do segundo anel 2,2-

dicromeno baseou-se no descolamento químico apresentado pelo hidrogênio 

olefínico em δH 8,01 (1H, 10,2 Hz) periplanar ao grupo carbonílico, devido à 

sua acentuada desproteção. 
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Figura 98. Correlações observadas no espectro de HMBC da substância CB12. 
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Tabela 15. Deslocamentos químicos, multiplicidade e integração no espectro de RMN 

1H e deslocamentos de RMN 13C da substância CB12. 

Posição RMN 1H RMN 13Ca RMN 13C * 

1 - 159 159,6 

2 - 104 104,5 

3 - 157 158,6 

4 6,27 (s, 1H) NA 94,28 

4a - 154 155,1 

4b - NA 152,5 

5 6,82 (s, 1H) NA 102,4 

6 - NA 151,0 

7 - 137 135,8 

8 - NA 121,5 

8a - 108 110,4 

8b - 103 103,8 

9 - NA 182,1 

2’ - 76 77,4 

3’ 5,71 (d, 2H, 10,2 Hz) 128 127,2 

4’ 6,67 (d, 2H, 10,2 Hz) NA 115,7 

2’’ - 76 77,4 

3’’ 8,01 (d, 2H, 10,2 Hz) 133 132,3 

4’’ 5,93 (d, 2H, 10,2 Hz) 120 121,0 

Me-2’ 1,50 (s)a 28 28,4 

Me-2’’ 1,50 (s)a 26 27,4 

* Marques, V. L. L.; Oliveira, F. M.; Conserva, L. M.; Brito, R. G. L.; Guilhon, G. M. S. P.: Phytochemistry 2000, 55, 815-

818. 
a
 Dados obtidos a partir do espectro de HMBC. NA = não observado no experimento de HMBC. 
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Figura 99. Espectro de RMN 1H [300 MHz, acetona-d6,δ (ppm)] da substância CB12. 
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Figura 100. Expansão do espectro de HMBC [acetona-d6, J = 9 Hz] da substância CB12. 

 

Figura 101. Expansão do espectro de HMBC [acetona-d6, J = 9 Hz] da substância CB12. 
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Figura 102. Expansão do espectro de HMBC [acetona-d6, J = 9 Hz] da substância CB12. 

 

Figura 103. Expansão do espectro de HMBC [acetona-d6, J = 9 Hz] da substância CB12. 
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Figura 104. Expansão do espectro de HMBC [acetona-d6, J = 9 Hz] da substância 

CB12. 
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4.1.12 Elucidação estrutural da substância CB13 

 

 

 

 

 

 

Figura 105. Estrutura da substância CB13. 

A determinação estrutural da substância CB13, isolada do caule de C. 

burlemarxii, foi realizada através da análise do seu espectro de RMN 1H e RMN 

13C, 106 a 109, e por comparação com os descritos na literatura para o ácido 

betulínico (DJERASSI, 1954), (DJERASSI, 1955), (DJERASSI, 1956), (CHE, 

1980), (GUNASEKERA, 1983), (PATRA, 1988), (PENG, 1998). 

O espectro de RMN 1H mostrou o mesmo padrão de sinais do espectro do 

ácido betulínico (CB08), a saber, seis singletos atribuídos a grupamentos 

metílicos, dois dubletos atribuídos aos hidrogênios olefínicos terminais, 

entretanto todos os sinais encontram-se deslocados para região de 

desproteção, fig. 106 e 107. 

O espectro de RMN 1H da substância CB13, realizado em clorofórmio 

deuterado, apresentou um conjunto de sinais entre δH 0,40 e δH 3,03, sendo tal 

região característica de grupamentos metílicos, metilênicos e metínicos. 

Apresentou ainda dois sinais em δH 4,62 e δH 4,75 o que sugere a presença de 

hidrogênios olefínicos de uma dupla ligação terminal. 

O espectro de RMN 1H apresentou seis singletos característicos de 

grupamentos metílicos em δH 0,93, δH 0,98, δH 0,99, δH 1,03, δH 1,08 e δH 1,70. 

O espectro de RMN 13C da substância CB13, fig. 108 e 109, realizado em 

clorofórmio deuterado, apresentou um conjunto de 30 sinais, a partir destes 
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dados e, aliado ao histórico de substâncias comumente isoladas no gênero 

Clusia, pode-se inferir que a substância CB13 se tratar de um triterpeno 

(TEIXEIRA, 1999), (FERRAZ, 2005), (TEIXEIRA, 2006). Os sinais observados 

em δC 14,8 (CH3), δC 16,0 (CH3), δC 16,2 (CH3), δC 19,6 (CH3), δC 19,9 (CH3) e 

δC 26,9 (CH3) confirmam a presença de seis grupos metílicos na substância 

CB13. Foram observados dois sinais relativos a átomos de carbono olefínicos 

em  δC 109,5 (CH2) e em δC 150,5 (C) e dois sinais, um em δC 181,8 (C) e outro 

em 218,4 atribuídos a carbonos carbonílicos. 

Tabela 16. Dados de RMN 13C [75 MHz, CDCl3, δ (ppm)]  da substância CB13. 

Posição 
δ C 

CB08 

δ C 

CB13 

δ C
a,b 

 
Posição 

δ C 

CB08 

δ C 

CB13 

δ C
a,b 

 

 

1 

 

38,9 

 

39,8 

 

39,3 

 

16 

 

32,4 

 

32,9 

 

32,3 

2 27,5 34,4 28,3 17 56,1 56,6 56,6 

3 78,2 218,4 78,1 18 49,2 49,8 49,4 

4 39,0 47,6 39,5 19 46,9 47,8 47,1 

5 55,4 55,2 56,0 20 150,8 151,3 150,5 

6 18,4 19,6 18,8 21 30,7 31,2 29,9 

7 34,4 33,8 34,9 22 37,2 37,6 37,3 

8 40,8 40,9 41,1 23 28,2 26,1 26,9 

9 50,6 50,1 51,1 24 15,8 16,3 19,6 

10 37,1 37,1 37,5 25 16,1 16,4 16,0 

11 20,9 21,6 21,2 26 16,3 16,4 16,2 

12 25,6 25,7 26,1 27 14,8 14,9 14,8 

13 38,2 38,7 38,6 28 178,4 178,8 181,8 

14 42,5 42,7 42,9 29 109,5 109,9 109,9 

15 29,8 30,8 30,3 30 19,5 19,5 19,9 

a Peng, C.; Bodenhausen, G.; Qiu, S.; Fong, H. H. S.; Farnsworth, N. R.; Yuan, S.; Zheng, C.: 

Magn. Reson. Chem., 1998, 36, 267-278. 
b 
Espectro obtido em piridina deuterada. 

A partir da comparação dos dados de RMN 1H e RMN 13C com os dados 

descritos na literatura foi possível identificar o triterpeno CB13 como sendo o 

ácido 3-oxo-lup-20(29)-en-28-óico, também chamado de ácido betulônico. 
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Figura 106. Expansão do espectro de RMN 1H [500 MHz, CDCl3,δ (ppm)] da 

substância CB13, região entre 0,8 e 1,8 ppm. 
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Figura 107. Expansão do espectro de RMN 1H [500 MHz, CDCl3,δ (ppm)] da 

substância CB13, região entre 2,8 e 5,4 ppm. 

 

Figura 108. Expansão do espectro de RMN 1H [125 MHz, CDCl3,δ (ppm)] da 

substância CB13, região entre 110 e 220 ppm. 
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Figura 109. Expansão do espectro de RMN 1H [125 MHz, CDCl3,δ (ppm)] da 

substância CB13, região entre 15 e 58 ppm. 
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5. PROPOSTAS BIOGÊNICAS/BIOSSINTÉTICAS DA XANTONA E DO 

BIFENILO ISOLADOS DE Clusia burlemarxii 

 Bifenilos, Benzofenonas e Xantonas 

O esquelelo carbônico dos bifenilos, benzofenonas e xantonas são 

formados por enzimas do tipo policetídeo sintase (PKS). Estas enzimas 

orquestram uma série de reações de transferência de grupo acila, 

descarboxilação, condensação, ciclização e aromatização, sendo que utilizam 

como substrato inicial derivados do ácido benzóico (BEERHUES, 2009).  

Durante a formação do benzoil-CoA o ácido cinâmico é inicialmente 

transformado no derivado tio-ester da coenzima A que, posteriormente, é 

hidratado. O derivado hidratado então sofre uma oxidação e o β-ceto éster 

formado perde uma unidade de acetilCoA através de uma reação de Claisen 

reversa, fig. 110 (DEWICK, 1997).  

COOH COSCoA

+ HSCoA

- H2O

COSCoA

HO

+ H2O

COSCoA

O

NAD+

SCoAO

CH3COSCoA

ácido cinâmico benzoil CoA

  

Figura 110. Formação do benzoil-CoA a partir do ácido cinâmico. 

As enzimas bifenilo sintase (BIS) e benzofenona sintase (BPS), ambas do 

tipo policetídeo sintase, catalisam a adição de três unidades de acetil-CoA ao 

benzoilCoA, a partir da descarboxilação do malonil-CoA, obtendo-se como 

produto o mesmo tetracetídeo, fig. 111.  

3 HO SCoA

O O

SCoA

O O O O

SCoA

O  

 Figura 111. Formação do intermediário tetracetídeo pelas enzimas BIS e BPS. 
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Enquanto a enzima bifenilo sintase catalisa uma condensação aldólica 

intramolecular C2→C7 seguida de descarboxilação para formar a 3,5-

dihidroxibifenila, a enzima benzofenona sintase promove uma condensação de 

Claisen C6→C1 para formar a 2,4,6-trihidroxibenzofenona (florobenzofenona), 

fig. 112. 

O O O

SCoA

O

O

CoAS O

O

O

BIS

OH

OH

- CO2

BPS

O O

OO

O OH

OHHO

CoAS

 

Figura 112. Formação da 3,5-dihidroxibifenila e da florobenzofenona. 

Alternativamente, as plantas podem utilizar derivados do ácido benzóico 

para produzir bifenilos, benzofenonas e xantonas com diferentes padrões de 

oxidação. Nesse sentido os sistemas enzimáticos que levam a produção de 

xantonas a partir das benzofenonas preferem o ácido 3-hidroxibenzóico como 

substrato inicial. A benzofenona sintase catalisa reações semelhantes a aquelas 

representadas na figura 113, entretanto forma-se a 2,3’,4,6-

tetrahidroxibenzofenona, a qual sofre um acoplamento fenólico oxidativo 

regiosseletivo promovido pelo complexo enzimático P450, para produzir a 1,3,5- 

ou 1,3,7-trihidroxixantona, fig. 113. 
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O O O
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OHHO

HO
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OHO
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HO

O

O O

OO

CoAS

Figura 113. Formação da 1,3,5-trihidroxixantona e da 1,3,7-trihidroxixantona. 

As bifenilas, benzofenonas e xantonas podem ainda sofrer uma série de 

reações de prenilação e ciclização intramolecular para dar origem a derivados 

policíclicos. 

A seguir são mostrados os esquemas biossintéticos de formação das 

substâncias CB09 e CB11, fig. 114 e 115. 
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CB09

 

Figura 114. Proposta biossintética da formação da substância CB09. 

Durante a biossíntese das substâncias CB09 e CB11, a espécie C. 

burlemarxii utiliza diferentes derivados do ácido benzóico para produzir bifenilos e 

xantonas diferindo quanto o padrão de oxidação. Os sistemas enzimáticos que 

levam a produção da substância CB09 utilizam o ácido 4-hidroxibenzóico como 

substrato inicial. A enzima bifenilo sintase catalisa uma condensação aldólica 

intramolecular C2→C7 seguida de descarboxilação para formar a 3,4’,5-

trihidroxibifenila. A seguir a bifenilo formada sofre uma série de reações que 

envolvem a prenilação em C4 com posterior oxidação e ciclização para formar a 

substância CB09. 
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Na produção da substância CB11 os sistemas enzimáticos utilizam o ácido 

3-hidroxibenzóico como substrato inicial. A enzima benzofenona sintase promove 

uma condensação de Claisen C6→C1 para formar a 2,4,6-trihidroxibenzofenona 

(florobenzofenona) a qual sofre um acoplamento fenólico oxidativo regiosseletivo 

para produzir a 1,3,5-trihidroxixantona. A seguir a xantona formada sofre uma 

série de reações que envolvem a O-metilação em C1 e a prenilação em C6 com 

posterior oxidação e ciclização para formar a substância CB11. 
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Figura 115. Proposta biossintética da formação da substância CB11. 
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6. ATIVIDADES FARMACOLÓGICAS DAS SUBSTÂNCIAS CB01 A CB13 

O interesse do homem pela utilização de substâncias orgânicas de origem 

vegetal teve seu início ainda na pré-história, uma vez que produtos de origem 

vegetal contribuem significativamente no fornecimento de substâncias que são 

aplicadas ao tratamento de doenças que acometem os seres humanos. Hoje as 

plantas estão sendo investigadas com o objetivo de descobrir substâncias 

químicas com relevantes atividades farmacológicas. 

Atualmente, estudos relatam as diversas atividades farmacológicas dos 

extratos, substâncias puras e óleos essenciais obtidos a partir de fontes 

vegetais (MINAMI, 2003), (MAGALHÃES, 2000), (SANTIAGO, 2005), 

(ANDRADE, 2005), (VECHIA, 2009), (SIMMONDS, 2001), revelando o grande 

potencial da aplicação de plantas nativas das diversas regiões do mundo para 

o desenvolvimento de novos fármacos. 

Nesse trabalho, a partir do estudo fitoquímico das folhas e caule da 

espécie Clusia burlemarxii foram isolados treze metabólitos secundários: três 

triterpenos, três xantonas, o ácido protocatechuíco, uma lignana, o ácido 

tocotrienolóico, dois flavonóis O-glicosilados, uma lactona e uma bifenila. 

Algumas dessas substâncias apresentam relevantes atividades famacológicas 

já descritas na literatura. 

Tane e colaboradores (2009) relatam a atividade antimicrobiana da 

friedelina e outros compostos isolados de Vismia rubescens (Clusiaceae), 

sendo a friedelina ativa frente as bactérias Salmonella typhi, Staphylococcus 

aureus e Pseudomonas aeruginosa (TANE, 2009). Kuete e colaboradores 

(2007) descrevem ainda a atividade antimicrobiana da friedelina frente a dez 

bactérias Gram negativas, seis bactérias Gram-positivas e frente aos fungos 

Candida albicans e Candida gabrata (KUETE, 2007). Jain e colaboradores 

relatam a atividade antifúngica da friedelina frente a quatro outros micro-

organismos (JAIN, 2001). A friedelina apresentou atividade antiplasmodial 

frente P. falciparum (LENTA, 2007). Tsao e colaboradores relatam a atividade 

anti-inflamatória da friedelina por meio da atuação frente as enzimas NADPH 

oxidase (NOX) e óxido nítrico sintase (NOS) (TSAO, 2008). A friedelina 
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também apresentou atividade inibitória frente à enzima α-glicosidase, in vitro 

(KHAN, 2008).  A inibição da α-glicosidase reduz a absorção de carboidratos 

pelo organismo e, portanto, é um importante aliado no controle da diabetes. 

A quercetrina, um flavonóide O-glicosilado, apresentou uma excelente 

atividade antioxidante frente o radical DPPH (1,1-difenil-2-picrihidrazil) 

(ADEROGBA, 2005). Ribeiro e colaboradores também relatam uma 

significativa atividade antioxidante dos flavonóides afzelina e quercetrina, 

sendo a quercetrina um antioxidante mais poderoso do que a afzelina, 

provavelmente, devido ao seu sistema catecol no anel B (RIBEIRO, 2005). 

Chou e colaboradores relatam a atividade dos flavonóides quercetrina e 

azfelina via inibição da replicação do vírus da herpes simples tipo 1 (HSV-1), 

sendo que a azfelina inibiu a replicação moderadamente, enquanto a 

quercetrina fracamente (CHOU, 2009). Frações ricas em quercetrina 

apresentaram importante atividade ansiolítica (RUIZA, 2008) e atividade 

antiviral contra a hepatite B (Anti-HBV) (Li, 2008). Os flavonóides azfelina e 

quercetrina também apresentaram atividade anti-leishmania (MUZITANO, 

2006). 

A xantona 6-desoxiisojacareubina apresentou atividade antimicrobiana 

frente às bactérias Gram-negativas Citrobacter freundii, Klebsiella pneumoniae, 

Morganella morganii, Proteus mirabilis, Proteus vulgaris, frente às bactérias 

Gram-positivas Staphylococcus aureus, Bacillus cereus, Bacillus 

stearothermophilus, Bacillus subtilis e frente aos fungos Candida albicans e 

Candida grabata (KUETE, 2007). 

As lignanas são muito raras na família Clusiaceae sendo o (+)-lioniresinol a 

terceira lignana isolada em Clusiaceae. A lignana (+)-lioniresinol, isolado a partir 

da espécie Salacia chinensis, apresentou uma excelente atividade antioxidante 

frente ao radical livre DPPH (KISHI, 2003). 

Lin e colaboradores descrevem as atividades anti-inflamatória, antioxidante, 

anticoagulante e a capacidade de redução do conteúdo de triacilglícerideos in 

vivo do ácido 3,4-dihidroxibenzóico, também conhecido como ácido 

protocatechuico, quando utilizado como suplemento na dieta de ratos (LIN, 
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2009). O ácido protocatechuico também apresentou atividade antibacteriana 

(FANG, 2008), ação neuroprotetora contra o mal de Alzheimer (MOOK-JUNG, 

2002), anti-tumoral durante a fase da iniciação (WADA, 2009) além de apresentar 

inibição da replicação do vírus HIV e aitividade antioxidante (CHOU, 2009). 

O ácido betulínico apresenta inúmeras atividades farmacológicas 

importantes, tais como, inibição da replicação do vírus HIV em linhagens de 

células linfocitárias H9 (KILKUSKLE, 1994), antibacteriana (RIVERO-CRUZ, 

2009), (KUETE, 2007), antifúngica (CHAUDHURI, 2004), antiplasmodial (LENTA, 

2007), (LENTA, 2008), antitumoral (GAO, 2003), inibição da replicação alfa-vírus 

(POHJALA, 2009) e redução do acúmulo de gordura em abdômen de ratos 

quando suplementado na dieta (MELO, 2009). 
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CAPÍTULO 2: ATIVIDADE ANTIMICROBIANA DOS EXTRATOS E 

SUBSTÂNCIAS ISOLADAS DAS FOLHAS E CAULE DE Clusia 

burlemarxii 

1. INTRODUÇÃO 

Atualmente, a descoberta de novas drogas que possam ser utilizadas no 

tratamento das mais variadas doenças que acometem o homem é realizada 

basicamente através dos ensaios biológicos quer das substâncias obtidas de 

fontes naturais, plantas, animais e micro-organismos, quer obtidas sintética ou 

semi-sinteticamente. A avaliação do potencial biológico de um organismo é 

realizada através de um “screening” in vitro, no qual apenas uma pequena 

quantidade de amostra é requerida (SOEJARTO, 1996). 

Um grande aliado na busca de substâncias bioativas é o conhecimento 

da medicina popular, a etnomedicina, o qual provê, na maioria das vezes, um 

importante direcionamento nessa “jornada”. O sucesso do conhecimento 

etnomedicinal é comprovado pela grande quantidade de drogas em uso clínico 

derivadas de plantas com destacado uso por diversas comunidades. Estima-se 

que 74% das drogas em uso sejam obtidas diretamente de plantas 

(SOEJARTO, 1996). Podemos citar inúmeros exemplos da importância do 

conhecimento da medicina popular em diversos medicamentos utilizados em 

larga escala pelo homem. A aspirina foi desenvolvida a partir de estudos 

etnofarmacológicos com as cascas do salgueiro Salix spp., utilizada na 

medicina tradicional européia no tratamento de inflamações e da febre. O 

agente antimalárico artemether é produzido semi-sinteticamente da artemisina, 

um sesquiterpeno isolado a partir do estudo etnofarmacológico da espécie 

vegetal Artemisia annua L. (GERTSCH, 2009). 

Os metabólitos obtidos a partir das plantas desempenham um 

importante papel nesse contexto, como destacado por Montanari e 

colaboradores, os quais afirmam que “as plantas constituem-se num enorme 

laboratório de síntese orgânica, fruto de milhões de anos de evolução e 

adaptação sobre a terra” fornecendo, de forma mais significativa, inúmeras 
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substâncias úteis ao tratamento das doenças que acometem os seres humanos 

(MONTANARI, 2001). 

A maior parte desses metabólitos é produzida como mecanismos de 

defesa dos vegetais às condições ambientais “hostis”, em geral devido à 

presença de micro-organismos, insetos e a condições de adaptação de fatores 

climáticos (MONTANARI, 2001). Uma grande parte dos metabólitos 

secundários com potencial de aplicação biológica é descoberta a partir da 

observação da interação entre os organismos, planta-microorganismo, planta-

insetos e planta-planta. Como exemplo, podemos citar as observações 

realizadas em campo que indicaram a ausência de insetos predadores da 

espécie Myrica gale L., a partir da qual, através de estudos biomonitorados, foi 

possível isolar um novo flavonóide com aplicações antifúngicas, um derivado 

glicosilado (resíduo de ramnose) do canferol, também isolado neste trabalho a 

partir da C. burlemarxii (SOEJARTO, 1996). 

Em virtude do continuo desenvolvimento de resistência aos antibióticos 

utilizados clinicamente, bem como, devido à grande incidência de infecções 

oportunistas criou-se uma necessidade de busca de novos agentes 

antimicrobianos. Nesse sentido o screening para determinação do potencial 

biológico de extratos e substâncias obtidas a partir de fontes naturais (plantas e 

micro-organismos) tem sido o ponto de partida para o descobrimento de novas 

drogas. 

Dentre as metodologias utilizadas no processo de avaliação rápida do 

potencial biológico de uma espécie destacam-se o teste de difusão em disco e 

a microdiluição em caldo nutritivo. Na avaliação por microdiluição em caldo os 

extratos são avaliados quanto ao potencial antimicrobiano utilizando-se 

agentes microbianos disponibilizados comercialmente pela Americam Type 

Culture Collection (ATCC). 
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2. OBJETIVOS 

 

  Estabelecer as atividades antibacterianas dos extratos, frações e 

substâncias isoladas frente as bactérias Bacillus subtilis, Staphylococcus 

aureus, Streptococcus mutans e Micrococcus luteus (Gram-positivas) e 

Escherichia coli, Pseudomonas aeruginosa e Salmonella typhimurium (Gram-

negativa); 

  Estabelecer as atividades antifúngicas dos extratos, frações e 

substâncias isoladas frente os fungos Aspergillus niger, Cladosporium 

cladosporioides e Candida albicans; 
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3. PARTE EXPERIMENTAL 

3.1 MATERIAIS E MÉTODOS 

a) PREPARO DOS MATERIAS PARA O BIOENSAIO: ESTERILIZAÇÃO 

Todos os materiais utilizados nos bioensaios foram esterilizados por 

calor úmido em autoclave. Para tanto, os materiais foram embalados com papel 

Graft e envolvidos em sacos plásticos para serem submetidos à autoclavação 

por 30 minutos a 121◦C. Dentre os materiais autoclavados estão as placas de 

petri, tubos de ensaio, vidros de penicilina, ponteiras e frascos de Erlenmeyer 

contendo água destilada. 

As placas de 96 poços são termosensíveis e, portanto, foram 

esterilizadas mediante a exposição à radiação UV durante 50 minutos. 

3.2. BIOENSAIO: DETERMINAÇÃO DA CONCENTRAÇÃO INIBITÓRIA MÍNIMA (CIM) 

A determinação da concentração inibitória mínima (CIM) dos extratos e 

substâncias foi realizada através do teste de microdiluições sucessivas em 

placas com 96 poços, segundo a metodologia de Bicalho e colaboradores 

(2003).  

Utilizou-se caldo nutriente e caldo de malte como meios de cultura para 

bactérias e fungos, respectivamente. A soluções estoque das amostras foram 

preparadas dissolvendo-se 2 mg da substância pura ou 8 mg do extrato em 5 

mL de uma solução de dimetilsulfóxido em água (20% v/v). Os controles 

positivos utilizados foram Cloranfenicol e Ciclopirox Olamina (Loprox) para 

bactérias e fungos, respectivamente, com a mesma concentração da solução 

estoque das amostras testadas (400 g mL-1 para substâncias puras e 2000 g 

mL-1 para o extrato). As concentrações das amostras e dos controles positivos 

testados variaram de 500 g mL-1 a 3,90 g mL-1, para os extratos, e de 100 g 

mL-1 a 0,78 g mL-1, para as substâncias puras. O período de incubação foi de 

24 horas para bactérias e de 72 horas para fungos. Após o período de 

incubação foi observada a ocorrência ou não de turvação dos caldos de 

culturas presentes nos poços para determinação da CIM (menor concentração 

capaz de inibir o crescimento de micro-organismos). 
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3.3. BIOENSAIO: MICRO-ORGANISMOS TESTADOS 

 Os extratos e substâncias isoladas foram testadas frente as bactérias 

Gram-positivas Streptococcus mutans (ATCC 5175), Staphylococcus aureus 

(ATCC 6538), Bacillus subtilis (ATCC 6633), Micrococcus luteus (ATCC 

10240), frente as bactérias Gram-negativas Escherichia coli (ATCC 94863), 

Salmonella choleraesuis (ATCC 14028), Pseudomonas aeruginosa e frente aos 

fungos Aspergillus ninger (ATCC 16404) e Cladosporium cladosporioides (IMI 

178517). 
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

As tabelas 17 e 18 ilustram os resultados obtidos para os ensaios 

antibacterianos dos extratos e substâncias isoladas de C. burlemarxii. 

Tabela 17. Concentração Inibitória Mínima (CIM) dos extratos e fases obtidas das 

folhas e do caule de C. burlemarxii. 

Micro-organismos Extrato 

Etanólico 

Folhas 

(μg.mL-1) 

Fase 

Hexânica 

Folhas 

(μg.mL-1) 

Fase 

AcOEt 

Folhas 

(μg.mL-1) 

Extrato 

Metanólico 

Caule 

(μg.mL-1) 

S. aureus 62,50  250  500 >500 

S. mutans >500 >500 >500 62,5 

B. subtilis 31,25  125 >500 62,5 

M. luteus >500 >500  500 31,2 

E. coli >500 >500 >500 >500 

S. choleraesuis >500 >500 >500 >500 

P. aeruginosa >500 >500 >500 >500 

A. niger >500 >500 >500 >500 

C. cladosporioides >500 >500 >500 >500 
Os experimentos forem feitos em triplicata. > 500 μg.mL

-1
: não ocorreu inibição em concentração menor 

que 500 μg.mL
-1

. 

Tabela 18. Concentração Inibitória Mínima (CIM)a,b das substâncias isoladas de C. 

burlemarxii. 

Substância PA SC EC BS SA SM ML AN CC 

CB02 >100 >100 >100   100 >100 >100 >100 >100 >100 

CB03 >100 >100 >100 >100 >100 >100 >100 >100 >100 

CB04 >100 >100 >100     50 >100 >100 >100 >100 >100 

CB05 >100 >100 >100 >100 25 >100 >100 >100 >100 

CB06 >100 >100 >100   100 >100 >100 >100 >100 >100 

CB07 >100 >100 >100 >100 25 >100 >100 >100 >100 

CB08 >100 >100 >100 >100 >100 >100 >100 >100 >100 

CB09 >100 >100 >100   100 50 100 25 >100 >100 

cloranfenicol 62,5 3,9 3,9 3,9 3,9 3,9 3,9 - - 

Loprox - - - - - - - 3,9 3,9 

          
a
Os experimentos foram feitos em triplicata. 

b 
Concentrações superiores à 100 μg.mL

-1
 foram 

consideradas como não ativas. PA - P. aeruginosa, SC - S. choleraesuis, EC - E. coli, BS - B. 

subitilis, AS - S. aureus, SM - S. mutans, ML - M. luteus, AN - A. niger, CC - C. cladosporioides.  

Foram testados o extrato etanólico das folhas e as fases obtidas por 
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partição com hexano e acetato de etila e o extrato metanólico do caule. O 

extrato etanólico das folhas mostrou uma maior atividade contra S. aureus 

(62,50 μg.mL-1) e B. subtilis (31,25 μg.mL-1). A fase obtida com hexano também 

foi ativa, embora em menor grau, contra os mesmos micro-organismos 

apresentando CIM de 250 μg.mL-1 e 125 μg.mL-1, respectivamente. A fase 

obtida com acetato de etila mostrou uma pequena atividade contra S. aureus 

(500 μg.mL-1) e M. luteus (500 μg.mL-1). O fato de o extrato etanólico 

apresentar uma maior atividade do que as fases hexânica e em acetato de etila 

poderia ser explicado, ou pela existência de um efeito sinérgico entre as 

substâncias presentes nessas fases, ou pela presença de substâncias com 

maior atividade na parte hidro-alcoólica do extrato que ainda não foi estudada. 

O extrato metanólico do caule apresentou atividade contra S. mutans (62,5 

μg.mL-1), B. subtilis (62,5 μg.mL-1) e M. luteus (31,2 μg.mL-1). 

As substâncias CB02 a CB09 foram ensaiadas frente aos mesmos micro-

organismos acima. O acido betulínico e a lactona 4-hidroxi-5,5-dimetildi-

hidrofuran-2-ona não apresentaram atividade. Das substâncias isoladas do 

extrato metanólico do caule, a lignana, CB07, apresentou atividade contra S. 

aureus (25 μg.mL-1). A bifenila, CB09, apresentou atividade contra um maior 

número de micro-organismos: B. subitilis (100 μg.mL-1), S. aureus (50 μg.mL-1), 

S. mutans (100 μg.mL-1), M. luteus (25 μg.mL-1). O ácido protocatechuico, 

CB06, foi pouco ativo apenas contra B. subitilis. É interessante notar que tanto 

CB07 quanto CB09 apresentaram atividade contra S. aureus enquanto que o 

extrato não, neste, provavelmente, a ação dessas substâncias pode ter sido 

mascarada pela presença de outras substâncias ou por estarem muito diluídas. 

Das substâncias isoladas do extrato etanólico das folhas, a quercetrina, CB04, 

e o ácido 2E-δ-tocotrienolóico apresentaram pequena atividade contra B. 

subitilis, já o 3-O-α-L-ramnopiranosilkaempferol, CB05, apresentou uma maior 

atividade contra S. aureus (25 μg.mL-1). 

Os resultados apresentados mostram que as substâncias isoladas 

possuem uma seletividade de atuação antimicrobiana, inibindo o crescimento 

de apenas algumas bactérias Gram positivas. 
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O presente trabalho descreve o estudo fitoquímico e a avaliação da 

atividade antimicrobiana dos extratos e substâncias isoladas da espécie 

vegetal C. burlemarxii.  

Das folhas foram obtidas cinco substâncias sendo a friedelina, a 

quercetrina e a azfelina comumente encontrados em plantas. Já a 4-hidroxi-

5,5-dimetildi-hidrofuran-2-ona tem ocorrência raríssima em plantas, sendo este 

o primeiro relato para a família Clusiaceae. O ácido 2Z-δ-tocotrienolóico 

também é raramente encontrado sendo mais comum na família o isômero E.  

Do caule foram isoladas oito substâncias sendo os ácidos betulínico,  

betulônico e protocatechuico amplamente distribuídos em plantas. Já as 

lignanas são bastante raras na família sendo o (+)-lioniresinol a terceira lignana 

isolada em Clusiaceae. As bifenilas são mais comuns na família, no entanto, 

este é o primeiro relato do composto 2,2-dimetil-3,5-di-hidroxi-7-(4-

hidroxifenil)cromano. As xantonas tem baixa ocorrência no gênero Clusia 

sendo neste trabalho isoladas as xantonas 6-desoxiisojacareubina, 

brasilixantona B, no entanto, este é o primeiro relato da substãncia 

burlemarxiixantona. 

Pode-se concluir que a composição química das frações polares do 

espécimen estudado difere quanto à classe de substâncias orgânicas 

presentes quando comparados aquelas apresentadas nos trabalhos 

previamente publicados na literatura, os quais estudam os extratos menos 

polares, em especial aqueles obtidos com hexano. Em geral, as espécies do 

gênero Clusia são conhecidas como fontes de benzofenonas poliisopreniladas 

e triterpenos. Neste trabalho, isolaram-se substâncias pertencentes a classes 

pouco comuns no gênero Clusia, sendo algumas delas inclusive incomuns até 

mesmo na família Clusiaceae. 

A presença de xantonas na espécie estudada sugere algum tipo de 

regulação especial da rota biossintética de produção dos bifenilos, 

benzofenonas e xantonas. Estas substâncias são formadas por enzimas do tipo 

policetídeos sintase (PKS) que orquestram uma série de reações de 
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transferência de grupo acila, descarboxilação, condensação, ciclização e 

aromatização, sendo que utilizam como substrato inicial derivados do ácido 

benzóico. 

Os resultados da avaliação da atividade antimicrobiana mostram que as 

substâncias isoladas possuem uma seletividade de atuação antimicrobiana, 

inibindo o crescimento de apenas algumas bactérias Gram positivas. Além 

disso, pode-se observar que a substituição de alguns grupos nas moléculas 

podem alterar significativamente a resposta da atividade antimicrobiana, como 

foi o caso dos flavonóides quercetrina e azfelina que diferem entre si apenas de 

um grupo hidroxila na posição 3’ e que, entretanto, apresentaram seletividade 

microbiana e atividade distintas. 
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