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APRESENTACAO

A area de Ensino e de Pesquisa em Quimica, nessas ultimas décadas, tem
possibilitado grandes avancos no que tange as investigacbes sobre a educacéao
quimica, devido as contribuicdes de estudos com bases tedricas e praticas referentes
aos aspectos fenomenologicos e metodoldgicos da aprendizagem, que tem se
utilizado da investigacao na sala de aula possibilitando os avangos nas concepgdes
sobre aprendizagem e ensino de quimica.

Atualmente, a area de Ensino e de Pesquisa em Quimica conta com inUmeras
ferramentas e materiais didaticos que tem corroborado para uma educac¢éo quimica
de qualidade, isso, devido ao desenvolvimento dessas pesquisas que tem contribuido
expressivamente na capacitacdo desse profissional docente e na confeccdo e
desenvolvimento de recursos didaticos e paradidaticos relativos a sua pratica.

O e-Book “Atividades de Ensino e de Pesquisa em Quimica” é composto
por uma criteriosa coletanea de trabalhos cientificos organizados em 26 capitulos
distintos, elaborados por pesquisadores de diversas instituicoes que apresentam
temas diversificados e relevantes. Este e-Book foi cuidadosamente editado para
atender os interesses de académicos e estudantes tanto do ensino médio e
graduacéao, como da pés-graduacao, que procuram atualizar e aperfeigoar sua visao
na area. Nele, encontrarao experiéncias e relatos de pesquisas tedricas e praticas
sobre situagdes exitosas que envolve o aprender e 0 ensinar quimica.

Esperamos que as experiéncias relatadas, neste e-Book, pelos diversos
professores e académicos, contribuam para o enriquecimento e desenvolvimento
de novas praticas pedagdgicas no ensino de quimica, uma vez que nesses relatos
séo fornecidos subsidios e reflexdes que levam em consideragcdo os objetivos
da educacéo quimica, as relagdes interativas em sala de aula e a avaliacédo da
aprendizagem.

Juliano Carlo Rufino de Freitas
Ladjane Pereira da Silva Rufino de Freitas
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RESUMO: O estudo fitoquimico do extrato
hexanico das folhas de Bauhinia pulchella
Benth (Fabaceae-Caesalpinioideae) resultou
no isolamento e identificagcao de trés tocoferois:
o-tocoferol (1), y-tocoferol (2) e a-tocoferol
(8), uma mistura de a-tocoferol (3) e 6xido de
cariofileno (4) e uma mistura de esteroides:
colesterol (5), sitosterol (6) e estigmasterol
(7). As estruturas destes compostos foram
identificadas por CG-EM, RMN de 'H e *C uni e
bidimensionais e por comparagao com dados da
literatura. Este é o primeiro relato de isolamento
dos compostos 1-7 na espécie B. pulchella.

PALAVRAS-CHAVE: tocoferois, esteroides,
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TOCOFEROIS AND ISOPRENOIDS FROM
LEAF HEXANIC EXTRACT OF Bauhinia
pulchella

ABSTRACT: The phytochemical study of
the hexanic leaf extract of Bauhinia pulchella
Benth
in the isolation and identification of three
tocopherols: &-tocopherol (1), Yy-tocopherol
(2) and a-tocopherol (3). a-tocopherol (3) and
caryophyllene oxide (4) and a mixture of steroids:

(Fabaceae-Caesalpinioideae) resulted

cholesterol (5), sitosterol (6) and stigmasterol
(7). The structures of these compounds were
identified by GC-MS, uni-two-dimensional 'H
and *C NMR and by comparison with literature
data. This is the first report of isolation of
compounds 1-7 in B. pulchella species.

KEYWORDS:
phytochemical

tocopherols, steroids,

study, Bauhinia pulchella,

Fabaceae.

11 INTRODUCAO

O género Bauhinia Benth (Fabaceae-
Caesalpinioideae) €& constituido por cerca
de 300 espécies distribuidas nas regides

tropicais do planeta (CECHINEL FILHO,
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2009). No Brasil, o género Bauhinia € formado por 60 espécies, 2 subespécies e 6
variedades (VAZ; BORTOLUZZI; SILVA, 2010). Os constituintes quimicos isolados
de espécies do género Bauhiniaincluem lactonas, triterpenos, esteroides, alcaloides,
flavonoides, catequinas, antocianidinas, saponinas e taninos (SASHIDHARA et al.,
2012; NOGUEIRA; SABINO, 2012). As atividades antimicrobiana, anti-inflamatéria,
antioxidante, antiedematogénica, analgésica, antinociceptiva, hipoglicemiante,
citotoxica, diurética, anti-hiperalgésica, antiulcerogénica e antimalarica tém sido
relatadas em espécies do género Bauhinia (SILVA; CECHINEL FILHO, 2002;
CECHINEL FILHO, 2009).

A espécie Bauhinia pulchella Benth, sinonimia B. goyazensis, é popularmente
denominada de mirord, moror6 de boi, moror6 da chapada, embira de bode e pata de
vaca (VAZ; TOZZI, 2003; QUEIROZ, 2009). Ocorre em regides do cerrado do Piaui,
Bahia, Ceara, Maranhao, Rio Grande do Norte, Tocantins, Rondbnia, Goias, Mato
Grosso e Mato Grosso do Sul (VAZ; TOZZI, 2003). O cha das cascas desta espécie é
usado no tratamento de diabetes (AGUIAR; BARROS, 2012). O extrato aquoso das
folhas possui potencial antioxidante maior do que o extrato etandlico e apresenta os
flavonoides miricitrina, quercitrina e afzelina (CARVALHO et al., 2018).

Tocoferdis e esteroides sdo amplamente distribuidos em espécies vegetais,
inclusive da familia Fabaceae (DEWICK, 2009). Tocoferdis ou vitamina E é a
designacao dada a oito compostos diferentes sintetizados pelos vegetais, divididos
em duas classes: os a, B, y, o-tocoferdis de cadeia lateral saturada e os a, B, v,
O-tocotriendis de lateral insaturada. Estes compostos apresentam elevado potencial
antioxidante devido a capacidade de doar hidrogénio fendlico a radicais livres lipidicos
e que aumenta conforme a sequéncia de seus nomes (a>pB>y>0). Os tocoferodis tém
origem biossintética mista pois sdo formados a partir do acido 4-hidroxifenilpiravico
(rota do chiquimato) e difosfato de fitila (rota do fosfato do metil eritritol), conforme
mostrado na Figura 1.

HO. |
o HO co, /\)\/MH
PLP C
N Co 07> Co,H HO,C difosfato de fitila
2 2 acido acido homogentisico -CO,
L-tirosina 4-hidroxifenilpiravico
Ri HO
Ho : SAM | : ’
R H ou EMH % 3
2 3 3 H
R1=R,=Me a~tocoferol a-tocotrienol
Ri=Me, R;=H  B-tocoferol p-tocotrienol
R¢=H, R,=Me  y-tocoferol y-tocotrienol
R¢=R;=H 3-tocoferol d-tocotrienol

Figura 1. Rota biossintética dos tocoferois. Adaptado de DEWICK, 2009. PLP: fosfato de
piridoxal e SAM: S-adenosilmetionina.
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Os esteroides compdem uma classe de produtos naturais amplamente
distribuidos. Atuam como constituintes da membrana celular vegetal, reforcando suas
estruturas e sdointermediarios nabiossintese de outros esteroides (EBRAHIMZADEH;
NIKNAM; MAASSOUMI, 2001).

fungos
animais

6xido de esqualeno  cation protesterila lanosterol colesterol

plantas
1) -3 Me
s 2)2xSAM NADPH SN

SItosteroI estigmasterol

cicloartenol

Figura 2. Rota biossintética dos esteroides. Adaptado de DEWICK, 2009.

Os esteroides contém um sistema de anel tetraciclico e possuem de 27 a 29
carbonos em suas estruturas. S&o considerados triterpendides modificados pela
perda das metilas em C-4 e C-14 e sdo biossintetizados a partir da rota do mevalonato
(DEWICK, 2009). A biossintese de esteroides em animais e fungos, bem como,
em plantas e algas esta ligada a um precursor em comum, o Oxido de esqualeno,
conforme esquematizado na Figura 2.

Com o intuito de explorar o potencial quimico de plantas do cerrado do Piaui e
contribuir com o conhecimento quimiotaxonémico do género Bauhinia, este estudo
teve como objetivo realizar o isolamento e identificacdo de constituintes quimicos do
extrato hexénico das folhas de B. pulchella.

2| METODOLOGIA

As folhas de B. pulchella foram coletadas em janeiro de 2012, no municipio de
Jatoba do Piaui - Pl (S 04° 51’ 48,6” e W 42° 04° 177, altitude: 90 m). A espécie foi
identificada pelo botanico Dr. Luciano Paganucci de Queiroz (Universidade Estadual
de Feira de Santana) e uma exsicata encontra-se depositada no Herbario Graziela
Barroso da Universidade Federal do Piaui — UFPI, com o numero de registro TEPB
17161 e cadastro de acesso SisGen n° AAB530D. O material vegetal foi seco, moido
(891 g) e submetido a extracéo por maceragcdo com hexano por 3 vezes consecutiva.
Cada extracdo permaneceu por 72 horas. O solvente foi removido em evaporador




rotativo a presséo reduzida gerando o extrato hexénico (EHF, 5,7 g, 0,64%).

O EHF de B. pulchella quando analisado em cromatografia em camada delgada
(CCD) utilizando hexano-acetato de etila (AcOEt) (8:2) e como revelador solu¢ao de
sulfato cérico (Ce(SO,),) apresentou manchas azul, rosa e amarela caracteristicas
de compostos da classe dos esteroides, terpenoides e tocoferdis, respectivamente
(CHAVES, 1997). Uma aliquota de 3,0 g foi fracionada em cromatografia em coluna
(3,0 x 60 cm) de gel de silica (100 g), eluida com hexano e AcOEt em gradiente
de polaridade crescente fornecendo 60 fracdes de 80 mL cada. Apés remocéo do
solvente e analise por CCD, as fragdes foram reunidas em 10 grupos, de acordo com
a cor observada nas cromatoplacas e os fatores de retencéo.

Os grupos B-4 (4-5, 557,6 mg), B-6 (6, 147,4 mg), B-7 (7-9, 188,2 mg),
B-10 (10-17, 604,2 mg) e B-19 (19-26, 264,4 mg) foram submetidos a sucessivos
fracionamentos em cromatografia em coluna de Sephadex LH-20 (1,5 x 54 cm),
eluidas em hexano-diclorometano (1:4), levando ao isolamento da mistura M1 (3 e
4) e dos compostos 1-3 e M2 (5-7), respectivamente.

As analises por ressonancia magnética nuclear de hidrogénio e carbono-13
(RMN de 'H e de *C) foram realizadas em espectrémetro Varian INOVA-modelo
400, operando a 400 MHz para o 'H e 100 MHz para o '*C. Foi utilizado CDCI, como
solvente e TMS como referéncia interna.

A mistura M2 foi derivatizada com N,O-bis(trimetilsilil)trifluoroacetamida
(BSTFA) de acordo com Prytzyk et al. (2003) adaptado. A uma aliquota de 1,0 mg
da mistura M2 foi adicionado 250 pL de piridina tratada e 50 yL de BSTFA. A mistura
reacional foi aquecida por 1 hora a 55 °C. Ap6s o término da reacédo, adicionou-se
1,0 mL de AcOEt e a fase organica com os derivados sililados foi analisada em
um cromatografo GCMS-QP2010 SE, AOC-5000 auto injetor da Shimadzu, coluna
SLB-5MS (30 m x 0,25 mm x 0,10 ym), fase estacionaria difenildimetilpolissiloxano
(5% de difenil e 95% de dimetilpolissiloxano) e hélio como gas de arraste (1 mL
min’'). O detector de massas operou com ionizacao por elétrons (El) 70 eV, modo
scan no intervalo de m/z 50 a 600 Da (Daltons). Para analise foi usada a seguinte
programacao: temperatura inicial de 71 °C por 2 min, com taxa de aquecimento de 6
°C min™ até 315 °C, mantido por 30 min. As temperaturas do injetor e interface foram
290 °C e 310 °C, respectivamente. A identificacao dos constituintes foi realizada por
comparacao dos espectros de massas obtidos com os registrados na biblioteca do
aparelho (Willey229).

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

O fracionamento cromatografico do extrato hexénico das folhas de B. pulchella,
por técnicas convencionais, seguido de analise das fracdes por RMN de 'H e *C unie
bidimensionais, CG-EM e comparacao com dados relatados na literatura possibilitou
identificar sete compostos (Figura 3) trés tocoferéis: &-tocoferol (1), y-tocoferol (2)
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e a-tocoferol (3), uma mistura (M1) de a-tocoferol (3) e 6xido de cariofileno (4) e
uma mistura (M2) de esteroides: colesterol (5), sitosterol (6) e estigmasterol (7). Em
analise por CCD, revelada com solugéo de Ce(SO,), a mistura M1 (3 e 4) apresentou
mancha de coloragcado rosa, os compostos 1-3 apresentaram manchas de coloragéo
amarela, enquanto que M2 (5-7) mostrou uma mancha de coloragcdo azul que muda
para rosa com a continuagdo do aquecimento da cromatoplaca.

CHj

1: R1, R2=H
2: R1=CH3, R2=H
3: R1, R2=CH3 6
131
6
" 7: A%

Figura 3. Formulas estruturais dos compostos isolados no extrato hexanico das folhas de B.
pulchella.

Os espectros de RMN de 'H para os compostos 1-3 sugeriram um perfil de
substéancia pertencente a classe dos tocoferois (Tabela 1), exibindo sinais entre 5 0,85
e 0,88 caracteristicos de hidrogénios dos grupos metilicos da cadeia isoprénica. O
composto 1 apresentou dois sinais, sendo um em & 2,12 (s, Me-C-8) correspondente
a hidrogénio metilico em anel aromatico e o segundo em & 1,26 (s, Me-C-2) de
metila em carbono carbindlico. Adicionalmente mostrou um multipleto em & 2,69
referente aos hidrogénios metilénicos alfa a anel aromatico (H-4) e dois dubletos em
0 6,38 e 6,47 com J=2,8 Hz caracteristico de hidrogénios posicionados meta no anel
aromatico (Tabela 1). O espectro de RMN de *C (Tabela 2) apresentou 26 sinais,
sendo um deles (& 37,6) correspondente a trés carbonos. A analise conjunta com os
espectros de DEPT 90° e 135° (Tabela 2) permitiu identificar para composto: 6 sinais
de carbonos metilicos (CH,), 10 metilénicos (CH,), 5 metinicos (CH) e 5 carbonos
nao hidrogenados (C). O sinal em & 75,7 é referente ao carbono carbindlico (C-2) e
seis sinais foram atribuidos a carbonos aromaticos 6 121,5 (C-4a), 112,7 (C-5), 115,8
(C-7), 127,5 (C-8), 147,8 (C-6) e 146,2 (C-8a), sendo os dois mais desblindados
de carbonos ligados a oxigénio (COSTA, 2003). Estes dados permitiram atribuir a

formula molecular C O, com equivalente de instauragéo igual a 5, referente a

27H46
um anel aromatico e um heterociclico. Esta anélise em comparacédo com os dados

relatados por Costa (2003) e Matsuo e Urano (1976) permitiu identificar o &-tocoferol

(1).
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H o-tocoferol (1) y-tocoferol (2) a-tocoferol (3)

3 1,72 (m) 1,77 (m)

4 2,68 (m) 2,67 (m) 2,61 (m)

5 6,38 (d, J=2,8) 6,36 (s)

7 6,47 (d, J=2,8)

1’ 1,53 (t)
Me-C-2 1,26 (s) 1,25 (s) 1,26 (s)
Me-C-4’ 0,85 (d) 0,85 (d) 0,84 (d)
Me-C-8’ 0,86 (d) 0,86 (d) 0,86 (d)
Me-C-12’ 0,88 (d) 0,87 (d) 0,88 (d)
MeC-5 - - 2,06 (s)
Me-C-7 2,13 (s) 2,16 (s)
Me-C-8 2,12 (s) 2,11 (s) 2,11 (s)

Tabela 1. Dados de RMN de 'H (400 MHz, CDCI,) dos compostos 1-3.

O espectro de RMN de 'H do composto 2 (Tabela 1) apresentou trés sinais,
sendo dois correspondentes a hidrogénios metilicos em anel aromaticos em 6 2,11 e
2,13 e oterceiro em o 1,25 de metila em carbono carbindlico. Adicionalmente mostrou
um multipleto em & 2,67 referente aos hidrogénios metilénicos alfa a anel aromatico
e, diferentemente do espectro de RMN de 'H do &-tocoferol (1), s6 apresentou um
sinal de hidrogénio de anel aromatico (d 6,36), sugerindo ser de H-5 por comparacéao
com o espectro do composto 1. O espectro de RMN de *C (Tabela 2) apresentou 27
sinais, um a mais que o composto 1, devido a presenca da metila em C-7 (COSTA,

2003). Estes dados permitiram atribuir a férmula molecular C O, com equivalente

28H48
de instauracédo igual a 5, referente a um anel aromatico e um anel heterociclico.
Esta anélise em comparacédo com os dados relatados por Costa (2003) e Matsuo
e Urano (1976) permitiu sugerir como possibilidade as estruturas do y-tocoferol ou
B-tocoferol.

O mapa de contornos gHMBC mostrou, entre outras, as correlagdes de H-4 (&
2,67) com C-5 (6 112,3) e de H-5 (d 6,36) com C-4 (5622,5), C-6 (5 146,4), C-7 (O
121,7) e C-8a (d 145,9). Esta analise permitiu definir o composto 2 como o y-tocoferol
€ nao o B-tocoferol.

C d-tocoferol (1) y-tocoferol (2) a-tocoferol (3)
2 75,7 (C) 75,6 (C) 74,7(C)

3 31,5 (CH,) 31,6 (CH,) 31,7 (CH,)

4 22,7 (CH,) 22,5 (CH,) 20,9 (CH,)
42 121,4 (C) 118,5 (C) 117,5 (C)

5 112,7 (CH) 112,3 (CH) 118,6 (C)

6 147,8 (C) 146,4 (C) 144,7 (C)

7 115,7 (CH) 121,7 (C) 121,2 (C)

8 127,5 (C) 125,9 (C) 122,8 (C)
8? 146,2 (C) 145,9 (C) 145,7 (C)
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1 40,1 (CH,) 40,2 (CH,) 40 (CH,)

2 21,1 (CH,) 21,2 (CH,) 21,2 (CH,)
3 37,6 (CH,) 37,6 (CH,) 37,6 (CH,)
4 32,8 (CH) 33 (CH) 33 (CH)
5 37,6 (CH,) 37,6 (CH,) 37,6 (CH,)
6 24,6 (CH,) 24,6 (CH,) 24,6 (CH,)
7 37,4 (CH,) 37,4 (CH,) 37,4 (CH,)
8 32,9 (CH 32,8 (CH) 32,9 (CH)
9 37,6 (CH,) 37,6 (CH,) 37,6 (CH,)
10° 24,9 (CH,) 25 (CH,) 25 (CH,)
11’ 39,5 (CH,) 39,5 (CH,) 39,5 (CH,)
12’ 28,1 (CH) 28,1 (CH) 28,1 (CH)
13’ 22,8 (CH,) 22,8 (CH,) 22,8 (CH,)
Me-C-2 24,2 (CH,) 24,2 (CH,) 24,0 (CH,)
Me-C-4’ 19,8 (CH,) 19,9 (CH,) 19,9 (CH,)
Me-C-8’ 19,9 (CH,) 19,8 (CH,) 19,8 (CH,)
Me-C-12’ 22,9 (CH,) 22,9 (CH,) 22,9 (CH,)
Me-C-5 - - 11,4 (CH,)
Me-C-7 - 12,0 (CH,) 12,4 (CH,)
Me-C-8 16,2 (CH,) 12,1 (CH,) 11,9 (CH,)

Tabela 2. Dados de RMN de *C (100 MHz, CDCI,) do composto 1-3.

O espectro de RMN de 'H do composto 3 (Tabela 1) apresentou quatro
simpletos, sendo trés em & 2,06, 2,11 e 2,16 correspondentes a hidrogénios metilicos
em anel aromaticos e o quarto em & 1,26 de metila em carbono carbindlico. Também
apresentou um multipleto em & 2,61 referente aos hidrogénios metilénicos alfa a anel
aromatico. No entanto, ndo mostrou sinais na regidao caracteristica de hidrogénios
aromaticos (& 6-8) indicando um anel totalmente substituido.

O espectro de RMN de '*C do composto 3 (Tabela 2) apresentou 28 sinais,
diferindo do composto 2 pela presenca de uma metila adicional em C-5 (COSTA,

2003). Estes dados permitiram atribuir a formula molecular C O, com equivalente

29H50
de instauracéo igual a 5, referente a um anel aromético e um anel heterociclico. Esta
analise em comparacédo com os dados relatados por Costa (2003) e Matsuo e Urano
(1976) permitiu identificar o a-tocoferol (3).

Este & o primeiro relato de isolamento e identificacdo estrutural por RMN do &-,
Y- e a-tocoferol na espécie B. pulchella. Estes trés compostos foram identificados,
em estudos anteriores, no 6leo de semente de B. purpurea utilizando CLAE modo
analitica (ARAIN et al., 2010; RAMADAN et al., 2006) e apresentam comprovada
propriedade antioxidante (DEWICK, 2009). O &-tocoferol promove a inibicao
da carcinogénese (CERQUEIRA, MEDEIROS; AUGUSTO, 2007). O y-tocoferol
possui propriedades anti-inflamatéria, € mais facilmente absorvido pelo organismo
e sua auséncia no plasma sanguineo estd associada a incidéncia de doencas
cardiovasculares e cancer de prostata (JIANG et al., 2001). O a-tocoferol apresenta
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acao anti-inflamatoéria e retarda o desenvolvimento da aterosclerose. No entanto, em
concentracdes elevadas possui atividade pro-oxidante (CERQUEIRA; MEDEIROS;
AUGUSTO, 2007).

A analise dos espectros de RMN de 'H e *C de M1 mostrou que se tratava de
uma mistura (3 e 4). Ap6s a subtracao dos sinais correspondentes ao a-tocoferol (3),
verificou-se no espectro de RMN de 'H (Tabela 3) a presenca de trés simpletos em &
0,99, 1,01 e 1,21 referentes a grupos metilicos ligados a carbonos nao hidrogenados.
Os simpletos em & 4,86 e 4,98 foram relacionados a hidrogénios geminais de ligacéao
dupla exociclica. Também foi observado um sinal em 82,88 (H-9, dd, J=4,0 € 12 Hz)
atribuido ao hidrogénio ligado a carbono oximetinico de epoxido (SOUSA, 2012). O
espectro de RMN de 3C (Tabela 3) apresentou 15 sinais atribuidos a substancia 3,
dos quais trés sdo de carbonos metilicos (CH,), seis metilénicos (CH,), trés metinicos
(CH) e trés de carbonos néo hidrogenados (C), deduzidos a partir dos espectros de
DEPT 90° e 135°. A presenca da ligagao dupla exociclica foi confirmada pelos sinais
em d 152,0 (C-1) e 112,9 (C-11) e a do grupo epoxido pelos sinais em & 60,0 (C-8) e
63,9 (C-9). Esta analise permitiu definir uma formula molecular igual a C, ,H,,0,, com
equivalente de instauracao igual a 4, destas uma corresponde a uma ligacao dupla e
as demais foram atribuidas a uma estrutura triciclica. Estas informacdes associadas
a comparacado com dados de RMN de *C relatados por Heymann et al. (1994) e
Sousa (2012), permitiram identificar o sesquiterpenoide 6xido de cariofileno (4).

Este é o primeiro relato de isolamento e identificacdo estrutural por RMN do
Oxido de cariofileno na espécie B. pulchella. Este sesquiterpenoide foi identificado no
6leo essencial de B. pentandra utilizando CG-EM (DUARTE-ALMEIDA et al., 2004),
sendo utilizado como conservante de alimentos, medicamentos, cosméticos e como
antifangico (YANG et al., 1999).

Deslocamentos Quimicos (J)

Carbono 6.de4 Mult. 5, ded Oxido de cariofileno*

1 152,0 C 151,8
2 48,9 CH 48,7
3 39,9 CH, 39,8
4 34,2 C 34,1

5 50,9 CH 50,8
6 27,4 CH, 27,2
7 39,3 CH, 39,2
8 60,0 C 59,8
9 63,9 CH 2,88 (dd; J=4,0 e 12 Hz) 63,7
10 30,3 CH, 30,3
1 30,0 CH, 29,8
12 112,9 CH, 4,98 (s) e 4,86 (s) 112,8
13 21,8 CH, 21,7
14 30,0 CH, 29,9
15 17,1 CH, 17,0
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Tabela 3. Dados de RMN de 'H e '*C do composto 4 (400 e 100 MHz, d/ppm, J/Hz, CDCl,).
*Dados obtidos em CDCI,, relatados por Heymann et al. (1994)

O espectro de RMN de 'H (Tabela 4) da mistura M2 apresentou um perfil
caracteristico de esteroides A°com dois simpletos em 80,68 e 1,00 correspondentes
aos hidrogénios metilicos em carbono nao hidrogenado (H-18 e H-19); um multipleto
em O 3,52 atribuido ao hidrogénio oximetinico em C-3 e um dupleto largo em & 5,35
(J=5,2 Hz) de hidrogénio olefinico ligado a C-6. Observou-se ainda, dois duplos
dupletos de baixa intensidade em & 5,02 e 5,12 (J=8,5 e 15 Hz) que sugeriu tratar-se
dos hidrogénios olefinicos (H-22 e H-23) da cadeia lateral da substéncia 7, indicando
uma mistura.

Os espectros de RMN de '*C e DEPT 90° e 135° (Tabela 4) apresentaram 28
sinais mais intensos, dos quais o sinal em & 71,9 foi atribuido ao carbono oximetinico
C-3 e os sinais em & 140,9 e 121,8 sao referentes aos carbonos olefinicos C-5 e
C-6, respectivamente. Dois sinais de menor intensidade em & 138,4 e 129,4, foram
atribuidos aos carbonos olefinicos C-22 e C-23, respectivamente, confirmando a
presenca da substéncia 7 na mistura (FERREIRA at al., 2014).

c Mult. 3 (ppm)
5, de 6 3, 6 5 de7 3, de7
1 CH, 37,4 37,4
2 CH, 31,8 31,8
3 CH 71,9 3,52, m 71,9 3,52, m
4 CH, 42,5 42,4
5 C 140,9 140,9
6 CH 121,9 535,d, J52Hz  121,9 5,35, dI, J=5,2 Hz
7 CH, 32,1 32,1
8 CH 32,1 31,8
9 CH 50,3 50,3
10 C 36,7 36,3
11 CH, 21,4 21,2
12 CH, 39,9 39,8
13 C 42,5 42,4
14 CH 57,0 56,9
15 CH, 24,5 24,4
16 CH, 28,4 29,3
17 CH 56,2 56,1
18 CH, 12,1 0,68, s 12,0 0,68, s
19 CH, 19,5 1,00, s 19,2 1,00, s
20 CH 36,3 40,6
21 CH, 18,9 21,2
22 *CHICH, 34,1 138,4 5,02, dd, J=8,5 Hz
23 *CHICH, 26,2 129,3 5,12, dd, J=15 Hz)
24 CH 46 51,4
25 CH 29,3 31,8
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26
27
28
29

CH
CH
CH
CH

3

3

2

2

20
19,5
23,2
12,2

21,4
19,2
25,6
12,4

Tabela 4. Dados de RMN de "*C (100 MHz, CDCI,) de 6 e 7. *composto 6: CH,, composto 7:

CH.

A comparacgao dos dados de RMN obtidos com os relatados por Ferreira et al.
(2014) permitiu identificar a mistura dos esteroides sitosterol (6) e estigmasterol (7).
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Figura 5. Cromatograma de ions totais da mistura M2.

O cromatograma de ions totais da anélise por CG-EM de M2 apoés sililacdo
(Figura 4) mostrou 3 bandas. Os tempos de retencéo, area integrada, indice de
similaridade e o m/z do pico do ion molecular para os compostos identificados séao
apresentados na Tabela 5. A comparacao do espectro de massas correspondente
a cada banda, com os da biblioteca do aparelho sugeriu tratar-se dos derivados
sililados dos esteroides colesterol (5), sitosterol (6) e estigmasterol (7). Embora
a presenca de colesterol em plantas seja rara, pois é geralmente encontrado em
animais e fungos, ha relatos de ocorréncia deste esteroide nas cascas do caule
de Cenostigma macrophyllum (SILVA et al., 2007), cera de carnauba, Copernicia
prunifera (ALMEIDA et al., 2017) e em espécies de Astragalus (EBRAHIMZADEH,;
NIKNAM; MAASSOUMI, 2001).
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Tempo de retencéao indice de

Esteroides Area (%) (min) similaridade (%) ™
ColesterolTMS 2,81 31,037 75 459
SitosterolTMS 10,93 31,486 83 487

EstigmasterolTMS 86,26 32,756 87 485

Tabela 5. Esteroides de M2 (5-7) identificados por CG-EM como derivados sililados.

Os esteroides 5-7 foram relatados em outras espécies de Bauhinia (LOPEZ;
SANTOS, 2015; SILVA et al., 2000; VIANA et al., 1999). O sitosterol e estigmasterol
possuem atividade anti-inflamatéria comprovada, quando associados com outros
esteroides apresentam efeito no tratamento da hiperplasia benigna de préstata
(CECHINEL FILHO, 2000). De acordo com Ju et al. (2004), o sitosterol apresenta
ainda propriedade inibidora do estradiol e anticancer de pulmé&o.

41 CONCLUSAO

O fracionamento cromatografico do extrato hexanico das folhas de B. pulchella
(Fabaceae-Caesalpinioideae) resultou no isolamento e identificacdo do &-tocoferol
(1), y-tocoferol (2), a-tocoferol (3), do sesquiterpenoide 6xido de cariofileno (4) e
dos esteroides colesterol (5), sitosterol (6) e estigmasterol (7). Os compostos 1-7
estdo sendo relatados pela primeira vez na espécie B. pulchella e contribuem para o
conhecimento da composi¢céo quimica da espécie.
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