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RESUMO

Myrcia guianensis (Mirtaceae), uma planta nativa da Amazonia, foi objeto de
estudo fitoquimico e alelopatico. Essa espécie pertence ao grupo popularmente
conhecido como “pedra-ume-caa”, onde também, estdo incluidas as espécies:
Myrcia multiflora, Myrcia uniflora, Myrcia salicifolia, Myrcia speciosa e Myrcia
spherocarpa. Sao conhecidas como “insulina vegetal”, com relatos de
possuirem propriedades medicinais. Foram realizados na espécie Myrcia
guianensis estudos fitoquimicos e investigacdo da existéncia de propriedades
alelopéticas frente a duas plantas invasoras de pastagens: Mimosa pudica
(malicia) e Senna obtusifolia (mata-pasta). Os E. B.: hexanico, acetato de etila
e hidroalcodlico (8:2) das folhas de Myrcia guianensis foram submetidos a
particbes com hexano, diclorometano e acetato de etila. Também foi realizada
a extragdo de Oleo essencial das folhas da referida espécie. Métodos
cromatograficos foram aplicados nas particdes dos respectivos extratos, sendo
gue da particdo diclorometanica do E.B. hexanico foram obtidas as substancias
estigmast-4-en-3-ona, acido 2-hidroxi-6-(8Z-pentadeceno)-benzdéico (acido
gingoico), p-sitosterol, a-amirina e 6B-hidroxi-estgmast-4-en-3-ona; da particdo
AcOEt do E.B. AcOEt foram obtidas as substancias galato de metila, acido 3,4-
diidroxibenzéico (acido protocatecuico) e acido galico; da particdo hexanica do
E.B. hidroalcodlico obteve-se uma mistura de ésteres graxos e o f-sitosterol.
As substancias foram identificadas com base na andlise espectral de RMN *H,
RMN **C, DEPT, COSY e EM, além de comparacéo com dados encontrados
na literatura. Os bioensaios alelopaticos evidenciaram que a maior atividade
estava no E.B AcOEt e nas suas particbes, mostraram efeitos inibitorios e
estimulatorios nos testes com 06leo essencial e baixa atividade presente nas

substancias acido protocatecuico e acido galico.
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1 - INTRODUCAO

Na busca de alivio para suas dores e enfermidades, o homem foi
impelido, através dos séculos, a analisar os fendbmenos da natureza e a buscar
solucdes que o ajudassem a minorar seus sofrimentos, encontrando no reino
vegetal uma saida, o qual € uma das fontes mais antigas de medicamentos.

Desde a aurora dos tempos, a humanidade tem se valido de plantas
com fins medicinais para tratamento, cura e prevencdo de doencas (VEIGA
JUNIOR et al., 2005). Segundo os autores ao longo do tempo, tém sido
registrados variados procedimentos clinicos tradicionais utilizando plantas
medicinais, e que, apesar da grande evolucdo da medicina alopatica, existem
obstaculos basicos na sua utilizacdo pelas populacdes, que vao desde a
acesso aos centros hospitalares a obtencao de exames e medicamentos.

Segundo FARNSWORTH (1985), perito da OMS, citado por
BRAGANCA, 1996, a flora da maioria dos paises em desenvolvimento
permanece em grande parte inexplorada do ponto de vista de sua utilizacdo
pratica. VEIGA JUNIOR et al., 2005, cita que nestes paises, bem como nos
mais desenvolvidos, os apelos da midia para o consumo de produtos a base de
fontes naturais aumentam a cada dia. A histéria mostra que um grande
namero de compostos ativos pode ser extraido de plantas e o fato de serem
utilizados pela populacdo ja indica, razoavelmente, que elas merecem um
estudo cientifico.

Estima-se que existam cerca de 250 mil a 750 mil espécies de

vegetais superiores, das quais muitas ainda ndo foram objeto de uma descri¢géo
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cientifica (BRAGANCA, 1996). Segundo VEIGA JUNIOR et al., 2005, no Brasil,
as plantas medicinais da flora nativa séo consumidas com pouca ou nenhuma
comprovacdo de suas propriedades farmacoldgicas, propagadas por usuarios
ou comerciantes. Ao longo do tempo, as plantas tidas com propriedades
biolégicas, sdo muito utilizadas pela populacdo brasileira que procura nas
plantas medicinais outras alternativas para a cura de suas enfermidades.
Estima-se que 60% dos brasileiros recorrem a estas plantas, principalmente
por falta de recursos (VAITSMAN, 1995).

Temos em nosso territorio pelo menos 120.000 espécies vegetais,
onde 2.000 estdo descritas como portadoras de propriedades biologicas.
Embora devam conter propriedades terapéuticas, o pais gasta entre 2 a 3
bilhdes de ddlares por ano, na importacdo das matérias-primas de 90% dos
remedios sintéticos que a populacdo consome (OLIVEIRA et al., 1992). Assim,
num pais como 0 nosso, onde a flora é téo rica, utilizando-a como fonte de
matéria-prima na producdo de medicamentos, constituiria uma grande
vantagem econdmica (PEIGEN, 1981).

A descoberta, no territorio brasileiro, de plantas raras e com variadas
propriedades biologicas, desperta o interesse de indmeros pesquisadores
estrangeiros, que isolam e extraem 0s principios ativos no exterior e registram
suas patentes. “Depois, o Brasil paga royalties para ter aquele produto”
(FERNANDES, 1993).

Nos mais diversos paises do mundo, muitas plantas sdo utilizadas,
nas mais variadas areas, devido as suas propriedade. De varias destas
plantas, pertencentes a diversas familias, foram isolados e purificados

principios ativos das mais diversas classes de compostos quimicos, tais como
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polissacarideos, proteinas, flavondides, esteroides, terpendides, alcaldides e
outras (IVORRA et al., 1989).

E muito importante ter o conhecimento quimico de um vegetal
considerado medicinal ou com outras propriedades biologicas, pois podem
conter substancias toxicas, que podem causar reacdes que desconhecemos.
As plantas sédo sistemas biolégicos que se compara a um laboratério, onde séo
sintetizadas substancias que podem ter acdo benéfica ou maléfica ao

organismo humano e o conhecimento de seus componentes quimicos €

fundamental, tanto para quimicos quanto para farmacélogos.

Estudos mostram que uma das propriedades biolégicas que certas
plantas possuem é de interferir direta ou indiretamente no desempenho de
outros vegetais vizinhos, através da producdo de substancias quimicas,
liberadas para o meio ambiente, fendmeno este denominado de alelopatia.

Varias espécies do género Myrcia DC., da familia das Myrtaceae,
também conhecidas como “pedra-ume-caa”, consideradas como insulina
vegetal (ALMEIDA, 1993), tém ampla utilizacdo como antidiabéticas. Entre
estas variedades, esta a Myrcia guianensis uma planta medicinal da Amazénia,
encontrada, quase que exclusivamente, nos arredores do municipio de
Santarém — PA, que, segundo ALMEIDA, 1993, as folhas em decoccao
constituem um excelente remédio para diabetes.

Neste trabalho descrevemos o estudo fitoquimico da Myrcia
guianensis e a investigacdo da existéncia de propriedades alelopéticas na

espécie.
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1.1 - OBJETIVO

O objetivo principal deste trabalho foi o isolamento e a identificacao
das substancias quimicas presentes nas folhas da Myrcia guaianensis e a
avaliacdo da atividade alelopatica frente a plantas invasoras de pastagens, na

busca de um herbicida natural.
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2 — A FAMILIA MYRTACEAE

A Familia Myrtaceae é composta por cerca de 133 géneros e
aproximadamente 3.900 espécies, as quais distribuem-se, em sua maioria, nas
regibes tropicais e subtropicais da Australia e América do Sul (CARLOS
PARRA, 2002). No Brasil, estima-se que ocorram aproximadamente 1.000
espécies (DUARTE, 2003). Segundo CRONQUIST, 1981, citado por
LIMBERGER et al., 2004, as espécies sao divididas em duas subfamilias,
Myrtoideae e Leptospermoideae, sendo que, no Brasil, todos os representantes
nativos pertencem a subfamilia Myrtoideae, a qual € constituida de apenas
uma tribo, Myrteae, que se divide em trés subtribos, Eugeniinae, Myrciinae e
Myrtinae.

Em todos os ecossistemas brasileiros, as Myrtaceae se destacam
como sendo uma das familias mais importantes e diversificadas (CARDOSO &
SAJO, 2004), formada por um grande numero de plantas lenhosas que vao
desde arbustos até grandes arvores. Possuem folhas persistentes, simples,
geralmente opostas, providas de glandulas aromaticas, muitas vezes de
consisténcia coriacea. Flores regulares, bissexuais. Calice (verticilo floral
externo) constituido, geralmente, por 4 a 5 I6bulos livres. Frutos, na maior
parte, carnosos ou em capsulas, podendo conter de duas a varias sementes.
Possuem grande importancia econdmica ao incluir-se plantas de grande
interesse e utilidade, por seus frutos comestiveis, obtencdo de Oleos e
madeiras especiais, e também séo utilizadas como plantas ornamentais.

Na familia Myrtaceae, encontram-se alguns géneros como: Agonis

(DC.) Sweet — arbustos de folhas alternadas, freqientemente agrupadas em
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direcdo ao extremo dos ramos. Flores muito pequenas. Calice com 5 I6bulos.
Corola com 5 pétalas brancas, orbiculares. Androceu com 10-20 estames, as
vezes, mais. Fruto em formato de cédpsula. Compreendendo 11 espécies do
oeste da Australia; Angophora Cav. — arbustos ou arvores, geralmente
Glauco, pubescente ou hispido. Folhas opostas ou alternadas, coridceas.
Flores umbeliformes. Célice com 5 Iébulos dentados. Corola com 5 pétalas
unidas na base. Androceu com numerosos estames dispostos em varias seéries.
Cépsula lenhosa em volta e unida ao caule. Compreende 8 espécies do leste
da Australia; Callistemon R. Br. — arbustos com folhas redondas ou lineares.
Flores dispostas em densas espigas longas e cilindricas. Calice com 5 nédulos
embricados, mais ou menos escarioso. Corola com 5 pétalas orbiculares.
Androceu com numerosos estames dispostos em varias seéries. Fruto
encerrado no caule lenhoso. Compreende 25 espécies da Australia;
Eucalyptus L'Her. — arvores e arbustos mais ou menos resinosos. Com folhas
juvenis alternadas ou opostas e perfoliadas. Folhas adultas alternadas e
miudas. Florescéncia umbeliforme. Célice longo, truncado. Fruto em formato de
capsula lenhosa, contendo numerosas sementes de pequeno tamanho.
Compreende, cerca de 500 espécies nativas da Australia, com alguns
representantes na Malasia e Filipinas. As principais utilidades dos eucaliptos
estdo em seu rapido crescimento, resisténcia e elasticidade. Também deles se
obtém esséncias e resinas como taninos; Eugenia L. — arvores e arbustos com
folhas simples e brilhantes. Flores em pencas, dispostas em pares, rara vezes
solitarias. Calice com 4 sépalas livres persistentes no fruto. Corola com 4
pétalas brancas. Androceu com numerosos estames. Fruto carnoso contendo

de 1 a 2 sementes. Compreende, cerca, de 1.000 espécies distribuidas,
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principalmente, na América do Sul, com alguns representantes na Asia, Africa e
ilhas do pacifico. Algumas espécies possuem frutos comestiveis; Feijoa O.
Berg. — arbustos com folhas opostas, simples. Flores em cachos de poucas
unidades ou solitarias. Calice com 4 sépalas. Corola com 4 pétalas. Androceu
com numerosos estames. Frutos carnosos. Compreende duas espécies nativas
do Brasil; Lophomyrtus Burret — arbustos de folhas simples, coriaceas. Flores
solitarias, axilares, largamente pedunculadas. Calice com 4 sépalas. Corola
com 4 pétalas brancas. Androceu com numerosos estames. Frutos carnosos
com diversas sementes. Compreende duas espécies da Nova Zelandia; Luma
A. Gray — arbustos com folhas opostas e flores solitarias ou em conjunto de 3
flores. Calice com 4 sépalas. Corola com 4 pétalas e androceu com
numerosos estames sobressaindo das pétalas. Frutos carnosos. Compreende
4 espécies da Argentina e Chile. Melaleuca L. — arvores e arbustos com
cascas, que geralmente, se desprende em capas. Folhas alternadas, poucas
vezes opostas, concavas ou semi-redondas, raras vezes delgadas e com
margens recurvadas. Flores rodeadas por uma bractea, dispostas em espigas,
com o eixo da espiga crescendo continuamente imitando folhas. Célice com 5
|6bulos. Corola com 5 pétalas orbiculares. Androceu com numerosos estames
muitos mais largos que as pétalas. Capsula encerrada no calice. Compreende
150 espécies nativas da Australia, com algumas espécies na Nova Guiné e
Malasia; Metrosideros Banks ex Gaertn. — arbustos, arvores ou trepadeiras,
aromaticos, com folhas simples opostas, com glandulas. Flores no cume
axilares ou terminais. Calice com 5 l6bulos, raras vezes 4, ligeiramente
imbricados. Corola com 5 pétalas, raras vezes 4. Androceu com numMerosos

estames livres, dispostos em uma ou varias séries. Frutos em capsula
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coriacea, rodeada por um célice persistente. Compreende umas 50 espécies
nativas da Africa do Sul, Malasia, Australia e ilhas do pacifico; Myrciaria O.
Berg. — arvores ou arbustos com folhas opostas, simples. Flores em cachos ou
aglomeradas axilares ou laterais ou sobre o caule. Calice tubular com 4 |6bulos
livres e imbricados encerrados nas pétalas. Corola com 4 pétalas. Androceu
com numerosos estames. Fruto carnoso. Compreende umas 40 espécies
espalhadas pela América tropical; Psidium L. — arbustos ou arvores de folhas
opostas e simples. Flores solitarias no cume ou axilares ou terminais. Calice
com um tubo prolongado por cima do ovario, com 4 a 5 |6bulos. Corola com 4-5
pétalas brancas. Androceu com numerosos estames dispostos em varias
séries. Fruto carnoso. Compreende umas 100 espécies nativas da América
tropical; Syncarpia Ten. — arvores com folhas opostas. Flores densas,
solitarias sobre pedunculos axilares ou terminais. Calice em forma de tubo,
com 4 a 5 lobulos. Corola com 4-5 pétalas. Androceu com numerosos estames
dispostos em uma ou duas séries. Capsula em volta pelo tubo do calice.
Compreende 5 espécies da Australia.Syzygium Gaertn. — arvores e arbustos,
aromaticos, com folhas opostas, com glandulas puntiformes. Flores solitarias
ou em grupos de 3. Calice com 4 a 5 I6bulos. Corola com 4 a 5 pétalas.
Androceu com numerosos estames dispostos em varias séries ou unidos nas
faces. Fruto carnoso. Compreende, cerca de 500 espécies nativas da América
tropical; Tristania R. Br. — arvores e arbustos com folhas alternadas ou
irregularmente verticiladas (inseridas no mesmo nd) nos finais dos ramos, raras
vezes opostas. Flores pequenas, amarelas ou brancas. Célice em tubo com 5

|6bulos. Corola com 5 pétalas muito imbricados. Androceu com muitos
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estames, mais ou menos unidos nas faces. Cépsula envolta pelo célice.

Compreende uma espécie nativa da Australia.

3 - 0 GENERO MYRCIA

O género Myrcia DC., pertencente a subtribo Myrciinae € um dos
maiores géneros americanos de Myrtaceae, com mais de 300 espécies
distribuidas do México até o Sul do Brasil (LIMBERGER et al., 2004).

Algumas espécies de Myrcia sdo muito utilizadas na medicina
popular, destacando-se a Myrcia multiflora (Lam.) DC., utlizada como
hipoglicemiante na forma de infuso ou decocto (LIMBERGER et al. 2004).
Tribos indigenas e comunidades tradicionais usaram varias espécies do género
como adstringente, contra diabetes e diarréia, como diurético, para estancar
hemorragias, contra a hipertensdo e Ulceras da boca (GUARE CRUZ et al.
2004). Estudos farmacoldgicos demonstraram atividade de extratos de folhas
de Myrcia fallax (Rich.) DC. frente a células cancerigenas tipo KB
(LIMBERGER et al.,2004).

Outras espécies do género que se tem informacdes de estudos
botanicos séo:

Myrcia pubipetala Miq — folhas ovais com apice acuminado, base arredondada,
coridcea, com nervacdo pubescente, fortemente saliente na face inferior,
pontuacdes translicidas facilmente visiveis. O tamanho das folhas € bastante
variavel (DUARTE, 2003);

Myrcia aff. freyreissiana (O. Berg) Kiaerski — segundo DUARTE (2003), pode

ser identificada por apresentar uma descamacao escura nos ramos. As folhas
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sdo ovais a elipticas, com apice acuminado, base arredondada com epeciolo
curto. Tronco avermelhado. A terminagao "aff.” justifica-se pelo fato que estes
materiais apresentam peciolo menor e folhas menos coriaceas do que a
Myrcia freyreissiana;

Myrcia tenuivenosa Kiaerski — 0 mesmo autor cita que esta espécie se
caracteriza por apresentar tricomas ferrugineos na por¢ao terminal dos ramos e
folhas lanceoladas e elipticolanceoladas, com nervuras numerosas € pouco

salientes na face inferior, além de pontuac¢@es facilmente visiveis.

4 — O GRUPO PEDRA-UME-CAA

Existe um grupo de espécies do género Myrcia conhecidas
popularmente pelo nome de “pedra-ume-cad”; entre estas podemos encontrar:
Myrcia uniflora DC., Myrcia multiflora (Lam.) DC, Myrcia guianensis (Aubl.) DC.,
Myrcia salicifolia DC., Myrcia speciosa (Amsh.) McVaugh e Myrcia
sphaerocarpa DC., todas conhecidas, também, como ‘“insulina vegetal”
(LIMBERGER et Al., 2004). Sao plantas arbustivas, bastante ramificadas que
crescem em regides mais secas da Amazoénia e em outras partes de Brasil.

Estudos fitoquimicos e ensaios farmacologicos recentes, em alguns
grupos de pedra-ume-cad, revelaram a existéncia de atividade biolégica de
varias substancias isoladas e também em testes feitos com extratos brutos e
infusbes. Estas estdo entre as 65 plantas medicinais selecionadas pelo
Programa de Pesquisa de Plantas medicinais — PPPM — para estudo pela
CEME (SANT’ANA & ASSAD, 2004).

Neste grupo destacam-se:
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Myrcia multiflora (Lam.) DC. — Bioensaios de extrato metandlico das folhas
mostraram uma potente inibicdo da atividade das enzimas aldose redutase
(YOSHIKAWA et al., 1998; MATSUDA et al., 2001). Esta é uma enzima que
catalisa a reducéo da glicose ao sorbitol, este ndo difunde pela membrana da
célula e sua acumulagdo intracelular foi implicada nas complicacbes do
diabetes (MATSUDA et al.,, 2002). Estudos fitoquimicos realizados por
MATSUDA et al., 2002, com o extrato citado acima, revelaram a presenca de
novos flavondides biologicamente ativos e de alguns benzendides que agem
como inibidores de aldose redutase. Foram isolados os flavondis glicosilados
quercitrina, guaijaverina, desmantina-1 e miricitrina; as flavanonas glicosiladas
mirciacitrinas I, IlI, Ill, IV e V; e, também, as acetofenonas denominadas de
mirciafenonas A e B. As Figuras 1 e 2 ilustram as estruturas destas substancias

(YOSHIKAWA et al., 1998; YOSHIKAWA et al., 2002).
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Figura 1 — Flavonais glicosilados e acetofenonas isolados de Myrcia multiflora.
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Figura 2 — flavanonas glicosiladas isoladas de Myrcia multiflora.
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Myrcia uniflora — BRAGANCA (1996) relata ensaios clinicos duplo-cegos, na
Escola Paulista de Medicina, com a referida espécie, com a colaboracdo do
Departamento de Farmacologia da Universidade Federal do Parg,
administrando-a a voluntarios diabéticos e normais. As folhas foram trituradas e
acondicionadas em pacotes de 1 g e preparados por infusdo (cha). Na primeira
etapa — ensaio agudo — foi administrado o cha (1 g) e foram obtidas amostras
de sangue durante 4 horas. A metade dos diabéticos recebeu o cha preparado
com 1 g das folhas, enquanto a outra metade tomava um cha placebo. O
sangue foi colido apds jejum e desjejum para dosagem de glicose, insulina e
testes laboratoriais de rotina. Numa segunda etapa — a de avaliacdo de efeito
cronico —, a planta foi administrada juntamente com as principais refeicdes
durante 8 semanas, sendo determinada a glicemia e insulinemia a cada duas
semanas. Participaram 10 individuos normais e 18 pacientes diabéticos. Os
autores observaram uma reducdo dos niveis de insulinemia no grupo diabético
ap6s a administracdo da planta, e sugerem que a mesma decorra da
diminuicdo da absorcdo de alimentos ou do aumento da sensibilidade do
receptor a insulina. Os niveis de fosfatase alcalina mostraram-se elevados nos
individuos normais apos a M. uniflora e o placebo, mas ndo foram vistos no
grupo de pacientes diabéticos. Os efeitos provocados antes e apds o0 uso da
planta foram analisados pelo método de Wilcoxon, enquanto os resultados dos
grupos normais e diabéticos foram comparados pelo teste de Mann-Whitney.
N&o foram encontradas diferencas estatisticamente significativas na glicemia e
insulinemia, entre os grupos normais e diabéticos que receberam a M. uniflora,

guando comparados entre si e com o placebo. Embora os experimentos néo
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confirmem o efeito hipoglicemiante, a M. uniflora, segundo o autor, continua
sendo uma das mais usadas pela populagao.

Também merece destaque a M. salicifolia que produz varias
substancias quimicas (Quadro 1) com propriedades bioldgicas, pois, algumas,
como visto anteriormente, ja foram isoladas de Myrcia multifiora. O Quadro 2
apresenta varias atividades biol6gicas de extratos da M. salicifolia, onde pode
ser observado que os resultados dependem do extrato utilizado e do tipo da
atividade testada. A figura 3 ilustra as estruturas moleculares das substancias

produzidas por essa espécie, algumas estdo nas paginas 25 e 26.

Quadro 1 — Compostos quimicos presentes na Myrcia salicifolia.

B-amirina Triterpeno Folhas Brasil
Catequina Flavondide Folhas Brasil
Desmanthina Flavonol Folhas Brasil
Acido galico Benzendide Folhas Brasil
Acido gingdico Benzendide Folhas Brasil
Guaijaverina Flavonol Folhas Brasil
Mirciacitrina | — V Flavanonas Folhas Brasil
Mirciafenona A e B Benzenoides Folhas Brasil
Miricitrina Flavonol Folhas Brasil
Quercitrin Flavonol Folhas Brasil

Fonte: Raintree Nutrition, Inc. Carson City, NV 89701. All Rights Reserved. www.rain-tree.com



Quadro 2 — Atividade bioldgica de Extratos de Myrcia salicifolia.
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Fonte: Raintree Nutrition, Inc. Carson City, NV 89701. All Rights Reserved. www.rain-tree.com
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Figura 3 — Substancias quimicas produzidas por Myrcia salicifolia
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Myrcia guianensis — Estudos fitoquimicos recentes revelaram a ocorréncia de
flavonas na espécie. Foram isoladas do extrato etandlico as flavonas 6,8-
dimetil-5,4’-diidréxi-7,3’-dimetoxiflavona e 6,8-dimetil-5,4’-diidroxi-7-
metoxiflavona (FEHLBERG et al., 2005), cujas estruturas encontram-se na
Figura 4 . Segundo os autores a ocorréncia de flavonas C-metiladas esta

restrita & familia Myrtaceae e € vista como um carater primitivo da espécie.

OH OH
CHs CHj
H,CO 0 OCH, H,CO o}
| |
H3C ‘ H5;C H
OH o) OH
6,8-dimetil-5,4'-diidroxi-7,3'-dimetoxiflavona 6,8-dimetil-5,4'-diidréxi-7-metoxiflavona

Figura 4 - Flavonas isoladas de Myrcia guianensis.
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5 - PARTE FITOQUIMICA EXPERIMENTAL

5.1 —- ESTRUTURAS DAS SUBSTANCIAS QUIMICAS OBTIDAS

DE Myrcia guianensis

Estigmast-4-en-3-ona

RMN *H (Figura 22 , p. 104)
RMN *3C (Figura 23, p. 105)
DEPT (Figura 24, p. 106)
COSY (Figura 25, p. 107)

acido 2-hidroxi-6-(8Z-pentadeceno)-
benzdico (acido gingobico)

RMN *H (Figura 22, p. 104)
RMN *C (Figura 23, p. 105)
DEPT (Figura 24, p. 106)
COSY (Figura 25, p. 107)

p-sitosterol

RMN *H (Figura 26, p. 108)
RMN *3C (Figura 27, p. 109)
DEPT( Figura 28 , p. 110)

COSY (Figura 29, p. 111)

a-amirina

RMN *H (Figura 30, p. 112)
RMN **C (Figura 32, p. 114)
DEPT (Figura 33, p. 115)
COSY (Figura 34, p. 116)
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6p-hidroxi-estgmast-4-en-3-ona
RMN *H (Figura 30, p. 112)
RMN *3C (Figura 32, p. 114)
DEPT (Figura 33, p. 115)
COSY (Figura 34, p. 116)

galato de metila

RMN 'H (Figura 35, p. 117)
RMN *3C (Figura 36, p. 118)
DEPT (Figura 37, p. 119)
COSY (Figura 38, p. 120)

acido 3,4-dihidroxi-benzoico
(4cido protocatecuico)

RMN *H (Figuras 35 e 39, p.
117 e 121)

RMN *C Figuras 36 e 40, p.
118 e 122)

DEPT (Figuras 37 e 41, p. 119
e 123)

COSY (figura 38, p. 120)

acido galico.

RMN H (Figura 42, p. 124)
RMN *3C (Figura 43, p. 125)
DEPT (Figura 44, p. 126)
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palmitato de metila

RMN H (Figura 45, p. 127)

RMN *3C (Figura 46, p. 128)
Cromatograma (Figura 47, p. 129)

EM (figura 48, p. 130)
COSY (figura 53, p. 135)

palmitato de etila

RMN *H (figura 45, p. 127)

RMN *3C (figura 46, p. 128)
Cromatograma (Figura 47, p. 129)

EM (figura 49, p. 131)
COSY (figura 53, p. 135)

estearato de etila

RMN *H (figura 45, p. 127)

RMN 3C (figura 46, p. 128)
Cromatograma (Figura 47, p. 129)
EM (figura 50, p. 132)

COSY (figura 53, p. 135)

estearato de metila

RMN *H (figura 45, p. 127)

RMN 3C (figura 46, p. 128)
Cromatograma (Figura 47, p. 129)
EM (figura 51, p. 133)

COSY (figura 53, p. 135)

miristato de etila

RMN *H (figura 45, p. 127)

RMN *3C (figura 46, p. 128)
Cromatograma (Figura 47, p. 129)

EM (figura 52, p. 134)
COSY (figura 53, p. 135)
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5.2 —INSTRUMENTAL UTILIZADO

- Espectrémetro de Ressonancia Magnética Nuclear:
VARIAN modelo MERCURY - 300 (300MHz),
- Cémara de Andlise de Fluorescéncia por Luz Ultravioleta:
Cabine tipo SPECTROLINE modelo CM — 10 com luz tipo SPECTROLINE
modelo ENF — 269C.
- Balancga Analitica:
SARTORIUS modelo BP210S.
- Evaporadores Rotativos:
BUCHI modelo 461

QUIMIS modelo Q — 344-2
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5.3 — COLETA E IDENTIFICACAO DO MATERIAL PARA ESTUDO

A coleta foi realizada em areas préximas a cidade de Santarém—PA,
por mateiros com larga experiéncia, e a identificacéo efetuada por botéanicos da
EMBRAPA (Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuaria) — Amazonia

Oriental, onde uma exsicata (n.° 2475), encontra-se catalogada.

5.4 — PREPARACAO DOS EXTRATOS BRUTOS

O material botanico (folhas) foi seco em temperatura ambiente, e
posteriormente triturado em moinho de facas. A partir de 5,80 Kg deste material
foram preparados extratos brutos por percolacdo em solventes organicos a frio
na sequéncia: hexano, acetato de etila, metanol e solucdo hidroalcodlica
(EtOH:H,O 20%), e em seguida, havendo filtracdo e concentracdo a vacuo.
Estas etapas de obtencdo dos extratos brutos encontram-se representadas no

Fluxograma 1.
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Fluxograma 1 - Obtenc¢&o dos extratos brutos de Myrcia guianensis.

Folhas secas moidas

(5,80 Kg)

1) Extracao a frio (1 semana) com hexano (10 L)
2) Filtracdo

Concentragao

em rotavapor a vacuo

Extrato bruto jorta '

hexanico
(61,07 g) 1) Extracéo a frio (1 semana) com AcOEt (10L)

2) Filtragéo
Concentragao
em rotavapor a vacuo

Extrato bruto
acetato de Torta

etila
(245,82 9) 1) Extracao a frio (1 semana) com MeOH (10L)
2) Filtragcéo
Concentracado
em rotavapor a vacuo
Extrato bruto Torta
Metandlico .
(233,33 g) .
1) Extracao a frio (1 semana)
com solucédo EtOH/H,0 (8:2)
2) Filtracdo
Concentragao
em rotavapor a Vacuo
Extrato bruto Residuo

hidroalcodlico .
(57,86 g)
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5.5 - OBTENCAO DE OLEO ESSENCIAL

O 6leo essencial foi obtido a partir de 1,5 Kg de folhas frescas de
Myrcia guianensis, utilizando-se o método hidrodestilagdo em extrator continuo
do tipo Clevenger modificado. Foi obtido 1,611 g de 6leo, tendo um rendimento

de 0,11%.

5.6 — PARTICIONAMENTO DOS EXTRATOS BRUTOS
HEXANICO, ACETATO DE ETILA E HIDROALCOOLICO

Estes extratos passaram por um metodo de particdo sequencial
(extragéo liquido-liquido) com os solventes: hexano, diclorometano e acetato
de etila, obedecendo a ordem crescente de polaridade.

Os extratos brutos hidroalcodlico (56 g), Acetato de etila (15 g) e
hexanico (10 g) foram solubilizados em metanol e em seguida adicionou-se
agua destilada em uma proporcéo de 2:8.

As solucdes dos extratos brutos hexénica e acetato de etila
passaram por uma filtracdo em celite para a eliminacéo de clorofila, antes do
método de particdo (Fluxogramas 2 e 3). O extrato bruto hidroalcodlico também

foi submetido a particao (Fluxograma 4).
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Fluxograma 2 — Método de eliminacéo de clorofila e particdo do extrato bruto hexéanico.

Extrato bruto

hexanico
(109)

1) Solubilizagdo em MeOH/H,0 80%
2) Filtracdo em celite (eliminag&o de clorofila)
3) Extracéo liquido-liquido com hexano

Fase Fase
hexanica aquosa

Concentragao

Extracéo liquido-liqguido com CH,ClI,

Particdo
hexanica
(1,7 9)

Fase
aguosa

Fase
diclorometanica

Concentragao

Extrac&o liquido-liqguido com AcOEt

Particdo
diclorometanica
(1,59)

Fase
acetato de etila

Residuo
(ndo trabalhado

Concentragao

Particao
acetato de etila
(1,8 9)
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Fluxograma 3 — Método de eliminagéo de clorofila e particdo do extrato bruto acetato de
etila.

Estrato bruto

acetato de etila
(159)

1) Solubilizagdo em MeOH/H 80%
2) Filtracdo em celite (eliminag&o de clorofila)
3) Extracéo liquido-liquido com hexano

Fase Fase
hexanica aquosa

Concentragao

Particao Extracao liquido-liquido com CH,ClI,
hexanica

(0,742 g)

Fase
aguosa

Fase
diclorometanica

Concentragao

Particao Extracao liquido-liquido com AcOEt
diclorometénica

(3,36 9)

Fase
acetato de etila

Residuo
(ndo trabalhado

Concentragao

Particao
acetato de etila
(6,35 9)
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Fluxograma 4 — Método de particdo do extrato bruto hidroalcodlico.

Extrato bruto

hidroalcodlico
(56 9)

1) Solubilizagdo em MeOH/H,0 80%
2) Extragdo liquido-liquido com hexano

Fase Fase
hexanica aquosa

Concentragao

Particao Extracao liquido-liquido com CH,Cl,
hexénica

(1,42 g)

Fase
aguosa

Fase
diclorometanica

Concentragao

Particao Extracao liquido-liquido com AcOEt
diclorometanica

(0,307 g)

Fase
acetato de etila

Residuo
(ndo trabalhado

Concentragao

Particao
acetato de etila
(2,94 g9)
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E observado no fluxograma 4 um baixo rendimento nas particoes,
isto pode ser explicado pelo fato do extrato bruto ser constituido, em grande
parte, de substancias de alta polaridade e que, estes tenham permanecido na
fase aquosa (residuo) durante o método de separacdo, ja que os solventes

utilizados séo de baixa e média polaridade.

5.7 — FRACIONAMENTOS CROMATOGRAFICOS

As particBes obtidas dos extratos brutos passaram pelo método de
fracionamento cromatografico (CCVU), utilizando sistemas de solventes
(hexano, acetato de etila e metanol) com polaridade crescente. As aliquotas
(100 mL cada) foram analisadas por CCDC em silica-gel e reveladas com
solucdo de sulfato cérico. Estes procedimentos serdo descritos com mais

detalhes a seguir.

5.7.1 - Fracionamento cromatografico da particao

diclorometanica do extrato bruto hexanico

O fracionamento desta particdo (1 g) foi realizado em CCVU
empacotada com silica-gel, utilizando sistemas de solventes Hexano/AcOEt e
AcOEt/MeOH em sequéncia com polaridade crescente como eluente. Na

Tabela 1 estdo incluidos os dados deste método.
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Tabela 1 — Aliguotas obtidas da coluna cromatogréfica da particdo CH,Cl, do E.B. hexanico.

Apos Monitoramento em CCDC, foram feitas reunibes, em 71
fracOes, das aliquotas semelhantes, cujos dados estao descritos na Tabela 2.



Tabela 2 — Fragbes obtidas das reunifes das aliquotas da coluna cromatografica da particao
CHCI, do E.B. hexéanico.

44
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5.7.1.1 — Obtencéao das substancias S;, S, Sz, S4 € Ss

A particdo diclorometanica (1,0 g) do extrato bruto hexanico foi
submetida a CCVU fornecendo 71 fracBes (Tabela 2). Obteve-se da fragdo 8
uma mistura das substancias S; e S,. Da fragdo 10 a substancia S; e da fragéo
16 as substancias S; e Ss, também em mistura. o Fluxograma 5 ilustra os

procedimentos utilizados e a origem de obtencéo.

Fluxograma 5 — Substancias obtidas da particdo CH,Cl, do E.B. hexanico.

Particao
CH,Cl,
(1,09)

1) CCVU (silica gel) eluida com Hex/AcOEt e AcCOEt/MeOH,;
2) CCDC;
3) Reunibes em fracdes.

Fracédo 8 Fracao 10 Fracado 16

S1+S, S, + Ss
(52 mg) (36,6 mQg)
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5.7.2 — Fracionamento cromatografico da particdo acetato de

etila do extrato bruto acetato de etila

Foi realizada na particdo AcOEt, procedente do particionamento do
extrato bruto AcOEt, uma CCVU filtrante, utlizando-se como eluente os
sistemas de solventes: hexano, Hex/AcOEt 50%, AcOEt, AcOEt/MeOH 50% e
MeOH em sequéncia de polaridade crescente. O desenvolvimento do método

encontra-se representado no Fluxograma 6.

Fluxograma 6 — Desenvolvimento da CCVU filtrante da particdo AcCOEt do extrato bruto
AcOEt.

Particao
acetato de etila
(59)

CCVU filtrante (silica-gel)
(eluida com sistema de solventes
em sequéncia de polaridade crescente)

hexano Hex/AcOEt 50% AcOEt ACOEt/MeOH 50%

Fracao
Hex/ AcOEt 50%
(0,970 g)

Fracao
AcOEt
(1,840 g)

Fracao
hexanica
(0,090 g)

Fracéo
AcOet/MeOH 50%
(0,890 9)
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5.7.2.1 — Fracionamento cromatografico da fracdo Hex/AcOEt 50%
da CCVU filtrante

A fracdo Hex/AcOEt 50% (970 mg), resultante do fracionamento
cromatografico da particdo AcOEt, foi submetida a CCVU, utilizando-se como
adsorvente silica-gel e como fase mével, os sistemas de solventes Hex/AcOEt
e AcOEt/MeOH com polaridade crescente. O desenvolvimento encontra-se

descrito na Tabela 3.

Tabela 3 — Aliquotas obtidas da coluna cromatogréfica da fragéo
Hex/AcOEt 50% da CCVU filtrante.

Hexano 100% 01-03
Hex/AcOEt 5% 04 - 06
Hex/AcOEt 10% 07 -08
Hex/AcOEt 15% 09-11
Hex/AcOEt 20% 12 -15
Hex/AcOEt 25% 16 - 18
Hex/AcOEt 30% 19-21
Hex/AcOEt 35% 22 -25
Hex/AcOEt 40% 26 — 28
Hex/AcOEt 45% 29 -32
Hex/AcOEt 50% 33-35
Hex/AcOEt 60% 36 — 38
Hex/AcOEt 70% 39-40
Hex/AcOEt 80% 41 — 43
AcOEt 100% 44 — 45
AcOEt/MeOH 50% 46 — 49
MeOH 100% 50-54

As aliquotas foram analisadas em CCDC e as semelhantes foram

reunidas em 29 fracdes que estao representadas na Tabela 4.



Tabela 4 — Fracdes obtidas das reunides das aliquotas da coluna
cromatografica Hex/AcOEt 50% da CCVU filtrante.
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5.7.2.2 — Fracionamento cromatografico da fracdo AcOEt da CCVU

filtrante

A fracdo AcOEt (1,84 g), resultante do fracionamento cromatogréfico
da particdo AcOEt do extrato bruto AcOEt, foi também submetida a CCVU,
utilizando-se como fase estacionéria silica-gel e como fase mével os sistemas
de solventes Hex/AcOEt e AcCOEt/MeOH com polaridade crescente. O

desenvolvimento encontra-se representado na Tabela 5.

Tabela 5 — Desenvolvimento da coluna cromatogréafica da fragdo AcOEt da CCVU filtrante.

Hexano 100% 01-03
Hex/AcOEt 30% 04 - 06
Hex/AcOEt 40% 07 -08
Hex/AcOEt 50% 09 -10
Hex/AcOEt 60% 11-14
Hex/AcOEt 80% 15-16
AcOEt 100% 17-21
AcOEt/MeOH 10% 22 -25
AcOEt/MeOH 30% 26 — 28
AcOEt/MeOH 50% 29-31
AcOEt/MeOH 70% 32-34
MeOH 100% 35-37

As aliguotas foram reunidas em 16 fracdes (Tabela 6), apds terem

sido analisadas em CCDC e reveladas em solucao de sulfato cérico.
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Tabela 6 — Fracdes obtidas das reunides das aliquotas da coluna
Cromatografica da fracdo AcOEt da CCVU filtrante.

N
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5.7.2.2.1 — FRACIONAMENTO CROMATOGRAFICO DA FRACAO 7 DA
CCVU DA FRACAO AcOEt

hY

A fracdo 7 (146,8 mg) foi submetida a CCVU em silica-gel,
fornecendo 6 fracbes. Este desenvolvimento encontra-se representado na

Tabela 7.

Tabela 7 — Desenvolvimento da coluna cromatografica da fragdo 7 da CCVU AcOEt.
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5.7.2.3 — Obtencéao das substancias Sg, S; e Sg

As fracdes Hex/AcOEt 50% (970 mg) e AcOEt (1,840 g), procedente
da coluna cromatografica filtrante, foram submetidas a CCVU, fornecendo 29 e
16 fracOes, respectivamente, (Tabelas 4 e 6).

As fracdes 18 (30,5 mg) e 19 (18,5 mg) (Tabela 4) forneceram as
substancias Sge S;. A substancia Sg foi obtida da fragéo 7 (146,8 mg) (Tabela
6) através de uma CCVU que forneceu a aliquota 5 (19,5 mg) (Tabela 7) que
foi a propria substancia. O Fluxograma 7 ilustra os procedimentos e métodos

de obtencdes.

Fluxograma 7 — Substancias obtidas da particido AcOEt do E.B. ACOEt.

Particao
acetato de etila
(59)

CCVU (filtrante)

Fracao
Hex/ AcOEt 50%
(0,970 9)

Fracao
AcOEt
(1,840 g)

CCVU (silica-gel)
CCVU (silica-gel)

Fracéo 7
(146,8 mg)

CCVU (silica-gel)

Fracédo 18
(30,5 mg)

Fracdo 19
. (18,5 mg)

CCDP CCDP
(CHCI5/ACOEt 45%) (Hex/ACcOEt 50%)

Aliquota 5

Sg
(19,8 mg)
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5.7.3 — Fracionamento cromatografico da particdo hexanica do

extrato bruto hidroalcodlico

Nesta particao foi realizada uma CCVU empacotada com silica-gel,
utilizando como eluente sistemas de solventes hexano/AcOEt em sequéncias
de polaridades crescentes. Foram obtidas 226 aliquotas durante o processo

cromatografico e os dados estédo descritos na Tabela 8.

Tabela 8 — Aliquotas obtidas da coluna cromatografica da particdo hexanica do E.B.
hidroalcodlico

Hexano 100 % 01-08
Hex/AcOet 1% 09 -15
Hex/ AcOet 2% 16 — 23
Hex/ AcOet 3% 24 — 29
Hex/ AcOet 4% 30-36
Hex/ AcOet 5% 37 -43
Hex/ AcOet 6% 44 — 50
Hex/ AcOet 7% 51 - 57
Hex/ AcOet 8% 58 — 63
Hex/ AcOet 9% 64 — 69
Hex/ AcOet 10% 70-75
Hex/ AcOet 11% 76 — 81
Hex/ AcOet 12% 82 — 87
Hex/ AcOet 13% 88 — 93
Hex/ AcOet 14% 94 — 99
Hex/ AcOet 15% 100 - 105
Hex/ AcOet 16% 106 — 145
Hex/ AcOet 20% 146 — 159
Hex/ AcOet 50% 160 — 188
Hex/ AcOet 55% 189 — 197
Hex/ AcOet 60% 198 — 207
Hex/ AcOet 65% 208 — 210

Hex/ AcOet 70% 211 - 226
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De acordo com Rf's observados na CCDC, as aliquotas semelhantes
foram reunidas em 74 fracfes. As reunides dessas aliquotas sdo mostradas na

Tabela 9.

Tabela 9 — FracOes obtidas das reunifes das aliquotas da coluna cromatografica da particao
hexanica.
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5.7.3.1 — Obtencéao das substancias Sg, S1g, S11, S12 € S13

Na particdo hexanica (1,42 g) do extrato bruto hidroalcodlico foi
realizada uma CCVU, produzindo 74 fragbes (Tabela 9). As substancias Sy, Sio,
S11, S12 e Si3 foram obtidas em mistura a partir da fracdo 6 (9,3 mg). A
substancia Sz, também foi obtida desta particdo, a partir da fracdo 16 (35, 3

mg). Os procedimentos do método podem ser observados no Fluxograma 8.

Fluxograma 8 — Método de obtencédo das substancias Sg, Sig, S11, S12 € Sis.

Particao
hexanica
(1,42 9)

1) CCVU (silica gel)
2) CCDC
3) Reuniéo das fragbes

CCDP ( Hex/CH,Cl, 1% CCDP ( Hex/AcOEt 7% )

S3
(12,4 mq)

Sg+S1g+ Sy + S5+ Sg3

(7,5 mg)
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5.8 — RESULTADOS E DISCUSSAO DA PARTE FITOQUIMICA
5.8.1 —identificacao das substancias

5.8.1.1 — Substancias S; e S,

O espectro de RMN *H (Figura 22, pagina 104), apresenta um

conjunto de sinais na regido de 6 0,70-2,56, caracteristico de esqueleto
esteroidal. Mostrou, também, sinais na regido de aromaticos, o que indica uma
mistura de substancias. Um singleto em 4 5,74 € atribuido ao hidrogénio H-4 de
S;. O tripleto centrado 4 5,34 (4,8 Hz) é caracteristico de hidrogénios olefinicos,
gue pode ser atribuido aos hidrogénios H-8 e H-9’ da substancia S,. Séo
observados, também, para S,: um tripleto em & 7.11 (J = 7,6 Hz) relativo ao
hidrogénio H-4; um duplo-duplet em & 6,64 (J = 7,6 e 2,4 Hz) correspondente
ao hidrogénio H-5; um dupleto largo em 6 6,71 (J = 7,6) relacionado ao

hidrogénio H-3.
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O espectro de RMN **C (Figura 23, pagina 105) apresenta para a
substancia S; sinais em: & 124,0 referente a C-4, & 172,4 relativo a C-5 e §
200,1 atribuido a C-3. Em relagdo a S, sdo observados os principais sinais em:
& 129,20 atribuido aos carbonos C-8 e c-9' e em, aproximadamente, & 174,0
relacionado ao carbono da carbonila (C-17).

O conjunto desses dados, juntamente com os dados dos espectros
de DEPT (Figura 24, pagina 106), COSY (Figura 25, pagina 107), e em
comparacdo com as informacées de RMN **C da literatura (Tabela 12), levou a
identificar S; como o esteroide Estigmast-4-en-3-ona. Os dados de RMN 'H e
os dados RMN 'C em comparacdo com os da literatura (Tabela 13),
juntamente com as informacdes dos espectros de DEPT (Figura 24, pagina
106) e COSY (Figura 25, pagina 107), prop06s que a provavel estrutura da
substancia S, é do acido 2-hidroxi-6-(8Z-pentadeceno)-benzoico (acido
gingoico). Esta substancia quimica ja foi isolada da espécie Knema laurina

(GOZALEZ et al., 1996).



Tabela 12 - Dados de RMN **C (75 MHz, CDCl;) de S..
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Tabela 13 — Dados espectrais de RMN "H (200MHz, CDClz) e RMN **C(50,3MHz , CDCls) de
S>.
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5.8.1.2 — Substancia S;
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No espectro de RMN *H de S; (figura 26, pagina 108) observa-se na
regido de 6 0,67 - 2, 40 a presenca de varios sinais referentes a hidrogénios de
grupos metilicos, metilénicos e metinicos. O multipleto centrado em & 3,52 €
referente ao hidrogénio H-3 e o sinal largo em 6 5,35 é referente ao hidrogénio
H-6. Estes sinais séo caracteristicas de esteréides com grupo hidroxilico ligado
ao C-3 e insaturacdo entre C-5 e C-6. Esse conjunto de sinais mostra que se
trata do esteroide p-sitosterol (S3). Sua presenca € confirmada pela andlise dos
dados de RMN *C (Figura 27, pagina 109) em comparacdo com dados da
literatura (Tabela 14). Podem ser, também, observados os carbonos
protonados no espectro DEPT (Figura 28, pagina 110) e suas correlacbes

COSY (Figura 29, pagina 111).



Tabela 14 - Dados de RMN *C (75 MHz, CDCl;) de Ss.
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5.8.1.3 — Substancias S, e S5
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No espectro de RMN 'H (Figura30, pagina 112) observa-se na
regido de 6 0,60 - 2,40 a presenca de varios sinais referentes a hidrogénios de
grupos metilicos, metilénicos e metinicos. Em 3 3,22 é observado um duplo-
dupleto (J =10,5Hz e 51 Hz) e em 6 5,25 um trilpleto (J = 2,7 Hz). Esses
sinais podem ser atribuidos aos hidrogénios H-3 e H-12, respectivamente, de

S,. Também sdo observados neste espectro um singleto em & 5,81 e um

tripleto em ¢ 4,34 (J = 2,7 Hz) referentes, respectivamente, aos hidrogénios H-4
e H-6 de Ss. Pode-se, também, observar a expansao deste espectro na Figura
31, pagina 113. Quanto ao espectro de RMN *C (Figura32, pagina 114),
observam-se sinais em: & 79,06 referente ao C-3; 6 125,8 e ¢ 137,9 relativos
aos carbonos olefinicos C-12 e C-13 de S4. Os sinais em: 6 126,3 e 6 168,5 séo
relacionados a C-4 e C-5, respectivamente, & 73,2 foi atribuido a C-6 e 6 200,5
a C-3de Ss.

Através da andlise desses espectros em conjunto com dados de
RMN 3C da literatura (Tabelal5), e dos espectros de DEPT (Figura 33, pagina
115) e COSY (Figura 34, pagina 116) chegou-se a conclusdo de que se trata
de uma mistura do triterpeno a-amirina (S;) com o esterdide 6pB-hidroxi-
estgmast-4-en-3-ona (Ss). A orientacdo da hidroxila no carbono 6 de Ss pode
ser justificada pela constante de acoplamento, ja analisada anteriormente, e
comparacéo dos deslocamentos dos sinais de carbono **C com o da literatura

(Tabela 15) que coincidem.
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No espectro de RMN 'H (Figura 35, pagina 117) observa-se: um
sinal em 6 3,81 que,0 foi atribuido ao —OCHgz do grupo éster ligado ao anel
aromatico e um sinal em & 7,03, com integracdo para dois hidrogénios, que é
referente aos hidrogénios do anel aromatico. Estas informacdes estdo de
acordo com os dados da substancia galato de metila (BIANCO & SANTOS,
2003).

Sao verificados, também, no mesmo espectro, sinais na regiao de
aromaticos: um duplo-dupleto em 6 6,79 (J = 8,5 Hz e 1,0 Hz), um duplo-
dupleto em & 7,41 (J = 8,5 Hz e 2,1 Hz) e outro dupleto em & 7,43 (J = 2,1 Hz)
atribuidos, respectivamente, aos hidrogénios H-5, H-6 e H-2 da substancia Ss.

No espectro de RMN **C (Figura 36, pagina 118), sdo observados
sinais que, em comparacao a literatura, foram atribuidos as referidas
substancias (Tabela 16).

Esses conjuntos de dados, juntamente com os dados de carbonos
protonados no espetro DEPT (Figura 37, pagina 119) e das correlacdes
homonuclear no espectro COSY *H x 'H (Figura 38, pagina 120) propde que Se
€ o0 galato de metila e S7 o0 acido 3,4-dihidroxi-benzdico e que estdo em mistura
na amostra.

Obteve-se uma amostra mais pura da substancia S;, onde pode ser
observado nos espectros de RMN: de 'H (Figura 39, pagina 121), de *3C
(Figura 40, pagina 122) e de DEPT (figura 41, pagina 123), onde os sinais
caracteristicos ja foram discutidos acima. O espectro de RMN 'H dessa

substancia foi obtido em Acetona, enquanto o espectro de RMN *H da mistura
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de Sg e Sy foi realizado em metanol, assim sendo, é apresentado um espectro
de RMN 'H (Figura 42, pagina 124) da mistura em acetona, para a devida

analise e comparacdes.

Tabela 16 — Dados espectrais de RMN **C (CD;0D, 75 MHz) para Sg e S.

121,4
110,0
146,5

139,8
146,5
110,0
169,0
52,2
5.8.1.5 — Substancia Sg
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O espectro de RMN *H (Figura 43, pagina 125) mostra apenas um
intenso singleto em & 7,05 que pode ser atribuido a dois prétons simétricos (H-
2 e H-6) do anel aromatico. No espectro de RMN *3C (Figura 44, pagina 126) é
observado um sinal em & 110,3 relativo aos carbonos simétricos C-2 e C-6. E
observado, também, um sinal em & 146,4 referente aos outros dois carbonos
simétricos C-3 e C-5 e um outro sinal em & 170,4 caracteristico de carbono
carbonilico. O conjunto desses sinais em comparacao ao da literatura (Tabela
17) e a identificacdo dos carbonos protonados atraves do espectro de DEPT

(Figura 45, pagina 127), sugere que Sg seja o0 acido galico.

Tabela 17 - Dados espectrais de RMN **C (150,9 MHz, CD;0OD) para Ss.

5.8.1.6 — Substancias So, S10, S11, S12 € S13

a 7

CH3(CH3)14C CH3(CH3)14C
\ O—CH,CH
Sg 2 3
1 121.,9 121,2
2 CH13£&§'2)16C\ 110,5
3 1464 O—CHABH,
//o 4 1396 Ou1 140,0 /o
S 146,4 146 4
O—4+CH4 170,4 168,0 O—CH,CH,

S S

12 13
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O espectro de RMN 'H (Figura 46, pagina 128) apresenta um
intenso singleto largo em & 1,25 referente a hidrogénios de diversos metilenos
encadeados, um tripleto 8 0,87 (J = 6,9 Hz), tipico de hidrogénios de grupo
metila terminal, um multipleto centrado em $ 2,29 correspondente a hidrogénios
de metilenos ligados a cabonilas. O espectro apresenta ainda um singleto em 5
3,66 caracteristico dos hidrogénios da metoxila de Sg e Si2, um quarteto em &
4,13 (J = 7,1 Hz), caracteristico do metileno do grupo etoxila de Sio, S11 € Si3
e, 0 sinal referente aos hidrogénios da metila do mesmo grupo das referidas
substancias, encontra-se encoberto em & 1,25 pelo singleto largo, sendo
confirmado pelo espectro COSY *H x 'H (Figura 54, pagina 136) que indica as
correlacbes homonucleares, sendo observado que o sinal quarteto
correlaciona-se com sinais naquela regiéo.

No espectro de RMN de *3C (figura 47, pagina 129) sdo observados
sinais compreendidos entre & 22,7 e & 34,2 relativos a grupos CH, encadeados,
um sinal em 14,1 correspondente a grupos CHgz terminais, o sinal em & 51,4
refere-se aos hidrogénios da metoxila de Sg e S;», 0 sinal em & 60,1
corresponde ao CH;, do grupo etoxila referente a Sio, S11 € Siz, Sinais em 9§
173,1; 6 173,9 e & 174,3, tipicos de carbonos carbonilicos de ésteres graxos.

A andlises desses dados e do cromatograma (Figura 48, pagina 130)
sugerem a existéncia de uma mistura de ésteres graxos.

A confirmacdo das substancias presentes na mistura foi possivel
pelo CG/EM, onde mostrou o pico do ion molecular de Sg em M* 270 (figura 49,

pagina 131), indicando que esta seria o palmitato de metila.
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Para Sjo, 0 pico do ion molecular M* 284 (figura 50, pagina 132),
levou identificacdo desta como sendo o palmitato de etila.

O espectro de massas de S, mostra o pico do ion molecular a M*
312 (figura 51, pagina 133) que estd de acordo com a Massa Molecular do
estearato de etila.

Para Si», 0 pico do ion molecular M* 298 (figura 52, pagina 134),
levou identificagdo desta como sendo o estearato de metila.

Para Si3, 0 pico do ion molecular M* 256 (figura 53, pagina 135),

levou identificacdo desta como sendo o miristato de etila.
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5.8.2 — propostas biossintéticas das substancias identificadas

5.8.2.1 — Terpendides

Os terpendides ou isoprendides formam uma grande variedade de
familia de produtos naturais derivados de unidades isoprénicas (Cs), unidos
numa combinacdo linear cabeca-calda. Possuem estruturas tipicas com
esqueletos representados por (Cs),, sendo classificados em hemiterpenos(Cs),
monoterpenos (Cio), sesquiterpenos (Cis), diterpenos (Cyo), sesterpenos (Css),
triterpenos (Cszp) e tetraterpenos (Cas). O isopreno € produzido naturalmente,
mas nao &, diretamente, envolvido na formagéo destes compostos (DEWICK,
1997), sendo que, as unidades isoprénicas bioquimicamente ativas séo
identificadas como os ésteres difosfatos: dimetilalil difosfato (DMAPP) e
isopentenil difosfato (IPP).

As associacdes cabeca-cauda das unidades isoprénicas originam os
precursores: geraniol (Cyo), farnesol (Cis), geranilgeraniol (C»), esqualeno (Czo)
e fitoeno (Cao).

Os triterpenos nao séo formados pelo processo de adicao IPP para o
crescimento da cadeia, mas duas moléculas de farnesil-PP s&o unidas cauda-
cauda para produzir o esqualeno que é o precursor dos triterpenos.

O equaleno, também, €& o precursor dos esterdides que sao
triterpenos modificados, formados por um sistema tetraciclico. Os esterdides
podem ser obtidos tanto de origem animal como de origem vegetal, sao
importantes reguladores bioldgicos. Entre estas importantes substancias

guimicas encontram-se 0os horménios masculinos e femininos.
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A rota biossintética proposta para a substancia S, esté representado
na figura 5 (paginas 69-70) e para as substancias S;, S; e Ss esta na figura 6

(paginas 71-72) (MANN, 1987 e DEWICK, 1997).
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Figura 5 — Rota biossintética proposta para a formacgéo de S,
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Figura 5 — Rota biossintética proposta para a formacéo de S, (continuacdo) (MANN, 1987 e
DEWICK, 1997).
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Figura 6 — Rota biossintética proposta para S;, Ss e Ss.
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5.8.2.2 - acidos fenolicos

Acidos fendlicos constituem um grande grupo de substancias
organicas de ocorréncia natural com varios relatos de atividades
farmacoldgicas (BRANDSTETEROVA & ZIACOVA-CANIOVA, 2002), que
segundo este autor, eles ndo s6 possuem propriedades antioxidantes, mas
também antiviréticas e antibacterianas e, geralmente, a atividade antioxidante
dos fendlicos esta associada aos grupos hidroxilicos nas moléculas.

Os acidos fendlicos caracterizam-se por terem um anel benzénico,
um grupamento carboxilico e um ou mais grupamentos de hidroxila e/ou
metoxila na molécula, conferindo propriedades antioxidantes tanto para 0s
alimentos como para o organismo, sendo, por isso, indicados para o tratamento
e prevencédo do cancer, doencas cardiovasculares e outras doencas (KERRY &
ABBEY, 1997; BRAVO, 1998; CROFT, 1998; FERGUSON & HARRIS, 1999).

Este grupo de substancias quimicas ja foi assunto de varios estudos
alelopaticos (SIQUEIRA et al.,, 1991, INDERJIT, 1996) e estudos recentes
sugeriram que acidos fendlicos de adubo de legumes podem controlar o
desenvolvimento de ervas daninhas (OHNO, 2001).

Os acidos fendlicos sao divididos em trés grupos. O primeiro €&
composto pelos acidos benzéicos, que possuem sete atomos de carbono (Ce-
Ci1) e sdo os acidos fendlicos mais simples encontrados na natureza. O
segundo é formado pelos acidos cinamicos, que possuem nove atomos de
carbono (Ce-C3). As cumarinas sao derivadas do acido cinamico por ciclizacao

da cadeia lateral do acido o-cumarico.
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Alguns A&cidos fendlicos podem ser formados diretamente via
‘caminho” chiquimato, mas rotas alternativas, como a acetato, podem
acontecer (DEWICK, 1997). Para as substancias Sg, S7 € Sg foi proposto a rota
biossintética chiquimato (Figura 7, pagina 74), enquanto que para S, a rota

acetato (Figura 8, pagina 75) (MANN, 1987 e DEWICK, 1997).
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6 — PARTE BIOLOGICA

6.1 — ALELOPATIA

A propriedade de algumas plantas em inibir o desenvolvimento de
outras plantas ja era observada ha muito tempo. Era evidenciado que em areas
de certos vegetais nao proliferavam outras espécies. Esta propriedade foi
denominada de alelopatia por Molish, 1937 (RICE, 1987). A origem da palavra
vem do latim, onde “Allelon” = mutuo e “Phatos” = prejuizos. Num termo mais
abrangente, refere-se a efeitos diretos ou indiretos de compostos
(aleloquimicos) que, ao serem liberados pelas plantas ou pelos seus residuos,
podem favorecer ou prejudicar o desenvolvimento de outros vegetais (RIZVI et
al., 1992). Esta propriedade estende-se, tanto em plantas superiores, como
também, em algas, fungos e varios microorganismos (RICE, 1984).

Antecedendo esses conceitos, era observado que a vegetacao sob
arvores de Juglans nigra era muito esparsa, comparada com aquelas sob
muitas outras arvores comumente usadas para fazer sombra, e que a cultura
ndo crescia sob ou muito perto dela (STICKNEY & HOY, 1881). Eles
observaram que a principal razdo para a vegetacdo nao prosperar sob as
arvores era o gotejamento de venenos a partir das mesmas. E assegurado que
existe um certo conflito entre as plantas de repolho e a parreira, que uma morre
onde outra cresce e que o manjericao (Ocimum) e a arruda (Ruta graveolens)
nunca crescem juntas (RICE, 1984).

SCHREINER & REED (1907) mostraram que as raizes de plantulas

de trigo e aveia e outras plantas exsudavam material para o solo e que
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compostos toxicos, produzidos por vegetais pode, posteriormente, ser extraido
do solo.

As propriedades alelopéticas, segundo RIZVI & RIZVI, 1992, se
estenderam para interacdes planta-inseto e animal-planta superior. LOVETT &
RYNUNTYU, 1992, relatam que muitas substancias quimicas sintetizadas por
plantas que afetam outras, também influenciam outros organismos, indicando
uma visdo mais ampla para o termo alelopatia, incluindo aspectos de defesa
das plantas. Comumente, a alelopatia € interespecifica, mas, se a espécie
doadora e a receptora forem as mesmas ela torna-se intraespecifica, e o termo
empregado é autotoxico. Assim, autotoxicidade ocorre quando uma planta
libera substancia quimica no meio que inibe a germinacéo e o crescimento da
mesma espécie (MILLER, 1996).

Héa véarias maneiras das substancias quimicas (aleloquimicos) serem
liberadas para o meio ambiente, que podem ser por: volatizacdo — que € um
processo comum nas plantas aromaticas, embora nem todas as plantas
aromaticas estejam envolvidas em mecanismo de alelopatia (SOUZA FILHO &
ALVES 2002). Neste processo estdo as substancias volateis como os
terpendides (MULLER & MULLER, 1964) e que segundo MULLER et al. (1964),
tais compostos simplesmente volatilizam da superficie das folhas e flutuam no
solo onde sdo adsorvidos pelas particulas do solo, sementes ou plantulas;
Exsudacao radicular — € a maneira pela qual as substancias produzidas pelas
plantas séo liberadas para o solo pelas raizes vivas das plantas, sendo que o
papel dos exsudados radiculares sobre a interacdo planta-planta e planta-
microorganismo nao esta, ainda, entendida em toda sua extensdo (SOUZA

FILHO & ALVES, 2002); Lixiviagcdo — € a remocao de substancias quimicas de
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plantas vivas ou mortas, através da ag¢do das chuvas orvalho e neblina.
Segundo STEINSIEK et al.,, (1982), lixiviados de palha de trigo inibil a
germinacdo das sementes de Ipomoea hederacea, Abutilon theophrastis,
Sesbania exaltata, Senna obtusifolia e Echinichloa crusgalii em diferentes
intensidades; Decomposicdo de residuos — liberagcdo dos constituintes
guimicos dos organismos através do processo de decomposicdo. Neste
processo estd envolvida a participacdo dos microorganismos presentes no
solo, 0s quais agem sobre polimeros presentes nos tecidos, levando a
liberacdo de compostos toxicos (SOUZA FILHO & ALVES, 2002). CHOU & LIN
(1976) desenvolveram um estudo onde empregaram extratos preparados a
partir de uma mistura de palha com raizes de arroz em decomposicéo,
mostrando uma significativa inibicdo. No entanto, os efeitos toxicos
decresceram gradualmente com o aumento do tempo de decomposicao.
Existem diferentes tipos de alteracdes que se processam entre
varios componentes de uma cadeia vegetal, as quais MULLER (1966) propds o
termo interferéncia para classifica-las. SZCZEPANSKI (1977) subdividiu esse
termo em trés grupos: alelomediacdo — interferéncia indireta, que altera o
ambiente fisico ou biologico, que afeta os seres vivos; alelospolia — definida
como a interferéncia causada por diferentes fatores do ecossistema que,
retiram do meio, elementos como agua, nutrientes, luz, baixando o seu teor a
niveis que prejudicam o desenvolvimento normal dos demais; alelopatia —
alteracao provocada pela liberacdo de substancias, que afetam determinado
individuo do meio. Pelo fato da adicdo de um elemento ao meio este grupo

difere de alelospolia que esta envolvida na remoc¢ao de um componente.
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6.2 — BIOENSAIOS ALELOPATICOS

Tradicionalmente, o controle de plantas daninhas, especialmente em
areas de pastagens cultivadas, tem sido realizado pelo uso do fogo e da
rocagem, e, mais recentemente, pelo emprego de produtos quimicos
(herbicidas). O uso do fogo e da rogcagem, isoladamente ou em conjunto, tém
se mostrado pouco efetivo, em médio e longo prazo, levando os produtores a
repeti-los sistematicamente, o que eleva o custo de manutencgao das culturas e
gera insatisfacfes de ordem social. J& o uso de herbicida, embora controle um
namero consideravel de espécies invasoras, tem levantado questdes de ordem
ambiental pela contaminacéo dos recursos naturais, além da contaminacéo dos
alimentos que compdem a dieta dos animais silvestres e a do proprio homem.
Portanto, a busca de herbicidas naturais, € de fundamental importancia,
visando minimizar o impacto ambiental causado por essas atividades.

Esses fatos motivaram o presente estudo alelopatico que foram
realizados com os extratos brutos das folhas de Myrcia guianensis, com as
particbes do extrato bruto AcOEt, com substancias isoladas e com o 6leo
essencial extraido das folhas da mesma espécie para determinar seus
potenciais alelopaticos frente a duas plantas invasoras, comuns, em areas de
pastagens na regido amazobnica: Mimosa pudica L. (malicia) e Senna
obtusifolia (L.) Irwing & Barneby (mata-pasto). Foram analisados os efeitos
alelopaticos sobre diferentes parametros: percentual de germinacdo das
sementes e desenvolvimento da radicula e do hipocoétilo das plantas pré-

germinadas.
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Os bioensaios foram realizados no Laboratério de Agroindustria da
EMBRAPA (Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuaria) — Amazonia

Oriental, sob a Coordenacédo do Dr. Antonio Pedro da S. Souza Filho.

6.2.1 — Bioensaios alelopaticos dos extratos brutos e particdes

do extrato bruto acetato de etila

6.2.1.1 — Bioensaios sobre a germinacdo das sementes

Foram preparadas, a partir dos extratos brutos hexanico, acetato de
etila e metandlico, solugdes, utilizando como veiculo de dispersdo AcOEt e
MeOH, na concentracéo de 1% (m/v) e 3 mL de cada, aplicadas sobre discos
de papel de filtro no interior de placas de petri (duas placas para cada extrato).
Apoés a evaporacdo do solvente, foram distribuidas, uniformemente, cerca de
10 sementes das plantas invasoras: malicia e mata-pasto nas placas de petri
(uma espécie em cada placa).

A germinacao das sementes foi realizada em camara de germinacéo
a temperatura de 25 °C, com fotoperiodo de 12 horas, tendo um
acompanhamento de quatro dias para verificacdo do aparecimento da radicula
(germinacdo fisiologica). Foi, também, realizado o teste em branco ou
tratamento testemunha (dgua destilada), para a base de calculo de percentual
de inibicdo de germinacao das sementes. Como o extrato bruto acetato de etila
apresentou maior atividade, suas particbes também passaram pelo mesmo

bioensaio, empregando o mesmo método descrito acima.
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6.2.1.2 — Bioensaios sobre o desenvolvimento da radicula e

hipocoatilo

Foram preparadas solugdes, utilizando como veiculo de dispersao
Hexano, AcOEt e MeOH, das particdes hexanica, diclorometéanica e acetato de
etila, procedente do extrato bruto AcOEt , todas na concentracao de 1% m/v e,
3 mL de cada, foram aplicadas sobre filtros de papel localizados no interior de
placas de petri, duas placas para cada solucdo. Cada placa de petri recebeu 2
sementes pré-germinadas, com trés dias de germinacdo, uma espécie em cada
placa. Os bioensaios alelopaticos, sobre o desenvolvimento das plantas
(radicula e hipocatilo), foram realizados em condi¢des de 25 °C de temperatura
e fotoperiodo de 24 horas. Ao final de um periodo de 10 dias de crescimento,
mediu-se o comprimento da radicula e do hipocétilo para determinar a variagao
de desenvolvimento. Foi utilizado o tratamento testemunha (agua destilada)

para a base de calculo do percentual de inibicéo.

6.2.2 — Bioensaios alelopaticos do 6leo essencial

6.2.2.1 — Bioensaios sobre a germinacdo das sementes

Utilizou-se uma solucdo em éter etilico de, aproximadamente, 1 ppm
do dleo essencial para os testes alelopaticos. 3 mL da solucdo foi aplicada
sobre discos de papel de filtro no interior de quatro placas de petri (duas placas
para cada espécie de plantas daninhas). Em cada placa foram distribuidas 10
sementes das plantas invasoras. As germinacdes foram realizadas em camara

de germinacdo a temperatura de 25 °C, com um fotoperiodo de 12 horas, tendo
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um acompanhamento de quatro dias para verificacdo do aparecimento da
radicula. A cada dia de monitoramento eram contadas e eliminadas as
sementes germinadas e no final do periodo verificou-se o total dessas
sementes em cada placa e calculou-se a média aritmética das sementes
germinadas de cada espécie, onde, juntamente com a média das sementes
germinadas no tratamento testemunha, calculou-se o percentual de inibicdo do

6leo essencial na germinacao das sementes das plantas.

6.2.2.2 - Bioensaios sobre o desenvolvimento da radicula e do

hipocotilo

Solugdes do oOleo essencial, utilizando éter etilico como veiculo de
dispersdo, nas concentracbes de 5, 10, 15 e 20 ppm, foram aplicadas sobre
fillros de papel no interior de placas de petri, duas placas para cada
concentragcdo, para os bioensaios alelopaticos sobre o desenvolvimento da
radicula e hipocotilo das sementes das plantas invasoras de pastagens. Os
bioensaios foram realizados em condicbes de 25 °C de temperatura e
fotoperiodo de 24 horas. Cada placa de petri recebeu 2 sementes pré-
germinadas (uma espécie em cada placa). Apés um periodo de 7 dias, mediu-
se 0 comprimento da radicula e do hipocdétilo para determinar a variacdo de

desenvolvimento, juntamente com o tratamento testemunha (agua destilada).
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6.2.3 — Bioensaios alelopaticos das substancias S; e Sg

6.2.3.1 — Bioensaios sobre a germinacdo das sementes

Para este bioensaio foram utilizadas solugbes de 15, 30, 45 e 60
ppm, em MeOH, das substancias S; e Sg. 3 mL de cada solugéo foi aplicada
sobre discos de papel de filtro no interior de quatro placas de petri (duas placas
para cada espécie de plantas daninhas). Foram distribuidas 10 sementes de
cada planta invasora nas placas correspondente a determinada espécie. As
germinacoes foram realizadas em camara de germinacéo a temperatura de 25
°C, com um fotoperiodo de 12 horas. A cada dia de monitoramento eram
contadas e eliminadas as sementes germinadas e no final de 4 dias, totalizou-
se essas sementes em cada placa e calculou-se a média aritmética das
sementes germinadas de cada espécie, que apds, juntamente com a meédia
das sementes germinadas no tratamento testemunha, calculou-se o percentual

de inibicdo de cada substancia na germinacdo das sementes das plantas.

6.2.3.2 - Bioensaios sobre o desenvolvimento da radicula e do

hipocatilo

Solucbes, em MeOH, das substancias S; e Sg , nas concentracdes
de 15, 30, 45 e 60 ppm, cada uma dessas foi ministrada sobre filtros de papel
no interior de placas de petri, duas placa para cada concentracdo, para 0s
bioensaios sobre o desenvolvimento da radicula e hipocotilo das sementes das
espécies invasoras de pastagens. 2 sementes pré-germinadas de cada espécie

foram adicionadas em cada placa de petri, contendo as substancias nas
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referidas concentragcbes. Apds 7 dias de, mediu-se o comprimento da radicula
e do hipocotilo determinando a variacdo de desenvolvimento, utilizando como
base de céalculo o tratamento testemunha (agua destilada). Os bioensaios

foram realizados em condi¢des de 25 °C de temperatura e fotoperiodo de 24

horas
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6.3 — RESULTADOS E DISCUSSAO DOS BIOENSAIOS

6.3.1 — Avaliacdo da atividade alelopatica dos extratos brutos

Os extratos brutos AcOEt e MeOH apresentaram, na concentracao
de 1% m/v, potentes atividades alelopéaticas nas germinacdes das sementes
da espécie malicia, 100% e 82% de inibicdo, respectivamente. Entretanto, para
a espécie mata-pasto, o extrato bruto AcOEt apresentou, apenas, 20% de
atividade inibitéria e o extrato bruto metandlico ndo evidenciou atividade. O
extrato bruto hexanico teve percentuais de inibicdo menores, comparados com
os anteriores, sendo de 29% para a malicia e 5% para o mata-pasto. Estes

dados séo mostrados na Figura 9.
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Figura 9 — Efeitos alelopaticos dos Extratos brutos das folhas de Myrcia guianensis sobre a
germinacao das sementes das plantas receptoras. Dados expressos em percentual
de inibicdo em relacdo ao tratamento testemunha (agua destilada) e solugbes
utilizadas na concentracé@o de 1% (m/v).
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6.3.2 — Avaliacdo da atividade alelopatica das particdbes do

extrato bruto acetato de etila
6.3.2.1 — Efeitos sobre a germinacao das sementes

Os efeitos alelopaticos mostrados pelas particbes, na concentracéo
de 1% m/v, sobre as germinacdes das sementes das plantas foram bastante
intensos. As trés particoes testadas apresentaram uma inibicdo de 100% nas
sementes da espécie malicia. Na espécie mata-pasto, apenas a particao
hexanica apresentou uma inibicdo média de 21%, enquanto que, as outras
particGes apresentaram inibicdo de 100% nas germinacdes das sementes. A

Figura 10 ilustra esses resultados.
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Figura 10 — Efeitos alelopaticos das particdes do extrato bruto AcOEt sobre a germinacao
das sementes das plantas receptoras. Dados expressos em percentual de inibicdo
em relacdo ao tratamento testemunha (dgua destilada) e solucdes utilizadas na
concentracédo de 1% (m/v).



89

6.3.2.2 — Efeitos sobre o desenvolvimento da radicula e do

hipocatilo

As inibicbes, provocadas pelas particbes, na concentracdo de 1%
m/v, foram de magnitude expressiva sobre o desenvolvimento desses dois
parametros da espécie malicia, com destaque para a particdo hexanica que
provocou uma inibicdo de 80,6% para radicula (Figura 11) e 80,6% para o
hipocétilo (Figura 12). As particdes CH,Cl, e AcOEt apresentaram, também,
significativa inibicdo no desenvolvimento da espécie malicia (Figuras 11 e 12),
sendo de, 54,8 e 64,5% na radicula, 77,4 e 72,6% no hipocdtilo,
respectivamente.

Das espécies receptoras 0 mata-pasto foi a que teve o
desenvolvimento da radicula (Figura 11) e do hipocatilo (Figura 12) em niveis
inferiores ao da malicia, mesmo assim, tendo uma inibicdo de 14,0% para a
radicula e 42,8% para o hipocétilo, provocada pelas particdes AcOEt e CH,ClIs,

respectivamente.



a1
o

Inibic&o (%)

- . CHCI -
Particdo Hex Particdo Particdo AcOEt

O Malicia @ Mata-pasto

Figura 11 — Efeitos alelopaticos das particGes do extrato bruto AcOEt sobre o
desenvolvimento da radicula das plantas receptoras. Dados expressos
em percentual de inibicdo em relacdo ao tratamento testemunha (agua
destilada) e solucdes utilizadas na concentracdo de 1% (m/v).
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Figura 12 — Efeitos alelopaticos das particbes do extrato bruto AcOEt sobre o
desenvolvimento do hipocétilo das plantas receptoras. Dados expressos
em percentual de inibicdo em relagdo ao tratamento testemunha (adgua
destilada) e solucgdes utilizadas na concentracédo de 1% (m/v).
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6.3.3 — Avaliacdo da atividade alelopatica do 6leo essencial

6.3.3.1 — Efeitos sobre a germinacao das sementes

Os efeitos alelopaticos do 6leo essencial, na concentragdo de 1 ppm,
na germinacdo das sementes variaram em funcdo da planta receptora.
Individualmente, as espécies receptoras evidenciaram diferentes graus de
sensibilidade aos efeitos potencialmente alelopaticos do 6leo essencial. A
malicia foi a espécie que, cuja germinacao das sementes foi inibida em 71%,
enquanto que, o mata-pasto, notadamente, sofreu um efeito de estimulacao de
60% na germinacdo de suas sementes. Esses dados podem ser evidenciados

na Figura 13.
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Figura 13 — Efeitos alelopaticos do 6leo essencial na germinacdo das sementes da espécie
receptoras. Dados expressos em percentual de efeito em relagdo ao tratamento
testemunha (agua destilada) e solucdo utilizada na concentragdo de 1 ppm.
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6.3.3.2 — Efeitos no desenvolvimento da radicula e do hipocatilo

Os efeitos inibitérios no desenvolvimento da radicula e do hipocétilo
variaram em funcdo da concentracdo e da planta receptora. Esses dois
parametros analisados tiveram diferentes graus de sensibilidade aos efeitos
alelopéticos do 6leo essencial, onde a concentracdo determinou uma maior ou
menor atividade alelopatica. E observado que esta atividade é diretamente
proporcional a concentracdo da solucao utilizada (Figuras 14 e 15), onde
observamos que, na concentracdo de 20 ppm, houve maior inibicdo no
desenvolvimento da radicula e do hipocétilo, que foi de 25% e 23%,
respectivamente, para a malicia e de 35% e 21%, respectivamente, para o

mata-pasto (Figuras 14 e 15).
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Figura 14 — Efeitos alelopaticos do 6leo essencial no desenvolvimento da radicula das plantas
receptoras. Dados expressos em percentual de inibicdo em relacdo ao tratamento
testemunha (agua destilada).
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Figura 15 — Efeitos alelopaticos do 6leo essencial no desenvolvimento do hipocétilo das plantas
receptoras. Dados expressos em percentual de inibicdo em relacdo ao tratamento
testemunha (agua destilada).

6.3.4 — Avaliacao da atividade alelopatica de S; e Sg

6.3.4.1 — Efeitos de S; sobre a germinacao das sementes

Esses efeitos variaram em funcdo da espécie receptora e da
concentracdo da solucédo testada, onde que, na concentracdo de 60 ppm, foi a
gue apresentou uma maior inibicdo média de 10,0% e 11,0% nas germinacdes
das sementes das espécies malicia e mata-pasto, respectivamente, enquanto
gue nas concentracdes de 15 e 30 ppm nao houve inibicdo. Estes dados

podem ser consultados no gréafico da Figura 16.
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Figura 16 — Efeitos alelopaticos de S;na germinacdo das sementes das plantas receptoras.
Dados expressos em percentual de inibicdo em relacdo ao tratamento testemunha
(dgua destilada).

6.3.4.2 — Efeitos de S; sobre o desenvolvimento da radicula

e do hipocatilo

O efeito alelopatico de S; nestes dois parametros das ervas
daninhas variou em funcdo da concentracdo das solucfes utilizadas, onde a
inibicdo foi diretamente proporcional, sendo que foi de 14% e 16%, na
concentracdo de 60 ppm, para o desenvolvimento da radicula da malicia e do
mata-pasto, respectivamente (Figura 17). A inibicdo no desenvolvimento do
hipocotilo, na mesma concentracao, foi de 15% e 13% para a malicia e mata-
pasto, respectivamente (Figura 18), enquanto que, concentracdes menores

apresentaram pequenas inibigdes, conforme observado nas Figurasl17 e 18.
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Figura 17 — Efeito alelopatico de S; no desenvolvimento da radicula das plantas receptoras.
Dados expressos em percentual de inibicho em relacdo ao tratamento
testemunha (agua destilada).
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Figura 18 — Efeito alelopatico de S; no desenvolvimento do hipocétilo das plantas receptoras.
Dados expressos em percentual de inibicdo em relacdo ao tratamento
testemunha (agua destilada).
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6.3.4.3 — Efeitos de Sg na germinacdo das sementes

Esta substancia teve baixo efeito alelopatico na germinacdo das
sementes das espécies testadas que, segundo o gréfico da Figura 19, na
concentragdo de 60 ppm, houve uma inibicdo de 6,0% e 5,0%, neste
parametro, das espécies malicia e mata-pasto, respectivamente. Em

concentragdes inferiores o efeito foi irrelevante (Figura 19).
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Figura 19 — Efeitos alelopaticos de Sgna germinagdo das sementes das plantas receptoras.

Dados expressos em percentual de inibicdo em relag&o ao tratamento testemunha
(dgua destilada).
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6.3.4.4 — Efeitos de Sg no desenvolvimento da radicula e do

hipocatilo

A concentracao das solugdes, foi novamente o fator que determinou
o grau de inibicdo nos parametros analisados, onde que em 60 ppm, a inibicao
meédia no desenvolvimento da radicula da malicia e mata-pasto foi de 11,0% e
14,0%, respectivamente (Figura 20), enquanto que em 45 ppm, houve uma
inibicdo de 10% na radicula do mata-pasto e de 8,0% na malicia. Na Figura 21
€ observado que o grau de inibicdo no desenvolvimento do hipocotilo ficou
abaixo aqueles apresentados na radicula, que teve na concentracdo de 60 ppm
um efeito inibitério de 8%, tanto para a malicia como para o mata-pasto e em

concentracgdes inferiores, baixa inibicao.

Inibicdo (%)
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Figura 20— Efeito alelopatico de Sg no desenvolvimento da radicula das plantas receptoras.
Dados expressos em percentual de inibicdo em relagdo ao tratamento
testemunha (agua destilada).
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Figura 21 — Efeito alelopatico de Sg no desenvolvimento do hipocétilo das plantas receptoras.

Dados expressos em percentual de inibicdo em relagdo ao tratamento
testemunha (agua destilada).
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7 - CONCLUSAO

Foram identificadas 11 substancias quimicas: os esterdides:
estigmast-4-en-3-ona, 6p-hidroxi-estigmas-4-en-3-ona, e o0 [-sitosterol; o
triterpeno o-amirina; os acidos fendlicos: gingdico, protocatecuico, galico e o
éster galato de metila; os éteres graxos: palmitato de etila, palmitato de metila,
o0 estearato de etila, o estearato de metila e o miristato de etila.

O extrato bruto acetato de etila foi 0 mais ativo e suas particbes
apresentaram elevada inibicdo na germinacdo das sementes das espécies
receptoras. No desenvolvimento da radicula e hipocoétilo, a espécie malicia, foi
a planta mais sensivel aos efeitos inibitorios das particoes.

O oleo essencial apresentou efeitos adversos na germinacdo das
sementes, sendo que houve uma inibicdo na espécie malicia e uma
estimulacdo no mata-pasto (esta estimulacdo pode, provavelmente, ter
ocorrido, devido o 6leo essencial ser constituido, geralmente, de terpendides,
substancias que possuem a mesma rota biossintética dos esterdides e, assim,
€ possivel que os mesmos atuem como indutores na germinacdo de plantas).
No desenvolvimento da radicula e do hipocétilo os efeitos foram considerados
baixos, sendo que a maior inibicdo, 35%, foi na radicula do mata-pasto, na
concentracdo de 20 ppm.

Os efeitos alelopaticos das substancias quimicas foram
considerados de baixa magnitude, nas concentracfes testadas. Assim sendo,
pode ser que, a alta atividade alelopatica do extrato bruto AcCOEt, ndo esteja

nestas substancias.
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5.743
$.359
5.327
1.821
1.310
1.298
R
\0.8.2
0.707

5.342
1.283

o
28 \l
NN
» [
|
g / i
< Ls 5.70 5.55 5.40 ppm ! |
S .5 TR, W S A P — i -
7.10 7.00 6.90 6.80 6.70 ppm
f
= | i "
1 - e AN 7\
i - AN ,
i W= "= : : : e
6 S 4 3 2 1 ppm
—— (o] — : s e yrerty
0.79 0.863 1.63 5.48 572.57
1.31 3.18 3.03

Figura 22 — Espectro de RMN 'H (300 MHz, CDCl;) de S; e S..
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13C OBSERVE
lab ren ufpa
reinaldo-lourivaido

8b (cdclsz
rmn 114c¢0 b3
operador marcal =
20.10.04 -
o~
amostra = $52,6 mg |
téempo = 01 hora e 28 minutos {
Pulse Sequence: sZpul
D mf
B8N
-~ o
o gg(\'l
4 w L |
.- o gc; 5N -~
ns & L2 22
lw w 9nR w S
3 w o~ )
i s S9
J
L N
-4
<
L
o~
P
2 — 2 §
o ‘ L
< { @ o~
s , )
-

_200.143
172.370
161.949
129.208
115.351
_36.068
A/ﬁ_ss 826
11.938

L%, 75 A L Y \ 0 W 157 T B ) T T T L) 3 L L} 0 MR ELEE 02 O LR L FT o LELES B
120 100 80 60 40 20 ppm

T T T T TTTTY

s R S e
200 180 160 140

Figura 23 — Espectro de RMN **C (75 MHz, CDCl;) de S; e S,.
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13C OBSERVE

lab rmn ufpa
reinaldo-Tlouriv
8b (cdcl3)

rmn 114deptod
operador marcal
20.10.04

amostra = 52,6 q
tempo = 01 hora e 30 minutos

Pulse Sequence: dept

CH2 down, CH/CH3 up

1 — . _— ol
FEN

I Wi

] CH carbons
J J a - N P TR LT U N

e

I S Y RV RIH

———T —— — T — . T — —
110 100 90 80 70 60 50 40 30 20 ppm

Figura 24 — Espectro de RMN **C DEPT (75 MHz, CDCl;) de S; e S,.
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Figura 25 — Espectro de COSY *H x 'H (300 MHz, CDCl;) de S; e S..
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LAB RMN UFPA
REIN 8— PUR]VALDO
PiM1
AMN
OPERAADOR MARCAL
05.12.00
AMOSTRA= 12,4 MG
g
Y
~
l
o BR®m
| VRN~
ﬂ_;"; 3 .mr\g
i "’"’ngw
88 r i 10';‘{::;8
mq HF ]
L G e 385 330 PPM 3,45
5.45.38.35 36.3%.56.26 el
S . i j - M
'I"'I_TYA|AI.TTlill'l:l".ll lilll"I-l|nl.T°—T_T_'n_\_I“'Y_T_T-‘|"T—I'-T—r—V_¥——T'T—F—ITI.
; 7 6 5 4 3 2
pa— | S— =) ! .
1.3 0.9 1.3 1'5 14.4

Figura 26 — Espectro de RMN "H (300 MHz, CDCls) de S;.
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MN_UFPA
w EBE-%?URIVALDO

i
o

AMOSTRA= 12,0 MG

77.4140
\.76.5675

~<r
v onN
8 I5aR
o Mmoo
pond o
S aq_qggcu -
~ 2 L \'\
< -~
S = 2 e I o 0
~ fa) « =10 e} ey [t=)
v © ¢y O v > w
& i - Yan [ s
RS Ty
14512121 QUL 810 .0
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Figura 27 — Espectro de RMN **C (75 MHz, CDCl;) de Ss.
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FPA
éﬂURIVAlDD
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CH CARBONS

ALL PROTCNATED CARBONS

e ee— - T—.t__r_.—-l_.‘ e e Rud s ma

120 100
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80

Figura 28 — Espectro de RMN **C DEPT (75 MHz, CDCls) de Ss.
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Figura 29 — Espectro de COSY *H x 'H (300 MHz, CDCl;) de Sa.
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STANDARD 1H OBSERVE
lab rmn ufpa

reinaldo - lourivaido
17b cdcl13

rmn367hoq

02.09.04

amostra= 15,6 mg

Puise Sequence: s2pul

7.259

L

"

MWJM

2

1.252

K A
S
D
0.30
0.50

-0.50

Figura 30 — Espectro de RMN *H (300 MHz, CDCl;) de S, e Ss.
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Figura 31 — Expans&o do espectro de RMN *H (300 MHz, CDCl;) de S, e Ss.
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13C OBSERVE

lab ran ufpa
reinaldo-lourivaldo
17b - cdcli3
rmnSslicoa

11.08.04
amostra=15,7 mg

Pulse Sequence: s2pul

—200.462

168.500

77.425
725000
\_.76.575

v

—126.309
125.838

/[

—187.984

—29.879

™7

200 190 180

-

I R
170 160

™

pe e
150 140 ppm

e ' -..J.h. Looshanith T % A,

AL lllil“LL,A_“

140 120 100 . 80 60 40 20 ppm

V1T

Figura 32 — Espectro de RMN **C (75 MHz, CDCl;) de S, e Ss.



13C UBSERVE

lab rmn ufpa
reinaldo-louriv. -
17b - cdcli3
rmn88ideptoq
11.08.04
amostra=15,7 mg

Pulse Sequence:

CHZ down, CH/CH3 up

eSOt AN S A AP A o A oo ctvudevitsompimsprams e Sdsad o) b -uyl'- 'thm MWW*MW

CH carbons

all protonated carbons

oy

powry - A
N7t ppt Dpg P OV Peiog

Figura 33 — Espectro de RMN **C DEPT (75 MHz, CDCl;) de S, e Ss.
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Figura 34 — Espectro de COSY *H x 'H (300 MHz, CDCl;) de S, e Ss.
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Pulsa Saquence: sipul

—7.421

—7.40%

7.082

i.118
i.770

_g.200

f—!.ﬂl

——_ .}

~ 8173
—

/—l.lll
\—.I 3

9.008

\
.

I F | el ] | | Dkl |
6.80 6.78 Ppm

1.281

T T T T T T T L | T T T T T T T T T T T T T T T
1 ] -] 7 E 5 4 3 2 1 ppm
] e — e —
12.7a F.mz a.04 12.52
4.18 .14 4845

Figura 35 — Espectro de RMN *H (300 MHz, CD;0OD) de Sg e S-.
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13C OBSERVE

lab ran ufpa
reinaldo- lourivaldo
pl16-4b cd3od
rmanSS6coq

18.09.04

amostra= 13,7 mg
Pulse Sequence: s2pul

o N® NS
WD m S NN
@ v~ ~ < -
- o o o W o
ToeTcgc T T
|

 J

[

52.248

-
o
a
P
@
o~
Ld
~
. w
“w w
- =
- -
o
2
- ©
2 WWL &
oo o e b
~ o © ~
w °_ v; : e e ol e s i S s L L et A
gs S ‘ 70 66 62 58 ppm
- ‘
-
i \
- { ‘
a |
“I |
’ |
ciaaia ale | l. | R [ | o o 2 | PR L TOTS) ISRy o DTS O GOy |
" v e g N A o o o Al o ot Worte gt
—_——— T ey — B - - T
160 140 120 100 80 60 40 20 ppm

Figura 36 — Espectro de RMN **C (75 MHz, CD;OD) de Sg e S-.
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L VB ok

tab 1mn ufpa
reinaldo - lour
rmn99%6deptoq
18.09.04
amostra= 13,7 m

Pulse Sequence:

CH2 down, CH/CH3 up

oy Mean il s n.‘_Ali
v L

oy

CH carbons

Lt ot bl el |

all protonated carbons

Figura 37 — Espectro de RMN *C DEPT (75 MHz, CD;0D) de Sge S;.
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Figura 38 — Espectro de COSY *H x *H (300 MHz, CD;OD) de Sg e S;.
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STANDARD 1H 0BS

pl7? - 3 acetor

rmn 350h04

operador marcal L

27.08.04 s
™~

amostra = 9,2 mg
Pulse Sequence: s2pul LT

/_2.066
\_2.037

lab rmn ufpa
reinaldo-louriv

\_2.044

—1.528
\.7.520
—6.905

\.6.877

2.898

—— ]}

A Ju"\ i y | (8 (] | 1‘1 A_J

Figura 39 — Espectro de RMN *H (300 MHz, Acetona) de S-.

TZT



—

959°SIT

71.0 ppm

9627211

0927821

S6E°2€T

EEB"SVT

100

120

220

ppm

60 a0 20

80

180 160 140

200

122

Figura 40 — Espectro de RMN **C (75 MHz, CD;0D) de S,.



13C OBSERVE

lab rmn ufpa

reinaldo - lourivaldo
pl17-3 cd3od
rmni0i3deptoa
20.09.04

amostra=9,6 mg

Pulse Sequence: dept

CH2 down, CH/CH3 up

CH carbons

all protonated carbons

140 130

120

110 100 90 80 70 60 50

Figura 41 — Espectro de RMN **C DEPT (75 MHz, CD;OD) de S;.

ppm
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STANDARD 1H OBSERVE
lab rmn ufpa
reinaldo-lourivaldo
plé - 4v snc.tonﬂ)
ran 31Sho

operador marcal
17.08.04

amostra = 13,72 mg
Pulse Sequence: sZpul

v
ol
:,"!e.'

g

g -

v. (

I

}n‘\ []_-\

\J \

// Gk v \

i S

-
4

Figura 42 — Espectro de "H (300 MHz, Acetona) de Sg e S;.
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STANDARD 1H OBSERVE
lab rman ufpa
reinaldo-lourivaido
caaa (metanol)

ran Shos

operador marcal
01.03.05

amostra = 15,6 mg

2.053

4.837

Pulse Sequence: s2pul
-
o
-~
B
° -
> a
o o
w @
- o~
2 o Al
3 1
- |
| | N ‘\ A
" [ |1 ‘\
| \‘l} E: \
| Ny v
f ‘|\, ' \\/\
| / B
e e e
§ 3.34 3.32 3.30 ppm
‘ v.;
| o
e o~
Sl @
ol |
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“w ]
‘ 22 “
- m
-1 =
i 2
~ s
| l T
’ |
[
I | \
‘l
- K _I;\kL 3 R
8 7 6 S a4 3 2 1 ppm

actl

Figura 43 — Espectro de RMN *H (300 MHz, CD;0D) de S.



lab ran ufpa

13C OBSERVE
reinaldo-lourivaldo
30d)

caaa (cd 'og ]

ran 290c0S g S

operador marcal o o

21.03.08 ‘T D
L

amostra = 15,6 mg
tempo = 2 horas ¢ 24 minutos

Pulse Sequence: s2pul

48.123

<
-
”
o
-
-
|
o
n
L] o
N v
2 =
| ®
\ -
o
&
-
i ~
e 2 g
o~ - - .
o~
3 2 3 @ "
3 b | o
= - o
| | 3 :
{
| | |
i PamN | PR . Ao | y - Aaaahade Ao o sttt R \ond
St — L T Ty TV ™ I T T
160 140 120 100 80 60

Figura 44 — Espectro de RMN **C (75 MHz, CD;0D) de Ss.
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51 o 5 Bl HE

lab rmn ufpa
reinaldo-louriv ..
caaa cdSodg

rmn 290dept0S
operador marcal
21.038.905

amostra » 15,6
tempo = 01 hora

Pulse Sequence: dept

CHZ down, CH/CH3 up

CH carbons

all protonated carbons

——— T . — -
120 110 100 80 a0 70 60 S50 40 30 20 ppm

Figura 45 — Espectro de RMN **C DEPT (75 MHz, CD;OD) de Ss.
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bn AMN UFPA
£ INA E'E"Sf‘”‘w“
P L
AMN 2 i
OPERADOR MARCAL b
19703.01 - A
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|
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Figura 46 — Espectro de RMN 'H (300 MHz, CDCl3) de Se, Si0, S11, S12 € Sis.



316C01
AD
6.0

hE NA ggyggngVALDD

? MARCAL

AMOSTRA= 7,5 MG

77.4345
76.5€80

296948
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Figura 47 — Espectro de RMN **C (75 MHz, CDCl5) de Se, S10, S11, S12 € Sua.



000.40003.SMS

Scan 1117 from C:\SaturnWS\2
T T PN,
1 |BP 270 (7849901=100%) 2000.40003.SMS 10.792 min. Scan: 1117 Chan: 1 lon: 13 us RIC: 28458271 BC

100% 270

{ 75"7

50%| |

\\
l 25% 1

239
l 43 81 101 143 |
l ooﬁd u_......i. .L_. A'.h.:.p.!.'..i FTVES W PN TS ) _--172_....<_‘ nasdhne _JL_ —,_.a;:&.:ll‘ el -39? S -,_3.4.4 == ._.-_3.8_1 R 424 440 -
‘ —%% 20 30 T a0 .

Figura 49 — Espectro de Massas de S,.
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Scan 1153 from C:\SaturnWS\2000.40003.SMS

Spect 1

¢
BP 284 (7715306=100%) 2000.40003.SMS 11.091 min. Scan: 1153 Chan: 1 lon: 13 us RIC: 30660288 BC
100% 284
75‘%1
50%
25% ’
101 240 ;
43 157 220
OOAT-L_“.“‘_L—‘L_J‘_‘-LLL (T RCREITISPIED POu! 12 LAY NSt 18 .A\__.__.J..._...th_,_-lg-___.u.ﬁ l e _%?_3 p 382 ' 451 4‘82
l1m :zw = ‘l'30'6’ B — -~4~b~0 e

Figura 50 — Espectro de Massas de Sio.
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Scan 1257 from C:\SaturnWS\2000.40003.SMS

1Spect 1 ¢
BP 31243558994=100%) 2000.40003.8MS 11.958 min. Scan: 1257 Chan: 1 lon: 19 us RIC: 16287267 BC
100%{ 3{12
|
75%
|
-
25% 101
269
55 157
| J L 213 [ i
OALAW. AU..LLLL. L..AJL..!.,.[:.'._'._.J.L.LHJ. -..u.L_A., C Ll! J-I U S Lt LA, ,4......1'.'13__.. 3.5.1__3.6.7. . 3,._99-,, = 46.1
: ’ 100 ) 200 - 300 ‘400
m/z

Figura 51 — Espectro de Massas de Sy;
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Scan 1224 from C:\SaturnWS\2000.40003.8MS

..

Spact 1
BP 208 (3518195=100%) 2000.40003 3Me 11,862 min, Scen; 1224 Chan; T lon: 20 us RIC: 18851383 BC
100 268
5%
i e
S -
! 43 3
i
: (ST ‘. 108
i M..L.MJLQJ_M_LLL_AH_@.J. [ L ".L i A S = 392 A
I | oo . -

00 400

Figura 52 — Espectro de Massas de Si,.
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Scan 1087 from C:\SaturnW$\2000.40003.SMS

—
B

Spect 1 O
BP 258 (247020=100%) 2000.40003.5M5 10,275 min. Scan: 1087 Chan: 1 fon: 118 us RIC: 3077113 BC
100% 9 256
174
75%
23
i |
50%
|
l

474 %5

Figura 53 — Espectro de Massas de Sis.

GET



3
® e o~
& :
3
® .5 &
(5]
€3

5.55.04.54.03.53.02.52.01.51.0
F2 (PPM)

Figura 54 — Espectro de COSY *H x *H (300 MHz, CDCls) de Sq, S0, S11, S12 € Sya.

JET



Chromatogram Plot

File: c:\saturnws\2000:40003.sms
Sample: Manual Sample 03/08/01 10:18
Sample Notes:

Operator: Sonia/Tenorio

Scan Range: 1 - 2580 Time Range: 0.00 - 22.98 min.

MCount$

15

10

2000.40003.SMS RIC all

IET

IET



Figura 48 — Cromatograma de S, S1o, S11, S12 € Sis.
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Livros Gratis

( http://www.livrosgratis.com.br )

Milhares de Livros para Download:

Baixar livros de Administracao

Baixar livros de Agronomia

Baixar livros de Arquitetura

Baixar livros de Artes

Baixar livros de Astronomia

Baixar livros de Biologia Geral

Baixar livros de Ciéncia da Computacao
Baixar livros de Ciéncia da Informacéo
Baixar livros de Ciéncia Politica

Baixar livros de Ciéncias da Saude
Baixar livros de Comunicacao

Baixar livros do Conselho Nacional de Educacdo - CNE
Baixar livros de Defesa civil

Baixar livros de Direito

Baixar livros de Direitos humanos
Baixar livros de Economia

Baixar livros de Economia Doméstica
Baixar livros de Educacao

Baixar livros de Educacdo - Transito
Baixar livros de Educacao Fisica

Baixar livros de Engenharia Aeroespacial
Baixar livros de Farmacia

Baixar livros de Filosofia

Baixar livros de Fisica

Baixar livros de Geociéncias

Baixar livros de Geografia

Baixar livros de Histdria

Baixar livros de Linguas
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