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RESUMO 
 

 

 

 

 

O presente trabalho relata a investigação fitoquímica da espécie Kielmeyera 

cuspidata, pertencente à família Clusiaceae. Este é o primeiro estudo fitoquímico desta 

espécie. A coleta do material – caule e folhas – foi feita na região da Chapada Diamantina no 

município de Andaraí, estado da Bahia. Do extrato hexânico e da fase diclorometano do 

extrato metanólico do caule da K. cuspidata foram obtidas dez substâncias. Sendo que no 

extrato hexânico foi identificado uma mistura de esteróides (acetato de sitosterol e acetato de 

estigmasterol). Já na fase diclorometano foi identificada uma mistura de triterpenos (α-

amirina e β-amirina) e seis xantonas. Na determinação estrutural das substâncias isoladas, 

foram utilizados métodos espectrométricos usuais; UV, RMN e espectro de massas, 

juntamente com comparação dos dados descritos na literatura. Foram realizados também 

testes de atividade antimicrobiana nos extratos trabalhados.  
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ABSTRACT 
 

 

 

 

 

The present work describes the phytochemical investigation Kielmeyera cuspidata 

that belongs to the family Clusiaceae. This species was studied chemically for the first time. 

Many species of Clusiaceae family are known to possess mainly xanthones that exhibit some 

important bioactivities. The hexane and methanolic extract were obtained by percolation of 

the dried e powdered trunk wood and leaf of this species. The hexane and methanolic extracts 

were subjected to a chromatographic column on silica gel eluted whit mixtures of hexane and 

ethyl acetate in order of increasing polarity, furnishing the following compounds: six 

xanthones, two triterpenes and two steroid. These compounds were identified by comparison 

with literature data, and their spectroscopic properties.  
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1   INTRODUÇÃO 
 

 

 

1.1   CONSIDERAÇÕES INICIAIS 
 

 

Este trabalho relata o estudo químico da espécie Kielmeyera cuspidata, pertencente à 

família Clusiaceae. Por apresentar-se como o primeiro estudo referente à espécie, vem 

acrescentar um conhecimento a respeito da composição química desse gênero. 

Os estudos referentes ao gênero Kielmeyera demonstraram uma freqüência de 

algumas classes de substâncias químicas, dentre elas estão os neoflavonóides e as xantonas. 

Sendo as xantonas, o metabólito secundário mais largamente encontrado no mesmo. 

Substâncias isoladas do gênero foram submetidas a ensaios biológicos e algumas destas 

apresentaram atividade biológica tais como antimicrobiana (CORTEZ et al., 1998), 

antioxidante (FINNEGAN, et al., 1972; SUNDARAM, et al., 1983; IINUMA, et al., 1996), 

anti-tumoral (ABOU-SHOER et al., 1988; DALLÁCQUA et al., 2002), dentre outras. 

Portanto, o estudo dessa espécie torna possível o isolamento de substâncias que poderiam 

apresentar uma dessas atividades.  

A espécie estudada foi coletada na região da Chapada Diamantina – Bahia, em uma 

área de campo rupestre, sendo que a primeira espécie estudada deste gênero da região da 

Chapada foi a Kielmeyera lathrophyton. Outras espécies do gênero Kielmeyera estudadas 

foram coletadas em habitat diferentes como: restinga, cerrado e floresta úmida, os dados 

obtidos foram comparados com os resultados alcançados no presente trabalho.  

 

 

 

1.2   OBJETIVOS 
 

 

Estudar a composição química, em termos de metabólitos secundários, da espécie 

vegetal Kielmeyera cuspidata que ocorre na Chapada Diamantina, Bahia. Purificar e 

determinar as estruturas desses metabólitos . 

  



Comparar criticamente a composição química das espécies do gênero Kielmeyera 

presentes na Chapada Diamantina, com as das espécies, já estudadas, de ocorrência na 

restinga e cerrado. 

Estabelecer a atividade antimicrobiana dos extratos.  

 

 

 

1.3   ASPECTO GERAL DA FAMÍLIA CLUSIACEAE E DO GÊNERO 
        KIELMEYERA 
 

 

A família Clusiaceae engloba aproximadamente 1000 espécies em 30 gêneros 

distribuídas nas zonas tropicais e temperadas (SOUZA, et al., 2005). No Brasil estão 

presentes aproximadamente 18 gêneros e 150 espécies, com ampla distribuição (SOUZA, et 

al., 2005). São preferencialmente plantas lenhosas, arbóreas ou arbustivas e incluí algumas 

herbáceas. Suas flores são em geral vistosas, apresentando-se isoladas ou reunidas em 

inflorescência (JOLY, 1983). Já o gênero Kielmeyera é endêmico da América do Sul. As 

espécies do gênero são compostas de arbustos localizados em habitat de campo cerrado, 

campo rupestre ou restinga. Em geral, os talos dos arbustos das espécies apresentam-se 

espessos e com látex branco. Já as suas folhas são grandes e muitas vezes coriáceas (JOLY, 

1983).  

O grupo de pesquisa GESNAT (Grupo de Estudos de Substâncias Naturais 

Orgânicas) tem-se dedicado nos últimos dez anos ao estudo de espécies da família Clusiaceae 

entre outras. Dentre as espécies do gênero Kielmeyera estudadas, duas foram descobertas nas 

dunas de areia do Parque Metropolitano do Abaeté e foram objetos de duas dissertações de 

mestrado. Do caule destas duas espécies, K. reticulata e K. argentea, foram isoladas, 

predominantemente, 4-fenilcumarinas e 4-n-propilcumarinas, contudo, uma única xantona em 

pequena quantidade foi encontrada em K. reticulata (MOREIRA, 1999, SANTOS, 2004). 

Outras duas K. lathrophyton e K. coriacea foram coletadas na Chapada Diamantina e também 

foram objetos de duas dissertações de mestrado e uma tese de doutorado. Da K. lathrophyton 

foram isoladas xantonas, 4-fenil e 4-alquil cumarinas (NETO, 1998) assim como, uma 

bifenila inédita (SOUSA, 2005). Já na K. coriaceae foram isoladas xantonas e derivados do 

fluoroglucinol, cuja ocorrência no gênero Kielmeyera nunca foi relatada anteriormente 

(SOUSA, 2005). De outras espécies deste gênero coletadas no cerrado ao redor de Belo 

  



Horizonte, MG, foram isoladas, predominantemente xantonas (FERREIRA et al., 1972, 

GOTTLIEB et al., 1970 e 1977, NAGEM et al., 1988, LOPES et al., 1977) que são 

consideradas como marcadoras quimiossistemáticos da família Clusiaceae (BENNETT & 

LEE, 1989). Com base nestes estudos pode-se perceber a variação no perfil químico das 

espécies do gênero Kielmeyera com a mudança de habitat. Dados mostram que as espécies 

Kielmeyera coletadas no cerrado produzem principalmente xantonas, as coletadas em campo 

rupestre produzem cumarinas e xantonas, já as coletadas na restinga, cumarinas (SOUSA, 

2005).  

 

 

 

1.4   CLASSIFICAÇÃO DAS XANTONAS E SUA BIOSSÍNTESE  
 

 

As xantonas são encontradas principalmente em plantas superiores, especialmente 

naquelas pertencentes às famílias Gentianaceae e Clusiaceae (PERES, et al., 2000). Espécies 

de outras famílias de plantas superiores também produzem xantonas, como Caryophyllaceae, 

Gesneriaceae, Iridaceae, Loganiaceae, Lytraceae e Polypodiaceae. Em fungos e liquens 

também foram relatados a presença de xantonas; como por exemplo, nas espécies Aspergillus 

versicolor e Diploshistes sp. (PERES, et al., 2000). 

A classificação das xantonas ocorre em quatro grupos principais: oxigenadas 

simples, glicosiladas, preniladas e xantonolignóides (BENNETT & LEE, 1989). A Tabela 1 

(p. 12) apresenta algumas substâncias das classes de xantonas mencionadas anteriormente. As 

classes das xantonas oxigenadas simples são subdivididas em seis grupos de acordo com o 

grau de oxigenação, portanto podem ser do tipo; mono, di, tri, tetra, penta ou hexaoxigenadas, 

sendo que a maioria das xantonas isoladas nas espécies do gênero Kielmeyera é pertencente à 

classe das oxigenadas simples (BENNETT & LEE, 1989).  

 

  



Tabela 1: Exemplos de substâncias dos principais grupos de xantonas.  
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O primeiro relato na literatura de proposta da biossíntese da xantonas em Clusiaceae 

foi reportado por Bennet e Lee (1989). A dibenzo-γ-pirona ou xantona corresponde ao núcleo 

base de uma grande família de substâncias. Em geral, o padrão de oxigenação das xantonas de 

plantas superiores sugere uma biossíntese envolvendo a rota mista do chiquimato-acetato 

(BENNETT & LEE, 1989). No caminho misto chiquimato-acetato, as benzofenonas 

hidroxiladas são vistas como precursoras de xantonas.  

O ácido benzóico que provém da rota do chiquimato é o precursor do intermediário 

benzofenônico (EL-MAWLA, et al., 2001) (Figura 1, p. 13), sendo que o ácido benzóico pode 

ser obtido de duas formas: pela via do ácido cinâmico, intermediário da rota do chiquimato ou 

ser obtido diretamente do próprio chiquimato sem passar pela fenilalanina (EL-MAWLA, et 

al., 2001).  
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Figura 1: Representação simplificada da biossíntese das xantonas a partir do ácido benzóico. 
 

 

Os estudos de culturas de células em duas espécies de plantas, Centaurium erythraea 

(Gentianaceae) e Hypericum androsaemum (Hypericaceae) serviu como material de partida 

para verificar a participação do ácido benzóico na biossíntese das xantonas. Utilizou-se para o 

estudo ácido benzóico, ácido cinâmico e ácido 3-hidroxibenzóico radioativos na cultura das 

células das plantas pesquisadas. Na Hypericum androsaemum observou-se a incorporação do 

ácido cinâmico como substância procedente do ácido benzóico, incorporação esta confirmada 

com o aumento da atividade da enzima fenilalaninaliase que catalisa a reação de eliminação 

do íon NH3
+ na fenilalanina para produzir ácido cinâmico (EL-MAWLA, et al., 2001) (Figura 

2, p. 14). Em contraponto, na cultura de células da Centaurium erythraea a incorporação 

exclusiva do ácido 3-hidroxibenzóico na formação da 1-hidroxi-3,5,6,7-tetrametoxixantona, 

sugeriu que o mesmo é obtido diretamente do chiquimato, portanto, derivou de um caminho 

independente da fenilalanina (BEERHUES, 1996; SCHIMIDT & BEERHUES, 1997). A 

partir deste estudo, pode-se notar e comprovar a participação do ácido benzóico como 

precursor na biossíntese de xantonas.  
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Figura 2: Representação da produção do ácido cinâmico a partir da fenilalanina. 
 

 

Analisando os dois caminhos (Figura 3, p. 15) percebe-se que a 2,3’,4,6-

tetrahidroxibenzofenona e a enzima responsável por sua conversão isoladas das culturas de 

células de C. erythraea e H. androsaemum irá atuar de maneira distinta. Na C. erythraea a 

2,3’,4,6-tetrahidroxibenzofenona que juntamente com a enzima xantonasintase, responsável 

pela ciclização da 2,3’,4,6-tetrahidroxibenzofenona, é convertida em 1,3,5-trihidroxixantona 

(Figura 1, p. 12). Já na H. androsaemum a benzofenona é convertida na 1,3,7-

trihidroxixantona (SCHIMIDT & BEERHUES, 1997) (Figura 3, p. 15). Portanto, a 2,3’,4,6-

tetrahidroxibenzofenona, mostra-se como um importante intermediário na biossíntese das 

xantonas em plantas superiores (BEERHUES, 1996).  
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Figura 3: Biossíntese de xantonas em células de C. erythraea e H. androsaemum. 
 

  



1.5   ATIVIDADE ANTIMICROBIANA DE XANTONAS NA FAMÍLIA 
        CLUSIACEAE 
 

 

O estudo das plantas mobiliza hoje milhares de engenheiros agrônomos, biólogos, 

químicos, botânicos, farmacêuticos, bioquímicos e médicos de todos os continentes. Anos e 

muito dinheiro são gastos em pesquisas para identificar princípios ativos e atividades 

biológicas. Borris (1996), em um de seus artigos propõe que ocorram no planeta cerca de 

250.000 a 500.000 espécies de plantas. Porém, estima-se que apenas 25% a 50% dos fármacos 

utilizados são derivados de substâncias isoladas de plantas (COWAN, 1999).  

As plantas medicinais são os principais componentes da medicina tradicional. A 

utilização de plantas para o tratamento de doenças que acometem os seres humanos é uma 

prática milenar e que ainda hoje aparece como o principal recurso terapêutico de muitas 

comunidades e grupos étnicos. Por outro lado, a medicina utiliza antibióticos para reduzir a 

incidência de muitas doenças infecciosas (ALVES, 2001). Entretanto, muitas enfermidades 

permanecem não resolvidas, ocasionando o aparecimento de bactérias mutantes resistentes. 

Um exemplo seria a Staphylococcus aureus Meticilina Resistente (SAMR), uma espécie de 

bactéria que vem causando infecções hospitalares no mundo inteiro (ICHIYAMA et al., 1991; 

YASUNAKA & KONO, 1999; TAKEDA et al., 2000, citados por YASUNAKA et al., 2005). 

Yasunaka e colaboradores, em 2005, relataram que nos últimos anos, o SAMR, vem gerando 

uma série de problemas, justamente devido a sua resistência a numerosos grupos de 

antibióticos já testados (KHAN et al., 1980; SAMY et al., 1997; ESSAWI & SROUR, 2000, 

citado por YASUNAKA et al., 2005).  

A literatura relata que as xantonas vêm sendo alvo de estudos como uma importante 

classe de compostos orgânicos com grande potencial biológico e/ou farmacológico, 

mostrando-se eficazes como inibidores de alergias e asma (JONES et al., 1977); bem como 

apresentando atividade antiinflamatória (LIN et al., 1996a), antimalárica 

(LIKHITWITAYAWUID et al., 1998), anti-cancer (LIN et al., 1996b), anti-tumoral e 

citotóxica (ABOU-SHOER et al., 1988; DALLÁCQUA et al., 2002), mediadoras da proteína 

C Kinase (SARAIVA et al., 2002), bactericida (CORTEZ, et al., 1998) e fungicida 

(MOREAU et al., 2002). Também foram encontrados efeitos de xantonas contra o vírus HIV 

(DHARMARATNE et al., 2002), agentes antihipertensivos e/ou anti-trombóticos (LIN et al., 

1996b) e inibidora dos tipos A e B da monoamino-oxidase (BEERHUES & BERGER, 1994).  

  



Do extrato diclorometano de folhas e caule da espécie Kielmeyera coriacea foram 

isoladas xantonas que exibiram atividade antifúngica contra o fitopatogeno Cladosporium 

cucumerinum, e enquanto xantonas preniladas inibiram o crescimento de Candida albicans 

(CORTEZ, et al., 1998). Muitas espécies da família Clusiaecae contêm xantonas preniladas 

que possuem propriedades antimicrobianas (CORTEZ et al., 1998). Já a Kielmeyera variabilis 

conhecida como “malva-do-campo”, é tradicionalmente usada na medicina popular para tratar 

de algumas doenças, incluindo schistosomose, leishmaniose, malaria, infecções fúngicas e 

bacterianas (ALVES, 2001). Iinuma e colaboradores em 1996 reportaram que xantonas da 

família Clusiaceae possuem atividade antimicrobiana contra SAMR. Alguns pesquisadores 

destacaram a atividade antimicrobiana a partir dos extratos obtidos das plantas sugerindo 

assim, a capacidade inibitória das futuras substâncias isoladas dos mesmos. O extrato em 

acetona das folhas da Calophyllum brasiliensis e o extrato em metanol das sementes da 

Mammea americana apresentaram-se ativos contra as bacérias Escherichia coli e 

Staphylococcus aureus (YASUNAKA, et al., 2005) já o extrato em etanol do caule da 

Garcinia mangostana mostrou-se ativo contra o Staphylococcus aureus 

(VORAVUTHIKUNCHAI & KITPIPIT, 2005).  

A Tabela 2 (p. 18) evidência a atividade antimicrobiana contra Escherichia coli e 

Staphylococcus aureus de cinco xantonas isoladas das espécies Calophyllum brasiliensis 

(YASUNAKA, et al., 2005) e Kielmeyera variabilis (PINHEIRO, et al., 2003) pertencentes à 

família Clusiaceae. Com base nos valores de concentração inibitória mínima apresentada, 

pode-se observar que as substâncias jacareubina, isolada da C. brasiliensis e a 1,3,5,6-

tetrahidroxi-2-prenilxantona, isoladas da C. brasiliensis e Kielmeyera variabilis exibiram alta 

atividade contra (SAMR) e moderada contra Escherichia coli. As outras substâncias, 

kielcorina e 1,3,6,7-tetrahidroxi-2-prenilxantona isoladas da K. variabilis apresentaram 

atividade moderada contra E. coli e S. aureus, com exceção da 6-desoxijacareubina, isolada 

da C. brasiliensis, que se mostrou inativa contra os dois microorganismos. Com base nestes 

dados pode-se afirmar que algumas xantonas exibem atividade biológica como previsto na 

literatura (FINNEGAN, et al., 1972; SUNDARAM, et al., 1983; IINUMA, et al., 1996).  

  



Tabela 2: Atividade antimicrobiana e estruturas de xantonas isoladas das espécies  
               Calophyllum brasiliensi e Kielmeyera variabilis.  

 
Substância                                              Planta                     CIM a  (µg/mL)
                                                                                      ______________________________________  
_________________________________________ 
                                                                 Nome científico   E. coli  
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a Concentração inibitória mínima.  
  CIM  ≤  64 µg/mL  exibe alta atividade, 128 – 512 µg/mL exibe moderada atividade 
  e  ≥  1024 µg/mL não exibe atividade.  

  



2   PARTE EXPERIMENRAL 
 

 

 

2.1   INSTRUMENTOS, MATERIAIS E MÉTODOS 
 

 

• Os solventes utilizados durante o processo da pesquisa foram: ACS, CRQ, 

GRUPO QUÍMICA, QUIMEX, MERCK e VETEC.  

• As partes utilizadas da planta, caule e folhas, foram moídas depois de secas no 

moinho THOMAS WILEY LABORATORY MILL-MODEL 4.  

• Os espectros de RMN foram obtidos em espectrômetro da VARIAN (GEMINI 

2000) com operação a 300 MHz para 1H e 75 MHz para 13C. Os solventes utilizados nas 

amostras foram: acetona, clorofórmio e dimetilsulfóxido, todos deuterados e tendo como 

referência interna o tetrametil-silano (TMS).  

• A evaporação dos solventes presentes nos extratos e frações foi realizada com 

o auxílio de evaporador rotativo da marca BÜCHI 461 (sob pressão reduzida).  

• Nos fracionamentos feitos por meio de cromatografia em coluna foram 

utilizados sílica gel 60 (0,063-0,200 mm), sílica gel 60 (0,040-0,063 mm) e sílica gel 60 H (15 

µm) todas da marca MERCK.  

• As placas (10x5 cm) utilizadas na cromatografia de camada delgada 

comparativa (CCDC) foram preparadas utilizando sílica gel GF254. As placas foram 

preparadas manualmente utilizando suspensão em água destilada. As placas utilizadas na 

cromatografia de camada delgada preparativa (CCDP) foram preparadas utilizando sílica gel 

PF254+366. Para placas (20x20 cm) foi utilizado o espalhador HEIDELBERG, para a obtenção 

de placas de 1mm de espessura. Todas as placas – CCDC e CCDP – foram ativadas em estufa 

a 100ºC por aproximadamente 1 hora.  

• Para as revelações cromatográficas das placas - CCDC e CCDP - foram 

utilizadas a visualização com ultravioleta de 254 e 356 nm e vapores de iodo, sendo que o 

último apenas para as placas de CCDC. As substâncias separadas através de CCDP foram 

extraídas com acetona e clorofórmio, seguido de filtração a vácuo.  

 

  



2.2   COLETA DO MATERIAL 
 

 

A Kielmeyera cuspidata foi coletada pelo Grupo GESNAT sob a orientação do Prof. 

Dr. Frederico Guaré Cruz no dia 10 de maio de 2003 em uma área de campo rupestre na 

região da Chapada Diamantina no município de Andaraí – Bahia. A Profª. Maria Lenise Silva 

Guedes do Instituto de Biologia da Universidade Federal da Bahia, curadora do herbário 

“Alexandre Leal Costa”, identificou e catalogou a espécie sob o registro ALCB – 061902 

(Figura 4).  

 

 

 

Figura 4: Foto da excicata da espécie Kielmeyera cuspidata.  

 

  



2.3   OBTENÇÃO DOS EXTRATOS 
 

 

O material coletado – folhas e caule – foi deixado em temperatura ambiente por 

alguns dias para desidratar. Ao término deste período, as folhas e o caule foram separados e 

moídos em moinho.  

O caule triturado da planta (3,87 Kg) e as folhas (209,32 g) foram submetidos a 

extrações com solventes orgânicos, primeiramente com hexano e depois com metanol. As 

extrações foram realizadas pela imersão do material triturado em solvente por três dias com a 

filtragem do mesmo ao fim deste período e sua concentração em evaporador rotativo (o 

procedimento foi repetido três vezes). Foram obtidos assim, os extratos em hexano da folha 

(2,18 g) a do caule (46,51 g) e o extrato em metanol (30,14 g) do caule (Figura 5-6, p. 22-23). 

Sendo que apenas os extratos em hexano e em metanol do caule foram trabalhados.  

O extrato em metanol (30,14 g) foi particionado, dissolvendo o extrato em uma 

solução metanol–água 60%. A solução obtida foi submetida a extrações sucessivas com 

diclorometano (4x120 mL) e acetato de etila (4x120 mL). As fases obtidas foram 

concentradas em evaporador rotatório, obtendo-se a fase diclorometano (8,70 g) e fase acetato 

de etila (2,14 g) (Figura 5, p.22 ). 
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Figura 5: Procedimento experimental para obtenção dos extratos orgânicos do caule da  
               Kielmeyera cuspidata. 
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Figura 6: Procedimento experimental para obtenção do extrato orgânicos das folhas da 
               Kielmeyera cuspidata. 
 

 

 

2.4   FRACIONAMENTO DO EXTRATO EM HEXANO 
 

 

O extrato em hexano (46,71 g) foi fracionado por meio de cromatografia em coluna 

de sílica gel 60 (0,063-0,200 mm) empacotada a seco. Utilizou-se como fase móvel o sistema 

hexano e acetona em gradiente crescente de polaridade. Desta coluna foram obtidas 24 

frações. As frações foram submetidas à CCDC. Analisando os resultados da CCDC, foram 

reunidas as frações 19 a 22 (13,02 g) para iniciar os estudos (Figura 7, p. 25).  

 

 

 

2.4.1   Estudo da Fração 19-22 (coluna C-1) 

 

 

A fração 19-22 (13,02 g) obtida na coluna inicial foi analisada por RMN 1H e a 

mesma apresentou sinais na região alifáticos e sinais entre 18 e 20 ppm. A fração foi 

submetida a uma CC em sílica gel 60 (60-200 mm) denominada C-1. Utilizou-se como fase 

móvel hexano e acetato de etila em gradiente crescente de polaridade. Foram obtidas 26 

frações. As frações obtidas foram submetidas à CCDC. Ao analisar as frações nas placas de 

CCDC observou-se que as mesmas apresentavam-se na forma de uma cauda próxima ao 

ponto de aplicação da amostra e não foi obtido nenhum sistema de eluente satisfatório para a 

  



separação dos componentes. Após exame de espectros de RMN 1H todas as frações exibiram 

sinais de hidrogênio alifáticos e algumas frações exibiram além dos sinais na região de 

alifáticos sinais entre 18 a 20 ppm, sugerindo assim a presença de grupos hidroxílicos em 

ligação de hidrogênio. Com base nesses resultados tentou-se diminuir a polaridade exibida 

pelas referidas frações. Realizou-se uma reação de metilação com a finalidade de diminuir a 

polaridade dos grupos hidroxílicos, os quais ao reagirem com diazometano formariam grupos 

metoxílicos. A análise do espectro de RMN 1H do produto da reação, mostrou que os sinais 

em torno de 18 ppm não desapareceram, indicando assim que os grupos hidroxílicos presente 

nas amostras não possuíam a acidez suficiente para a reação. Realizou-se então, a reação de 

acetilação desses grupos (Figura 7, p. 25) utilizando anidrido acético/piridina como reagentes. 

A fração selecionada para as reações de metilação e acetilação foi a 27-29C-1 (897,9 mg).  

 

 

 

2.4.2   Estudo da Fração 27-29/C-1 

 

 

A fração 27-29/C-1 (897,9 mg), foi submetida a uma reação de acetilação. Foram 

utilizados os reagentes anidridos acéticos e piridina. Após a acetilação, a amostra foi 

submetida à CCDC e RMN 1H, os quais evidenciaram incorporação de grupos acetatos. Fez-

se então a coluna C-3 (1,17 g) uma CC empacotada com sílica gel 60 (0,040-0,063 mm) e 

eluída com hexano e acetato de etila em gradiente crescente de polaridade. Obtiveram-se 43 

frações, reunidas em 18 frações quando submetidas à CCDC. Sendo que desta coluna o 

agrupamento 10-11/C-1-ac, representa a mistura das substâncias Kcusp 01 e Kcusp 02 (17,5 

mg).  
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Figura 7: Fracionamento do extrato hexânico da K.cuspidata. 
 

  



2.5   FRACIONAMENTO DA FASE DICLOROMETANO DO EXTRATO EM 
        METANOL 
 

 

A fase diclorometano (8,70 g) foi fracionada por meio de uma coluna de sílica gel 60 

e empacotada a seco, utilizando o sistema hexano e acetato de etila em gradiente crescente de 

polaridade.  

Foram obtidas 22 frações, que após análise por CCDC foram agrupadas nas seguintes 

frações: A7 e A8 (808,9 mg) e A12 a A15 (739,0 mg). Ambas foram submetidas a uma CC 

preparativa em sílica gel 60, sendo respectivamente as colunas B e F. 

As frações A4 e o agrupamento A10-11, quando recristalizadas em acetona 

forneceram, respectivamente as substâncias Kcusp 03 e Kcusp 04 em mistura (33,9 mg) e a 

substância Kcusp 08 (14,5 mg) (Figura 10, p. 30).  

A fração A9 (494,7 mg) foi analisada por CCDC e RMN 1H e fracionada em uma CC 

em sílica gel 60, denominada E (Figura 9, p. 29).  

As demais frações não foram trabalhadas por apresentarem-se em mistura e em 

quantidade insuficiente para posteriores fracionamentos.  

 

 

 

2.5.1   Estudo da Fração A7-A8 (Coluna B) 

 

 

A fração A7-A8 (808,9 mg) obtida a partir de A, foi submetida a uma CC em sílica 

gel 60, utilizando o sistema hexano e acetato de etila em gradiente crescente de polaridade. 

Foram obtidas 19 frações, as quais foram examinadas com CCDC (Figura 8, p. 27).  

A fração B10 (28,1 mg) foi aplicada em placas para CCDP, eluídas dez vezes com 

hexano/diclorometano (8:2). Uma das subfrações foi identificada como Kcusp 07 (3,0 mg). 

Com base no comportamento das frações B12 (69,1 mg), B13 (59,4 mg) e B14 (87,2 

mg) em CCDC e RMN 1H, reuniu-se as mesmas, que posteriormente foi submetida a uma CC, 

denominada C. O mesmo procedimento foi feito com a fração B15 (158,1 mg), após análise 

de CCDC e RMN 1H, foi fracionada em CC, denominada D.  

As frações restantes da coluna B não foram trabalhadas por apresentarem-se em 

mistura e em quantidade insuficiente para posteriores fracionamentos.  

  



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fração A7-8
808,9 mg

Fração B12-14
215,7 mg

Coluna B
(gradiente hexano/AcOet)

Sílica gel 60 
19 frações

Fração B10
28,1 mg

Kcusp 07
3,0 mg

CCDP
éter de petróleo/DCM (8:2)

Fração B15
158,1 mg

CCDP
hexano/DCM (8:2)

Coluna D
(gradiente hexano/AcOet)

Sílica gel 60 
19 frações

Fração D76-108
17,3 mg

Kcusp 05
17,3 mg

Coluna C 
(gradiente hexano/AcOEt)

Sílica gel 60
116 frações

Fração C53-62
26,3 mg

Fração C63-76
52 mg

Kcusp 06
17,2 mg

Kcusp 04
5,8 mg

CCDP
hexano/DCM (8:2)

Fração A7-8
808,9 mg

Fração B12-14
215,7 mg

Coluna B
(gradiente hexano/AcOet)

Sílica gel 60 
19 frações

Fração B10
28,1 mg

Kcusp 07
3,0 mg

CCDP
éter de petróleo/DCM (8:2)

Fração B15
158,1 mg

CCDP
hexano/DCM (8:2)

Coluna D
(gradiente hexano/AcOet)

Sílica gel 60 
19 frações

Fração D76-108
17,3 mg

Kcusp 05
17,3 mg

Coluna C 
(gradiente hexano/AcOEt)

Sílica gel 60
116 frações

Fração C53-62
26,3 mg

Fração C63-76
52 mg

Kcusp 06
17,2 mg

Kcusp 04
5,8 mg

CCDP
hexano/DCM (8:2)

Figura 8: Fracionamento da fase diclorometano na fração A7-8.  

 

 

 

2.5.2   Estudo da Fração B12-14 (Coluna C) 

 

 

A fração B12-14 (215 mg), obtida da coluna B, foi submetida a uma CC de sílica gel 

60, utilizando o sistema hexano e acetato de etila em gradiente crescente de polaridade o que 

resultou em 116 frações. Agrupadas em 9 frações após monitoramento por CCDC (Figura 8, 

p.27).  

Por apresentarem comportamento semelhante ao serem analisadas em CCDC, as 

frações C53-62 (26,3 mg) e C63-76 (52,0 mg) foram agrupadas.  

A fração C53-62 (26,3 mg) foi submetida a CCDP, eluida doze vezes em um sistema 

éter de petróleo/diclorometano (8:2). Uma das subfrações foi identificada como Kcusp 06 

(1,8 mg).  

A fração C63-76 (52,0 mg) também foi submetida à CCDP, eluida três vezes em 

sistema hexano/acetona (8:2). Uma das subfrações foi identificada como Kcusp 04 (5,8 mg). 

Sendo que a substância Kcusp 04, já havia sido isolada em frações trabalhadas anteriormente.  

  



As frações restantes foram analisadas em CCDC, contudo por apresentarem-se em 

mistura e em quantidade insuficiente para posteriores fracionamentos não foram trabalhadas.  

 

 

 

2.5.3   Estudo da Fração B15 (Coluna D)  

 

 

Procedeu-se o fracionamento da B15 (158,1 mg) em CC de sílica gel 60, em 

gradiente crescente de polaridade de hexano e acetato de etila. Foram obtidas 154 frações que 

após análise em CCDC foram agrupadas em 12 frações (Figura 8, p.27).  

A fração D76-108 foi analisada por CCDC e apresentou-se como uma mancha única. 

A análise da mesma por RMN 1H permitiu identificar a substância Kcusp 05 (17,3 mg).  

As demais frações resultantes de E não foram trabalhadas por apresentarem-se em 

mistura e em quantidade insuficiente para posteriores fracionamentos não foram trabalhadas.  

 

 

 

2.5.4   Estudo da Fração A9 (Coluna E) 

 

 

A fração A9 (494,7 mg), proveniente da coluna A, foi fracionada em CC em sílica 

gel 60 em gradiente crescente de polaridade de hexano e acetato de etila resultando em 28 

frações que quando submetidas à CCDC foram agrupadas em 15 frações (Figura 9, p.29).  

A fração E15 foi analisada por CCDC e apresentou-se como uma mancha única. A 

análise da mesma por RMN 1H permitiu identificar a substância Kcusp 05 (20,2 mg) já 

isolada anteriormente.  

A fração E18 (28,2 mg) foi submetida a CCDP, eluida cinco vezes em sistema éter 

de petróleo/diclorometano (8:2), sendo que de uma das subfrações foi identificada a 

substância Kcusp 09 (4,0 mg).  

As frações restantes da coluna foram analisadas em CCDC, contudo por 

apresentarem-se em mistura e em quantidade insuficiente para posteriores fracionamentos não 

foram trabalhadas.  
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Figura 9: Fracionamento da fase diclorometano na fração A9.  

 

 

 

2.5.5   Estudo da Fração A12-15 (Coluna F) 

 

 

A coluna F, proveniente da fração A12-15 (739,0 mg), foi fracionada numa CC sob 

pressão de N2, empacotada com sílica 60 H eluída com hexano e diclorometano em gradiente 

crescente de polaridade, foram recolhidas 144 frações. Após análise em CCDC foram 

agrupadas em 30 frações (Figura 10, p. 30).  

A fração F70-94 (12,2 mg) foi analisada por CCDC e apresentou-se como uma 

mancha única. A análise da mesma por RMN 1H permitiu identificar a substância kcusp 10 

(12,2 mg).  
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Figura 10: Fracionamento da fase diclorometano nas frações A4, A10-11 e A12-15.  

 

 

  



2.7   ENSAIOS BIOLÓGICOS  
 

 

Os ensaios biológicos foram realizados no Laboratório de Bioensaios com o extrato 

em hexano e a fase diclorometano do extrato em metanol no teste de Bioautografia. Já no teste 

de Concentração inibitória mínima (CIM) apenas a fase diclorometano foi testada.  

 

 

 

2.7.1   Bioautografia 

 

 

O teste de Bioautografia foi realizado segundo SAXENA e colaboradores (1995) 

com algumas modificações. Em placas de CCD em sílica gel G60 F254 alumina (6x6 cm) 

aplicou-se 50 µg das amostras de extrato em hexano e da fase diclorometano. Em seguidas, as 

placas foram eluídas em um sistema acetato de etila e hexano (8:2). Após a eluição, as placas 

de CCD foram expostas no fluxo laminar sob radiação UV por 30 minutos.  

As placas de CCD foram acondicionadas dentro de placas de Petri e verteu-se o meio 

de cultura apropriado (caldo agar nutriente). Após solidificação do meio de cultura, 

adicionou-se 200µl de suspensão do microrganismo (Bacillus subtilis ATCC 6633, 

Micrococus lutus ATCC 10240, Sthaphylococcus aureus ATCC 6538, Streptococcus mutans 

ATCC 5175, Escherichia coli ATCC 94863, Salmonela choleraesuis ATCC 14028, 

Aspergillus niger ATCC 16404).  

As placas foram incubadas a 37 ºC por 24 hs (bactérias) e a 26 ºC por 72 hs (fungos).  

 

 

 

2.7.1   Concentração Inibitória Mínima (CIM) 

 

 

O teste de microdiluição, CIM, foi realizado segundo Bicalho e colaboradores 

(2003). Foram adicionados 100 µL do meio de cultura apropriado em cada poço da placa de 

Elisa. Em seguida, verteu-se 100 µL da solução estoque da amostra, fase diclorometano, que 

  



se encontrava a uma concentração de 2000 µ.mL-1. Posteriormente, foram realizadas diluições 

seriadas, transferindo-se 100 µL de um poço para outro. Depois foram acrescentados 100 µL 

de suspensão de microrganismo (108 células.mL-1; Bacillus subtilis ATCC 6633, Micrococus 

lutus ATCC 10240, Sthaphylococcus aureus ATCC 6538, Streptococcus mutans ATCC 5175, 

Escherichia coli ATCC 94863, Salmonela choleraesuis ATCC 14028, Pseudomonas 

aeruginosa). As placas foram incubadas a 37 ºC por 24 hs.  

O controle positivo utilizado foi cloranfenicol e o negativo foi uma solução aquosa 

de DMSO (20 %). As amostras foram testadas nas concentrações de 500 a 3,9 µg.mL-1. A 

leitura do CIM foi realizado visualmente.  

 

  



2.7   REAÇÕES QUÍMICAS REALIZADAS 
 

 

 

2.7.1   Reação de Metilação 

 

 

Foram dissolvidos 2,15 g de p-toluilsulfonilmetil-nitrozamida em 30 mL de éter 

etílico. Adicionou-se 10 mL de uma solução 4% de hidróxido de sódio em etanol. A mistura 

reacional foi então vertida num reator de vidro, acoplado a um condensador. O reator 

contendo a mistura reacional foi aquecido e a solução etérea do diazometano formada após a 

condensação foi coletada diretamente no frasco contendo a amostra. Na tabela 3 esta a fração 

que foi submetida à reação de metilação.  

 

Tabela 3: Amostra metilada.  
 

Amostra Massa  Massa após metilação 

27-29-C1 897, 9 mg 867,3 mg 

 

 

 

2.7.2   Reação de Acetilação 

 

 

Foram utilizados dois procedimentos para a reação de acetilação. No primeiro 

procedimento a amostra foi dissolvida em piridina e em seguida adicionou-se do anidrido 

acético. A mistura reacional foi deixada em repouso à temperatura ambiente por um período 

de 36 horas. O produto da reação foi vertido em gelo triturado e homogeneizado até completa 

hidrólise do anidrido acético. A extração do produto foi efetuada com clorofórmio (3x25 mL) 

em funil de separação. A fase clorofórmio foi lavada sucessivamente com solução de ácido 

clorídrico 5% (3x25 mL) e em seguida com uma solução de bicarbonato de sódio 5% (3x25 

mL). A amostra foi seca com sulfato de sódio anidro e o solvente orgânico foi evaporado à 

pressão reduzida.  

  



No segundo procedimento adicionou-se DMAP a solução que havia a amostra 

dissolvida em piridina e anidrido acético. A mistura reacional foi deixada em repouso a 

temperatura ambiente por um período de 24 horas. As demais etapas da reação foram 

procedidas como no primeiro procedimento. Na tabela 4 esta a fração que foi submetida à 

reação de acetilação.  

 
Tabela 4: Amostra acetilada.  
 

Amostra Massa Massa após metilação 

27-29-C1 867,3 mg 1,17 g 

 

 

  



3   ESTRUTURAS DAS SUBSTÂNCIAS ISOLADAS DA KIELMEYERA 
     CUSPIDATA 
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Kcusp 08 Estrutura proposta Kcusp 09 

 

 

Estrutura proposta Kcusp 09 Kcusp 10 

O

O

HO

OMe

OH

OMe

9
8a 8b

1

34a4b
5

7

O

O

O

O
1

34a4b

8b8a
7

10

5

 

OHO

O

OMe

OH

9
8a 8b

1

34a4b
5

7

OH

OMe

O

O

O

O

OH

1

34a4b
5

7

O O

O

OMe

OMe
1

34a4b

8b8a
7

5
H

 

OHO

O

OMe

OH

9
8a 8b

1

34a4b
5

7

OH

OMe

 

  



3.1   DADOS FÍSICOS ESPECTROSCÓPICOS DAS SUBSTÂNCIAS 
        ISOLADAS DA KIELMEYERA CUSPIDATA 
 

 

Kcusp 01  

3-O-acetil-sitosterol ( C31H52O2 )  

PM = 456,76 

• Sólido marron 

• RMN 1H. (Fig.  

• RMN 13C. (Fig.  

 

AcO

H H

Kcusp 02  

3-O-acetil-estigmasterol ( C31H50O2 )  

PM = 454,74 

• Sólido marron 

• RMN 1H:  

• RMN 13C:  

 

AcO

H H

Kcusp 03  

α-amirina ( C30H50O ) 

PM = 426,73 

• Sólido branco 

• RMN 1H:  

• RMN 13C:  

OH
HH

Kcusp 04  

β-amirina ( C30H50O ) 

PM = 426,73 

• Sólido branco 

• RMN 1H:  

• RMN 3C:  

OH

H

H

 

  



 

Kcusp 05  

1,6-diidroxi-3,5-dimetoxixantona ( C15H1206 ) 

PM = 288,26 

• Sólido amarelo ouro 

• RMN 1H:  

• RMN 13C:  

O

O OH

OH

OMe

OMe

Kcusp 07 

2,3-metilenodioxixantona ( C14H804 ) 

PM = 240,22 

• Sólido amarelo  

• RMN 1H:  

 

O O

O

O

Kcusp 08 

4-hidroxi-2,3-metilenodioxixantona ( C14H805 ) 

PM = 256,22 

• Sólido amarelo palha 

• RMN 1H:  

• RMN 13C: 

O O

O

O

OH

Kcusp 09 

Estruturas propostas ( C15H1207 ) 

PM = 305,26 

• Sólido amarelo 

• RMN 1H:  

• RMN 13C: 
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Kcusp 10 

3-hidroxi-2,4-dimetoxixantona ( C15H1205 ) 

PM = 272,26 

• Sólido amarelo  

• RMN 1H:  

• RMN 13C: 

 

O

O

OMe

OH

OMe

 

 

  



4   RESULTADOS E DISCUSSÕES 
 

 

 

4.1   IDENTIFICAÇÃO ESTRUTURAL DAS SUBSTÂNCIAS ISOLADAS 
 

4.1.1   Esteróides 

 

4.1.1.1   Identificação Estrutural das Substâncias Kcusp 01 e Kcusp 02 
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As substâncias Kcusp 01 e Kcusp 02 que se apresentaram em mistura, foram 

obtidas do extrato em hexano do caule da K. cuspidata após acetilação. A identificação destas 

substâncias foi estabelecida através da análise dos dados espectroscópicos adquiridos em 

RMN 1H e RMN 13C e comparados com os dados obtidos na literatura (RICCA & NICOTRA, 

1978; GRECA, et al., 1990; CARVALHO, 1996; SOUSA, 1999).  

O espectro de RMN 1H (Figura 11, p. 41) exibiu um dubleto largo em δ 5,37 e um 

multipleto entre δ 5,01-5,19 atribuídos a hidrogênios olefínicos. Apresentou outro multipleto 

entre δ 4,55-4,68 típico de hidrogênio ligado a carbono adjacente a um grupo éster, um 

singleto em δ 2,03 relativo a hidrogênio metoxílico, além de um acúmulo de sinais 

superpostos entre δ 0,69-1,02 que correspondem a grupos metílicos (CARVALHO et al., 

1998). A partir da análise dos sinais foi possível sugerir a presença de derivados acetilados 

dos esteróides sitosterol e estigmasterol. Contudo é importante ressaltar que as substâncias 

mostram-se na forma de éster de esteróide devido à acetilação a qual a fração foi submetida.  

No espectro de RMN 13C (Figura 12, p. 41) observou-se os sinais de carbonos 

olefínicos em δ 122,6 (CH), δ 139,6 (C), δ·138,6 (CH) e δ 129,3 (C) confirmando à 

identificação dos esteróides sitosterol e estigmasterol. Já o sinal δ 170,5 (C) foi atribuído ao 

carbono da carbonila (ABREU, et al., 2001), além da presença dos sinais em δ 74,0 (CH) e δ 

21,4 que confirmaram a presença dos derivados acetilados destes esteróides. Os demais sinais 

correspondem a carbonos coincidentes para os dois esteróides, uma vez que estruturalmente 

são muito parecidos, sendo observado diferença apenas nos deslocamentos dos carbonos C-

20, C-22, C23 e C-24 (Tabela 5, p. 40).  

 

  



 
Tabela 5:  Dados de RMN 13C das substâncias 3-O-acetil-sitosterol Kcusp 01) e 

3-O-acetil-estigmasterol (Kcusp 02) comparado com dados da 
literatura (SOUSA, 1999) [δ (ppm)]. 

 
3-O-acetil-sitosterol 3-O-acetil-estigmasterol 

Posições 

 

Kcusp 01 a 

 

(SOUSA, 1999) a Kcusp 02 a (SOUSA, 1999) a 

 
1 37,0 37,0 37,0 37,0 
2 29,7 27,8 29,7 27,8 
3 74,0 74,0 74,0 74,0 
4 38,1 38,1 38,1 38,1 
5 139,6 139,6 139,6 139,6 
6 122,6 122,6 122,6 122,6 
7 31,9 31,8 31,9 31,8 
8 31,9 31,8 31,9 31,8 
9 50,0 50,0 50,0 50,0 
10 36,6 37,0 36,6 37,0 
11 21,0 21,2 21,0 21,2 
12 39,7 39,7 39,7 39,7 
13 42,2 42,3 42,2 42,3 
14 56,7 56,7 56,7 56,7 
15 24,3 24,4 24,3 24,4 
16 28,2 28,2 28,2 28,4 
17 56,0 56,0 56,0 56,0 
18 12,0 12,0 12,0 12,0 
19 19,3 19,3 19,3 19,3 
20 36,1 36,2 40,5 40,5 
21 18,8 18,8 21,2 21,2 
22 33,9 33,9 138,6 138,3 
23 26,1 26,1 129,3 129,3 
24 45,9 45,8 51,2 51,2 
25 29,2 29,1 29,2 29,1 
26 19,8 19,8 19,8 19,8 
27 19,0 19,0 19,0 19,0 
28 23,1 23,1 25,3 25,4 
29 11,2 11,8 12,2 12,2 

C=O 170,5 170,5 170,5 170,5 
H3C 21,4 21,4 21,4 21,4 

   a  Solvente utilizado na análise CDCl3

  



 

 
Figura 11: Espectro de RMN 1H da mistura de 3-O-acetil-sitosterol e 3-O-acetil-estigmasterol  
                 [300 MHz, δ (ppm), CDCl3].  
 

 
Figura 12: Espectro de RMN 13C da mistura de 3-O-acetil-sitosterol e 3-O-acetil-estigmasterol  
                 [75 MHz, δ (ppm), CDCl3].  

  



4.1.2   Triterpenos 

 

4.1.2.1   Identificação Estrutural das Substâncias Kcusp 03 e Kcusp 04 
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As substâncias Kcusp 03 e Kcusp 04, que se apresentaram em mistura, foram 

obtidas do extrato em hexano do caule da K. cuspidata. A identificação destas substâncias foi 

estabelecida através da análise dos dados espectroscópicos adquiridos em RMN 1H e RMN 
13C e comparados com os valores obtidos na literatura (OLEA, 1990; MOREIRA, 1999).  

O espectro de RMN 1H (Figura 13, p. 45) demonstrou a presença de dois tripletos em 

δ 5,19 e δ 5,13 correspondentes a hidrogênios olefínicos, um multipleto entre δ 3,58-3,67 

relativo a hidrogênio carbinólico. Além dos sinais entre δ 0,76-1,26 que são atribuídos a 

hidrogênios metílicos. 

O espectro de RMN 13C (Figura 14, p. 45) exibiu sinais principalmente na região 

entre δ 23-60 que poderiam indicar a presença de uma mistura de triterpenos. Com os 

deslocamentos químicos dos carbonos olefínicos foi possível à identificação dos triterpenos 

presentes na mistura (OLEA, 1990). Os sinais em δ 124,7 (CH/C-12) e δ 139,8 (C/C-13) são 

característicos do esqueleto ursânico. Já os sinais em δ 122,0 (CH/C-12) e δ 145,4 (C/C-12) 

são característicos do esqueleto oleanânico. Além destes deslocamentos químicos, o sinal δ 

79,3 foi atribuído a carbono carbinólico (C-3) com configuração β hidroxilada (JUNGES, et 

al., 2000).  

  



Com base nos dados discutidos anteriormente e da análise completa das informações 

espectrais e posterior comparação com os dados registrados na literatura (OLEA, 1990, 

MOREIRA, 1999), conferiu-se as estruturas das substâncias Kcusp 03 e Kcusp 04 como 

sendo respectivamente, α-amirina e β-amirina (Tabela 6, p. 44).  

  



 
Tabela 6:  Dados de RMN 3C das substâncias α-amirina (Kcusp 03) e β-

amirina (Kcusp 04) comparado com os dados da literatura (OLEA, 
1990) [δ (ppm)]. 

 
α-amirina β-amirina

Posições 
 

Kcusp 03 a (OLEA, 1990) a Kcusp 04 a (OLEA, 1990) a

1 39,0 38,7 38,9 38,5 
2 27,5 27,2 27,2 27,0 
3 79,3 78,8 79,3 78,9 
4 39,1 38,7 38,1 38,7 
5 55,5 55,2 55,5 55,1 
6 18,6 18,3 18,6 19,6 
7 33,2 32,9 32,9 32,3 
8 40,3 40,0 40,0 38,6 
9 48,0 47,7 47,9 46,8 
10 37,2 36,9 37,4 36,6 
11 23,6 23,3 22,9 23,6 
12 124,7 124,3 122,0 121,6 
13 139,8 139,3 145,4 145,2 
14 42,3 42,0 42,3 41,9 
15 29,0 28,7 28,6 27,1 
16 26,9 26,6 26,4 26,1 
17 33,6 33,7 33,6 32,6 
18 59,3 58,9 47,9 47,3 
19 39,8 39,6 47,5 46,8 
20 39,9 39,6 31,3 31,0 
21 31,5 31,2 34,9 34,7 
22 41,8 41,5 37,4 37,0 
23 28,4 28,1 28,6 26,6 
24 15,8 * 15,6 15,7 21,2 
25 15,9 * 15,6 15,7 15,1 
26 17,1 16,8 17,1 16,8 
27 23,5 23,3 26,4 25,7 
28 28,3 28,1 28,3 28,8 
29 17,7 17,4 32,9 33,2 
30 21,6 21,3 23,8 23,6 

         a  Solvente utilizado na análise CDCl3.  
     * indica que na mesma coluna os valores podem ser trocados.  

  



 

 
Figura 13: Espectro de RMN 1H da mistura de α-amirina e β-amirina [300 MHz, δ (ppm),  
                 CDCl3].  
 

 
 

 
Figura 14: Espectro de RMN 13C da mistura de α-amirina e β-amirina [75 MHz, δ (ppm),  
                 CDCl3].  

  



4.1.3   Xantonas 

 

 

As substâncias Kcusp 05 (p. 47), Kcusp 07 (p. 53), Kcusp 08 (p. 58), Kcusp 09 

(p.63) e Kcusp 10 (p. 66) pertencem a classe de substância conhecida como xantonas. As 

xantonas são metabólitos secundários que possuem um esqueleto básico formado por treze 

átomos de carbono em um arranjo C6-C1-C6 (SULTANBAWA, 1980). Ao esqueleto 

xantônico podem ser encontrados substituintes oxigenados na forma de grupos hidroxílicos, 

metoxílicos e ou metilenodioxílico, além de unidades de isoprenos (SULTANBAWA, 1980) 

A presença destes substituintes interferem nos deslocamentos químicos gerando proteção ou 

desproteção. Portanto, as atribuições dos deslocamentos de carbono do núcleo xantônico sem 

substituição (CASTELÃO, et al., 1977) (Figura 15, p. 46) servem como base para a 

interpretação e identificação estrutural das xantonas descritas neste trabalho.  
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Figura 15: Esqueleto xantônico e deslocamentos químicos de carbono.  
 

  



4.1.3.1   Identificação Estrutural da Substância Kcusp 05 
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O espectro de RMN 1H da substância Kcusp 05 (Figura 18, p. 51) apresentou um 

singleto largo em δ 12,95 um singleto largo com integração relativa para um hidrogênio, 

sugerindo a presença de um grupo hidroxílico em ligação de hidrogênio com um grupo 

carbonílico. Os sinais em δ 4,10 e δ 3,89 também se apresentaram na forma de singleto ambos 

com integração para três hidrogênios, indicando a presença de dois grupos metoxílicos. Neste 

espectro foram observados ainda sinais característicos de hidrogênio aromático em δ 6,98 (d, 

1H) e δ 7,92 (d, 1H), acoplados em orto com J = 8,6 Hz e δ 6,47 (d, 1H) e δ 6,35 (d, 1H), 

acoplados em meta com J= 2,1 Hz. Os referidos desdobramentos e deslocamentos estão na 

expansão da Figura 19 (p. 51).  

O espectro de RMN 13C (Figura 20, p. 52) confirmou a presença de um grupo 

carbonílico de esqueleto xantônico exibindo deslocamento δ 180,1. A desproteção foi 

atribuída ao grupo hidroxílico, no C-1 em ligação de hidrogênio com a carbonila do anel 

(ABDEL-LATEFF, et al., 2003). Os sinais em δ 166,4, δ 163,6, δ 157,2, δ 154,5, δ 149,7 e δ 

133,7foram atribuídos a carbonos oxigenados do anel aromático (Tabela 7, p. 50). Já os sinais 

δ 60,7 e δ 56,0 confirmaram a existência de dois grupos metoxílicos na estrutura da 

substância. Os deslocamentos observados para os grupos metoxíllicos indicaram que um dos 

grupos se encontrava em ambiente de impedimento estérico (GOTTLIEB & NAGEM, 1977). 

Os sinais δ 97,2 e δ 93,0 foram atribuídos aos carbonos C-2 e C-4, respectivamente, uma vez 

que os mesmos exibiram uma proteção devido à presença de grupos oxigenados ligados a 

carbonos do anel em posição orto/para.  

  



Com base nos dados espectroscópicos de RMN 1H e RMN 13C, pode-se propor duas 

estruturas, (A) e (B) (Figura 16).  
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Figura 16: Alternativas estruturais da substância Kcusp 05. 
 

 

Analisando as duas estruturas propostas, (A) e (B), e comparando-as com dados 

relatados na literatura (GIL, et al., 1988; WOLFENDER, et al., 1991; SOUSA, 2005). 

Percebeu-se que os valores de deslocamentos químicos dos carbonos das estruturas propostas, 

(A’) (GIL, et al, 1988) e (B’) (WOLFENDER, et al., 1991), são concordantes com exceção do 

C-8a (Figura 17).  
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Figura 17: Deslocamento químico de carbono das estruturas propostas para Kcusp 05.  
 

 

 

  



Examinando simultaneamente estes dados e os confrontando com os obtidos na 

substância Kcusp 05 (Tabela 7, p. 50), pode-se confirmar que a estrutura (B) corresponde à 

feição estrutural da substância isolada, já que a proposta (A) exibiu C-8a em δ 109,6 (GIL, et 

al, 1988). Os deslocamentos químicos restantes foram atribuídos a partir dos valores 

encontrados na literatura (WOLFENDER, et al., 1991) e estão expostos na Tabela 7 (p. 50). 

A substância Kcusp 05 corresponde a uma xantona com um padrão de oxigenação 

1,3,5,6, difícil de ser encontrada na natureza, assim como o 1,3,7 (WOLFENDER, et al., 

1991). A 1,6-dihidroxi-3,5-dimetoxixantona já foi isolada anteriormente na Kielmeyera elata 

(OLIVEIRA, et al., 1999) e K. lathropyton (SOUSA, 2005).  

  



 
Tabela 7:  Dados de RMN 1H e RMN 13C da substância 1,6-dihidroxi-3,5-

dimetoxixantona (Kcusp 05) comparada com a literatura 
(WOLFENDER, et al., 1991; SOUSA, 2005) [δ (ppm); multiplicidade 
(m); J (Hz); integração]. 

 
 

1,6-dihidroxi-3,5-dimetoxixantona 
Posições 

 
Kcusp 05 a

  13C                 1H     
(WOLFENDER, et al., 1991; SOUSA, 2005) b
 13C                           1H      

1 163,6 --- 162,5 ---
2 97,2 6,47  d  2,1  1H 97,8 6,37  d  2,4  1H 
3 166,4 --- 166,0 --- 
4 93,0 6,35  d  2,1  1H 92,7 6,48  d  2,4  1H 
4a 157,2 --- 157,1 --- 
4b 149,7 --- 145,2 --- 
5 133,7 --- 134,5 --- 
6 154,5 --- 156,9 --- 
7 115,0 6,98  d  8,6  1H 114,2 7,00  d  9,0  1H 
8 121,9 7,92  d  8,6  1H 120,7 7,94  d  9,0  1H 
8a 112,5 --- 112,9 --- 
8b 103,3 --- 102,3 --- 
9 180,1 --- 179,4 --- 

OH-1 --- 12,95  s  1H --- 12,95  s  1H 
H3CO-3 55,8 4,10  s  3H 56,0 3,91  s  3H 
H3CO-5 61,9 3,89  s  3H 60,7 4,13  s  3H 
a Solvente utilizado na análise CDCl3.  
b Solvente utilizado na análise DMSO-d6.  

 

 

 

 

  



 
Figura 18: Espectro de RMN 1H da substância 1,6-dihidroxi-3,5-dimetoxixantona [300 MHz,  
                 δ (ppm), CDCl3].  
 

 

 
Figura 19: Expansão do espectro de RMN 1H da substância 1,6-dihidroxi-3,5- 
                 dimetoxixantona [300 MHz, δ (ppm), CDCl3].  
 

  



 

 
Figura 20: Espectro de RMN 13C da substância 1,6-dihidroxi-3,5-dimetoxixantona [75 MHz,  
                 δ (ppm), CDCl3].  
 

  



4.1.3.2   Identificação Estrutural da Substância Kcusp 07 
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O espectro de RMN 1H da substância Kcusp 07 (Tabela 8, p.55, Figura 21-22, p.56-

57) mostrou um singleto em δ 6,12 com integração para dois hidrogênios, confirmando a 

existência do grupo metilenodioxílico. O exame da região de hidrogênio aromático no 

espectro revelou sinais em δ 7,47 (dl, 8,4 Hz, 1H), δ 7,71 (m, 1H), δ 7,38 (tl, 9,8 Hz, 1H) e δ 

8,33 (dd, 8,1Hz e 1,8 Hz, 1H) indicaram a existência de um anel aromático com quatro 

hidrogênios em carbonos adjacentes. Ainda na região de hidrogênios aromáticos, a presença 

de dois singletos em δ 7,67 e δ 6,92, com integração para um hidrogênio cada, indicaram a 

presença de outro anel aromático com dissubstituição. É importante ressaltar que a substância 

Kcusp 07 foi obtida com impurezas  

Como Kcusp 07 se tratava de uma substância já descrita na literatura (CRUZ, et al., 

2001) e de simples identificação utilizou-se apenas os dados espectroscópicos do RMN 1H 

para confirmar a feição estrutural da substância isolada. A Tabela 08 (p. 55) mostra os 

deslocamentos químicos obtidos, assim como, os valores encontrados na literatura (CRUZ, et 

al., 2001).  

Fazendo as distribuições dos hidrogênios no anel xantônico, têm-se: δ 7,67 (s, 1H) e 

δ 8,33 (dd, 8,1Hz e 1,8 Hz, 1H), que foram atribuídos aos hidrogênios nas posições 1 e 8 

respectivamente, os deslocamentos químicos apresentaram uma desproteção porque os 

mesmos se encontram em posição orto à carbonila. Já o sinal em δ 6,92 (s, 1H) foi atribuído 

ao hidrogênio ligado ao C-4. A proteção experimentada por este hidrogênio nesta posição 

indicou a existência de funções oxigenadas em posição orto a ele. Os deslocamentos químicos 

restantes foram atribuídos a partir dos valores encontrados na literatura (CRUZ, et al., 2001).  

 

  



A substância Kcusp 07 tratava-se de uma xantona já descrita na literatura, inclusive 

em algumas espécies de Kielmeyera, como a K. lathrophyton (CRUZ, et al., 2001) e K. 

reticulata (CRUZ, et al., 1998), ambas estudadas pelo grupo GESNAT.  

 

  



 
Tabela 8:  Dados de RMN 1H da substância 2,3-metilenodioxixantona 

(Kcusp 07) comparada com a literatura (CRUZ, et al., 2001), 
[δ (ppm); multiplicidade (m); J (Hz); integração]. 

 
2,3-metilenodioxixantona

Posições 

 
Kcusp 07 a

1H 
(CRUZ, et al., 2001) a 

1H
1 7,67  s  1H 7,64  s  1H 
2 --- --- 
3 --- --- 
4 6,92  s  1H 6,89  s  1H 
4a --- --- 
4b --- --- 
5 7,47  dl  8,4  1H 7,44  dd  8,0  1H 
6 7,71  m  1H 7,68  td  8,0/1,5  1H 
7 7,38  tl  9,8  1H 7,36  td  8,0/0,9  1H 
8 8,33  dd  8,1/1,8  1H 8,31  dd  8,0/1,5  1H 
8a --- --- 
8b --- --- 
9 --- --- 
10 6,12  s  2H 6,12  s  2H 

a Solvente utilizado na análise CDCl3.  

 

 

 

  



 
Figura 21: Espectro de RMN 1H da substância 2,3-metilenodioxixantona [300 MHz, δ (ppm),  
                 CDCl3].  
 

  



 
Figura 22: Expansão do espectro de RMN 1H da substância 2,3-metilenodioxixantona [300  
                 MHz, δ (ppm), CDCl3].  
 
 

  



4.1.3.3   Identificação Estrutural da Substância Kcusp 08 
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O espectro de RMN 1H da substância Kcusp 08 (Figura 24-25, p. 61-62) apresentou 

sinais correspondentes ao da substância Kcusp 07 (p. 53) com exceção para o singleto largo 

em δ 10,5 com integração relativa para um hidrogênio, que desapareceu após a adição de água 

deuterada. Confirmando assim, a presença de um hidrogênio hidroxílico.  

O espectro de RMN 13C (Figura 26, p. 62) apresentou quatorze sinais. O sinal em δ 

174,9 evidenciou a presença do grupo carbonílico de xantona com as posições 1 e 8 sem 

substituintes (OLIVEIRA, 1996). O sinal δ 93,8 indicou a presença de carbono aromático 

com substituintes oxigenados nos carbonos em posições orto/para. Já os carbonos aromáticos 

em δ 130,4, δ 141,0, δ 145,0, δ 146,1 e δ 155,8 foram atribuídos a carbonos oxigenados do 

anel. Com base nos dados espectroscópicos de hidrogênio e carbono, pode-se propor para a 

substância apenas uma estrutura, sendo que a mesma foi comparada com a 2,3-

metilenodioxixantona (CRUZ, et al., 2001) (Figura 23, p. 59).  

Analisando a estrutura proposta e comparando-a com dados relatados na literatura 

(CRUZ, et al., 2001) pode-se inferir que o grupo hidroxílico observado no espectro de RMN 
1H (Figura 22, p. 60) apenas poderia assumir a posição 4, já que os deslocamentos químicos 

não sugeriram a formação de ligação de hidrogênio (ABDEL-LATEFF, et al., 2003). Além 

disso, o carbono que sustenta o grupo hidroxílico, apresentou-se desprotegido, confirmando 

sua ligação com um grupo oxigenado (Figura 23). Percebeu-se também, que os valores de 

deslocamentos químicos dos carbonos das estruturas são concordantes, com exceção dos 

carbonos no anel (A) do esqueleto xantônico (Figura 23). Esta diferença nos deslocamentos 

químicos ocorre devido à presença do grupo hidroxìlico, que gera um efeito fortemente 

  



ativante nas posições orto/para. Examinando simultaneamente estes dados e os confrontando 

com os obtidos na substância Kcusp 08 (Tabela 09, p. 60), pode-se confirmar que a estrutura 

(A) corresponde à feição estrutural da substância isolada. Os deslocamentos químicos 

restantes foram atribuídos a partir dos valores encontrados na literatura (CRUZ, et al., 2001) e 

estão expostos na Tabela 09 (p. 60).  
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Figura 23: Deslocamentos químicos de carbono da 2,3-metilenodioxixantona das estrururas  
                 propostas para a Kcusp 08.  
 

 

A substância 4-hidroxi-2,3-metilenodioxixantona, Kcusp 08, já havia sido relatada 

anteriormente na espécie Kielmeyera, na K. speciosa (OLIVEIRA, et al., 1966), K. corymbosa 

(GOTTLIEB, et al., 1966), K. coriaceae (GOTTLIEB, et al., 1966) e K. rubriflora 

(GOTTLIEB, et al., 1971).  

  



 
Tabela 9: Dados de RMN 1H e RMN 13C da substância 4-hidroxi-2,3-

metilenodioxixantona (Kcusp 08) comparada com a literatura 
(CRUZ, et al., 2001) [δ (ppm); multiplicidade (m); J (Hz); 
integração]. 

  

a Solvente utilizado na análise CDCl3.  

4-hidroxi-2,3-metilenodioxixantona 
Posições 

 
Kcusp 08 b 

   13C                   1H      
(CRUZ, et al., 2001) a  

   13C                    1H     
1 93,8  7,01  s  1H 103,4 7,64  s  1H 
2 145,0 --- 145.3 --- 
3 130,4 --- 153,6 --- 
4 141,0 --- 97,9 6,89  s  1H 
4a 146,1 --- 153,7 --- 
4b 155,2 --- 156,0 --- 
5 118,7 7,62  dl  8,7  1H 117,6 7,44  d  8,0  1H 
6 135,4 7,42  tl  10,0  1H 134,0 7,68  td  8,0/1,5  1H 
7 124,9 7,79  t  10,0/2,1  1H 124,0 7,36  t  8,0  1H 
8 126,5 8,10  dl  7,8  1H 126,8 8,31  dd  8,0/1,5  1H 

8a 121,1 --- 121,5 --- 
8b 116,6 --- 116,6 --- 
9 174,9 --- 175,7 --- 
10 103,2 6,10  s  2H 102,4 6,12  s  2H 

b Solvente utilizado na análise DMSO-d6. 
 

 

 

  



 

 
Figura 24: Espectro de RMN 1H da substância 4-hidroxi-2,3-metilenodioxixantona [300 MHz,  
                 δ (ppm), DMSO-d6.].  
 

  



 
Figura 25: Expansão do espectro de RMN 1H da substância 4-hidroxi-2,3- 
                 metilenodioxixantona [300 MHz, δ (ppm), DMSO-d6.].  
 

 

 
Figura 26: Espectro de RMN 13C da substância 4-hidroxi-2,3-metilenodioxixantona [75 MHz,  
                 δ (ppm), DMSO-d6.].  

  



4.1.3.4   Propostas Estruturais da Substância Kcusp 09 
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O espectro de RMN 1H da substância Kcusp 09 (Figura 30, p.) apresentou dois 

singletos em δ 11,81 e δ 12,12, ambos com integração relativa para um hidrogênio, sugerindo 

a presença de dois grupos hidroxílicos em ligação de hidrogênio com um grupo carbonílico. 

Os sinais em δ 3,90 e δ 3,91 também se apresentaram na forma de singleto ambos com 

integração para três hidrogênios, indicando a presença de dois grupos metoxílicos. Neste 

espectro foram observados ainda sinais característicos de hidrogênio aromático em δ 6,32 (s, 

1H), δ 7,04 (d, 1H) e δ 7,51 (d, 1H). Sendo que os sinais em e δ 7,04 e δ 7,51 exibiam 

acoplamentos em orto com 9,0 Hz. Os referidos desdobramentos e deslocamentos estão na 

expansão da Figura 30 (p. ). A amostra da substância Kcusp 09 apresentou impurezas.  

O espectro de RMN 13C (Figura 31, p. ) exibiu apenas cinco sinais, sendo que os 

sinais de carbonos não hidrogenados não foram observados, devido à pequena quantidade de 

amostra (4,0 mg). Foram observados sinais em δ 98,9, δ 106,6, δ 122,6, δ 57,4, δ 61,7 (Tabela 

10, p. 66). Já os sinais δ 57,4 e δ 61,7 confirmaram a existência de dois grupos metoxílicos na 

estrutura da substância. Os deslocamentos observados para os grupos metoxíllicos indicaram 

que um dos grupos se encontrava em ambiente de impedimento estérico (GOTTLIEB & 

NAGEM, 1977). Pode-se observar nos espectros de carbono  

Com base nos dados espectroscópicos de RMN 1H e RMN 13C, pode-se propor 

quatro estruturas, (A), (B), (C), e (D) (Figura 27, p. 64).  
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Figura 27: Alternativas estruturais da substância Kcusp 09. 
 

 

Com base nas propostas dos regioisômeros e comparando-as com dados relatados na 

literatura (GIL, et al., 1991)( Figura 28), percebeu-se que o anel xantônico com o sinal do C-2 

em δ 98,9 corresponde ao valor obtido no espectro de 13C da substância Kcusp 09. A partir 

desta conclusão, as estruturas propostas (A) e (C) podem ser eliminadas ficando apenas os 

regioisômeros (B) e (D).  
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Figura 28: Deslocamento químico de carbono das estruturas propostas para Kcusp 09.  
 

 

 

  



Analisando, portanto, as estruturas propostas, (B) e (D), e as comparando-as com a 

literatura (ASTHANA, et al., 1991) (Figura 29), notou-se que os valores dos deslocamentos 

de carbono das duas estruturas, (C’) e (D’), são parecidos e, por conseguinte, não se pode 

afirmar com certeza qual das duas estruturas corresponderia à substância Kcusp 09.  
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Figura 29: Deslocamento químico de carbono das estruturas propostas para Kcusp 09.  
 

  



 

Tabela 10:  Dados de RMN 1H e RMN 13C da substância Kcusp 05 [δ (ppm); 
multiplicidade (m); J (Hz); integração]. 

 
Kcusp 09 a

Posições 
 

1,6,8-trihidroxi-2,5-dimetoxixantona 
  13C                 1H      

1,6,8-trihidroxi-4,5-dimetoxixantona 
  13C                 1H      

1 * --- * --- 
2 * --- 106,6       7,50  d  9,0  1H 
3 122,6         7,03  d  9,0  1H 122,6       7,03  d  9,0   
4 106,6 7,50  d  9,0  1H * --- 
4a * --- * --- 
4b * --- * --- 
5 * --- * --- 
6 * --- * --- 
7 98,5 6,32  s  1H * 6,32  s  1H 
8 * --- *             --- 
8a * --- * --- 
8b * --- * --- 
9 * --- * --- 

OH-1 * 12,12  s  1H * 12,12  s  1H 
OH-8 * 11,81  s  1H * 11,81  s  1H 
H3CO 61,7 3,91  s  3H 61,7 3,91  s  3H 
H3CO 57,4 3,90  s  3H 57,4 3,90  s  3H 

a Solvente utilizado na análise Acetona-d6.  
* Sinal não observado 

 

 

 

 

  



Figura 30: Espectro de RMN 1H da substância Kcusp 09 [300 MHz, δ  (ppm), Acetona-d6].  

 

 

Figura 31: Espectro de RMN 13C da substância Kcusp 09 [75 MHz, δ (ppm), Acetona-d6.].  
 

 

  



Figura 26: Espectro de RMN 13C da substância Kcusp 06 [75 MHz, δ (ppm), CDCL3.].  
 

 

 

  



4.1.3.5   Identificação Estrutural da Substância Kcusp 10 
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3-hidroxi-2,4-dimetoxixantona 

(Kcusp 10) 
 

 

O espectro de RMN 1H da substância Kcusp 10 (Figura 27, p. 66) apresentou dois 

singletos em δ 3,97 e δ 4,05, ambos com integração para três hidrogênios, indicando a 

presença de dois grupos metoxílicos. Um singleto em δ 6,03, cuja integração correspondeu a 

um hidrogênio, o qual desapareceu após a adição de água deuterada. Este sinal foi então 

atribuído a um hidrogênio hidroxílico. O exame da região de hidrogênios aromáticos no 

espectro, revelou sinais em δ 7,53 (dd, 8,7 Hz e 1,7 Hz, 1H), δ 7,67 ( dt, 8,7 Hz, 6,5 Hz e 1,4 

Hz, 1H), δ 7,34 ( tl, 10 Hz, 1H) e δ 8,29 ( dl, 8,0 Hz e 1,7 Hz, 1H) evidenciaram a existência 

de um anel aromático com quatro átomos de hidrogênio vicinais. Já o singleto em δ 7,47 

assinalou a presença de outro anel aromático trissubstituido (Figura 28, p. 66).  

A análise do espectro de RMN 13C (Figura 29, p. 67) evidenciou a presença de um 

grupo carbonílico de xantona devido ao sinal em δ 175,7(CASTELÃO, et al., 1977). Já os 

sinais δ 100,4, δ 117,7, δ 133,7, δ 123,5 e δ 126,1 confirmaram a existência de um anel 

aromático sem substituintes. No entanto, os sinais dos carbonos aromáticos em δ 145,5, δ 

134,8, δ 146,2 e δ 155,6 apresentaram-se desprotegidos, assinalando a existência de carbonos 

oxigenados.  

Os dois grupos metoxílicos que foram observados no espectro de RMN 1H (Figura 

27, p. 66) exibiram deslocamentos químicos em δ 56,1 e δ 61,2. Sendo que o grupo 

metoxílico em δ 61,2 encontrava-se em ambiente de impedimento estérico (GOTTLIEB & 

NAGEM, 1977; CASTELÃO, et al., 1977).  

  



Com base nos dados espectroscópicos de hidrogênio e carbono, pode-se propor para 

a substância Kcusp 10, duas estruturas, (A) e (B) (Figura 25).  
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Figura 32: Alternativas estruturais da substância Kcusp 10.  
 

 

Analisando as duas estruturas propostas, (A) e (B), e comparando-as com dados 

relatados na literatura (CASTELÃO, et al., 1977; MINAMI, et al., 1993; KIJJOA, et al., 

2000; KATO, et al., 2004; SOUSA, 2005), percebeu-se que os valores de deslocamentos 

químicos dos carbonos das estruturas propostas, (A’) e (B’), são concordantes, com exceção 

dos carbonos do anel A do esqueleto xantônico (Figura 26) (CASTELÃO, et al., 1977).  
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Figura 33: Alternativas estruturais da substância Kcusp 10, com os deslocamentos químicos  
                 de carbono.  

 

  



Esta diferença nos valores de deslocamentos químicos das estruturas dos 

regioisômeros (A’) em ;C-4a, C-3 e C-1 e em (B’) em; C-2, C-4 e C-8b, ocorrem devido ao 

efeito fortemente ativante do grupo hidroxílico nas posições orto/para (GOTTLIEB & 

NAGEM, 1977; CASTELÃO, et al., 1977). Examinando simultaneamente estes dados e os 

confrontando com os obtidos na substância Kcusp 10 (Tabela 10, p. 65), pode-se confirmar 

que a estrutura (B) corresponde à feição estrutural da substância isolada, uma vez que a 

mesma exibiu para o C-1 sinal δ 100,4 e o C-8b em δ 113,6. Os dados espectroscópicos 

completo encontram-se na Tabela 10 (p.65).  

A substância 3-hidroxi-2,4-dimetoxixantona trata-se de uma xantona já descrita na 

literatura, inclusive em algumas espécies de Kielmeyera, como a K. lathrophyton (SOUSA, 

2005) estudada pelo grupo GESNAT, K .rubriflora (GOTTLIEB et al., 1971), K .speciosa 

(OLIVEIRA et al., 1968) e K. coriacea (PIMENTA et al., 1964).  

  



 
Tabela 11:  Dados de RMN 1H e RMN 13C da substância 3-hidroxi-2,4-

dimetoxixantona (Kusp 10) comparada com dados da literatura 
(CASTELÃO, et al, 1977; SOUSA, 2005) [δ (ppm); multiplicidade (m); J 
(Hz); integração]. 
 

 
3-hidroxi-2,4-dimetoxixantona

Posições 
 

Kcusp 10 c 

   13C                      1H      
(CASTELÃO, et al, 1977; SOUSA, 2005) a 

   13C                         1H             
1 100,4 7,47  s  1H 99,8 7,54  s  1H 
2 145,5 --- 146,7 --- 
3 145,9 --- 149,1 --- 
4 134,8 --- 135,0 --- 
4a 146,2 --- 146,1 --- 
4b 155,6 --- 155,1 --- 
5 117,7 7,53  dl  8,4  1H 117,8 7,58  d  8,4  1H 
6 133,7 7,67  dt  8,9/6,5/1,4  1H 134,0 7,72  dt  8,4/6,9/1,8  1H 
7 123,5 7,34   tl  10,0  1H 123,7 7,41  dt  8,4/6,9/1,2  1H 
8 126,1 8,29  dd  8,0/1,7  1H 125,6 8,35  dd  7,8/1,2  1H 
8a 121,0 --- 120,7 --- 
8b 113,6 --- 111,6 --- 
9 175,7 --- 174,1 --- 

OH-3 --- 6,03  s  1H --- --- 
H3CO-2 56,1 3,97  s  3H 55,8 4,03  s  3H 
H3CO-4 61,2 4,05  s  3H 60,8 4,13  s  3H 

          a  Solvente utilizado na análise CDCl3.  
          b Solvente utilizado na análise DMSO-d6.  
          c  Solvente utilizado na análise CDCl3 + gotas de DMSO-d6.  
 
 
 

  



 

 
Figura 34: Espectro de RMN 1H da substância 3-hidroxi-2,4-dimetoxixantona [300 MHz, δ  
                 (ppm), CDCl3 + gotas de DMSO-d6].  
 

 

 
Figura 35: Espectro de RMN 1H da substância 3-hidroxi-2,4-dimetoxixantona [300 MHz, δ  
                 (ppm), CDCl3 + gotas de DMSO-d6].  

  



 

 
Figura 36: Espectro de RMN 13C da substância 3-hidroxi-2,4-dimetoxixantona [75MHz, δ  
                 (ppm), CDCl3 + gotas de DMSO-d6]. 

 

  



4.2   ENSAIOS BIOLÓGICOS.  
 

 

 

Os bioensaios foram realizados com o extrato em hexano e a fase DCM do caule da 

K .cuspidata. A CIM foi realizada apenas com a fase DCM.  

Inicialmente foi realizada a bioautografia como avaliação qualitativa do potencial das 

amostras frente à inibição dos microrganismos. Oito microrganismos foram testados, sendo 

quatro bactérias gram (+) (B. subtilis, S. aureus, M. luteus e S. mutans), duas gram (-) (E. coli 

e S. choleraesuis) e um fungo (A. niger).  

Analisando a Tabela 11, pode-se perceber que o extrato em hexano apresentou 

atividade contra as bactérias gram (+), B. subtilis, S. aureus e S. mutans. Já a fase 

diclorometano, apresentou atividade apenas contra S. aureus. A atividade antimicrobiana no 

extrato em hexano pode estar associada ao sinal de hidrogênio δ 18-20. Esse sinal pode estar 

relacionado a derivado de fluoroglucinol, isolado pela primeira vez na K. coriaceae (SOUSA, 

2005)  

 

Tabela 12: Resultado da bioautografia dos extratos em hexano e da fase diclorometano.  
 

Microrganismo Extrato 
em hexano 

Fase 
diclorometano 

Bacillus subtilis ATCC 6633 + - 
Sthaphylococcus aureus ATCC 6538 + + 
Micrococcus luteus ATCC 10240 - - 
Streptococcus mutans ATCC 5175 + - 
Escherichia coli ATCC 94863 - - 
Salmonella choleraesuis ATCC 14028 - - 
Aspergillus niger ATCC 16404 - - 

 

 

No teste de sensibilidade a antibióticos CIM, a fase diclorometano foi submetida a 

atividade antimicrobiana para os microrganismos, B. subtilis, S. aureus, S. mutans, M. lutus, 

E. coli, P. aeruginosa, S. choleraesuis.  

A fase diclorometano foi seletiva para as bactérias gram (+), apresentando baixos 

valores de concentração da amostra. Verifica-se na Tabela 2, que a amostra analisada mostrou 

um potencial efeito inibitório contra M. lutus exibindo uma concentração de 7,8 µg.mL-1 

frente a 3,9 µg.mL-1 do cloranfenicol, antibiótico utilizado como controle positivo.  

  



 

Tabela 13: Resultado da Concentração Inibitória Mínima da fase diclorometano.  
 

Microrganismo Fase diclorometano 

(µg.mL-1) 

Cloranfenicol

(µg.mL-1) 

Bacillus subtilis ATCC 6633 15,6 3,9 

Sthaphylococcus aureus ATCC 6538 31,2 7,8 

Streptococcus mutans ATCC 5175 31,2 3,9 

Micrococcus luteus ATCC 10240 7,8 3,9 

Escherichia coli ATCC 94863 > 500 3,9 

Pseudomonas aeruginosa > 500 62,2 

Salmonela choleraesuis ATCC 14028 > 500 3,9 

 

 

  



6   CONSIDERAÇÕES FINAIS  
 

 

O trabalho apresentado descreve o primeiro estudo fitoquímico do caule da 

espécie Kielmeyera cuspidata (Clusiaceae). Espécie esta, que foi coletada na Chapada 

Diamantina, em uma região de campo rupestre. O recente trabalho resultou na identificação 

de dez substâncias, sendo uma mistura de esteróides (3-o-acetil-sistosterol e 3-o-acetil-

estigmasterol) e de triterpenos (α e β-amirina), assim como o isolamentos de seis xantonas 

(1,6-diidroxi-3,5-dimetoxixantona, 2,3-metilenodioxixantona, 4-hidroxi-2,3-

metilenodioxixantona, 3-hidroxi-2,4-dimetoxixantona). Sendo que as substâncias 

identificadas são comumente encontradas no gênero Kielmeyera.  

Houve também a realização de ensaios biológicos com os extratos – hexânico, 

metanólico, fase diclorometano e fase acetato de etila (ambas provenientes da partição do 

extrato metanólico) – os quais  

Apenas algumas frações da fase diclorometano foram estudadas, ficando ainda as 

demais frações além do extrato da fase acetato de etila. O extrato hexânico também pode ser 

melhor analisado uma vez que o mesmo apresenta sinais em 18 ppm e 19 ppm, provavelmente 

de grupos hidroxílicos (presente em enonas ou fenóis) em ligação de hidrogênio. Os mesmos 

sinais foram observados na Kielmeyera lathrophyton e Kielmeyera coriacea (ambas coletadas 

na Chapada Diamantina). Em recente defesa de tese , a investigação química do extrato 

hexânico do caule da Kielmeyera coriacea resultou na obtenção de duas substâncias, as quais, 

após análise dos espectros de RMN uni e bidimensionais sugeriram tratar-se de derivadas do 

floroglucinol, contudo os dados não foram suficientes para a total elucidação das estruturas 

(SOUSA, 2005). A presença desta classe de substância pode ser observada devida presença 

dos sinais em 18 ppm e 19 ppm. 
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