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RESUMO 

Na literatura cientifica, as partes vegetativas comumente utilizadas em estudos 
fitoquímicos e farmacológicos são as folhas, cascas, frutos, galhos, raízes e flores. 
A madeira, por sua vez, não chega a ser constantemente explorada nestes estudos, 
devido a sua escassez em grupos de pesquisas, que são justificadas pelas leis de 
proteção ambiental. Desta forma, em trabalho de parceria com o Laboratório de 
Tecnologia da Madeira, as sobras (serragem) de Dalbergia spruceana Benth 
oriundas dos estudos de propriedades tecnológicas da madeira foram 
disponibilizadas para investigação fitoquímica, as quais passaram por moagem e 
extração à frio com os solventes hexano e metanol, para obtenção dos extratos 
brutos. As obtenções das substâncias foram realizadas por fracionamentos em 
cromatografia de coluna aberta com diferentes suportes (sephadex LH-20, sílica gel 
de 70-230 e 230-400 mesh) e cromatografia planar em escala preparativa (sílica 
gel 60 F254, fase normal). Os estudos fitoquímicos dos extratos em hexano e 
metanol de D. spruceana resultaram em substâncias de classes diferentes, tais 
como ácido graxo (lignocérico), esteroides (β-sitosterol e estigmaterol), 
fenilpropanoide (elemicina), neoflavonoide (dalbergina) e os flavonoides 
(maackiaina, 8-hidroxi-7-metoxi-3’,4’-metilenodioxipterocarpano, 8,4,2’ trihidroxi-
7,4’-dimetoxiisoflavol e 3’,4’-dihidroxi-7,8,2’-trimetoxiisoflavana), as duas últimas   
não apresentam relatos na literatura. As substâncias foram caracterizadas por 
Ressonância Magnética Nuclear 1D e 2D, Espectrometria de Massas e comparação 
com modelos na literatura.  A avaliação biológica da substância majoritária 
(maackiaina) frente ao inseto Bemisia tabaci resultou em 35% no efeito de 
mortalidade, apresentando diferença de apenas 7% quando comparado com 
Evidence 700 WG® (42%), droga comercial utilizada ao combate do inseto. 

 

 

Palavras-chave: Fabaceae, RMN, isoflavonoides, inseticida.  

  



 
 

LISTA DE ESQUEMA 

 

Esquema 1. Obtenção dos extratos de D. spruceana. ........................................ 35 

Esquema 2. Fracionamento do extrato hexano de D. spruceana DSH. .............. 36 

Esquema 3. Fracionamento da fração DSH-16. .................................................. 39 

Esquema 4. Fracionamento do extrato metanólico de D. spruceana (DSM). ...... 41 

Esquema 5. Fracionamento da fração DSM-46. .................................................. 43 

Esquema 6.  Fracionamento das frações DSM-61 e DSM-61.15. ....................... 44 

Esquema 7. Fracionamento da fração DSM-61.17. ............................................. 46 

Esquema 8. Fracionamento da fração DSM-71, DSM-73 e DSM-73.5. .............. 47 

 

  



 
 

LISTA DE TABELA 

 

Tabela 1. Classificação taxonômica da família Fabaceae. .................................. 19 

Tabela 2. Reunião das frações do extrato hexano de D. spruceana (DSH). ....... 37 

Tabela 3. Reunião das frações obtidas da fração DSH-8. ................................... 38 

Tabela 4. Reunião das frações obtidas da fração DSH-16. ................................. 39 

Tabela 5. Reunião das frações obtidas do extrato metanólico (DSM). ................ 42 

Tabela 6. Reunião das frações obtidas da fração DSM-27. ................................. 42 

Tabela 7. Reunião das frações obtidas da fração DSM-46. ................................. 43 

Tabela 8. Reunião das frações obtidas da fração DSM-61. ................................. 45 

Tabela 9. Reunião das frações obtidas da fração DSM-61.15. ............................ 45 

Tabela 10. Reunião das frações obtidas da fração DSM-61.17. .......................... 46 

Tabela 11. Reunião das frações obtidas .............................................................. 48 

Tabela 12. reunião das obtidas da fração DSM-73.5. .......................................... 48 

Tabela 13. Reunião das frções obtidas da fraçãoDSM-73.8 ................................ 48 

Tabela 14. Rendimento dos extratos obtidos após a maceração. ....................... 51 

Tabela 15. Dados de RMN 1H mistura das misturas 1 e 2 (CDCl3)...................... 54 

Tabela 16. Dados de RMN 1H e 13Cda substância 3 em (acetona-D6). ............... 57 

Tabela 17. Dados de RMN da substância 4 em CDCl3. ....................................... 67 

Tabela 18. Dados de RMN da substância 5 (CDCl3). .......................................... 76 

Tabela 19. Dados de RMN da substância 6 (Acetona). ....................................... 85 

Tabela 20.  Dados de RMN da substância 7 (CDCl3). ......................................... 94 

Tabela 21. Dados de RMN da substância 8 (CDCl3). ........................................ 103 

Tabela 22. Taxa de mortalidade obtida no teste de sensibilidade frente a Bemisia 

tabaci. ................................................................................................................. 111 



 
 

LISTA DE FIGURA 

Figura 1. Ocorrência mundial da família Fabaceae. ............................................ 17 

Figura 2. Esqueletos dos Flavonoides (Dewick, 2009, p.176). ............................ 18 

Figura 3. Esqueletos básicos de flavonoides e isoflavonoides. ........................... 20 

Figura 4. Substâncias encontradas em D. spruceana (Kite et al., 2010) ............. 29 

Figura 5. Ciclo de vida Bemisia tabaci (mosca branca). ...................................... 30 

Figura 6. Espectro de RMN 1H (300 MHz, CDCl3) do ácido lignocérico. ............. 51 

Figura 7. Placa de CCD da substância 1 e 2. ...................................................... 52 

Figura 8. Estrutura das substâncias β-sitosterol (1) e estigmaterol. .................... 52 

Figura 9. Expansão 7,0-1,0 ppm de espectro de RMN 1H de 1 e 2 (300 MHz,) .. 53 

Figura 10.  Placa de CCD da substância 3 (DSH-16. P1). .................................. 55 

Figura 11. Estrutura da substância 3 maackiaina. ............................................... 57 

Figura 12. Espectro de RMN 1H de 3 (300 MHz, Acetona). ................................. 58 

Figura 13. Espectro de RMN 13C da substância 3 (75 MHz, Acetona). ............... 59 

Figura 14.  Espectro de RMN DEPT de 3 (75 MHz, Acetona). ............................ 60 

Figura 15. Mapa de correlação HSQC de 3 (300/75 MHz, acetona) ................... 61 

Figura 16. Mapa de correlação HMBC de 3 (300/75 MHz, acetona). .................. 61 

Figura 17. Expansão do HMBC na região δH 5,8-5,1 e δC 160- 60 de 3. ............. 62 

Figura 18.  Expansão do HMBC na região δH 6,4-6,3 δC 160- de 3. .................... 62 

    Figura 19. Expansão do HMBC na região δH 8,8-8,7 e δC 160-100 de 3. ........ 63 

Figura 20. Expansão do HMBC na região δH 7,0-6,8 e δC 160-70 de 3............... 63 

Figura 21. Espectro de massas de 3 DSH-16.P1 (ESI/EM, modo negativo) ....... 64 

Figura 22. Placa CCD da substância 4 (DSM-46.P1). ......................................... 65 

. Figura 23. Estrutura da substância 4. ................................................................ 66 

Figura 24. Espectro de RMN 1H de 4 (300 MHz, CDCl3). .................................... 68 

Figura 25. Espectro de RMN 13C de 4 (75 MHz, CDCl3) ..................................... 69 

Figura 26. Espectro de DEPT de 4 (75 MHz, CDCl3). ......................................... 70 

Figura 27. Mapa de correlação HSQC de 4 (300/75 MHz, CDCl3) ...................... 71 

Figura 28.Mapa de correlação HMBC de 4 (300/75 MHz, CDCl3) ....................... 71 

Figura 29. Expansão do HMBC na região δH 6,7-6,2 δC 150-40 de 4. ................. 72 

Figura 30. Expansão do HMBC na região δH 6,0-5,9 δC 130-20 de 4. ................. 72 

Figura 31. Expansão do HMBC, da região δH 4,1-3,8 δC 170-120 de 4. .............. 73 

Figura 32. Placa CCD da substância 5 (DSM-61.17. P1). ................................... 74 

Figura 33. Estrutura da 8-hidroxi-7-metoxi-3’,4’-metilenodioxipterocarpano. ...... 75 

Figura 34. Espectro de RMN 1H da substância 5 (300 MHz, CDCl3). .................. 77 

Figura 35. Espectro de RMN 13C de 5 (75 MHz, CDCl3). .................................... 78 

Figura 36. Espectro de DEPT de 5 (75 MHz, CDCl3). ......................................... 79 

Figura 37.  Mapa de correlações de HSQC de 5 (300/75 MHz, CDCl3). ............. 80 

Figura 38. Mapa de correlações de HMBC de 5 (300/75 MHz, CDCl3). .............. 80 

Figura 39.  Expansão do HMBC, da região δH4,0-3,8 e δC 180-110 de 5. ........... 81 

Figura 40. Expansão do HMBC, da região δH 6,2-7,0 e δC 160-60 de 5. ............. 81 

Figura 41. Espectro de massas de 5 DSM-61.17.P1 (ESI/EM, modo negativo) .. 82 

Figura 42. Placa CCD da substância 6 (DSM-61.15. 6). ..................................... 83 

Figura 43. Estrutura de 6 8,4,2’ trihidroxi-7,4’-dimetoxiisoflavonol. ..................... 84 



 
 

Figura 44. Dados de RMN 1H de 6 (Acetona). ..................................................... 86 

Figura 45. Espectro de RMN 13C de 6 (75 MHz, acetona). .................................. 87 

Figura 46. Espectro de DEPT de 6 (75 MHz, acetona). ...................................... 88 

Figura 47. Mapa de correlação HSQC de 6 (300/75 MHz, acetona). .................. 89 

Figura 48. Mapa de correlação HMBC de 6 (300/75 MHz, acetona). .................. 89 

Figura 49. Expansão do HMBC na região δH 5,8-5,4 δC 140-70 a substância 6. . 90 

Figura 50. Expansão do HMBC na região δH 7,0-6,8 δC 160-80 de 6. ................. 90 

Figura 51.  Expansão do HMBC na região δH 7,3-7,0 δC 160-20 de 6................. 91 

Figura 52. Expansão do HMBC na região δH 3,9-3,7 δC 170-10 de 6. ................. 91 

Figura 53.Placa CCD da substância 7 (DSM-71.16) ........................................... 92 

Figura 54. Estrutura da substância dalbergina .................................................... 93 

Figura 55. Espectro de RMN 1H de 7 (500 Hz, CDCl3). ....................................... 95 

Figura 56. Espectro de RMN 13C de 7 (125 MHz, CDCl3).................................... 96 

Figura 57.  Mapa de correlação HSQC de 7 (500/125 MHz, CDCl3). .................. 97 

Figura 58. Mapa de correlação HMBC de 7 (500/125 MHz, CDCl3) .................... 97 

Figura 59. Expansão do HMBC na região δH 6,3-6,20 δC 160-100 de 7. ............. 98 

Figura 60. Expansão do HMBC na região δH 7,4-6,8 e δC 165-135 de 7. ............ 98 

Figura 61.Espectro de massas de 7 DSM-71.16 (ESI/EM, modo negativo). ....... 99 

Figura 62. Placa CCD da substância 8 (DSM-73.5.3). ...................................... 100 

Figura 63. Estrutura de 8  3’,4’-dihidroxi-7,8,2’-trimetoxiisoflavana. .................. 102 

Figura 64. Espectro de RMN 1H de 8 (500 MHz, CDCl3) ................................... 104 

Figura 65. Espectro de RMN 13C de 8 (125 MHz, CDCl3).................................. 105 

Figura 66. Espectro de RMN DEPT 135 de 8 (125 MHz, CDCl3) ...................... 106 

Figura 67.  Mapa de correlação HSQC de 8 (500/125 MHz, CDCl3). ................ 107 

Figura 68.  Mapa de correlação HMBC de 8 (500/125 MHz, CDCl3). ................ 107 

Figura 69. Expansão do HMBC na região δH 3.2–2.9 δC 120-10 de 8. .............. 108 

Figura 70. Expansão do HMBC na região δH 6,7-6,5 δC 140-10 de 8. ............... 108 

Figura 71. Expansão do HMBC na região δH 4,0-3,8 δC 150-135 de 8. ............. 109 

Figura 72. Espectro de massas de 8 DSM-73.5.3 (ESI/EM, modo positivo) ..... 110 

 

  



 
 

LISTA DE ABREVIATURAS E SIGLAS 

AcOEt – Acetato de etila  

CC – Cromatografia em Coluna 

CCD – Cromatografia em Camada Delgada  

CCDP – Cromatografia em Camada Delgada Preparativa  

CDCl3 – Clorofórmio deuterado  

d – dubleto 

dd – duplo dubleto  

m – multipleto 

DCM - Diclorometano  

DEPT 135º – Distortionless Enhancement by Polarization Transfer - ângulo 135º 

EM – Espectrometria de massas  

EMAR – Espectrometria de Massas de Alta Resolução  

ESI – Eletrospray h – Altura Hex – Hexano  

HMBC – Heteronuclear Multiple-Bond Correlation  

HSQC – Heteronuclear Single-Quantum Correlation  

HSQC edit – Heteronuclear Single-Quantum Correlation Editado  

Hz – Hertz J – Constante de acoplamento  

LQPN – Laboratório de Química de Produtos Naturais  

LTM – Laboratório de Tecnologia da Madeira  

MOBOT – Missouri Botanical Garden m – multipleto  

MeOH – Metanol  

MeOD – Metanol deuterado 

m/z – Relação massa/carga  

DSH – Dalbergia spruceana Hexânico 

DSM – Dalbergia spruceana Metanólico  

RMN de 1H – Ressonância Magnética Nuclear de Hidrogênio  

RMN de 13C – Ressonância Magnética Nuclear de Carbono  

s – singleto 

dl – dubleto largo 

t – tripleto  

δ – Deslocamento químico em parte por milhão  

Ф – Diâmetro 1D – unidimensional 2D – bidimensional 



 
 

SUMÁRIO 

 

1 INTRODUÇÃO ........................................................................................... 15 

2 OBJETIVOS ............................................................................................... 16 

3 REFERENCIAL TEÓRICO ......................................................................... 17 

3.1 Família Fabaceae ........................................................................................... 17 

3.1.1 Aspectos taxonômico e químico da família Fabaceae ................................ 19 

3.1.2 Subfamília Papilionoideae ........................................................................... 20 

3.2 O gênero Dalbergia ........................................................................................ 21 

3.3 Espécie Dalbergia spruceana Benth ............................................................... 27 

3.4 Aspectos Morfológicos de Bemisia tabaci (mosca branca) ............................ 30 

4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL .......................................................... 33 

4.1 Materiais .................................................................................................... 33 

4.2 Equipamentos e acessórios .................................................................... 34 

4.3 Obtenção do material vegetal .................................................................. 34 

4.4 Processamento da amostra e preparação dos extratos ....................... 35 

Esquema 1. Obtenção dos extratos de D. spruceana. ........................................ 35 

4.5 Extrato hexânico de Dalbergia spruceana (DSH) .................................. 36 

4.6 Extrato metanólico de Dalbergia spruceana (DSM) ............................... 40 

5 ENSAIOS BIOLÓGICOS ............................................................................ 49 

5.1 Ensaio inseticida .......................................................................................... 49 

5.1.2 Teste de mortalidade ................................................................................. 49 

6 RESULTADOS E DISCUSSÃO .................................................................. 51 

6.1 Rendimentos dos extratos .......................................................................... 51 

6.2 Determinação das substâncias 1 e 2 .......................................................... 52 

6.3 Determinação da substância 3 ................................................................ 55 

6.5 Determinação da substância 5 ................................................................... 74 

6.6 Determinação da substância 6 ................................................................ 83 

6.7 Determinação estrutural da substância 7 ................................................... 92 

6.8 Determinação estrutural da substância 8 ............................................ 100 

7 Atividade inseticida ................................................................................... 111 

8 CONSIDERAÇÕES FINAIS...................................................................... 112 

9 REFERÊNCIAS BIBLIOGRÁFICAS ......................................................... 113 



15 
 

 

1 INTRODUÇÃO 

 

O Brasil possui a maior biodiversidade do mundo compreendendo cerca 

de 10 a 20% do território nacional, onde a biodiversidade vegetal ocupa o primeiro 

lugar, com mais de 50 mil espécies de árvores e arbustos. Dentre as 

diversas famílias botânicas distribuídas e catalogadas, a Fabaceae ocupa a terceira 

posição em número de espécies.  

 Fabaceae abriga seis subfamílias com destaque para a Papilionideae 

(Faboideae) que é considerada a mais evoluída dentre as leguminosas, as quais, 

desempenham um papel fundamental para a economia do país, visto que, 

apresenta espécies fornecedoras de alimentos, cerais, fibras, madeira de grande 

valor comercial e metabólitos secundários biologicamente ativos. Dentre as 

espécies desta família, encontra-se Dalbergia spruceana utilizada na medicina 

popular e sua madeira empregada na fabricação de móveis e instrumentos 

musicais. 

De acordo com a literatura, os estudos fitoquímicos são comumente 

realizados com cascas, folhas, sementes, frutos, flores, raízes, porém em relação 

à madeira há uma certa carência. Dessa forma, o grupo de pesquisa Plantas da 

Amazônia: Química, Quimiossistemática e Atividade Biológica em parceria com o 

Laboratório de Tecnologia da Madeira (LTM) do Instituto Nacional de Pesquisas da 

Amazônia (INPA), vem realizando projetos multidisciplinares com estudos 

fitoquímicos de diversas espécies oriundas de resíduos madeireiros.  

Dentre os estudos realizados por esse grupo de pesquisa, Rodrigues e 

colaboradores (2022) avaliaram os resíduos madeireiros de Roupala montana e 

obtiveram a substância identificada como etildehidrogravipano que apresentou 

atividade antifúngicas próxima droga Anfotericina B e Fluconazol frente aos fungos 

Cryptococcus neoformans e C. gattii (MIC de 5 e 10 µg. mL-1) e inibiu a forma 

promastigota de Leishmania amazonensis (IC50 = 47,0 µg.mL-1). 

Considerando a escassez de estudos químicos/biológicos com a 

madeira de Dalbergia spruceana, aliada à necessidade de criar estratégias de 
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aproveitamento desses resíduos, este estudo visa realizar estudos fitoquímicos e 

avaliar perspectivas de aproveitamento dos resíduos de D. spruceana. 

2 OBJETIVOS 

 

Objetivo geral 

 

Realizar estudos fitoquímicos e biológicos dos resíduos madeireiros da 

espécie Dalbergia spruceana Benth (Fabaceae) em busca de substâncias 

promissoras com propriedades biológicas. 

Objetivos específicos 

 

• Realizar o fracionamento cromatográfico dos extratos hexânico e metanólico 

de D. spruceana; 

• Identificar e/ou elucidar as estruturas químicas das substâncias isoladas por 
meio de técnicas espectroscópicas e espectrométricas; 

• Avaliar a atividade inseticida da substância majoritária frente as ninfas de 

Bemisia tabaci. 
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3  REFERENCIAL TEÓRICO 

3.1 Família Fabaceae 

A família Fabaceae (Leguminosae) é considerada a terceira maior 

família de Angiospermas com distribuição cosmopolita (Figura 1), com formações 

vegetais em florestas tropicais, secas ou úmidas de praticamente todos os 

continentes (exceto na Antártida), compreendendo cerca de 766 gêneros e 

aproximadamente 19.580 espécies (LAVIN et al. 2005; APG XIV, 2023). 

 

Fonte: http://www.mobot.org/MOBOT/research/APweb. 

Figura 1. Ocorrência mundial da família Fabaceae. 

No Brasil, a família é representada por aproximadamente 252 gêneros e 

cerca de 3.026 espécies (FLORA E FUNGA DO BRASIL, 2023), sendo considerada 

a mais abundante nos biomas da Floresta Amazônica e na Caatinga, seguidos por 

Mata Atlântica, Cerrado e Pantanal (BFG, 2015). Do ponto de vista econômico, as 

espécies de Fabaceae se destacam principalmente pelo potencial alimentar e 

medicinal. Além de serem fornecedoras de madeira de alto valor comercial, são 

também essenciais na agricultura devido à fixação biológica do nitrogênio da 

biosfera através da simbiose entre a bactéria Rhizobium e leguminosas 

(GRIESMANN et al., 2018), que resulta em um processo alternativo mais 

sustentável e com redução de custo e produção, pois substitui os fertilizantes 

químicos.   

A química da família Fabaceae é muito rica em metabólitos secundários 

com alto potencial bioativo, incluindo alcaloides, antraquinonas, taninos, fenóis, 

triterpenoides, peptídeos, açúcares redutores e principalmente pela predominância 

http://www.mobot.org/MOBOT/research/APweb
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de flavonoides, os quais apresentam uma variedade de esqueletos químicos, como 

descrito na figura 2.  

Os flavonoides são muito referenciados na literatura por apresentarem 

uma gama de propriedades farmacológicas, tais como antioxidante, citotóxica, 

inseticida, antibacteriana, antimicrobiana (CARVALHO, 2020; FEITOZA, 2021. 

Alguns flavonoides são empregados como marcadores químicos para resolver 

problemas de classificação e identificação de espécies através da 

quimiossistemática.  

Figura 2. Esqueletos dos Flavonoides (Dewick, 2009, p.176). 
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3.1.1 Aspectos taxonômico e químico da família Fabaceae 

 

Os avanços dos estudos filogenéticos associados aos estudos 

taxonômicos, moleculares e fortalecimento cladístico foram de grande importância 

para a evolução dos modelos taxonômicos atuais como mostra a tabela 1.  

Tabela 1. Classificação taxonômica da família Fabaceae. 

Os dados taxonômicos descritos na tabela 1, evidenciam que a família 

Leguminosae no sistema de classificação de Engler (1964) era formada por três 

subfamílias: Papilionoideae (ou Faboideae), Caesalpinioideae e Mimosoideae. Já 

no sistema apresentado por Cronquist (1981), estas subfamílias foram elevadas à 

categoria de famílias, tais como Fabaceae, Caesalpiniaceae e Mimosaceae, 

respectivamente. No entanto, esse sistema não ganhou muito espaço na 

comunidade científica.  Com os avanços dos estudos moleculares e filogenéticos, 

 ENGLER 
 (1964) 

CRONQUIST 
(1981) 

APG. II (2003) APG. XIV (2023); 
LPWG (2017) 

Divisão Angiospermae Magnoliophyta ----- ----- 

Classe Dicotyledoneae Magnoliopsida ----- ----- 

Subclasse Archichlamydeae Rosidae ----- ----- 

Ordem Rosales Fabales Fabales Fabales 

Família Leguminosae 

Fabaceae 

Fabaceae Fabaceae Caesalpiniaceae 

Mimosaceae 

Subfamília 
Faboideae; 

Caesalpinioideae; 
Mimosoideae; 

----- 
Faboideae; 

Caesalpinioideae; 
Mimosoideae. 

Detarioideae 

Duparquetioideae 

Cercidoideae 

Dialioideaeae 

Faboideae 

Caesalpinioideae 
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as três famílias pelo sistema de Cronquist passaram a compor uma única família, 

Fabaceae, como descrito no APG II (2003).  

No sistema de classificação mais moderno do APG IV (2023), a família 

Fabaceae consiste em seis subfamílias (Detarioidea, Duparquetioidea, 

Cercidoideae, Dialioideaea, Faboideae e Caesalpinioideae) que foi apresentada 

pelo grupo Legume Phylogeny Working Group em 2017 com base em análises 

filogenéticas fundamentadas em sequências de genes dos gêneros e espécies 

conhecidas (LPWG, 2017). 

3.1.2 Subfamília Papilionoideae 

 

A Papilionoideae é considerada a maior subfamília da Fabaceae, 

distinguindo-se das outras subfamílias por sua morfologia vegetal (flores e frutos). 

Atualmente, apresenta cerca de 503 gêneros e aproximadamente 14.000 espécies 

LPWG (2017). Do ponto de vista químico, esta subfamília é considerada a maior 

produtora de isoflavonoides (VEITCH, 2013). Estruturalmente a subclasse dos 

isoflavonoides (esqueleto I) é diferenciada dos flavonoides (esqueletos II) (Figura 

3), devido a característica particular do grupo fenil migrar para a posição C-3 do 

anel pirano, em vez de posicionada em C-2 como em outros flavonoides.  

 

 

Figura 3. Esqueletos básicos de flavonoides e isoflavonoides. 

A subfamília Papilionoideae simbolizam grande parte da diversidade das 

leguminosas que compõem a flora brasileira com aproximadamente 152 gêneros 

(BFG, 2018; FLORA E FUNGA DO BRASIL, 2023). Dentre estes, o gênero 

Dalbergia é de grande importância para a população ribeirinha devido ao uso 

medicinal de suas espécies. 

 

O

O

2

3

Esqueleto I Equeleto II
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3.2 O gênero Dalbergia  

 

O gênero Dalbergia atualmente possui cerca de 250 espécies 

distribuídas principalmente em regiões tropicais. No Brasil, existem 

aproximadamente 39 espécies sendo que na região Norte são encontradas nos 

estados do Acre, Amazonas, Amapá, Pará, Rondônia, Roraima e Tocantins 

(FLORA E FUNGA DO BRASIL, 2023).  

Do ponto de vista econômico, as espécies de Dalbergia apresentam 

madeira de alto valor comercial que foi muito usada na construção de móveis de 

luxo e na construção civil devido a sua durabilidade, maleabilidade e resistência ao 

ataque de fungos e insetos. Essas características são muito apreciadas na 

construção de instrumentos musicais (HASSOLD et al., 2016; BARRET et al., 2010; 

BLANCA, et al., 2004).  

Nos relatos medicinais encontrados na literatura, muitas espécies são 

citadas com uso tradicional na região amazônica e na população chinesa. Na região 

amazônica, por exemplo, são utilizadas como analgésica, antidiabética, anti-

inflamatória, antimicrobiana e no tratamento de diarreia (SILVA, 2021; MUJUMDAR 

et al., 2005). Na medicina tradicional chinesa, algumas espécies são usadas no 

tratamento de artrite, gonorreia e reumatismo (HAJARE et al., 2001; SONGSIANG 

et al., 2009).  

 A química do gênero Dalbergia é representada por diterpenos, 

triterpenos, esteroides, cumarinas, fenilpropanoides e principalmente pela 

abundância de flavonoides, especialmente os isoflavonoides que tem ocorrência 

predominante em 31 espécies de Dalbergia (CARVALHO et al., 2020). As 

subclasses de isoflavonoides mais encontradas no gênero são representadas pelas 

isoflavonas que possuem estudos fitoquímicos com cerne, raízes, cascas, ramos, 

folhas e galhos (Quadro 1). Seguido das isoflavanonas (quadro 2), isoflavanas 

(quadro 3) e pterocarpano (quadro 4).  
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Quadro 1. Isoflavonas do gênero Dalbergia. 

O

O

R7

R6

R5

R2'

R3'

R4'

R5'

3  A   C

   B

 

N° Substância R2’ R3’ R4’ R5’ R5 R6 R7 Ocorrência 

1 Cajanina OH H OH H OH H MeO 
D. parviflora 

[Ce1] 

2 Khrinona B OH H 
Me
O 

OH OH H OH 
D. parviflora 

[Ce2] 

3 Daidzeína H H OH H H H OH 
D. frutescens 

[Fo, R3] 

4 Formononetina H H 
Me
O 

H H H OH 
D. parviflora 

[Ce, Ga4] 

5 3’-hidroxidaidzeína H OH OH H H H OH 
D. parviflora 

[Fo, R3] 

6 Calicosina H OH 
Me
O 

H H H OH 
D. parviflora 

[Ce2] 

7 Orobol H OH OH H OH H OH 
D. 

tonkinensis 
[Fo, R3] 

8 3’-O-metilorobol H MeO OH H OH H OH 
D. velutina 

[Ca5] 

9 
5,7,5’-trihidroxi-

2’,4’-
dimetoxiisoflavona 

MeO H 
Me
O 

OH OH H OH 
D. parviflora 

[Ga6] 

10 Khrinona C MeO OH 
Me
O 

OH OH H H 
D. parviflora 

[Ce2] 

11 Metoxidaidzeína H MeO OH H H H OH 

D.odorifera 

[Ce7] 

D. parviflora 
[Ce1] 
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12 Pseudobaptigenina H 
OCH2

O 
H H H H OH 

D. frutescens 

[Ca8] 

D. velutina 
[Ca5] 

13 
Biochanina A 7-O-

β-D- glc 
H H 

Me
O 

H OH H 
O-β-D- 

glc 
D. sisso [Ra9] 

14 Tectorigenina H H OH H OH MeO OH 

D. odorifera 

[F10] 

D. parviflora 
[Ce1] 

15 Olibergina B H H 
Me
O 

H OH H OH 
D. olivari 

[Ca11] 

16 Olibergina A MeO H OH 
Me
O 

OH H OH 
D. olivari 

[Ca11] 

17 
6,2’-dimetoxi-7,4’-
dihidroxiisoflavona 

H H OH H OH MeO OH 
D. 

vacciniifolia 
[Ce10] 

18 Biochanina A H H 
Me
O 

H OH H OH D.parviflora 

[Ce1] 

1UMEHARA et al., 2009; 2CASTELLANO et al., 2015; 3SON, 2019;  5 KAENNAKAM et al., 

2019; 6SONGSIANG et al.,2009; 7Yahara et al., 1989; 8KHAN et al.,2000; 9SARG.,1999; 10LI 

et al., 2016; 11ITO et al., 2003; 12INNOCENT et al.,2010. 

[Ce]- cerne; [R]- raízes; [Ca]- cascas; [Ra]- ramos; [Fo]- folhas; [Ga]- galhos. 
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Quadro 2. Isoflavanonas do gênero Dalbergia. 

O

R3

O

R7

R6

R5

R2'

R3'

R4'

R5'

  A  C

  B

 

N° Substâncias R2’ R3’ R4’ R3 R5 R7 Ocorrência 

19 

7,3’dihidroxi-

4’-metoxi-

isoflavanona 

H OH MeO H H OH 
D. parviflora 

[Ce1] 

20 Vestitona OH H MeO H H OH 

D. parviflora 

[Ce1] 

D. odorífera 

[Ce2] 

21 Sativanona MeO H MeO H H OH 

D. odorifera 

[Ce2] 

D. parviflora 

[Ce1] 

22 Soforol OH H OCH2O H H OH 
D. parviflora 

[Ce1] 

23 Onogenina MeO H OCH2O H H OH 
D. parviflora 

[Ce, Ga1,3] 

24 Violanona MeO OH MeO OH H OH 

D. oliveri 

[Ca4] 

D. parviflora 

[Ce1,3] 

25 
3’-O-

metilviolanona 

 

MeO 
MeO MeO H H OH 

D. odorifera, 

[Ce2,3] 

D. parviflora 

[Ce,1,3] 

26 Dalparvina B OH MeO MeO H H OH 
D. parviflora 

[Ce1] 

27 Kenusanona G H MeO MeO H OH OH 
D. parviflora 

[Ce1] 

28 
Secundiflorol 

H 
MeO OH MeO H OH OH 

D. parviflora 

[Ce, Ga5,3] 

29 Dalparvina C OH MeO MeO OH H OH 
D. parviflora 

[Ce1] 
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Quadro 3. Isoflavanas do gênero Dalbergia. 

OR7

R6

R5

R2'

R3'

R4'

R5'

R3

 A  C

 B

 

N° Substância R2’ R3’ R4’ R5’ R7’ R8’ Ocorrência 

33 Vestitol OH H MeO H OH H 

D. parviflora [Ce1] 

D. odorifera [Ce2] 

D. tonkinensis [Fo, 

R3] 

34 Mucronulatol OH Meo MeO H OH H 

D. parviflora [Ce5] 

D. oliveri, [Ca4] 

D. odorifera [Ce6] 

35 8-demetilduartina MeO OH MeO H OH OH D. parviflora [Ce5] 

36 
3’-hidroxi-8-

metoxivestito 
OH OH MeO H OH MeO D.velutina [R7] 

37 Duartina MeO OH MeO H OH MeO D. parviflora [Ga6] 

38 
4’-O-

metilpreglabridina 
OH H MeO H OH Prenila D. parviflora [Ce1] 

1UMEHARA et al., 2009; 2Yahara et al., 1989; 3SON, 2019; 4ITO et al., 2003; 
5CASTELLANO et al., 2015; 6CHOI et al., 2010; 7KAENNAKAM et al.,2017; 
8SONGSIANG et al.,2009. 
[Ce]- cerne; [R]- raízes; [Ca]- cascas; [Fo]- folhas; [Ga]- galhos. 

30 

3,5-dihidroxi-

2’,7-dimetoxi-

”,2”dimetilpiran

o [5”,6”:3’,4’] 

isoflavanona 

MeO 

2”dimeti-

lpirano 

[5”,6”:3’,4

’] 

 OH OH MeO 

D. 

melanoxylon 

[Ca6] 

31 

3,4’,5-

trihidroxi-2’,7 

dimetoxi3’preni

lisoflavanona 

MeO Prenila OH OH OH MeO 

D. 

melanoxylon 

[Ca6] 

32 Dalparvina A MeO H MeO H H OH 
D. parviflora 

[Ce1] 

1UMEHARA et al., 2009; 2ZHAO et al.,2013; 3CASTELLANO  et al., 2015; 4ITO  et al., 
2003; 5SONGSIANG  et al., 2011; 6MUTAI  et al., 2013. 
[Ce]- cerne; [Ca]- cascas; [Ga]- galhos. 
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Quadro 4. Pterocarpano do gênero Dalbergia. 

O

O

 R8

R7

R6

R2'

R3'

R4'

R5'

  A   B

 D C

 

Nº Substância R3’ R4’ R5’ R6 R7 R8 Ocorrência 

39 Medicarpina H MeO H H OH H 

D. spruceana [Ce2] 
D. tonkinensis [Fo, 

Ra1] 

 
D. odorífera [Ce3] 

40 
2-

Metoximedi
carpina 

H MeO H MeO OH H D. oliveri [Ce4] 

41 
Odoricarpan

a 
H MeO OH H MeO MeO 

D. spruceana [Ce2] 
D. odorífera [Ce5] 

42 

4-hidroxi-3-
metoxi-8,9-
Metilenodio
xipterocarpa

no 

OCHO  H H MeO H 

D.candenatensis 

[Ce7] 

D. parviflora [Ce5] 

43 Maackiaina OCHO  H H OH H 
D. boehmii [Ce5] 

D. spruceana [Ce2] 

1SON, 2019; 2Cook et al., 1978; 3ZHAO et al.,2013; 4ITO et al., 2003; 5Goda et al., 
1985; 6SONGSIANG et al., 2011; 7CHEENPRACHA et al., 2009. 
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3.3 Espécie Dalbergia spruceana Benth 

 A Dalbergia spruceana é conhecida popularmente como jacarandá-do-

pará ou timbó-pau, possui sinonímia botânica Miscolobium spruceanum Benth e é 

encontrada em floresta úmida com matas secas não muito altas e campos cobertos, 

todos em solo arenoso (RIZZINI, 1978). No Brasil, a espécie pode ser encontrada 

nos estados do Amazonas, Amapá, Acre, Rondônia e Pará (SOUZA, 2012). 

A espécie possui altura arbórea de pequeno a médio porte com tronco 

tortuoso e provido de caneluras longitudinais profundas e irregulares. Apresenta 

madeira de coloração alaranjada ou marrom avermelhada e flores azuis roxeadas 

(LOUREIRO et al., 1979; PARROTA et al., 1995).  Devido a dureza, peso e força 

associada com a textura uniforme, a madeira foi muito utilizada na fabricação de 

móveis, objetos de decoração, adornos, caixas e bandejas (PARROTA et al, 1995; 

RIZZINI, 1971). 

Os estudos químicos de D. spruceana são muitos escassos na literatura, 

pois encontram-se apenas dois relatos utilizando a madeira dessa espécie. No 

estudo fitoquímico do extrato metanólico apresentado por Cook et al. (1978) é 

descrito o isolamento de triterpeno, fenilpropanoides e principalmente flavonoides 

como apresentados na (figura 4). As substâncias maackiaina e 8-hidroxi-7-metoxi-

3’,4’-metilenodioxipterocarpano, são reportadas na literatura por apresentarem 

atividades biológicas contra células cancerígenas de carcinoma epidermóide de 

boca (KB) (SONGSIANG et al., 2011). 

Ressalta-se a importância dos estudos químicos de Kite et al. (2010) 

para distinguir as espécies Dalbergia ningra e D. spruceana que são muito 

confundidas na literatura, devido as semelhanças anatômicas da madeira. Os 

extratos metanólicos do cerne e alburno das duas espécies foram submetidos em 

análise de Cromatografia Líquida Acoplada à Espectrometria de Massas (LC/MS) 

e os resultados constatados se direcionam na identificação de um marcador 

taxonômico conhecido como pseudobaptigenia (figura 4) em D. spruceana, que não 

foi detectado em extratos de madeira de D. nigra. 

Os isoflavonides de Dalbergia spruceana, bem como de outras espécies 

encontradas no gênero, apresentam relatos na literatura de várias atividades 

biológicas, tais como estrogênica, citotóxica, antioxidante, antimicrobiana e 
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também atividades inseticidas (CARVALHO et. al. 2020; ARRUDA et. al. 2018), as 

quais constituem um dos objetivos desse trabalho.  
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Figura 4. Substâncias encontradas em D. spruceana (Kite et al., 2010)  
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3.4 Aspectos Morfológicos de Bemisia tabaci (mosca branca)  

 

O inseto Bemisia tabaci (mosca branca) é considerado uma praga 

agrícola com ocorrência mundial. As características morfológicas desse inseto 

incluem um corpo relativamente pequeno e delicado na coloração branca ou 

amarela, que depende do ambiente. O seu corpo possui asas membranosas, seis 

patas e uma cabeça com olhos compostos, antenas e um órgão alongado 

conhecido como estilete que é usado para perfurar os tecidos vegetais e extrair a 

seiva (GALLO, 2002). Seu ciclo biológico é dividido em ovo, ínstares (estágios de 

ninfas I, II e III), pulpa e fase adulta (ALBERGARIA, 2003; GALLO, 2002), como 

ilustrado na Figura 5. 

Fonte: http://genica.provisorio.ws/pragas/mosca-branca 

Figura 5. Ciclo de vida Bemisia tabaci (mosca branca). 

O ciclo de vida completo pode variar entre 17 e 50 dias, dependendo das 

condições ambientais, como temperatura e a disponibilidade de alimentos (GALLO, 

2002). Vale ressaltar que, essa capacidade de reprodução elevada contribui para 

a habilidade do inseto de causar prejuízos econômicos e agrícola em uma 

variedade de plantas cultivadas e espécies vegetais. Alguns dos principais 

impactos, incluem o custo de controle, desafio de manejo e perda nas exportações 

(PADILHA et al. 2021). Estes impactos estão relacionados a capacidade do inseto 
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desenvolver resistência a inseticidas ou a fácil adaptação em diferentes culturas 

agrícolas nas mais diversificadas condições climáticas, além dos problemas 

econômicos resultantes das restrições comerciais e sanções de países 

importadores que buscam evitar a entrada de pragas em suas fronteiras (PADILHA 

et al. 2021). 

Os danos diretos e indiretos causados por Bemisia tabaci nas plantas 

acontecem durante a alimentação de ninfas e adultos (BALDIN et al., 2017). A 

exemplos de danos diretos, encontram-se a sucção de seiva e transmissão de 

patógenos (Suekane, 2013). Os danos relacionados a sucção de seiva causam 

redução no crescimento, desenvolvimento inadequado e até morte das plantas. Na 

transmissão de patógenos, o inseto age como um vetor de muitos vírus vegetais 

transmitindo doenças às plantas hospedeiras enquanto se alimenta, por exemplo 

deformações foliares, queda de frutos e necrose. Os danos indiretos mais comum 

estão relacionados a produção e qualidades de frutas, secreção de melada e 

desenvolvimento de resistência (PADILHA et al. 2021; EMBRAPA,2022; GALLO, 

2002).  

O Brasil, desde 1923 encontram-se relatos de mosca branca em 

lavouras de feijão, soja, tomate, algodão, repolho e plantas daninhas (EMBRAPA, 

2022). No estado do Amazonas, entre as principais culturas atacadas por este 

inseto encontram-se a couve-flor, uma das culturas essenciais para a economia 

local. No ano de 2020, por exemplo os municípios de Careiro do Várzea e Iranduba, 

a produção atingiu aproximadamente 2.200 toneladas dessa hortaliça, conforme 

dados do IDAM (2021). 

No processo de cultivo de couve, por exemplo, um dos problemas 

enfrentados pelos agricultores é o ataque de pragas, entre elas a B. tabaci que 

prejudica sua produção. Na tentativa de minimizar o ataque deste inseto, são 

utilizados vários métodos de controle, entre eles, o manejo integrado, barreiras 

físicas e o inseticida comercial que é o mais utilizado. No entanto, o uso 

indiscriminado destes produtos comerciais causa danos à saúde e ao meio 

ambiente, além de facilitar o desenvolvimento de insetos cada vez mais resistentes, 

como relatado por Dângelo et al. (2018) e Horowitz et al. (2020).  
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Desta, torna-se imperativo o desenvolvimento de estratégias de controle 

sustentável para atenuar os danos provocados por essa praga nas culturas 

agrícolas. As substâncias naturais surgem como uma opção mais benéfica quando 

comparadas a alguns inseticidas sintéticos, uma vez que apresentam menor 

impacto ambiental. No entanto, é crucial considerar os possíveis efeitos sobre 

organismos não-alvo e o ecossistema. Nesse contexto, os pesquisadores 

direcionam seus esforços para investigar a atividade biológica de diversas classes 

de substâncias. Um estudo conduzido por Carvalho e colaboradores (2020) revela 

que os isoflavonoides estão associados a uma ampla gama de atividades 

biológicas. Por exemplo, a rotenona é utilizada em formulações líquidas, 

compreendendo 8% da substância, juntamente com 15% de outros rotenoides, em 

plantações de alface e tomate (Carvalho et al., 2020; Shepard, 1951; Hollingworth 

et al., 1994). No grupo de isoflavonoides, destacam-se também os pterocarpanos, 

como a (-) medicarpina e a mackiaina, que apresentam atividades inseticidas e 

fungicidas, respectivamente (Carvalho et al., 2020; Morimoto et al., 2014; 

Simmonds, 2001). 

Considerando os relatos biológicos dos flavonoides e a predominância 

dessas substâncias no gênero Dalbergia, em conjunto com a carência de estudos 

com a madeira. Este trabalho foi direcionado para a investigação fitoquímica da 

maderia de Dalbergia spruceana e avaliação biológica frente ao inseto Bemisia 

tabaci (mosca branca).  
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4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

 

A investigação fitoquímica foi realizada no Laboratório de Química de 

Produtos Naturais (LQPN)! no INPA. As serragens foram obtidas do Laboratório de 

Tecnologia da Madeira (LTM) e ambos os laboratórios estão localizados na 

Coordenação de Tecnologia e Inovação (COTEI). As análises por Ressonância 

Magnética Nuclear (RMN) foram realizados no laboratório de Ressonância 

Magnética Nuclear Central Analítica do Laboratório Temático de Química de 

Produtos Naturais (CALTPQN), localizado no Instituto Nacional de Pesquisa da 

Amazonia (INPA) e a central analítica localizado na Universidade Federal do 

Amazonas (UFAM). 

4.1 Materiais  

Solventes comerciais: nas análises cromatográficas utilizaram-se 

solventes orgânicos comerciais (hexano, acetato de etila, diclorometano, acetona e 

metanol) destilados no LQPN-INPA. 

Solventes deuterados: para os experimentos de Ressonância 

Magnética Nuclear foram utilizados os solventes deuterados: metanol, clorofórmio, 

acetona e piridina (Sigma Aldrich). 

Cromatografia em coluna (CC): Os fracionamentos cromatográficos 

tanto dos extratos quanto das frações foram efetuados em coluna de vidro, variando 

comprimentos e diâmetros de acordo com a quantidade de amostra a ser 

fracionada. 

Fases Estacionárias para Cromatografia em Coluna: Sílica gel 60 

com partícula (70-230 mesh, 230-400 mesh) - Merck; Sephadex LH-20 - Sigma-

Aldrich e celulose microcristalina - Merck. 

Cromatografia em Camada Delgada (CCD): para as análises em CCD 

foram realizadas em cromatofolhas de alumínio com sílica gel 60 tendo como 

indicador de fluorescência F25 e 0,2 mm de espessura (Merck). 

Cromatografia em Camada Delgada Preparativa (CCDP): sílica gel, 

com tamanho 20 x 10 e 20 x 20 cm com espessura de sílica gel de 1,0 mm e 
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ativando-se a placa por 30 minutos em estufa a 100 °C. A recuperação da amostra 

foi efetuada utilizando os solventes: diclorometano, acetona, metanol. 

Reveladores: a revelação das faixas (spots) foi feita por meio de 

radiação ultravioleta (254 nm e 365 nm) e em solução alcoólica de vanilina sulfúrica 

com aquecimento em chapa aquecedora. 

 

4.2 Equipamentos e acessórios 

Balança Analítica – Tecnal, modelo B TEC, com capacidade até 210 g.  

Moinho – Marconi, macro moinho tipo Wiley modelo MA-340.  

Evaporador rotativo – Buchi, modelo Rotavapor R-3 acoplado a um 

banho ultratermostatizado Marconi, modelo MA-184. 

Chapa de aquecimento – Fisatom, modelo 753 A.   

Espectrômetro de Ressonância Magnética Nuclear – Os espectros 

de RMN obtiveram-se em espectrômetros da Bruker, Fourier-300 (300 MHz - 1H e 

75 MHz - 13C) Bruker, Fourier-500 (500 MHz - 1H e 150 MHz - 13C) CALTQPN do 

INPA e CAM da (UFAM) respectivamente. 

4.3 Obtenção do material vegetal 

Os resíduos madeireiros (serragem) de Dalbergia spruceana foram 

fornecidos pelo Laboratório de Engenharia de Artefatos de Madeira da (COTEI) em 

parceria com Laboratório de Tecnologia da Madeira (LTM) do Instituto Nacional de 

Pesquisas da Amazônia (INPA), no âmbito do projeto Madeiras da Amazônia. A 

identificação da espécie foi realizada por comparação das características 

macroscópicas com padrões da Xiloteca do LTM, sob a responsabilidade do 

anatomista e pesquisador Jorge Alves de Freitas. 
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4.4 Processamento da amostra e preparação dos extratos 

A amostra dos resíduos madeireiros foi processada em um moinho de 

quatro facas, pesada, e posteriormente submetida a maceração à frio em frasco 

Mariotte, com solventes orgânicos por ordem crescente de polaridade (hexano e 

metanol) por 7 dias em cada solvente. As soluções resultantes após filtração foram 

concentradas sob vácuo em evaporador rotativo, obtendo o extrato hexano (DSH) 

e metanólico (DSM), conforme mostra o Esquema 1. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Esquema 1. Obtenção dos extratos de D. spruceana. 
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4.5 Extrato hexânico de Dalbergia spruceana (DSH) 

O extrato hexânico DSH (615 mg) foi previamente analisado em CCD, o 

qual foi submetido em coluna de sílica gel (230-400 mesh) e eluída com gradiente 

crescente de polaridade com hexano e acetato de etila (Esquema 2). O 

fracionamento forneceu 23 frações, as quais foram reunidas conforme 

similaridades apresentadas em CCD, resultando nas frações DSH-2, DSH-8 e 

DSH-16 como as mais promissoras (Tabela 2). A fração DSH-2 mostrou em CCD 

característica de ácidos graxos. As frações DSH-8 e DSH-16 foram selecionadas 

para novos fracionamentos, devido às fortes absorções na luz ultravioleta (254 e 

365 nm). 

Esquema 2. Fracionamento do extrato hexano de D. spruceana DSH. 

A fração 8 (DSH-8) com 26,9 mg, foi submetida ao refracionamento 

empregando-se sílica gel (230-400 mesh) eluída em DCM:MeOH com gradiente 
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crescente de polaridade conforme o esquema 2. Deste fracionamento 

cromatográfico obteve-se 14 subfrações (Tabela 3), que foram analisadas por CCD 

da qual a subfração 8.5 forneceu as substâncias 1 e 2. 

 
Tabela 2. Reunião das frações do extrato hexano de D. spruceana (DSH). 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Frações 

reunidas 
Códigos Massa (mg) 

1 DSH-1 0,5 

2 DSH-2 282,3 

3 DSH-3 32,1 

4 DSH-4 69,0 

5 DSH-5 13,6 

6 DSH-6 8,4 

7 DSH-7 5,7 

8-11 DSH-8 26,9 

12-13 DSH-12 51,6 

14 DSH-14 12,0 

15 DSH-15 10,2 

16 DSH-16 12,0 

17 DSH-17 10,1 

18 DSH-18 8,2 

19 DSH-19 6 

20 DSH-20 11,3 

21 DSH-21 2,8 

22 DSH-22 3,7 

23 DSH-23 12,7 
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Tabela 3. Reunião das frações obtidas da fração DSH-8. 

 

 

  

 

Frações 

reunidas 
Códigos Massa (mg) 

1 DSH-8.1 0,3 

2 DSH-8.2 1,9 

3 DSH-8.3 2,1 

4 DSH-8.4 2,0 

5-11 DSH-8.5 11,5 

12 DSH-8.6 2,3 

13 DSH-8.7 2,1 

14 DSH-8.8 3,3 
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A fração DSH-16 (12,0 mg) foi fracionada em placa por Cromatografia em 

Camada Delgada Preparativa (CCDP) em sílica gel, tendo como eluente DCM: 

acetona (98:2) revelado na luz UV (254 nm). Após análise em CCD obteve-se a 

substância 3, conforme ilustrado no esquema 3. 

 

Esquema 3. Fracionamento da fração DSH-16. 

 

 

Tabela 4. Reunião das frações obtidas da fração DSH-16. 

 

  Frações Códigos Massa (mg) 

1 DSM-16. P1 5,5 

2 DSM-16. P2 2,8 

3 DSM-16. P3 2,5 

DCM: Acetona 

(98:2 

Placa 

DSM-16 

(12,0 mg) 

 

Amostras 

Coletadas: 03 

 

 

 

 

Cuba: h 22,5 cm  

L: 4,25 cm 

 

Placa  

F.E: sílica gel 60, fase 

normal 

 

Tamanho: 10x20 cm  

 

Aplicação da amostra  

Altura da base: 1 cm 

superior: 1 cm  

 

Substância 3 

DSH-16.P1 

(5,5mg) 
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4.6 Extrato metanólico de Dalbergia spruceana (DSM) 

O extrato metanólico codificado como DSM (19 g) foi fracionado em 

coluna de sílica gel 70-230 mesh (Esquema 4), eluída em hexano e acetato de etila 

com gradientes crescentes de polaridade originando 90 frações e reunidas 

conforme análise em CCD (Tabela 5). A fração DSM-50 apresentou o mesmo Rf da 

substância 3. As frações DSM-27, DSM-46 e DSM-61 foram submetidas a novos 

fracionamentos. A fração 27 (DSM-27) foi refracionada (Esquema 4) em coluna 

Sephadex LH-20 eluída em metanol, obtendo 16 subfrações (Tabela 6) que foram 

reunidas de acordo com similaridades em CCD. A subfração DSM-27.6 mostrou o 

mesmo Rf das misturas das substâncias 1 e 2 isoladas no extrato hexânico. 
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Esquema 4. Fracionamento do extrato metanólico de D. spruceana (DSM). 
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Tabela 5. Reunião das frações obtidas do extrato metanólico (DSM). 

Frações 
Reunidas 

Códigos Massa (mg) 

1-2 DSM-1 2,5 
3 DSM-3 5,6 
4 DSM-4 17,4 

5-10 DSM-5 6,1 
11-12 DSM-11 20  
13-14 DSM-13 10,5  
15-16 DSM-15 10,0 
17-18 DSM-17 40,0 
19-20 DSM-19 34,1  
21-25 DSM-21 13,5  
26-31 DSM-27 47,0 
32-37 DSM-32 33,0  
38-41 DSM-38 27,0 
42-45 DSM-42 53,0 

46 DSM-46 20,0 
47-49 DSM-47 42,0 
50-60 DSM-50 900,0 

61 DSM-61 70,0 
62-64 DSM-62 600,0  
69-74 DSM-69 500,0 
75-81 DSM-75 610,0  
82-90 DSM-82 534,0 

 

Tabela 6. Reunião das frações obtidas da fração DSM-27. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Frações reunidas Código Massa (mg) 

1 DSM-27.1 1,5 

2-3 DSM-27.2 4.4 

4 DSM-27.3 3,5 

5 DSM-27.4 1,5 

7 DSM-27.5 1,0 

6-10 DSM-27.6 20 

11-14 DSM-27.7 3,5 

14-16 DSM-27.8 3,0 
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A fração DSM-46 (20 mg) foi fracionada em placa por Cromatografia em 

Camada Delgada Preparativa (CCDP) em sílica gel, tendo como eluente DCM 

(100%) e revelada na luz UV (254 nm). Após análises em CCD de fase normal, 

obteve-se a substância 4 conforme esquema 5. 

 

 

Esquema 5. Fracionamento da fração DSM-46. 

 

 

Tabela 7. Reunião das frações obtidas da fração DSM-46. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Frações Código Massa (mg) 

1 DSM-46.P1 10,0 

2 DSM-46.P2 1,8 

3 DSM-46.P3 2,5 

4 DSM-46.P4 2,1 
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A fração DSM-61 (70 mg) foi fracionada conforme o Esquema 6 em sílica 

gel (230-400 mesh) com eluição isocrática em DCM, resultando em 23 subfrações, 

estas foram reunidas de acordo com análises em CCD (Tabela 8). As frações 15 

(DSM-61.15) e 17 (DSM-61.17) concentraram maior massa, sendo selecionadas 

para novos fracionamentos. A fração DSM-61.15 seguiu os procedimentos do 

esquema 6 fornecendo a substância 5. Enquanto a fração DSM-61.17 (35 mg) foi 

fracionada em placa por CCDP em sílica gel, tendo como eluente DCM:MeOH 

(98:2), obtendo a substância 6 (Esquema 7). 

Esquema 6.  Fracionamento das frações DSM-61 e DSM-61.15. 
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Tabela 8. Reunião das frações obtidas da fração DSM-61. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Tabela 9. Reunião das frações obtidas 
da fração DSM- 61.15. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Fração Reunidas Códigos Massa (mg) 

1-7 DSM-61.1 1,8 

8-11 DSM-61.8 0,9 

12-14 DSM-61.12 0,5 

15-16 DSM-61.15 23,2 

17 DSM-61.17 40 

18-21 DSM-61.21 0,6 

23 DSM-61.25 0,8 

22 DSM-61.24 1,9 

Frações 
Reunidas 

Códigos 
Massa 
(mg) 

1-2 DSM-61.15.1 2,0 

3 DSM-61.15.2 1,0 

4 DSM-61.15.3 2,1 

6-8 DSM-61.15.6 3,5 

9-12 DSM-61.15.9 1,3 

13-15 DSM-61.15.13 3,5 

16 DSM-61.15.16 2,8 

17-18 DSM-61.15.17 4,7 

19 DSM-61.15.19 5,5 

20 DSM-61.15.20 2,5 
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Esquema 7. Fracionamento da fração DSM-61.17. 

 

 

 Tabela 10. Reunião das frações obtidas da fração DSM-61.17. 

 

 

             

  

Frações Códigos Massa (mg) 

1 DSM-61.17. P1 1,8 

2 DSM-61.17. P2 5,5 

3 DSM-61.17. P3 1,4 

4 DSM-61.17. P4 11,9 

5 DSM-61.17. P5 2,2 
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O fracionamento da fração DSM-71 (52 mg) optou-se por coluna de sílica 

gel (230-400 mesh) com eluição isocrática em DCM:acetona (98:2), conforme o 

esquema 8, em resumo o procedimento cromatográfico resultou em 25 subfrações 

(tabela 11), as quais foram analisadas em CCD de fase normal e constatou-se um 

isolado na subfração 16 (substância 7). 

No último fracionamento do extrato metanolico, a fração DSM-73 (80 mg) 

foi submetida em coluna de sílica gel (230-400 mesh) com eluição isocrática em 

DCM:acetona (98:2), resultando em 17 subfrações, estas foram reunidas de acordo 

com análises em CCD de fase normal (Tabela 12). A fração 5 (DSM-73.5) foi 

refracionada em uma pipeta com sílica com a mesma fase estacionaria resultando, 

em 3 subfrações, sendo que a subfração DSM-73.5.3 resultou na substância 8 

(esquema 8, tabela 13).  

Esquema 8. Fracionamento da fração DSM-71, DSM-73 e DSM-73.5. 
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Tabela 11. Reunião das frações obtidas 

 

Tabela 12. reunião das obtidas da fração DSM-73.5. 

 

 

Tabela 13. Reunião das frções obtidas da fraçãoDSM-73.8 

 

Frações 
Reunidas 

Códigos 
Massa 
(mg) 

1-4 DSM-71.1. 4,0 

4-5 DSM-71.4 6,0 

6-9 DSM-71.6- 3,1 

10-15 DSM-61.10.6 6,5 

16 DSM-71.16 10,0 

17-18 DSM-71.17 2,5 

19-21 DSM-71.19 2,8 

22 DSM-71.22 3,7 

23-24 DSM-71.23 3,5 

25 DSM-71.25 5,5 

 
Frações Código Massa (mg) 

1 DSM-73.5.1 1,5 

2 DSM-73.5.2 2,0 

3 DSM-5.3 3,5 
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5 ENSAIOS BIOLÓGICOS 

5.1 Ensaio inseticida  

 

O experimento inseticida com Bemisia tabaci (mosca branca) foi 

conduzido no Laboratório de Entomologia e Acarologia Agrícola (LEAA) da 

Universidade Federal do Amazonas (UFAM)  

5.1.1 Criação estoque de Bemisia tabaci  

 

A criação estoque do inseto foi realizada na casa de vegetação da 

Faculdade de Ciências Agrarias (FCA) da UFAM, por processo de infestação 

induzida, na qual plantas sadias de couve-de-folhas foram infestadas por mudas 

contendo o inseto adulto de Bemisia tabaci. Vale ressaltar que, as plantas couve-

de-folha foram preparadas em tubete de 4 cm de diâmetro (55 cm3) com substrato 

comercial da marca Trospstrato HT Hortaliças® e mantidos em uma gaiola 

revestida com microtela (0,8 × 0,8 × 1,5 m) para impedir o ataque de outros 

predadores. A seleção das mudas para o teste de mortalidades após 7 dia seguiu 

o critério de maior infestação das folhas, com ninfas marcadas em um círculo de 3 

cm de diâmetros entre os estágios de ninfas II e III. 

 

5.1.2 Teste de mortalidade 

 

A substância 3 foi selecionada para avaliação da atividade inseticida 

devido ao alto rendimento encontrado na espécie D. spruceana. Na aplicação 

dforma homogênea de 1 mg/mL de substância/folha foi utilizada uma torre de Potter 

Berkard scientific® calibrada a 5 lbf/pol2. Ressalta-se que a aplicação foi realizada 

em sextuplicata, sendo que cada folha de couve foi equivalente a uma repetição. A 

substância 3 (6 mg) foi dissolvida em 6 mL de acetona e o controle positivo aplicado 

foi o produto comercial Evidence WG700®. Após pulverização da substância, a 

unidade experimental foi realocada para a casa de vegetação (FCA) em condição 

de semi-campo. A avaliação de mortalidade causada pela substância 3 após 7 dias 
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baseou-se na quantidade de ninfas mortas. Nas análises estatísticas, os 

percentuais de mortalidade foram transformados em rcsen[{(×+0.5)/100}0.5], 

submetidos ao programa a  ANOVA e as médias comparadas pelo teste de Tukey 

(p<0.05). 
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6  RESULTADOS E DISCUSSÃO 

6.1 Rendimentos dos extratos  

Os rendimentos do extrato hexano e metanólico dos resíduos 

madeireiros de D.albergia spruceana são descritos na tabela 14. 

 
Tabela 14. Rendimento dos extratos obtidos após a maceração. 

 

 

 

Os estudos fitoquímicos iniciais com o extrato hexânico resultaram na 

predominância de material graxo na fração DSH-2 com 282,3 mg. Na confirmação 

estrutural, 19 mg desse material foi submetido ao experimento de RMN de 1H e as 

informações espectrais corroboraram para a substância ácido lignocérico (figura 6) 

com base em dados de Rappoport (2000). 

Figura 6. Espectro de RMN 1H (300 MHz, CDCl3) do ácido lignocérico. 

 

 

Espécie Massa do resíduo (g) 
Massa dos Extratos 

Rendimentos (%) 
Código Massa (g) 

D. spruceana 1.117 
DSH 0,62 0,05 
DSM 19,00 3,67 

OH

O
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6.2  Determinação das substâncias 1 e 2 

 

As substâncias 1 e 2 foram analisadas em CCD (Figura 6) e comparadas 

com o padrão de β-sitosterol, onde observou-se características idênticas, tais como 

mancha roxa e Rf = 0,4, quando revelada em vanilina sulfúrica. A determinação 

estrutural dos esteroides foi confirmada pelo experimento de RMN de 1H. 

Figura 7. Placa de CCD da substância 1 e 2. 

A análise do espectro de RMN de 1H (Figura 8) confirmou a presença do 

β-sitosterol e do estigmasterol em menor proporção, devido as observações de 

sinais característicos dos esteroides. A exemplo, o dubleto da dupla olefínica em δ 

5,37 (H-6) e um multipleto referente ao hidrogênio oximetínico em δ 3,53 (H-3), 

comum as duas substâncias 1 e 2. O estigmasterol foi confirmado pela presença 

do duplo dubleto do H-22 e H-23 ressoando em δ 5,06 (J = 15,1 e 8,5 Hz) e δ 5,20 

(J = 15,0 e 8,4 Hz), respectivamente. As metilas foram observadas na região entre 

δ 0,68-1,03, como mostra a tabela 12. 

Os dados estão em conformidades com os modelos apresentados por 

Chaturvedula e Prakash (2012) e confirmam que 1 e 2 são referentes ao β-sitosterol 

e estigmaterol, respectivamente (Figura 7). Estes são bastantes comum no reino 

vegetal, inclusive já foram identificados em D. spruceana por Cook (1978). 

Figura 8. Estrutura das substâncias β-sitosterol (1) e estigmaterol.

 

OH

22

23

3 3

23

22

OH

1 2
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Figura 9. Expansão 7,0-1,0 ppm de espectro de RMN 1H de 1 e 2 (300 MHz,)

OH

23

22
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Tabela 15. Dados de RMN 1H mistura das misturas 1 e 2 (CDCl3). 

N 

RMN 1H                           
δ (ppm); multi; J (Hz) 

RMN 1H                    
δ (ppm); multi; J (Hz) 

Substância 1 Substância 2 

3 3,53 m 3,53 m 

6 5,37 dl (5,0) 5,37 dl (5,0) 

22 --- 5,06 dd (15,1; 8,43) 

23 ---- 5,20 dd (15,03; 8,5) 

Me-18 1,04 s 1,04 s 

Me-19 0.70 s 0,68 s 

Me-21 0,94 d (6,54) 0,94 d (6,54) 

Me-26 0,83 d (6,5) 0,83 d (6,5) 

Me-27 0,84 d (6,54) 0,84 d (6,54) 

Me-29 0,81 t (6,6) 0,81 t (6,6) 
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6.3 Determinação da substância 3  

O isolado na fração (DSH-16.P1; 5,5 mg) apresentou-se como sólido 

branco cristalino.  Em placa de CCD de fase normal, usando um sistema de eluição 

com DCM:Acetona (98:2) mostrou absorção no UV em 254 nm e mancha rosa 

quando revelada em vanilina sulfúrica (Figura 9).  

 
Figura 10.  Placa de CCD da substância 3 (DSH-16. P1). 

 

No espectro de RMN de 1H (figura 11, tabela 16) da substância 3 

foram evidenciados cinco sinais de hidrogênios aromáticos. Para o anel A, 

um dubleto em orto na região de δ 7,31 (H-5), um duplo dubleto orto/meta em 

6,57 (H-6) e um dubleto em meta em 6,36 (H-8). Para o anel D, dois singletos 

em δ 6,90 (H-2’) e 6,40 (H-5’).  No anel B, dois sinais de hidrogênios metínicos 

foram vistos em δ 5,50 (H-4) e 3,57 (H-3) e dois metilênicos em δ (4,29/3,65) 

(H-2a / H-2b). ) (VELOSO,2012). O anel aromático A trisubstituído  revelou a 

presença de um sistema ABX , verificando-se  hidrogenio de  um dubleto  em δ 7,31 

(d,J 8,37 Hertz, H-5), acoplado em     orto com o de  um duplo dubleto em δ 

6,57 (dd,J 8,4  e 2,4 Hertz, H-6), o qual também  acopla, em meta, com um 

hidrogenio  em δ 6,36 (d,J 2,4 Hertz, H-8). Dois simpletos em δ 6,90 (H-2’) e 

δ 6,40 (H-5’),foram atribuídos ao anel D,  enquanto  dois dubletos em δ 5,93 

e o sinal em δ 8,64, indicaram, respectivamente,  um  grupo metilenodioxi e 

Rf= 0,62 

254 nm  Vanilina 

 



56 
 

um  hidrogênio hidroxílico. 

O espectro de 13C (figura 12, tabela 16) associado ao experimento de 

DEPT 135 (figura 13) mostram sinais de doze carbonos aromáticos (δ 93,0-158,8), 

dois metínicos em δ 78,4 (C-4) e 40,1 (C-3) e metilênico em δ 66,0 (C-2), além do 

metilenodioxi em δ 101,2 (OCH2O). Todas as correlações diretas 1J (C-H) foram 

atribuídas pela correlação de HSQC (figura 14) 

No HMBC (figura 15) o sinal de hidrogênio em δ 5,50 d (H-4) mostrou 

correlações a longa distância com carbonos aromáticos em δ 156,7 (C-9), δ 132,1 

(C-5), δ 111,8 (C-10) e com o carbono em δ 66,0 (C-2) pertencente ao anel B (figura 

16). Esses sinais aromáticos foram definidos no anel A pela conectividade do 

hidrogênio em δ 6,36 (H-8) com os carbonos em δ 158,8 (C-7), δ 156,7 (C-9), δ 

111,8 (C-10) e 109,5 (C-6) (figura 17). O grupo hidroxila foi posicionado em C-7 

pelas correlações do sinal de hidrogênio em δ 8,64 com os carbonos aromáticos 

em δ 158,8 (C-7), δ 109,5 (C-6), 103,0 (C-8) como ilustrado na figura 18.  No anel 

D, o sinal aromático de hidrogênio em 6,9 (H-2’) fez correlações a 3J com o carbono 

40,1 (C-3) do anel C que também se correlacionou com os carbonos aromáticos 

em 154,4 (C-6’), 147,9 (C-4’), 141,5 (C-3’). Um grupo metileno dióxido foi 

posicionado no anel D, em função das correlações a 3J dos hidrogênios 5,93 d (H-

4’) com os carbonos aromáticos 147,9 (C-4’) e 141,5 (C-3’), todas as atribuições do 

sistema aromático D e dos grupos substituintes são mostradas na figura 19.  

A presença do anel C foi confirmada  com auxílio do espectro de 

ESI/EM de alta resolução (modo negativo de ionização, figura 20) que 

apresentou um pico em m/z 283,06 [M-1] consistente com a   fórmula 

molecular C16H12O5,  

Portanto, as análises de RMN e EM abordados acima e com a literatura 

(JUNG, 2005; SWAPAN, 1995) permitiram identificar a substância 3 como 

maackiaina (figura 10). Essa substância pertence a classe dos isoflavonoides e está 

inserida na subclasse dos pterocarpanos. Ela já teve relato em Dalbergia sprucena  

D. odorífera (COOK, 1978; GODA, 1985). Nas investigações biológicas, as mais 

comuns são referentes a ensaios citotóxicos (SONGSIANG et al., 2011).  
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Figura 11. Estrutura da substância 3 maackiaina. 

 

 

Tabela 16. Dados de RMN 1H e 13Cda substância 3 em (acetona-D6). 

Substância 3  Literatura (JUNG, 2005) 

N 
RMN 1H 

RMN 
13C 

HMBC RMN 1H 
RMN 

13C 

δ multi; J (Hz) δ (ppm)  δ multi; J (Hz) δ (ppm) 

1 ---- ---- ---- ---- ---- 

2 4,29 dd (10,53 e 3,96) 
3,65 t (9,97) 

66,07 C-3, C-4, C-1’, C-9 
 

4.10 dd (10.5, 4.3) 
3.44 t (10.4) 

66,4 

3 3,57 m 40,12 C-2, C-1’, C-6’, C-9 3.34 ddd (11.0, 6.8 
e 4.3) 

40,1 

4 5,50 d (6,54) 78,47 C-2, C-10, C-5, C-9 5.32 d (6.7) 78,5 

5 7,31 d (8,37) 132,12 C-4, C-9, C-7 7.14 d (8.4) 132,1 

6 6,57 dd (8,37 e 2,40) 109,58 C-8, C10 6.37 dd (8.4 e 2,4) 109,8 

7  158,82   157,1 

8 6,36 d (2,34) 103,00 C-6, C-10, C-9, C-7 6.19 d (2.3) 103,6 

9  156,78   156,6 

10  111,88   112,5 

1’  118,61   117,9 

2’ 6,90 s 105,04 C-3, C-3’, C-4’, C-6’ 6.68 s 104,7 

3’  141,55   141,7 

4’  147,99   148,1 

5’ 6,40 s 93,07 C-1’, C-3’, C-6’ 6.26 s 93,8 

6’  154,40   154,2 

(3’,4’) -
OCH2O 

5,93 d (8,19) 101,20 C-3’, C-4’ 5.76 d (1.0) 101,3 

5,93 d (8,19) 5.74 d (1.0) 

7-OH 8,64 s  C-6, C-7, C-8   
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Figura 12. Espectro de RMN 1H de 3 (300 MHz, Acetona). 
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Figura 13. Espectro de RMN 13C da substância 3 (75 MHz, Acetona). 
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Figura 14.  Espectro de RMN DEPT de 3 (75 MHz, Acetona).
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Figura 15. Mapa de correlação HSQC de 3 (300/75 MHz, acetona) 

 

Figura 16. Mapa de correlação HMBC de 3 (300/75 MHz, acetona). 
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. 

Figura 17. Expansão do HMBC na região δH 5,8-5,1 e δC 160- 60 de 3. 

 

 
Figura 18.  Expansão do HMBC na região δH 6,4-6,3 δC 160- de 3. 
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    Figura 19. Expansão do HMBC na região δH 8,8-8,7 e δC 160-100 de 3. 

.  

 
Figura 20. Expansão do HMBC na região δH 7,0-6,8 e δC 160-70 de 3. 
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Figura 21. Espectro de massas de 3 DSH-16.P1 (ESI/EM, modo negativo) 

 



65 
 

6.4 Determinação da substância 4 

 

A substância 4, isolada na fração (DSM-46.P1, 10,0 mg) com aspecto de 

um sólido marrom. Em placa de CCD fase normal, usando um sistema de eluição 

com DCM (100%), mostrou absorção no UV em 254 nm e mancha marrom vanilina 

sulfúrica (figura 21).  

Figura 22. Placa CCD da substância 4 (DSM-46.P1). 

O espectro de RMN de 1H (figura 23 e tabela 17) da substância 4, revelou 

sinais típicos de derivado fenilpropanóide. Foi observado um singleto largo em δ 6,43 (H-

2 e H-6), integrando para dois hidrogênios que provavelmente seja a sobreposição 

de dois dubletos em meta. Estes sinais foram atribuídos ao sistema aromático que 

indicaram uma tetra substituição. Um grupo propileno foi visto em δ 3,36 (C-7), 5,97 

(C-8) e 5,11 (C-9) atribuídos à cadeia lateral contendo um metileno terminal na 

substância. Nota-se também, os deslocamentos químicos de três grupos 

metoxílicos em δ 3,84 s e 3,87 s, sendo que o último apresentou sinal duplicado, 

integrando para 6 H.  

Os sistemas aromáticos no espectro de 13C (figura 24, tabela 17) são 

visualizados de δ 105,4-153,1. Os sinais do grupo propileno foram observados em 

δ 40,5 (C-7), δ 116,0 (C-9) e 137,2 (C-8), sendo que o C-7 e C-9 foram observado 

como metilênicos (CH2) no experimento de DEPT-135 (figura 25). Todos as 

correlações diretas foram concretizadas pelo espectro de HSQC (figura 26). 

254 nm  

 

 

0,80 
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No HMBC (figura 27) o sinal de hidrogênio duplicado em δ 6,43 (H-2 e 

H-6) acoplou com os carbonos aromáticos em δ 153,18 (C-3/C-5), 136,27 (C-4), 

105,02 (C-2 e C-6) e com o deslocamento em δ 40,55 (C-7) do grupo propileno 

(figura 28). Estas correlações estabelecem conexões entre o anel aromático e o 

grupo propileno que também é sustentado pelo hidrogênio olefínico em δ 5,97 

devido a correlação a 2J com os carbonos 40,5 (C-7) e a 3J com o aromático em δ 

135,8 C-1 (figura 29). Três grupos metóxilicos foram posicionados no anel 

aromático, pelas correlações dos hidrogênios δ 3,84 s (H-4) com o carbono δ 

136,27 (C-4) e sinal em δ 3,87 s (H-3/H-5) correlacionando a 3J com os carbonos 

em δ 153,18 (C-3/C-5) (figura 30) visto que, o último apresentou sinal equivalente 

Com base nos dados de RMN uni e bidimensionais abordados acima e 

com a literatura (GARCEZ, 2009) constatou-se a identidade da substância 4 como 

elemicina (figura 22). Essa substância pertence a classe dos fenilpropanoides. A 

mesma já teve relato na espécie Dalbergia sprucena (COOK, 1978). As 

investigações biológicas da substância elemicina apresentaram atividade 

antifúngica (GARCEZ, 2009). 

. Figura 23. Estrutura da substância 4. 
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Tabela 17. Dados de RMN da substância 4 em CDCl3. 

Composto (4) Literatura (GARCEZ, 2009) 

N 
RMN 1H RMN 13C HMBC RMN 1H RMN 13C 

δ multi; J (Hz) δ (ppm)  δ multi; J (Hz) δ (ppm) 

1 ---- 135,8 ---- ---- 136,0 

2 6,43 s  105,4 C-3, C-4, C-6, C-7 6,42 s 105,6 

3 ---- 153,1  --- 153,0 

4 ----- 136,2  --- 136,4 

5 ----- 153,1  --- 153,0 

6 6,43 s 105,4 C-2, C-4, C-5, C-7 6,42 s 105,6 

7 3,36 d (6.7) 40,55  3,34 d (6,7) 40,8 

8 5,97 m  137,2 C-1, C-7 5,97 m 137,2 

9 5,11 m 116,0  5,10 m 116,0 

OMe-3 3,87 s 56,0  3,86 s 56,0 

OMe-4 3,84 s 60,8  3,83 s 60,8 

OMe-5 3,87 s 56,0 C-3, C-3’, C-4’, C-
6’ 

3,86 s 56,0 
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Figura 24. Espectro de RMN 1H de 4 (300 MHz, CDCl3). 
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Figura 25. Espectro de RMN 13C de 4 (75 MHz, CDCl3)
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Figura 26. Espectro de DEPT de 4 (75 MHz, CDCl3). 
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Figura 27. Mapa de correlação HSQC de 4 (300/75 MHz, CDCl3) 

Figura 28.Mapa de correlação HMBC de 4 (300/75 MHz, CDCl3) 
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. 

Figura 29. Expansão do HMBC na região δH 6,7-6,2 δC 150-40 de 4. 

 

Figura 30. Expansão do HMBC na região δH 6,0-5,9 δC 130-20 de 4. 
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. 

Figura 31. Expansão do HMBC, da região δH 4,1-3,8 δC 170-120 de 4. 
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6.5  Determinação da substância 5 

 

 A substância isolada na fração (DSH-61.17 P1, 3,5 mg) apresentou-se 

como um sólido branco cristalino. Em placa de CCD de fase normal usando um 

sistema de eluição DCM (100%) apresentou o Rf 0,74, absorção na luz UV em 254 

nm e mancha roxa quando revelada em vanilina sulfúrica (figura 31).  

 

Figura 32. Placa CCD da substância 5 (DSM-61.17. P1). 

 

Ao analisar os espectros de RMN da substância 5, observa-se sinais de 

1H (Figura 33) e 13C similares a substância 3 (Figura 9). A exemplo, temos a 

presença de dois sistemas aromáticos entre δ 7,06 – 6,44, um grupo hidroxílico em 

δ 5,51 (8-OH), dois sinais metínicos em δ 5,54 (H-4) e 3,57 (H-3) do anel B, além 

de dois metilênicos em δ 4,38/3,74 (H-2a / H-2b) e outro em δ 5,93/5,94 (OCH2O).  

No espectro de 13C (figura 34, tabela 18) e DEPT-135 (figura 35) os 

sinais de carbonos aromáticos ressoaram entre (δ 121,0 – 93,8), enquanto, o 

metileno dióxido foi observado em δ 101,3. As diferenças estruturais foram 

observadas no anel A, devido as mudanças de acoplamentos no sistema aromático 

com a presença de dois hidrogênios do tipo orto em δ 6,69 d (J = 8,6 Hz) e 7,06 d 

(J = 8,6 Hz). Essas informações, juntamente com a presença de um sinal de 

hidrogênio em δ 3,90 fazendo correlação a 1J com o carbono 56,3 (7-OMe), no 

DCM: 100%  

Vanilina   

 

254 nm  
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mapa de HSQC (figura 36), firmou-se a existência do grupo metoxila nesta 

substância.  

No HMBC (figura 37) o sinal de hidrogênio em δ 3,90 (7-OMe) confirmou 

o posicionamento da metoxila no anel A, pela conectividade com o carbono em δ 

147,3 (C-7) como mostra a expansão (figura 38). O posicionamento da metoxila é 

reforçado na posição (C-7), pela correlação do hidrogênio 7,06 (H-5) a 3J com o 

carbono (C-9) e com (C-4) do anel C (figura 39). 

O espectro de ESI/EM de alta resolução (modo negativo de ionização, 

figura 40) que apresentou o pico íon m/z 313,07 [M-1] consistente com a fórmula 

molecular C17H14O6, confirma a presença dos anéis B/C/D fundidos 

As análises dos dados espectrais de RMN, EM e comparações com o 

modelo da literatura (JUNG, 2005) afirmam a identidade da substância 5 (figura 32) 

como 8-hidroxi-7-metoxi-3’,4’-metilenodioxipterocarpano. Essa substância já foi 

encontrada em três espécies do gênero Dalbergia (D. spruceana, D. parviflora, e 

D. candenatensis) em galhos e cernes (COOK, 1978; CHEENPRACHA, 2009; 

SONGSIANG, 2011). Há relato sobre sua atividade citotóxica contra as linhas 

celulares KB, MCF-7 e NCI-H187 de acordo com SONGSIANG et al., (2011). 

 

Figura 33. Estrutura da 8-hidroxi-7-metoxi-3’,4’-metilenodioxipterocarpano. 
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Tabela 18. Dados de RMN da substância 5 (CDCl3). 

N° 

Substância (5) Literatura (JUNG, 2005) 

RMN 1H RMN 13C HMBC RMN 1H RMN 13C 

δ multi; J (Hz) δ (ppm)  δ multi; J (Hz) δ (ppm) 

1 ---- ---- ---- ---- ---- 

2 

4,38 dd (10,8 e 
4,9) 

66,87 C-1’, C-9, C-4 4.34 dd (10.9 e 5,0) 66.9 

3,74 t (10,8) C-3, C-4, C-1’, 
C-9 

3.70 t (10.9) 

3 3,57 m 40,26 C-2, C-1’, C-6’ 3.52 m 40.3 

4 5,54 d (7,0) 78,38 C-2, C-10, C-5 5.52 d (6.9) 78.4 

5 7,06 d (8,6) 121,02 C-4, C-9, C-7 7.04 d (8.6) 121.0 

6 6,69 d (8,6) 105,34 C-8, C-10 6.67 d (8.6) 105.4 

7  147,35   147.3 

8  133,95   134.0 

9  143,22   143.3 

10  113,92   113.9 

1’  117,69   117.7 

2’ 6,44 s 93,84 C-1’, C-3’, C-4’, 
C-6’ 

6.73 s 93.8 

3’  141,77   141.8 

4’  148,15   148.2 

5’ 6,74 s 104,78 C-3’, C-4’, C-6’ 6.44 s 104.8 

6’  154,20   154.2 

MeO 3,90 s 56,33  3.91 s 56.3 

(3’,4’)-
OCH2O 

5,94 d (8,8 Hz) 
5,93 d (8,8 Hz) 

101,32 C-3’, C-4’ 5.91 d (12.9) 101.3 
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Figura 34. Espectro de RMN 1H da substância 5 (300 MHz, CDCl3). 
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Figura 35. Espectro de RMN 13C de 5 (75 MHz, CDCl3). 
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Figura 36. Espectro de DEPT de 5 (75 MHz, CDCl3).
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Figura 37.  Mapa de correlações de HSQC de 5 (300/75 MHz, CDCl3). 

Figura 38. Mapa de correlações de HMBC de 5 (300/75 MHz, CDCl3). 
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Figura 39.  Expansão do HMBC, da região δH4,0-3,8 e δC 180-110 de 5. 

 

 
Figura 40. Expansão do HMBC, da região δH 6,2-7,0 e δC 160-60 de 5. 
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 Figura 41. Espectro de massas de 5 DSM-61.17.P1 (ESI/EM, modo negativo) 
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6.6  Determinação da substância 6  

A substância 6 (5,5 mg), isolada na fração (DSM-61.15.6) como um 

sólido amarelo cristalino. Mostrou em placa de CCD de fase normal, usando um 

sistema de eluição com DCM: acetona (98:2), absorção no UV em 254 nm e 

mancha roxa quando revelada em vanilina sulfúrica (figura 41).  

Figura 42. Placa CCD da substância 6 (DSM-61.15. 6). 

Os espectros de ressonacia nuclear magnética revelaram um conjunto 

de características de estruturas de flavonoides. No espectro de RMN 1H (figura 43 

e tabela 19) da substância 6, foi possível observar cinco sinais de hidrogênios 

aromáticos. Dois pares de dubletos em orto em δ 6,97 (J = 8,5 Hz), 6,74 (J = 8,5 

Hz), foram atribuídos respetivamente aos hidrogênios H-5 e H-6 do anel A 

tetrassubstituído. No anel B, um sistema trissubstituído foi caracterizado pela 

presença de dois dubletos em δ 6,38 (J = 2,3 Hz) e 7,26 (J = 8,1 Hz) e um duplo 

dubleto em 6,47 (J = 8,1 e 2,2 Hz), que são referentes aos hidrogênios H-3’, H-6’ e 

H-5’, respectivamente. Nota-se ainda um metilênico em δ 4,34/3,63 (H-2) e também 

dois hidrogênios metínicos em δ 3,65 (H-3) e 5,58 (H-4). Os sinais observados 

como singletos em δ 3,84 s (C-7) e 3,74 s (C-4) foram atribuídos aos grupos 

metoxilicos.  

O espectro de 13C (figura 44, tabela 19) associado ao experimento de 

DEPT-135 (figura 45), mostram sinais na região entre δ 161,0-96,2, atribuídos aos 

carbonos aromáticos, carbono metínico em δ 39,6 (C-3’), carbinólico em δ 78,6 (C-

4) e metilênico em δ 66,5 (C-2). Como substituinte verificou-se a presença de duas 

254 nm  

Acetona: DCM: (98:2) 

 Vanilina  

Rf = 0,81 
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metoxila em δ 55,7 (C-7) e 54,8 (C-4’). Todas as correlações diretas foram 

caracterizadas pelo espectro de HSQC (figura 46).  

No HMBC (figura 47) o sinal do hidrogênio carbinólico em δ 5,58 d (H-4) 

mostrou correlações a longa distância com os carbonos aromáticos do anel A em 

δ 144,2 (C-9), δ 120,5 (C-5), δ 114,5 (C-10) e com o carbono metilênico em δ 66,5 

(C-2) pertencente ao anel C (figura 48). Outros carbonos aromáticos foram 

evidenciados pela conectividade do hidrogênio em δ 6,97 (H-8) com os carbonos 

em δ 148,1 (C- 7), δ 144,2 (C-9) e 78,6 (C-4 figura 49). No anel B, o sinal aromático 

δ 7,26, correlacionando a 3J com o carbono δ 39,67 (C-3) do anel C e também se 

correlacionou com os carbonos sp2 em 161,18 (C-4’) e δ 160,86 (C-2’) (figura 50). 

Uma das metoxilas foi posicionada no anel A, conectada ao C-7, devido a 

correlação de δ 3,84 com o carbono em δ 148,10 (C-7) e o outro grupo metoxila foi 

posicionado no anel B, devido as correlações do hidrogênio δ 3,74 (H-4’), com o 

carbono δ 161,18 (C-4’) (figura 51) 

 

As análises de RMN sugeriram que a substância 6 (figura 42) em 

questão trata-se de um flavonoide do tipo isoflavanol que foi elucidada como 8,4,2’ 

trihidroxi-7,4’-dimetoxiisoflavonol. Essa substância apresenta os primeiros relatos 

na literatura. 

Figura 43. Estrutura de 6 8,4,2’ trihidroxi-7,4’-dimetoxiisoflavonol. 
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Tabela 19. Dados de RMN da substância 6 (Acetona). 

 

 

N 

RMN 1H                           
δ (ppm); multi; J (Hz) 

RMN 13C                            
δ (ppm) HMBC 

Substância 6 

1 ---- ---- ---- 

2 
4,34 

66,51 C-3, C-4, C-1’ 
3,65 

3 3,65 m 39,67 C-3, C-4, C-1’ 

4 5,58 d (J = 6,7) 78,64 C-4, C-1’ 

5 6,97 d (J= 8,6) 120,54 C-2, C-5, C-9, C-10 

6 6,69 d (J = 8,5) 105,87 C-4, C-7, C-9 

7  148,1 C-5, C-7, C-8, C-10 

8  135,06  

9  144,22  

10  114,53  

1’  119,43  

2’  160,86  

3’  96,25  

4’  161,18  

5’ 6,47dd (8,1 e 2,2) 106,03 C-6, C-1’, C-3’, C-5’ 

6’ 7,26 d (8.1) 125,02  

MeO 3,84 s 55,7 C-7 

MeO 3,74 s  54,82 C-2’, C-4’ 
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Figura 44. Dados de RMN 1H de 6 (Acetona). 
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Figura 45. Espectro de RMN 13C de 6 (75 MHz, acetona). 
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Figura 46. Espectro de DEPT de 6 (75 MHz, acetona).
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Figura 47. Mapa de correlação HSQC de 6 (300/75 MHz, acetona). 

Figura 48. Mapa de correlação HMBC de 6 (300/75 MHz, acetona). 
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Figura 49. Expansão do HMBC na região δH 5,8-5,4 δC 140-70 a substância 6. 

 

 
Figura 50. Expansão do HMBC na região δH 7,0-6,8 δC 160-80 de 6. 

 

2

4'6'

5'

3'

2'

1'
10

9
8

7

6

5 4

3

1

O

OH
H

MeO

OH

OMe

OH

2

4'6'

5'

3'

2'

1'
10

9
8

7

6

5 4

3

1

O

OH
H

MeO

OH

OMe

OH

H

5,58 d 

C-2 

C-10 

C-5 

C-9 

6,97 d 

C--4 

C-5 

C-7 



91 
 

 
 

Figura 51.  Expansão do HMBC na região δH 7,3-7,0 δC 160-20 de 6. 

 

 

Figura 52. Expansão do HMBC na região δH 3,9-3,7 δC 170-10 de 6. 
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6.7 Determinação estrutural da substância 7 

 

O espectro de massas de alta resolução (ESI/EM) da substancia  7 

apresentou um pico em m/z 267,07 [M-1], consistente com a fórmula molecular 

C16H12 O4, ( figura 59). Este experimento, aliado  às  análises de RMN uni e 

bidimensionais sugeriram a presença de um neoflavonoide. 

O isolado 7, presente na fração DSM-71.16 (10 mg) apresentou-se como 

sólido cristalino na cor amarela. Em placa de CCD de fase normal, mostrou intensa 

absorção no UV (365 e 254 nm) e não revelou em vanilina sulfúrica. A proporção 

(98:2) de DCM: acetona foi utilizado como o sistema de eluição da corrida 

cromatográfica (figura 52).  

Figura 53.Placa CCD da substância 7 (DSM-71.16) 

 A substância 7 tem em seus espectros de RMN de 1H (figura 54, tabela 

20), um sinal   singleto em δ 6,27 que corresponde ao hidrogênio vinílico H-3. Sinais 

aromáticos foram observados como dois singletos em δ 6,92 e 7,01 atribuídos ao 

anel A. No anel B, os sinais de hidrogênios aromáticos têm seus sinais observados 

em região congestionada no intervalo de δ 7,45-7,01 ppm. A presença de um sinal 

metoxi foi evidenciada em δ 4,01s (7-OMe).  

No espectro de RMN de 13C (figura 55, tabela 20) observa-se a presença 

de 16 sinais de átomos de carbono, sendo que, os sinais δ 128,32 e 128,82 

apresentam duplicidade. A carbonila do anel lactônico (C-2) e a dupla ligação 

olefínica C-3 ressoaram em δ 161,46 e 112,54, respetivamente. Os carbonos 

aromáticos encontram-se no intervalo de δ 99,62-150,19. Todas as outras 

254 nm  

Acetona: DCM: (98:2) 

 Vanilina  

Rf = 0,62 
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atribuições para a identificação da substância 7 estão listadas na tabela 20 e foram 

atribuídas através do mapa de correlação HSQC Figura 56. 

 

No espectro de HMBC (figura 56), o singleto vinílico em δ 6,27 

correlacionou-se com o sinal da carbonila em δ 161,48 (C-2) e com o sinal 

aromático em δ 135,62 (C-1’) como mostra o espectro ampliado (figura 57). O 

hidrogênio aromático do anel A em δ 7,01 s (H-5) fez correlação com o carbono em 

δ 155,77 (C-4) do anel C e também com sinais de carbonos aromáticos em δ 149, 

33 (C-9), 150,19 (C-7) e 142,55 (C-6) como mostra na expansão da figura 54. O 

grupo metoxilico foi posicionado no anel A, devido à correlação 3J do sinal metílico 

em δ 4,01 com o carbono 150,19 (C-7) (Figura 58).  

A identificação estrutural da substância 7, além das análises de RMN uni 

e bidimensionais foi também corroborada pelo experimento de massas de alta 

resolução (ESI/EM) na qual apresentou o pico do íon molecular esperado à m/z 

267,07 [M-1] e fórmula molecular C16H11O4, como ilustrado na figura 59. 

O conjunto das análises dos dados de RMN, EM e literatura de Nha et 

al. (2022) confirmam que a substância 7 (Figura 53) pertence a classe dos 

neoflavonoides e teve sua estrutura identificada como dalbergina. Essa substância 

já foi relatada previamente em D. spruceana por Cook (1978). Em relação as 

atividades biológicas, há relatos de atividade citotóxica contra a células RAW 264.7 

de acordo com a literatura de Nha et al. (2022). 

Figura 54. Estrutura da substância dalbergina 
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Tabela 20.  Dados de RMN da substância 7 (CDCl3). 

 

 

N° 

Substância 7 Literatura (Nhan-2022) 

RMN 1H RMN 13C HMBC RMN 1H RMN 13C 

δ multi; J (Hz) δ (ppm)  δ multi; J (Hz) δ (ppm) 

1 ---- ---- ---- ---- ---- 

2 --- 161,48 ----  163.8 

3 6,27 (s) 112,54 C-1’, C-2 6.21 (s) 12.3 

4 --- 155,77 ---- ---- 158.2 

5 7,01 (s) 110,57 C-6, C-7, C-1’ 6.88 (s) 111.9 

6 --- 142,53 ----  , 145.2 

7 ---- 150,19 ----  153.6 

8 6,92 (s) 99,62 C-7, C-9, C-10 7.06 (s) 101.1 

9 ---- 149,33 ----  150.4 

10 ---- 112,33 ----  113.1 

1’ ---- 135,62 ----  137.1 

2’ 7,45 (m) 128,32 C-4’ 7.51 (m) 129.5 

3’ 7,52 (m) 128,82 C-1’. C-2’ 7.57 (m) 129.9 

4’ 7,52 (m) 129,55 C-6’ 7.57 (m) 130.8 

5’ 7,52 (m) 128,82 C-1’, C-6’ 7.57 (m) 129.9 

6’ 7,45 (m) 128,32 C-4 7.51 (m) 29.5 

MeO 4,01 (s) 56,44 C-7 3.99 (s) 56.8 
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Figura 55. Espectro de RMN 1H de 7 (500 Hz, CDCl3). 
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Figura 56. Espectro de RMN 13C de 7 (125 MHz, CDCl3).
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Figura 57.  Mapa de correlação HSQC de 7 (500/125 MHz, CDCl3). 

 

Figura 58. Mapa de correlação HMBC de 7 (500/125 MHz, CDCl3) 
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Figura 59. Expansão do HMBC na região δH 6,3-6,20 δC 160-100 de 7. 

 

Figura 60. Expansão do HMBC na região δH 7,4-6,8 e δC 165-135 de 7. 
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Figura 61.Espectro de massas de 7 DSM-71.16 (ESI/EM, modo negativo). 
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6.8 Determinação estrutural da substância 8 

 

A substância 8, codificada na fração DSM-73.5.3 (3,5mg) como sólido 

branco, mostrou em placa de CCD (figura 61) de fase normal uma leve absorção 

no UV em 254 nm e ao ser revelada em vanilina sulfúrica apresentou mancha rosa, 

usando sistema de eluição DCM:acetona (98:2) 

Figura 62. Placa CCD da substância 8 (DSM-73.5.3). 

 

O isolado da fração DSM-73.5.3 foi submetido experimentos de 

espectrometria de massas (EM) e 5 de RMN 1D (1H, 13C e DEPT 135), 2D (HSQC 

e HMBC), que indicaram estrutura típica de um flavonoide.O espectro de massas 

(ESI/EM) apresentou um pico em m/z 333,13 [M+1] consistente  com a fórmula 

molecular C18H20O6 (Figura 71). No espectro de RMN de 1H (Figura 63, Tabela 21) 

foram evidenciados quatros sinais de hidrogênios aromáticos na região entre δ 

7,55-6,73, todos apresentando acoplamento em orto, sugerindo dessa forma a 

presença de dois grupos aríla tetrasubstituido. No A anel do sistema aromático 

foram atribuídos os dubletos 6,55 (J = 8,35 Hz) e 6,73 (J = 8,35 Hz) correspondente 

aos hidrogênios H-6 e H-5, respectivamente. O mesmo padrão de acoplamento em 

orto foi verificado para o anel B, com sinais em δ 6,63 (H-6’) e 6,67 (H-5’). Os três 

grupos metoxilícos substituintes ressoaram em δ 3,94 s (8-OMe), 3,91 s (7-OMe) e 

3,92 s (OMe-2’) No anel C, a presença do sinal metinico em δ 3,57 (H-3) e sinais 

metilênicos em δ 4,03 e 4,42 (H-2a e H-2b) e 2,92 e 2,95 (H-4a e H-4b) são 

indicativos de flavonoide do tipo isoflavana.  

Vanilina  

Acetona: DCM: (98:2) 

 254 
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No espectro de RMN de 13C (Figura 64, Tabela 21) foram detectados 18 

átomos de carbono, ressaltando que o sinal em δ 147,56 mostrou duplicidade 

devido a diferença de intensidade quando comparado com os demais carbonos 

desidrogenados. A presença de dois carbonos metilênicos ressoaram em δ 70,54 

(C-2) e 31,50 (C-4) que foram sustentados pelo espectro de DEPT 135 (Figura 65) 

e juntamente com o sinal metinico em δ 31,59 (C-3) representam os deslocamentos 

químicos do anel pirano (anel C). Os demais dados de carbonos aromáticos e dos 

seus grupos substituintes podem ser observados na tabela 21.  

No espectro de correlação a longa distância HMBC (Figura 66) os sinais 

de hidrogênios metilênicos H-4 (2,92 e 2,95) correlacionaram-se com os carbonos 

δ 70,54 (C-2), 31,59 (C-3) do anel pirano e também com os carbonos aromáticos 

em δ 115,35 (C-10) e 124,37 (C-5) do anel A (figura 67). O hidrogênio aromático do 

anel A em δ 6,73 (H-5) fez correlação a 3J com o carbono metilênico em δ 31,50 

(C-4) e com o sinal duplicado em δ 147,56 (C-7/C-9). O anel B foi posicionado em 

C-3 devido a correlação a 3J do hidrogênio 6,63 (H-6’) com o carbono em 31,59 (C-

3), o mesmo sinal do hidrogênio também fez correlação com o carbono aromático 

em 145,73 (C-2’), como ilustrado no mapa expandido de HMBC (Figura 68). Os 

grupos metoxilicos em δ 3,91 (7-OMe) e 3,94 (8-OMe) foram posicionados no anel 

A, devido a correlação a 3J com os carbonos 147,56 (C-7) e 134,97 (C-8), 

respectivamente (figura 69). O grupo metoxi em δ 3,92 (2’-OMe) foi posicionado no 

anel B, pela conectividade com o carbono em δ 145,73 (C-2’). Vale ressaltar que, o 

posicionamento dos grupos hidroxi (3’-OH e 4’-OH) no anel B foram em 

consonância com os dados de espectrometria de massas (Figura 70), padrão de 

substituição do sistema aromático e por comparação na literatura com a substância 

duartina (CARVALHO e BRAZ FILHO, 1992).  

Os conjuntos de dados de RMN discutidos acima e as informações do 

EM, permitiram propor para a sustância 8 uma estrutura similar a isoflavana 

duartina, apresentada por Carvalho e Braz-Filho (1992). As diferenças estruturais 

com a duartina estão direcionadas na troca dos grupos substituintes 7-OMe e 4’-

OMe na substância 8, permitindo dessa forma propor a identidade da substância 

como 3’,4’-dihidroxi-7,8,2’-trimetoxiisoflavana (figura 62), que até o presente 

momento tem seus primeiros relatos na literatura.      
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Figura 63. Estrutura de 8  3’,4’-dihidroxi-7,8,2’-trimetoxiisoflavana. 
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Tabela 21. Dados de RMN da substância 8 (CDCl3). 

N° Substância 8 Literatura (Carvalho, 1992) 

 RMN 1H 
RMN 

13C 
HMBC RMN 1H RMN 13C 

 
δ multi; J 

(Hz) 
δ (ppm)  δ multi; J (Hz) δ (ppm) 

1 ---- ---- --- ---- --- 

2a 4,42 (m) e  70,51 31,50; 31,59 4,37 t (10,4) 70,4 

2b 4,03 t (10,3)   3,99 t (10,4)  

3 3,59 (m) 31,59  3,6-3,4 (m) 31,48 

4a 2,92 (m) 31,50 31,59; 115,34 2,02 dd (15,0 e 5,0) 31,49 

4b 2,95 (m)   2,92 dd (15 e 10)  

5 6,73 d (8,35) 124,27 31,50; 147,56 6,70 d (8,3) 124,15 

6 6,55 d (8,35) 107,01 115,34; 134,97 6,50 d (8,3) 107,02 

7 ---- 147,56 ---- ---- 147,49 

8 ---- 134,97 ---- ----- 134,78 

9 ---- 147,56 ---- ----- 147,07 

10 ---- 115,34 ---- ----- 115,23 

1’ ---- 127,27 ---- ------ 127,18 

2’ ---- 145,73 ---- ----- 145,25 

3’ ---- 138,71 ---- ----- 138,61 

4’ ---- 139,19 ---- ------ 146,64 

5’ 6,67 d (8,57) 106,48 127,27; 138,71; 139,19 6,58 d (8,6) 10644 

6’ 6,63 d (8,70) 116,98 31,59; 145,73 6,62 d (8,6) 116,86 

MeO 3,94 (s) 61,03 134,97 3,87 (s) 60,89 

MeO 3,92 (s) 60,97 145,73 3,86 56,10 

MeO 3,91 (s) 56,23 147,56 3,88 60,84 
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Figura 64. Espectro de RMN 1H de 8 (500 MHz, CDCl3) 
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Figura 65. Espectro de RMN 13C de 8 (125 MHz, CDCl3) 
 



106 
 

 

Figura 66. Espectro de RMN DEPT 135 de 8 (125 MHz, CDCl3) 
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Figura 67.  Mapa de correlação HSQC de 8 (500/125 MHz, CDCl3). 

 

Figura 68.  Mapa de correlação HMBC de 8 (500/125 MHz, CDCl3). 
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. 
Figura 69. Expansão do HMBC na região δH 3.2–2.9 δC 120-10 de 8. 

 

 

Figura 70. Expansão do HMBC na região δH 6,7-6,5 δC 140-10 de 8. 
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Figura 71. Expansão do HMBC na região δH 4,0-3,8 δC 150-135 de 8. 
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Figura 72. Espectro de massas de 8 DSM-73.5.3 (ESI/EM, modo positivo) 
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7  Atividade inseticida  

O resultado de mortalidade obtido no teste in vitro da substância 

maackiaina (3) frente ao inseto Bemisia tabaci são apresentados na tabela 22. Em 

resumo o tratamento demonstra que o isoflavonoide (3) obteve um resultado 

expressivo ao efeito de mortalidade causado nas ninfas com 35,74%, mostrando 

uma diferença de apenas 7% com a controle comercial utilizado (Evidence 

WG700®). Esse é o primeiro relato de atividade inseticida com o isoflavonoide 

maackiaina. 

 

 

 

 

Tabela 22. Taxa de mortalidade obtida no teste de sensibilidade frente a Bemisia tabaci. 

Taxas de mortalidade dos insetos 

Princípios testados (% e D.P.) 

Evidence  42,7 ± 1,07 

Maackiaina  35,7 ± 0,89 

Acetona  16,9 ± 0,4 
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8 CONSIDERAÇÕES FINAIS   

Os estudos fitoquímicos dos extratos em hexano e metanol de Dalbergia 

spruceana, permitiram o isolamento de oito substâncias. No extrato hexâno, foram 

obtidos esteroides (sitosterol e estigmaterol), flavonoide (maackiaina) e o ácido 

graxo lignocérico que foi majoritário do extrato.  

 No extrato metanólico as classes de substâncias isoladas foram 

fenilpropanoide (elemicina), neoflavonoide (dalbergina) e quatro flavonoides (8-

hidroxi-7-metoxi-3’,4’-metilenodioxipterocarpano, maackiaina, 8,4,2’ trihidroxi-7,4’-

dimetoxiisoflanovol e 3’,4’-dihidroxi-7,8,2’-trimetoxiisoflavana). Vale ressaltar que 

as duas últimas substâncias são inéditas na literatura. É importante ressaltar que, 

os flavonoides estão sendo predominantes no extrato metanólico, especialmente a 

maackiaina. Os flavonoides representam uma classe importante de metabólitos 

secundários, com grande variedade de atividades biológicas relatadas na literatura. 

Diante disso, foi realizado ensaio inseticida frente ao inseto Bemisia tabaci (Mosca 

branca) com a substância majoritária maackiaina e os resultados mostram uma 

diferença de 7% mortalidade, quando comparado com a droga comercial Evidence 

WG700®.  
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