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SESQUITERPENOS E OUTROS CONSTITUINTES DAS FOLHAS DE pterodon pubescens Benth (Leguminosae)
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Dados experimentais dos compostos 3-16 isolados de folhas de
Pterodon pubescens

1B,60.-Diidréxi-4(15)-eudesmeno (3): Oleo incolor. [0]Z +2,6
(CHCL; c. 0,16)e Lit.’ [o]F +2,6 (CHCL,; c. 0,20). RMN de C (75
MHz, CDCL,) 8.: 79,0 (C-1), 31,8 (C-2), 35,1 (C-3), 146,2 (C-4), 55,8
(C-5), 67,0 (C-6), 49,3 (C-7), 18,1 (C-8), 36,3 (C-9), 41,6 (C-10),
26,0 (C-11), 21,3 (C-12), 16,2 (C-13), 11,6 (C-14), 107,8 (C-15).

Oxido de cariofileno (4): Oleo incolor. [0]2 —56,4 (CHCL,; c.
0,20)e Lit.* [0]2 57,7 (CHCL; ¢. 0,60). RMN de*C (75 MHz,
CDCL,) §.: 63,7 (C-1), 30,2 (C-2), 29,7 (C-3), 151,8 (C-4), 48,7 (C-
5), 39,7 (C-6), 50,7 (C-7), 27,2 (C-8), 39,2 (C-9), 59,8 (C-10), 34,0
(C-11), 21,6 (C-12), 29,8 (C-13), 112,7 (C-14), 16,9 (C-15).

o-Cadinol (5): Oleo incolor. [0]% —36,8 (CHCL; c. 0,17)e Lit.”
[@]2-37,1 (CHCL; ¢. 0,9). RMN de '*C (75 MHz, CDCL,). d.: 50,0
(C-1), 22,6 (C-2), 31,0 (C-3), 134,9 (C-4), 122,3 (C-5), 39,8 (C-6),
46,6 (C-7), 22,6 (C-8), 42,1 (C-9), 72,4 (C-10), 26,0 (C-11), 21,5
(C-12), 15,1 (C-13), 20,7 (C-14), 23,8 (C-15).

Espatulenol (6): Oleo incolor. [a]® +7,2 (CHCL;; c. 0,20) e
Lit.* [o]X +7,2 (CHCL,; ¢. 1,3). RMN de '*C (75 MHz, CDCl,) 8.
54,3 (C-1),26,7 (C-2),41,7 (C-3), 80,9 (C-4), 53,4 (C-5),29,9 (C-6),
27,5 (C-7), 24,7 (C-8), 38,8 (C-9), 153,4 (C-10), 20,9 (C-11), 28,6
(C-12), 16,3 (C-13), 26,0 (C-14), 106,6 (C-15).

B-Sitosterol (T): Sélido branco amorfo. RMN de "*C (75 MHz,
CDCL,) §.: 37,4 (C-1), 31,6 (C-2), 71,8 (C-3), 42,3 (C-4), 140,7
(C-5), 121,7 (C-6), 31,6 (C-7), 31,9 (C-8), 50,1 (C-9), 36,1 (C-10),
21,0 (C-11),39,7 (C-12),42,3 (C-13), 56,7 (C-14), 24,3 (C-15), 28,2
(C-16), 56,0 (C-17), 11,9 (C-18), 19,0 (C-19), 36,1 (C-20), 18,7 (C-
21), 33,9 (C-22), 26,0 (C-23), 45,8 (C-24), 29,1 (C-25), 19,8 (C-26),
19,3 (C-27), 23,0 (C-28), 12,0 (C-29).

Estigmasterol (8): S6lido branco amorfo. RMN de '*C (75 MHz,
CDCL,) §.: 37,2 (C-1), 31,6 (C-2), 71,8 (C-3), 42,3 (C-4), 140,7 (C-
5), 121,7 (C-6), 31,6 (C-7), 31,9 (C-8), 50,1 (C-9), 36,5 (C-10), 21,0
(C-11), 39,7 (C-12), 56,8 (C-13), 56,7 (C-14), 24,3 (C-15), 28,9 (C-
16), 56,0 (C-17), 12,2 (C-18), 19,0 (C-19), 40,4 (C-20), 21,2 (C-21),
138,3 (C-22), 129,2 (C-23), 51,2 (C-24), 29,7 (C-25), 21,2 (C-26),
18,9 (C-27), 25,4 (C-28), 12,2 (C-29).

Feofitina A (9): Sélido esverdeado. RMN de *C (75 MHz, CDCl,)
Oc: 142,2 (C-1), 132,1 (C-2), 12,2 (C-21), 136,6 (C-3), 129,0 (C-3"),
123,0 (C-3%), 136,4 (C-4),97,6 (C-5), 155,5 (C-6), 136,1 (C-7), 11,2
(C-7Y, 145,2 (C-8), 19,5 (C-8"), 17,4 (C-8%), 149,8 (C-9), 104,5 (C-
10), 137,9 (C-11), 128,8 (C-12), 12,1 (C-12"), 128,8 (C-13), 189,6
(C-13Y), 64,7 (C-13?), 169,5 (C-13%), 52,9 (C-13%), 149,8 (C-14),
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105,4 (C-15), 161,3 (C-16), 51,2 (C-17), 29,9 (C-17"),
31,2 (C-172), 172,9 (C-17%), 50,2 (C-18), 23,1 (C18'),
172,4 (C-19), 93,5 (C-20), 60,5 (C-P1), 117,7 (C-P2),
142,3 (C-P3), 38,7 (C-P4), 23,7 (C-P5), 37,1 (C-P6),
31,9 (C-P7), 37,1 (C-P8), 23,1 (C-P9), 37,1 (C-P10),
31,9 (C-P11), 36,6 (C-P12), 23,1 (C-P13), 38,7 (C-P14),
28,9 (C-P15), 22,9 (C-P16), 22,6 (C-P17), 19,5 (C-P11"),
19,5 (C-P7"), 17,4 (C-P3).

Luteolina (10): Sélido amarelo. RMN de'*C (75 MHz, CD,0D)
8¢ 162,9 (C-2), 103,6 (C-3), 183,8 (C-4), 166,6 (C-5), 100,4 (C-6),
166,3 (C-7), 95,3 (C-8), 159.,4 (C-9), 105,0 (C-10), 123,5 (C-1"),
114,2 (C-2%), 146,9 (C-3’), 151,0 (C-4"), 116,8 (C-5"), 120,5 (C-6").

Kaempferol(11): S6lido amarelo. RMN de '*C (75 MHz, CD,0D)
Oc: 148,0 (C-2), 137,3 (C-3), 177,5 (C-4), 162,5 (C-5), 99,2 (C-6),
165,6 (C-7), 94,4 (C-8), 158,2 (C-9), 104,6 (C-10), 123,8 (C-1"),
130,7 (C-2’e 6°), 116,3 (C-3’e 5’), 160,5 (C-4’).

Quercetina (12): Sélido amarelo. RMN de *C (75 MHz, CD,0D)
Oq: 148,0 (C-2), 137,2 (C-3), 177,3 (C-4), 162,5 (C-5), 99,2 (C-6),
165,6 (C-7), 94,4 (C-8), 158,2 (C-9), 104,5 (C-10), 124,1 (C-1"),
115,9 (C-2°), 146,2 (C-3"), 148,7 (C-4°), 116,2 (C-5"), 121,6 (C-6").

(+)-Catequina (13): Sélido amarelo. [a]3* +15 (CH,0H; c. 0,93)
e Lit [0]2 +15 (CH,0H; c. 0,88). RMN de’*C (75 MHz, CD,0D)
Oc: 82,7 (C-2), 68,7 (C-3), 28,4 (C-4), 156,8 (C-5), 96,4 (C-6), 157,6
(C-7),95,5 (C-8), 157,4 (C-9), 100,8 (C-10), 132,1 (C-1"), 115,3 (C-
2%), 146,2 (C-3%), 157,6 (C-4"), 116,2 (C-5"), 120,1 (C-6").

Quercetina-3-0-0.-L-rhamnopiranosideo (14): S6lido amarelo.
RMN de "*C (75 MHz, CD,0D) §..: 159,3 (C-2), 131,8 (C-3), 179,5
(C-4), 162,9 (C-5), 99,8 (C-6), 165,8 (C-7), 94,8 (C-8), 158,4 (C-9),
105,8 (C-10), 122,9 (C-17), 116,4 (C-2’), 146,3 (C-3"), 149,7 (C-4"),
116,9 (C-5°), 122,8 (C-6°), 103,4 (C-17), 71,8 (C-2"), 71,9 (C-3”),
73,2 (C-4),71,9 (C-57), 17,6 (C-67).

Rutina (15): Sé6lido amarelo. RMN de"*C (75 MHz, CD,0D)
Oc: 158,4 (C-2), 135,5 (C-3), 179,3 (C-4), 162,9 (C-5), 99,9 (C-6),
165,9 (C-7), 94,9 (C-8), 159,3 (C-9), 105,5 (C-10), 123,1 (C-1°),
117,7 (C-2’), 145,7 (C-3’), 149,7 (C-4’), 116,0 (C-5"), 123,5 (C-6’),
104,6 (C-17), 75,6 (C-2”), 78,1 (C-37), 71,3 (C-4"), 77,1 (C-57),
68,5 (C-6),102,3 (C-1""), 72,0 (C-2),72,2(C-37"), 73,8 (C-4’"),
69,6 (C-5°), 17,8 (C-6™).

Acido p-hidroxibenzoico (16): Sélido branco. RMN de 3C (75
MHz, CD,0OD) §..: 122.5(C-1), 132.9 (C-2e C-6), 116,0 (C-3 e C-5),
163,2 (C-4), 170,2 (C-7).
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Espectros dos compostos 1-16 isolados de folhas de Pterodon pubescens

RMN-1H - PPF3X - Composto 1 — CDCI3 - 300MHz
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Figura 1S. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CDCl,) do composto 1 ((rel)-6f,2f-epdxi-5B-hidroxi-isodaucano)
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Figura 2S. Espectro de RMN de °C e experimentos de DEPT 135° e 90° (75 MHz, CDCl,) do composto 1((rel)-6f,2f3-epoxi-5p-hidroxi-isodaucano)
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Figura 3S. Experimento HSQC (300/75 MHz, CDCl,) do composto 1 ((rel)-60,23-epoxi-53-hidréxi-isodaucano)
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Figura 4S. Experimento HUBC (300/75 MHz, CDCl,) do composto 1 ((rel)-68,2f3-epoxi-55-hidréxi-isodaucano)
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Figura 5. Experimento NOESY (300 MHz, CDCl,) do composto 1 ((rel)-6,2f-epoxi-53-hidréxi-isodaucano)
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Figura 6S. Experimento COSY (300 MHz, CDCl,) do composto 1 ((rel)-6,2f3-epoxi-5p-hidroxi-isodaucano)
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Figura 7S. Espectro de Massas do composto 1 ((rel)-603,2f3-epdxi-5p-hidroxi-isodaucano)
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Figura 8S. Espectro de infravermelho do composto 1 ((rel)-6f,2f-epdxi-56-hidréxi-isodaucano)
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Figura 9S. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CDCl;) do composto 2 (oplopanona)
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Figura 10S. Espectro de RMN de "*C e experimentos DEPT 90° e DEPT 135°(75 MHz, CDCl,) do composto 2 (oplopanona)
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Figura 118. Experimento HSQC (300/75 MHz, CDCI,) do composto 2 (oplopanona)
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Figura 12S. Experimento HMBC (300/75 MHz, CDCI,) do composto 2 (oplopanona)
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Figura 13S. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CDCL,) do composto 3 (Eudes-4(15)-eno-1B,60-diol)
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Figura 14S. Espectro de RMN de '°C e experimentos DEPT 90° e 135° (75 MHz, CDCL,) do composto 3 (Eudes-4(15)-eno-1f,60.-diol)
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Figura 158. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CDCL,) do composto 4 ( Oxido de Cariofileno)
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Figura 16S. Espectro de RMN de C e experimentos DEPT 90° e 135° (75 MHz, CDC,) do composto 4 (Oxido de Cariofileno)
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RMN-1H - PPF2 - Cadinol (5)- CDCI3 - 300 MHz
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Figura 178. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CDCl,) do composto 5 (a-Cadinol)
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Figura 18S. Espectro de RMN de C e experimentos DEPT 135° ¢ 90° (75 MHz, CDCl,) do composto 5 (0-Cadinol)
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Figura 19S. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CDCl,) do composto 6 (Espatulenol)
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Figura 208S. Espectro de RMN de °C e experimento DEPT 135° (75 MHz, CDCl,) do composto 6 (Espatulenol)
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RMN-1H — PPA22 — Beta-sitosterol (7) e Estigmasterol (8) — CDCI3 — 300MHz
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Figura 21S. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CDCl,) do composto 7 e 8 (B-sitosterol e Estigmasterol)
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Figura 22S. Espectro de RMN de '°C e DEPT 135° (75 MHz, CDCl,) do composto 7 e 8 (B-sitosterol e Estigmasterol)
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Figura 23S. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CDCL,) do composto 9 (Feofitina A)
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Figura 24S. Espectro de RMN de °C e DEPT 135°(75 MHz, CDCl,) do composto 9 (Feofitina A)
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Figura 25S. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CD,0D) do composto 10 (Luteolina)
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Figura 268S. Espectro de RMN de C e experimento DEPT 135° (75 MHz, CD,0D) do composto 10 (Luteolina)
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Figura 278. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CD;0D) do composto 11 (Kaempferol)
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Figura 28S. Espectro de RMN de *C (75 MHz, CD,0D) do composto 11 (Kaempferol)
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Figura 29S. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CD;0D) do composto 12 (Quercetina)
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Figura 30S. Espectro de RMN de °C (75 MHz, CD,0D) do composto 12 (Quercetina)
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Figura 318. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CD;0D) do composto 13 ((+)-catequina)
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Figura 328. Espectro de RMN de *C (75 MHz, CD,;0D) do composto 13 ((+)-catequina)
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Figura 33S. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CD;0D) do composto 14 (Quercetina-3-0-0.-L-rhamnopiranosideo)
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Figura 34S. Espectro de RMN de °C e experimento DEPT 135° (75 MHz, CD,0D) do composto 14 (Quercetina-3-0-0.-L-rhamnopiranosideo)
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Figura 358. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CD,0D) do composto 15 (Rutina)
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Figura 36S. Espectro de RMN de °C e experimento DEPT 135°(75 MHz, CD;0D) do composto 15 (Rutina)
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Figura 37S. Espectro de RMN de 'H (300 MHz, CD,0D) do composto 16 (Acido p-hidroxibenzoico)
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Figura 38S. Espectro de RMN de °C (75 MHz, CD,0D) do composto 16 (Acido p-hidroxibenzoico)
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Fracionamento do extrato etanélico das folhas de Pterodon pubescens: obtencio dos compostos 1-16

a) Fluxograma da parti¢do do extrato etandlico e obtengdo dos residuos orgdnicos das folhas de P. pubescens.

FOLHAS
LTSRS

Moagem
EtOH

| Extratoetandlico |

“Particio : Hex, AcOEte MeOH /H,0
Concentracio (3X de 300mlL)

FaseHexan Fase Acetato

-~ FaseHidrometanoél

ica de Etila ica
60 g 75 g 160 g

S21

b) Fluxograma do fracionamento cromatogrdfico realizado com as fracées obtidas da fase hexdnica do extrato etandlico das folhas de

Pterodon pubescens.
FaseHexan
ica
30 g

Filtracdaoemsilica gel
*Hex/AcOET- gradiente

14 Fracoes

*CCDA - Hex/AcOet

S i « CC silica “Flash” « CC silica
* CC silica “Flash “Hex/AcOEt « CC silica “Flash” “Flash”
*Hex/AcOEt “Hex/AcOEt “Hex/AcOEL
Subst. 1
4,0 mg

Subst. 3
5,0 mg
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¢) Fluxograma do fracionamento cromatogrdfico realizado com as fra¢des obtidas da fase acetato de etila do extrato etandlico das folhas

de Pterodon pubescens.

FaseAceta{
o de Etila

40 g
*Filtracaoemsilica gel
*CHCI;/AcOEt- gradiente

——, Y

20 Fracoes

CCDA - CHCl,/AcOEt

CC Sephadex
LH-20 (MeOH)

| CC Sephadex
| LH-20 (MeOH)

CC Sephadex |
LH-20 (MeOH) |

CC Sephadex
LH-20 (MeOH)

Subst. 11 Subst. 12
(6 mg) (6,7 mg)
| €C Sephad
LH-20 (MeOH)
(il Subst. 16 |
(8,2 mg) (5 mg) i & Subst. 14
(8,0 mg) (10 mg)




