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RESUMO 
 

 

 

Campomanesia adamantium O. Berg. e Campomanesia pubescens (D.C) O. Berg. 

(Myrtaceae) são espécies encontradas no cerrado. Suas folhas são utilizadas na medicina 

popular como antidiarréico e em processos de inflamação urinária. O presente estudo descreve 

a composição química de C.pubences e C. adamantium. Pelas análises por CG-EM foram 

identificadas 22 e 58 substâncias nos extratos hexânicos das folhas e frutos, respectivamente e 

nos óleos essenciais das folhas e frutos foram identificadas 61 e 58 substâncias, 

respectivamente. No extrato etanólico dos frutos de C. adamantium foram caracterizadas 6 

substâncias por CG-EM. A investigação fitoquímica do extrato etanólico dos frutos de C. 

adamantium resultou no isolamento de 4 substâncias (5,7-diidroxi-6-metilflavanona, Ca1; 

2’,4’-diidroxi-3’-metil-6’-metoxichalcona, Ca2; 5,7-diidroxi-8-metilflavanona, Ca3; 7-

hidroxi-6-metil-5-metoxiflavanona, Ca4) e 2 outras substâncias (2’,4’-diidroxi-3’,5’-dimetil-

6’-metoxichalcona, Cp1 e 2’,4’-diidroxi-5’-metil-6’-metoxichalcona, Cp2) foram isoladas a 

partir do extrato hexânico dos frutos de C. pubescens. Todas as substâncias isoladas foram 

monitoradas por CLAE nos extratos dos frutos de C. adamantium e C. pubescens. Os extratos 

e partições apresentaram moderada atividade antioxidante e estudos preliminares mostraram 

potencial atividade antimicrobiana. 
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ABSTRACT 
 
 
 
 

Campomanesia adamantium O. Berg. and Campomanesia pubescens (D.C) O. Berg. 

(Myrtaceae) are species found in the “cerrado”. The leaves are used in popular medicine as an 

anti-diarrhoeic and in inflammatory processes of the urine. The present study describes the 

chemical composition of the C. pubescens and C. adamantium. The analysis by GC-MS 22 

and 58 compounds were identified in the hexanic extracts of leaves and fruits, respectively 

and 61 and 38 compounds were identified in the essential oils of the leaves and fruits, 

respectively. In etanolic extract of the fruits from C. adamantium were characterized 6 

compounds by GC-MS. The phytochemical investigation of the etanolic extracts of the fruits 

from C. adamantium resulted in the isolation of 4 compounds (5,7-dihydroxy-6-

methylflavanone, Ca1; 2’,4’-dihydroxy-3’-methyl-6’-methoxychalcone, Ca2; 5,7-dihydroxy-

8-methylflavanone, Ca3; 7-hydroxy-6-methyl-5-methoxyflavanone, Ca4) and 2 compounds 

(2’,4’-dihydroxy-3’,5’-dimethyl-6’-methoxychalcone, Cp1; 2’,4’-dihydroxy-5’-methyl-6’-

methoxychalcone, Cp2) were isolated of hexanic extract of the fruits from C. pubescens. All 

isolated compounds were monitored by HPLC in the extracts of fruits from C. adamantium 

and C. pubescens. The extracts and partitions of the two species showed moderate antioxidant 

activity and preliminary studies showed potential antimicrobial activity. 

 

 



Estudo químico de Campomanesia pubescens e Campomanesia adamantium (Myrtaceae) 

 

_______________________________________________________________________________________ 
José Ricardo Marconato da Silva 

1 

1. INTRODUÇÃO 
 

1.1. Aspectos gerais 
 

O uso de plantas para fins terapeuticos é tão antigo quanto a civilização humana. Por 

séculos a humanidade utilizou-se exclusivamente de ervas, produtos animais e materiais 

inorgânicos como remédios. Além desses ingredientes naturais, os processos de cura 

envolviam feitiçaria, misticismo, astrologia ou religião. Esses conhecimentos foram 

acumulados ao longo do tempo até chegarem aos dias atuais e constituirem o conhecimento 

popular sobre as ervas medicinais (DEWICK, 2001). 

Com a Revolução Industrial e o desenvolvimento da química orgânica cresceu o uso de 

produtos sintéticos no tratamento de doenças. O aprimoramento das técnicas de isolamento e 

modificação das substâncias ativas aliado ao crescente poder econômico das companhias 

farmacêuticas gerou essa preferência pelos remédios sintéticos. Apesar disso, 

aproximadamente 25 % das drogas prescritas no mundo continuam sendo derivadas de 

plantas. Cerca de 11 % das 252 drogas consideradas essenciais pela Organização Mundial de 

Saúde (OMS) são de origem vegetal e um grande número dos remédios sintéticos são 

baseados em produtos naturais (RATES, 2001). 

Dados da OMS indicam que de 65 a 80 % da população mundial que vivem em países 

em desenvolvimento dependem diretamente das plantas medicinais para cuidar de sua saúde, 

devido à pobreza, que dificulta o acesso aos medicamentos industrializados (CALIXTO, 

2000). Contudo, o uso indiscriminado de plantas no tratamento de doenças é preocupante. As 

plantas podem conter substâncias tóxicas que ao invés de ajudar no tratamento da doença 

causariam quadros de intoxicação. A população se expõe a riscos ao pensar que um remédio 

preparado a partir de um vegetal nunca lhe fará mal algum pelo simples fato de ser natural 

(SOARES, 2002). 

Conhecer a composição química das plantas medicinais torna-se necessário para evitar 

esse tipo de problema, além de poder certificar a eficácia da erva utilizada como remédio pela 

confirmação da presença dos princípios ativos. A identificação dos componentes químicos de 

uma planta é o foco da química dos produtos naturais. 

Dentro da Química de Produtos Naturais, destacam-se os metabólitos secundários. Entre 

as classes que compõe os metabólitos secundários destacaremos os terpenóides e os 

compostos fenólicos. 
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Em óleos essenciais, os terpenóides (Figura 1) que se destacam são os monoterpenos e 

sesquiterpenos. Ambos podem apresentar-se como hidrocarbonetos ou contendo funções 

oxigenadas (DEWICK, 2001). 

 

 

Figura 1. Rota biossintética dos terpenóides (adaptado de DEWICK, 2001). 

 

O isolamento de mono e sesquiterpenos é um trabalho que exige cuidados, pois são 

compostos voláteis ou de fácil volatilização o que pode acarretar em grande perda de massa 

durante o trabalho de isolamento. Uma forma rápida de analisar os componentes voláteis dos 

óleos essenciais, entre eles os mono e sesquiterpenos, sem grandes riscos de perder a amostra 

é utilizar a cromatografia gasosa (CG). Esta técnica de separação e análise é bastante 

empregada na identificação e quantificação de substâncias voláteis (ZHAO et al, 2005). 

Os compostos fenólicos são substâncias contendo uma ou mais hidroxilas ligadas 

diretamente no anel aromático. Entre as classes mais comuns deste tipo de compostos estão: 

cumarinas, lignanas, taninos, xantonas, flavonóides (Figura 2, pág 3) e ácidos fenólicos 

(DEWICK, 2001). 
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Figura 2. Etapas iniciais na biossíntese dos flavonóides (reproduzido de Dewick, 2001). 

 

No teste espectrofotométrico de quantificação de fenóis totais, a reação envolvida é de 

óxido-redução, onde o íon fenolato é oxidado em meio alcalino, enquanto reduz o complexo 

fosfotúngstico – fosfomolíbdico, ficando a solução azul. Para o teste espectrofotométrico de 

quantificação de flavonóides totais, utiliza-se da facilidade com que essa classe de substâncias 

tem de formar complexos com o cátion alumínio, e assim deslocando para um comprimento 

de onda maior e intensificando a absorção (FUNARI; FERRO, 2006).  

Os flavonóides tem grande importância, pois são considerados como promotores da 

saúde humada devido a sua atividade antioxidante, anticoagulante e anticâncer, entre outras 

(JULSING et al, 2006). Atualmente, a procura por fontes naturais de antioxidantes vem 

aumentando (MORAIS et al., 2006). Os antioxidantes estão presentes em uma grande 

variedade de plantas medicinais, verduras, frutos e legumes. Embora muitas pessoas não 

saibam ou não utilizem esses produtos para esse fim, eles possuem capacidade de combater 
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radicais livres, que são precursores de muitas patologias, como por exemplo, cânceres e 

doenças cardiovasculares (WILHELM FILHO et al., 2001). Até mesmo o envelhecimento 

pode ser retardado através de substâncias antioxidantes, protegendo as funções fisiológicas 

(MORAIS et al., 2006). 

 

1.2. Gênero Campomanesia 
 

A família Myrtaceae apresenta cerca de 140 gêneros com aproximadamente 3000 

espécies. Ela é dividida em duas subfamílias: Myrtoideae, de ampla ocorrência na América 

tropical, e Leptospermoideae, que ocorre principalmente na Austrália, Malásia e Polinésia 

(LIMBERGER et al, 2004; VIEIRA et al, 2004). 

Um levantamento bibliográfico realizado por Crus e Kaplan (2004) revelou que as 

espécies da família Myrtaceae apresentam em sua composição química taninos, flavonóides, 

monoterpenos e sesquiterpenos, triterpenóides, derivados do floroglucinol, cromenos e 

estilbenóides como as substâncias majoritárias. 

As espécies Campomanesia pubescens (D. C.) O. Berg. e Campomanesia adamtium O. 

Berg. são frutíferas de porte arbustivo, com 1-2 m e 0,5-1,5 m de altura, respectivamente. A 

floração de C. pubescens ocorre de agosto a setembro, enquanto C. adamantium floresce de 

setembro a outubro. Os frutos de ambas amadurecem em novembro-dezembro e apresentam 

polpa suculenta de sabor acidulado (LORENZI et al, 2006). 

No Estado de Mato Grosso do Sul as espécies são popularmente conhecidas como 

guavira sendo abundantes no cerrado sulmatogrossense. A guavira pode ser consumida fresca 

ou usada para fazer sucos, licores e doces. Em alguns lugares utilizam-se a infusão de suas 

folhas e talos como remédio para desinteria, problemas de estômago, febre entre outros 

(LORENZI, 2000; PIVA, 2002). 

O estudo químico da espécie C. xanthocarpa indicou a presença de flavonóides, 

saponinas e taninos, também foram obtidos bons resultados em relação a atividade 

antiulcerogênica e toxicidade em ratos (MARKMAN et al., 2004). 

O tratamento com a infusão das folhas de C. xanthocarpa em ratos com dieta de alta 

caloria, mostrou uma redução significante em ganho de peso e diminuição da glicemia, e não 

se observou redução significativa de triglicerídeos e colesterol (BIAVATTI et al., 2004). 
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Estudos químicos, empregando CLAE, com as folhas relataram a presença de 

quercetina, miricitrina e rutina em C. xanthocarpa; miricitrina em C. pubescens e miricitrina e 

quercetina em C. guazumaefolia (SCHMEDA-HIRSCHMANN, 1995). 

Estudos químicos do extrato metanólico das sementes de C. lineatifolia, levaram ao 

isolamento de β-tricetonas denominadas champanonas (BONILLA et al, 2005). 

Os óleos essenciais extraídos das folhas de algumas espécies de Campomanesia 

revelaram atividade antimicrobiana contra ao Staphylococos aureus, Pseudomonas 

aeruginosa e Candida albicans (MARKMAN, 2002). 

Foram caracterizados os componentes voláteis da polpa, casca, folhas e sementes de 

champa (C. lineatifolia), onde foram encontrados ésteres, β-tricetonas, álcoois e C13-

norisoprenóides, terpenos como 1,8 cineole, α-pineno e β-cariofileno (OSORIO et al, 2006). 

Os óleos essenciais das folhas de C. guazumifolia, C. rhombea e C. xanthocarpa 

foram analisados e mostraram-se ricos em sesquiterpenos e em C. aurea houve predominância 

de monoterpenos (LIMBERGER et al, 2001). Segundo Menut et al (1996) o óleo essencial de 

C. xanthocarpa é rico em sesquiterpenos, tanto de estruturas cíclicas como acíclicas. 

O estudo do óleo essencial das folhas de C. guazumaefolia (Cambess.) O. Berg 

permitiu a identificação através de CG-EM de várias substâncias, sendo os componentes 

majoritários o germacreno D, α-copaeno, óxido de cariofileno e espatulenol (RODRIGUES et 

al., 2006). No estudo com C. phaea foram identificados 35 componentes através de análise 

em CG-EM, sendo predominante a presença de sesquiterpenos hidrocarbonados e oxigenados 

(ADATI; FERRO, 2006). 

Em C. adamantium o óleo essencial dos frutos apresentou baixo rendimento 

(VALLILO et al., 2004). As substâncias voláteis dos frutos de C. adamantium foram 

analisadas por CG-EM sendo identificados 30 componentes divididos em monoterpenos e 

sesquiterpenos (VALLILO et al., 2006a). Em outro estudo, com os frutos de C. adamantium 

por CG-EM, foram identificados 93,3% dos componentes presentes no óleo essencial. Os 

monoterpenos α-pineno, limoneno e β-(Z)-ocimeno, e os sesquiterpenos β-cariofileno, ledeno 

e globulol foram os componentes majoritários. Também foi avaliada a composição dos frutos 

em relação aos macroelementos (K, Ca, P e Mg) e os microelementos (Fe, Al e S) (VALLILO 

et al., 2006b). 
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2. OBJETIVOS  
 

Este trabalho teve por objetivos: 

Avaliar os extratos hexânicos e óleos essenciais dos frutos e folhas de C. pubescens 

empregando a cromatografia gasosa acoplada à espectrometria de massas (CG-EM); 

Isolar substâncias do extrato hexânico dos frutos de C. pubences e do extrato etanólico 

dos frutos de C. adamantium; 

Realizar testes para avaliar o teores de fenóis e flavonóides totais, toxicidade, 

atividades antioxidante in vitro e antimicrobiana dos extratos de C. adamanitum e C. 

pubescens. 
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3. PARTE EXPERIMENTAL 
 

3.1. Materiais e reagentes 
 

Para a cromatografia em coluna (CC) foi utilizado sílica gel 60 (63-200 µm/70-230 

mesh e 40-63 µm/230-400 mesh, Merck) e sephadex LH-20 (Pharmacia). As colunas 

empregadas foram de vidro e com diferentes diâmetros e comprimentos, sendo que estas 

medidas serão especificadas na descrição do processo de fracionamento. 

Na cromatografia em camada delgada comparativa (CCDC) foram utilizadas 

cromatoplacas de alumínio recobertas por filme de 200 µm de sílica gel, com indicador de 

fluorescência na faixa de 254 nm. As placas foram reveladas sob luz ultravioleta (254 e 365 

nm) e por aspersão de solução ácida de vanilina seguida de aquecimento. 

Os eluentes utilizados nas colunas cromatográficas foram hexano, tolueno, acetona, 

metanol (Dinâmica) e acetato de etila (Chenco), todos de grau P.A. 

A partição do extrato etanólico dos frutos de C. adamantium foi feita com água 

ultrapura e butanol p.A (Grupo Química, 99,5%). 

A partição do extrato hexânico dos frutos de C. pubescens foi feita com acetonitrila, 

grau cromatográfico (Vetec, 99,9%). 

Utilizou-se clorofórmio deuterado (Cambridge Isotpe Laboratories, Inc., D 99,8%) ou 

acetona deuterada (Cambridge Isotpe Laboratories, Inc., D 99,9%) e TMS como padrão 

interno para a obtenção dos espectros de RMN. 

Os solventes utilizados nos testes de teor de fenóis, flavonóides e atividade 

antioxidante foram metanol grau cromatografico (J.T. Baker) e água ultrapura. Foram 

utilizados os reagentes 2,2-difenil-1-picrilidrazila (DPPH) e ácido linoleico ambos da Sigma 

Aldrich, β-caroteno (Calbiochem) e reagente de Folin-Ciocalteu (Merck). 

Os padrões empregados nas análises cromatográficas foram extraídos e purificados 

dos frutos de C. pubescens. 

 

3.2. Equipamentos 
 

Os espectros de Ressonância Magnética Nuclear 1H e 13C foram registrados em 

espectrômetro Bruker DPX-300. O experimento NOESY 1D de Cp1 foi obtido em 

espectrômetro Varian, INOVA 500.  
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As medidas de absorbância nos testes empregando espectrofotometria (atividade 

antioxidante, fenóis e flavonóides) foram realizadas em espectrofotômetro Hitachi, modelo U-

1100.  

As análises por cromatografia gasosa acoplada à espectrometria de massas (CG-EM) 

foram realizadas em cromatógrafo Varian, GC 3900, equipado com detector de massas Varian 

Saturn 2100.  

As análises por cromatografia líquida de alta eficiência (CLAE) foram realizadas 

empregando cromatógrafo, Varian 210,  equipamento com detector de arranjo de diodos. 

 

3.3. Condições cromatográficas 
 

3.3.1. CG-EM 
 

Foi empregada uma coluna capilar de sílica fundida com fase estacionária de poli-

dimetil-siloxano com 5% de fenila (ZB-5, Varian), com 30 m de comprimento, 0,25 mm de 

diâmetro e fase de 0,25 µm, sob duas condições: Condição 1: gás de arraste helio (fluxo de 1 

mL/min); volume de injeção de 1 µL, razão de split (1:20), com temperatura inicial de 50°C e 

aquecimento de 50 ºC a 250 ºC a 3 ºC /min. As temperaturas do injetor e do detector ion-trap 

foram de 240 ºC e 200 ºC, respectivamente, manifold a 70 ºC e linha de transferência 240 ºC. 

Os parâmetros do espectrômetro de massas incluíram impacto eletrônico a 70 eV, com 

intervalo de massas de 40-450 m/z e um intervalo de varredura de 0.5s. Condição 2: gás de 

arraste hélio (fluxo de 1 mL/min), volume de injeção de 1 µL, razão de split (1:20), com 

temperature inicial de 150 °C e aquecimento de 150 °C a 250 °C a 10 °C/min. As 

temperaturas do injetor e do detector “ion trap” foram de 250 °C e 200 °C, respectivamente, 

manifold a 70 ºC e linha de tranferência a 250 ºC. Os parâmetros do espectrômetro de massas 

incluíram impacto eletrônico a 70 eV, com intervalo de massas de 40-550 m/z e intervalo de 

varredura de 0.5 s.  

 

3.3.2. CLAE-DAD 
 

Foi empregado o detector de arranjo de diodos (DAD), com varredura entre 200-800 

nm. Utilizou-se uma coluna de fase reversa C-18 (25 cm x 4,6 mm x 5 µm, Phenomenex) e 

pré-coluna (2,5 cm x 3 mm, Varian) de mesma fase da coluna. Nas seguintes condições: 
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Início com 40% de metanol, 50% de água e 10% de acetonitrila levando 40 minutos para 

atingir 80% de metanol, 10% de água e 10% de acetonitrila e 20 minutos para voltar à 

condição inicial. Tempo de análise foi de 60 minutos. Vazão de fluxo da bomba de 1 mL/min. 

 

3.4. Coleta e identificação do material vegetal 
 

Os frutos e folhas de C. pubescens (D.C.) O. Berg foram coletados em dezembro de 

2006, no Estado do Mato Grosso do Sul, na cidade de Campo Grande-MS. Os frutos de C. 

adamantium O. Berg foram coletados em novembro de 2005 na cidade de Bela Vista - MS. 

As espécies foram identificadas  por Marcos Sobral da Universidade Federal de Minas Gerais 

(UFMG) e as exsicatas [ 2031 (C. pubescens (D.C.) O. Berg ) e 2001 (C. adamantium O. 

Berg)] foram depositadas no Herbário da Universidade Federal da Grande Dourados (UFGD) 

em Dourados. 

 

3.5. Obtenção dos extratos e óleos essenciais 
 

3.5.1. Preparação dos extratos a partir dos frutos de C. pubescens 
 

Os frutos frescos, sem as sementes, (1800 g) de C. pubescens foram triturados em 

liquidificador e extraídos por maceração com hexano (2 L), à temperatura ambiente por 7 

dias. O solvente foi removido sob pressão reduzida em rotoevapoarador. Esse procedimento 

foi realizado 3 vezes e ao final forneceu 24,51 g de extrato hexânico (EHex). 

A torta resultante da extração dos frutos com hexano foi submetida a nova extração 

com acetato de etila (2 L) por 7 dias à temperatura ambiente. O extrato foi filtrado e o 

solvente removido sob pressão reduzida. Esse procedimento também foi repetido 3 vezes, 

fornecendo 42,80 g de extrato acetato de etila (EAcOEt). 

3.5.1.1 Partição do extrato hexânico 
 

Estudos preliminares com outros extratos de C. pubescens revelaram a presença de 

uma substância ainda não identificada, de baixa polaridade e que dificulta o isolamento de 

outras substâncias. No intuito de retirar essa substância, parte do extrato hexânico dos frutos 

(22,50 g) foi solubilizado em 250 mL de acetonitrila (ACN) e levado a aquecimento (70°C 
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por uma hora). Em seguida, a amostra foi resfriada e mantida sob refrigeração a 4°C por 24 

horas. Logo após ser retirada do resfriamento a amostra foi filtrada. O material retido no filtro 

foi novamente submetido a esse procedimento, porém utilizando-se 200 mL de acetonitrila.  O 

processo gerou a fração hexânica (FHex, 14,87 g) e a fração acetonitrila (FACN, 5,95 g). 

Nesse processo houve perda de 7,5% da massa inicial. 

A Figura 3 mostra o procedimento de extração realizado nos frutos de C. pubescens. 

 

 

Figura 3. Fluxograma representativo do processo de preparação dos extratos a partir dos 

frutos de Campomanesia pubescens. 

 

3.5.2. Preparação do extrato das folhas de C. pubescens. 
 

As folhas frescas (800g) foram extraídas, três vezes consecutivas, por maceração com 

2 L de hexano, à temperatura ambiente por 7 dias. O solvente foi removido sob pressão 

reduzida, fornecendo 7,39 g.  

 

3.5.3. Obtenção do óleo essencial das folhas e frutos de C. pubescens 
 

Os óleos essenciais foram extraídos por hidrodestilação com um aparelho tipo 

Clevenger, a partir de 400g de folhas e frutos frescos de C. pubescens. O óleo das folhas teve 
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rendimento de 0,20 % e o dos frutos de 0,10 %. A percentagem foi expressa como m/m em 

relação ao material de partida. 

3.5.4. Preparação dos extratos a partir dos frutos de C. adamantium 
 

Os frutos frescos e sem sementes de C. adamantium (3300,0 g) foram triturados e 

extraídos por maceração com solventes orgânicos (hexano, clorofórmio e etanol 95 %). 

Primeiramente, adicionou-se 5 L de hexano permanecendo em contato com o material vegetal 

por 55 dias. O extrato foi filtrado e à torta foi adicionado 5 L de hexano deixando em contato 

por 5 horas, e por mais 40 minutos em ultrassom, então efetuou-se a filtração. Uniu-se os dois 

filtrados e concentrou-os em rotoevaporador sob pressão reduzida, obtendo-se o extrato 

hexânico (7,12 g). 

A torta resultante da extração com hexano foi então submetida à extração com 2 L de 

clorofórmio permanecendo em contato por 4 dias, o solvente foi filtrado. Então se adicionou o 

clorofórmio à torta obtida da primeira extração juntamente com o volume necessário para 

completar o volume inicial, deixando em contato por 4 horas e mais 40 minutos em ultrassom, 

então, filtrou-se e concentrou-se novamente. Repetiu-se esse procedimento por mais uma vez, 

obtendo-se 8,90 g. 

O extrato etanólico foi preparado a partir da torta resultante do extrato clorofórmico, 

adicionando-se à amostra 5 L de etanol 92,8 GL, com o qual permaneceu em contato por 2 

dias, filtrou-se e concentrou-se o extrato obtendo-se a primeira extração etanólica. A torta 

resultante foi submetida ao mesmo processo, mas o tempo de contato foi alterado para 7 dias 

(segunda extração). A terceira extração também seguiu o mesmo processo, porém o tempo de 

contato foi de 10 dias.  As três extrações etanólicas foram reunidas em um recipiente 

fornecendo 232,50 g de extrato etanólico (EEtOH). 

Neste trabalho utilizou-se o extrato etanólico, sendo os outros extratos (hexânico e 

clorofórmico) estudados por outros membros do grupo de pesquisa.  

3.5.4. Partição do extrato etanólico 
 

O extrato etanólico (211,50 g) foi separado em duas partes (aproximadamente 105 g) e 

cada uma delas foi dissolvida em 300 mL de água destilada, sendo submetidas à partição com 

butanol, na proporção de 1:1 (v/v), em funil de separação. O processo foi repetido 4 vezes 

para cada uma das partes. Ao final do processo reuniu-se todas as fases aquosas e também 

todas as fases butanólicas e ambas foram secas em capela. Desse procedimento resultaram 
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duas frações que foram denominadas fase aquosa (FAq, 156,46 g) e fase butanólica (FButOH, 

50,27 g). Nesse processo houve perda de 2,5 % de massa. 

A Figura 4 (pág. 12) mostra o procedimento de extração realizado com os frutos de C. 

adamantium. 

 

 

 

Figura 4. Fluxograma representativo do processo de preparação dos extratos a partir dos 

frutos de Campomanesia adamantium. 
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3.6. Isolamento dos metabólitos secundários 
 

3.6.1. Campomanesia pubescens 
 

Parte da FACN (2,15 g), proveniente do extrato hexânico de C. pubescens, foi 

submetida à separação em coluna cromatográfica (5 x 70 cm) contendo 52,3 g de sílica gel 

(70-320 mesh, Merck) (Figura 5, pág. 14). Foram utilizados hexano/acetato de etila e acetato 

de etila/metanol em ordem crescente de polaridade e foram coletadas alíquotas de 50 mL. 

Dessa coluna foram obtidas 76 frações, as quais foram reagrupadas em 29 grupos após análise 

por cromatofragia em camada delgada comparativa (CCDC). Foram utilizados como eluentes: 

tolueno/acetato de etila 90:10 v/v, 85:15 v/v, 80:20 v/v, tolueno/acetato de etila/ácido fórmico 

138:83:8 v/v/v, tolueno/acetato de etila/ácido acético 6:4:1 v/v/v. As placas foram reveladas 

em luz UV (254 e 365 nm) e vanilina/ácido sulfúrico (10 %). Os grupos 8 (CP-8, 233,50 mg) 

e 11 (CP-11, 222,90 mg) mostraram-se promissores por apresentarem elevada massa e poucas 

manchas no perfil em CCDC. 

Os grupos CP-8 e CP-11 foram submetidos a refracionamento em sílica gel (230-400 

mesh, Merk), utilizando sistemas com gradientes de solventes (hexano, acetato de etila, 

metanol para CP-8 e hexano, acetona e metanol para CP-11) em ordem crescente de 

polaridade. 

Do grupo CP-8 foram obtidas 22 frações (aproximadamente 12 mL cada), sendo 

reagrupadas em 7 subgrupos após análise por CCDC. O subgrupo 3 apresentou uma única 

mancha em CCDC (hexano/acetatode etila 8:2 v/v), sendo então submetido a análise 

espectrométrica (RMN 1H/13C 1D e 2D). A substância isolada desse subgrupo foi denominada 

Cp1 (66,50 mg). 

O grupo CP-11 forneceu 39 frações (aproximadamente 15 mL cada), sendo que a 

fração 12 mostrou apenas uma mancha em CCDC (hexano/acetato de etila 7:3 v/v), e também 

foi submetida à análise espectrométrica (RMN 1H/13C 1D e 2D). Essa substância foi 

denominada Cp2 (10,20 mg). 
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Figura 5. Fluxograma representativo dos procedimentos de fracionamento e isolamento das 

substâncias dos frutos de C. pubescens. 

 

3.6.2. C. adamantium 
 

A fase butanólica do extrato etanólico foi submetida à separação cromatográfica em 

sephadex (LH-20) (Coluna SBut). 3,85 g da FButOH foram totalmente dissolvidos em 15 mL 

de metanol e eluídos em uma coluna (4 x 90 cm) contendo aproximadamente 80 g de 

sephadex LH-20. A eluição foi isocrática utilizando-se metanol como eluente. A coluna 
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forneceu 178 frações que foram reagrupadas em 50 grupos após análise de seus perfis 

cromatográficos em CCDC (eluentes: acetato de etila /n-propanol/água 140:8:80 v/v/v, n-

butanol/ácido acético/água 65:25:15 v/v/v, acetato de etila/ácido fórmico/ácido acético/água 

100:11:11:27 e 130:11:11:27 ambos v/v/v). 

Do grupo 48 destacou-se um líquido com leve coloração amarela e insolúvel em 

solventes polares, como metanol e acetona. Esse material foi separado e submetido a análise 

em cromatografia em fase gasosa acoplada a espectrometria de massas (CG-EM), utilizando a 

condição 1 (Item 3.3.1, pág. 8). 

As demais frações dessa coluna apresentaram elevado número de substâncias e pouca 

massa, motivo pelo qual não foram analisadas. 

Devido a pouca quantidade de massa das frações obtidas optou-se por realizar 

novamente o fracionamento da FButOH utilizando sephadex LH-20, mas como eluente uma 

mistura de acetato de etila/metanol (7:3, v/v). A amostra (3,69 g) foi dissolvida em 20 mL da 

mistura acetato de etila/metanol 7:3 v/v. A parte solúvel nessa mistura de solventes (1,86 g) 

foi eluída em uma coluna (4 x 90 cm) contendo aproximadamente 80 g de sephadex LH-20 e 

eluída com acetato de etila/metanol 7:3 v/v (Coluna S). Essa coluna forneceu 107 frações que 

foram reagrupadas em 21 grupos após análise de seus perfis em CCDC (eluentes: acetato de 

etila/n-propanol/água 140:8:80 v/v/v e tolueno/acetato de etila/ácido acético 6:4:1 v/v/v). 

Esses grupos foram codificados de S-1 até S-21. 

Esse processo foi repetido nessas mesmas condições com a eluição de 3,25 g (massa 

solúvel), o que gerou um total de 112 frações, reagrupadas em 19 grupos após análise dos 

perfis cromatográficos por CCDC (eluentes: acetato de etila/n-propanol/água 140:8:80 v/v/v e 

tolueno/acetato de etila/ácido acético 6:4:1 v/v/v). Os grupos foram codificados com o prefixo 

S’ e seus respectivos números. 

As frações S-4, S-5 e S’-7 foram reunidas, visto que apresentaram perfis 

cromatográficos semelhantes, e refracionadas em sílica gel (230-400 mesh) utilizando 

gradiente tolueno/acetato de etila e acetato de etila/metanol (v/v). Esse processo forneceu 107 

frações (aproximadamente 15 mL cada), que foram reagrupadas em 31 subgrupos após análise 

em CCDC (eluentes tolueno/acetato de etila 8:2 v/v e 7:3 v/v, tolueno/acetato de etila/ácido 

acético 6:4:1 v/v/v). Os subgrupos SA-3 e SA-7 mostraram uma única mancha em CCDC 

(tolueno/acetato de etila 8:2 v/v), já nos subgrupos SA-9 e SA-12 houve a formação de 

cristais, que foram cuidadosamente separados, dissolvidos em acetona e cromatografados 

(CCDC - tolueno/acetato de etila 7:3 v/v) apresentando apenas uma mancha para cada fração. 

As subtâncias dos subgrupos SA-3, SA-7, SA-9 e SA-12 foram denominadas Ca1 (9,5 mg), 
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Ca2 (10,3 mg), Ca3 (9,7 mg) e Ca4 (8,8 mg), respectivamente, e submetidas a análise 

espectroscópica (RMN 1H/13C 1D e 2D). 

A Figura 6 mostra os procedimentos realizados para o isolamento de substâncias dos 

frutos de C. adamantium. 

 

 

 

Figura 6. Fluxograma representativo dos procedimentos de fracionamento e isolamento dos 

componentes dos frutos de C. adamantium 

 

3.7. Análise por CG-EM 
 

Os óleos essenciais dos frutos (2,28 mg/mL) e das folhas 2,36 (mg/mL) de C. 

pubescens foram diluídos em hexano e analisados. O extrato hexânico das folhas e dos frutos 
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de C. pubescens foram analisados na concentração de 2,20 mg/mL. As análises foram 

realizadas nas condições 1 e 2 (Item 3.3.1, pág. 8). 

A identificação das substâncias foi realizada através da comparação de seus índices de 

retenção e espectros de massas com os dados da literatura (ADAMS, 1995) e com a biblioteca 

do equipamento (Nist 2.0). Foi utilizada uma mistura de n-alcanos (C8-C22) como referência 

externa (1,56 mg/mL). Os índices de retenção foram calculados pelas fórmulas de Van den 

Dool e Kratz’s (ZHAO, 2005): 

 
 

O índice de retenção para isoterma (IK, índice de Kovat’s) foi calculado pela fórmula 

(GIESE, 2005): 

 
 

Empregando estas fórmulas: I é o índice de retenção para temperatura programada do 

analito, Trz, Trz+1, e Trx são os tempos de retenção (em minutos) dos dois padrões de n-

alcanos contendo z e z+1 átomos de carbono e da substância de interesse, respectivamente. 

 

3.8. Análise por CLAE 
 

Todos os extratos e partições estudados neste trabalho (exceto o extrato hexânico das 

folhas de C. pubescens) foram submetidos à análise por cromatografia líquida de alta 

eficiência. O intuito foi de obter um perfil cromatográfico dos mesmos e possibilitar a 

quantificação de substâncias nessas amostras. 

As soluções dos extratos e partições foram preparadas utilizando como solvente uma 

mistura de etanol/água (8:2, v/v). As concentrações dessas soluções (Tabela 1, pág. 18) 

correspondem à massa solúvel nessa mistura de solventes. Foram injetados 30 µL para o 

EHex e a FHex e 50 µL para os demais extratos e partições. 

As substâncias isoladas através das colunas cromatográficas foram utilizadas como 

padrões para a quantificação das mesmas nos extratos e partições. Para isso foram purificadas 

por CLAE, e em seguida construídas suas curvas analíticas, também por CLAE, nas mesmas 

condições de análise dos extratos e partições.  
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Tabela 1. Concentrações dos extratos e partições na análise por CLAE. 

Espécie Amostra Concentração (µg/mL) 

EHex 1000 

FHex 1000 

FACN 1140 
C. pubescens 

EAcOEt 910 

EEtOH 840 

FButOH 1190 C. adamantium 

FAq 1050 

 

3.9. Testes químicos e biológicos 
 

Os extratos e partições utilizados nos testes químicos estão listados na Tabela 2. Esses 

mesmos extratos foram utilizados para os testes biológicos, porém em concentrações 

diferentes. 

 

Tabela 2. Concentrações das soluções dos extratos e partições utilizados nos testes 

espectrofotométricos (fenóis, flavonóides, DPPH e β-caroteno). 

Espécie Amostra Concentrações (µg/mL) 

EHex 200, 400, 800, 1200 e 2000 

FACN 200, 400, 800, 1200 e 2000 

FHex 200, 400, 800, 1200 e 2000 
C. pubescens 

EAcOEt 40, 120, 200, 400, 800, 1200 e 2000 

EEtOH 10, 40, 100, 200, 400, 800 e 1000 

FButOH 10, 40, 100, 200, 400, 800 e 1000 C. adamantium 

FAq 100, 200, 400, 800, 1000, 1200 e 1400 

 

3.9.1. Teor de fenóis totais 
 

O teor de compostos fenólicos foi determinado usando o reagente de Folin-Ciocalteau 

conforme descrito por Chen 
et al (2007). As concentrações das soluções testadas estão na 

Tabela 2, pág. 18. Alíquotas dessas soluções (100 µL) foram adicionadas a 2 mL de Na2CO3. 
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Após 2 minutos 100 µL do reagente de Folin-Ciocalteau a 50 % foi adicionado à mistura. 

Após 30 minutos a absorbância foi lida em espectrofotômetro a 750 nm. Todas as análises 

foram realizadas em triplicata. O teor de fenóis foi calculado através da equação linear de uma 

curva analítica, sendo o ácido gálico utilizado como padrão. As concentrações das soluções do 

padrão foram 10, 50, 100, 150 e 200 µg/mL. Os resultados foram expressos em equivalentes 

de ácido gálico. 

 

3.9.2. Teor de flavonóides totais 
 

O teor de flavonóides foi determinado com base no trabalho de Lin e Tang (2007). As 

concentrações das soluções testadas estão na Tabela 2, pág. 18. Alíquotas dessas soluções (0,5 

mL) foram adicionadas a 1,5 mL de metanol, 0,1 mL de solução de AℓCℓ3 10%, 0,1 mL de 

CH3CO2K e 2,8 mL de água destilada. A mistura foi mantida em temperatura ambiente por 30 

minutos. Após esse tempo a absorbância das soluções foi lida em espectrofotômetro a 415 

nm. Todas as análises foram realizadas em triplicata. O teor de flavonóides foi calculado por 

comparação com uma curva analítica onde a quercetina foi utilizada como padrão. As 

concentrações das soluções de quercetina foram de 0,14, 0,56, 0,98, 2,10 e 4,90 µg/mL. Os 

resultados foram expressos em equivalentes de quercetina. 

 

3.9.3. Ensaio de atividade antioxidante utilizando o DPPH 
 

O ensaio com o radical livre estável 2,2-difenil-1-picril-hidrazila (DPPH), baseado no 

trabalho de Blois (1958), foi realizado pela adição de 1,0 mL de cada extrato, em diferentes 

concentrações (Tabela 2, pág. 18), a 2,0 mL de uma solução metanólica de DPPH a 4x10-3 %. 

Após incubação a temperatura ambiente por 30 minutos, a absorbância de cada amostra foi 

lida à 517 nm. As substâncias isoladas foram testadas na concentração de 300 µg/mL. 

Utilizou-se o butilidroxianisol (BHA) como padrão antioxidante. Todas as análises foram 

feitas em triplicata. A porcentagem de inibição (% I) foi calculada pela fórmula (MOKBEL; 

HASHINAGA, 2006): 

 

Onde ADPPH é a absorbância máxima do DPPH, AA é a absorbância da amostra após 

30 minutos de reação e AA’ é a absorbância da amostra em metanol.  
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O valor da CI50, que é a concentração capaz de reagir com 50 % do DPPH presente, 

foi obtido através das curvas dos gráficos como mostrado na Figura 7 (pág. 21). 

 

3.9.4 Ensaio de atividade antioxidante utilizando o sistema β-caroteno/ácido 
linoleico 
 

O teste de atividade antioxidante utilizando β-caroteno/ácido linoleico foi baseado no 

trabalho de Amin et al (2006), com algumas modificações. Preparou-se uma solução a 1 

mg/mL de β-caroteno em clorofórmio. Adicionou-se 0,5 mL dessa solução a um recipiente 

contendo 200 mg de Tween 20 e 25 µL de ácido linoleico. A mistura foi homegeneizada e o 

solvente removido sob nitrogênio. A mistura foi colocada em balão volumétrico de 100 mL e 

o volume completado com água ultrapurificada. Alíquotas de 2,5 mL dessa solução foram 

adicionadas a 0,3 mL das amostras em diferentes concentrações (Tabela 2, pág. 18), sendo a 

absorbância medida a 470 nm imediatamente após essa mistura. As amostras permaneceram 

sob aquecimento em banho maria a 50 °C por 2 horas e novamente tiveram suas absorbâncias 

medidas a 470 nm. Todas as medidas foram realizadas em triplicata. Utilizou-se o BHA como 

padrão positivo. O percentual de inibição da oxidação do β-caroteno foi calculado pela 

fórmula: 

 

Onde A2h é a absorbância da amostra após duas horas de reação e A0h é a absorbância 

da amostra logo após a adição da solução de β-caroteno.  

Os resultados foram expressos em CI50, que é a concentração capaz de inibir em 50 % 

a oxidação do β-caroteno. Os valores também foram obtidos pela análise do gráfico, tal como 

no teste com DPPH (Figura 7, pág. 21). 

 

3.9.5. Teste de toxicidade sobre Artemia sp. 
 

Todos os extratos e partições foram testados quanto à sua toxicidade sobre as larvas 

recém eclodidas de Artemia sp. 

Os ovos de Artemia sp. foram colocados em um béquer contendo água marinha 

artificial (38,0 g sal marinho/L), ficando sob luz e oxigenação por 24 horas. Após esse 

período foram colocadas dez larvas recém eclodidas (em média) em frascos contendo 250, 
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Concentração (µg/mL) 

500 e 1000 µg dos extratos (EHex, EAcOEt e EEtOH) e partições (FHex, FACN, FButOH e 

FAq) dissolvidos em 5 mL de água marinha artificial. A contagem das larvas foi realizada 24 

horas após o contato das mesmas com as soluções. Os dados foram tratados em um programa 

que utiliza o sistema Probitos de análise para o cálculo da DL50, que é a dose letal para 50% 

dos indivíduos de uma população. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 7: Gráfico da FACN ilustrando a obtenção da CI50. 

 

3.9.6. Avaliação da atividade antimicrobiana 
 

Os ensaios de atividade antimicrobiana foram realizados na Faculdade de Ciências 

Biológicas e da Saúde do Centro Universitário da Grande Dourados (UNIGRAN), 

empregando o método ágar de difusão em disco. As amostras testadas foram os extratos EHex 

(440 µg/mL), EAcOEt (910 µg/mL) e EEtOH (840 µg/mL) e as partições FHex (130 µg/mL), 

FACN (1140 µg/mL), FButOH (1190 µg/mL) e FAq (1050 µg/mL). 

Os microorganismos testados foram as bactérias Pseudomonas aeruginosa 

(Hospitalar), Staphylococcus aureus (Hospitalar), Escherichia coli (ATCC 25922) e o fungo 

leveduriforme Candida albicans (ATCC 10231). 

Os discos estéreis de papel filtro com 6,00 mm (Whatman n. 1) foram impregnados 

com 20,00 µL de amostra e colocados para secar em ambiente também estéril. Após 

solidificação do ágar, as placas foram inoculadas com uma suspensão bacteriana, 

correspondente a escala 0,50 de Mac Farland (0,1 mL of 108 UFC/mL) e uniformemente 



Estudo químico de Campomanesia pubescens e Campomanesia adamantium (Myrtaceae) 

 

_______________________________________________________________________________________ 
José Ricardo Marconato da Silva 

22 

distribuída com Swab estéril. Os discos foram aplicados nas placas e as mesmas foram 

levadas para incubação a 37°C durante 24horas. Cada teste foi realizado em triplicada. O 

controle foi realizado com etanol 80%. Para determinar o controle positivo realizou-se um 

antibiograma. Padronizou-se a utilização de discos de antibióticos (Cecon®), adquiridos 

comercialmente, para cada cepa teste, sendo Imipenen (10 µg) para P. aeruginosa, 

Nitrofurantoína (300 µg) para S. aureus, ciprofloxacina e fluconazol (10 µg) para C. albicans. 



Estudo químico de Campomanesia pubescens e Campomanesia adamantium (Myrtaceae) 

 

_______________________________________________________________________________________ 
José Ricardo Marconato da Silva 

23 

4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

4.1. Identificação das substâncias isoladas 
 

4.1.1. Substâncias isoladas de C. pubescens 
 

O estudo dos frutos de C. pubescens foi iniciado pela FACN. Dessa amostra foram 

isoladas por cromatografia em coluna as chalconas (2’,4’-diidroxi-3’,5’-dimetil-6’-

metoxichalcona (Cp1) e 2’,4’-diidroxi-5’-metil-6’-metoxichalcona (Cp2). Suas estruturas 

foram determinadas com base em experimentos de ressonância magnética nuclear uni e 

bidimensionais. A seguir será detalhada a determinação estrutural dessas duas substâncias. 

 

4.1.1.1. Identificação estrutural de Cp1 
 

A substância Cp1 isolada da fração CP-8.3 mostrou-se como um sólido amorfo e de 

tom alaranjado. Sua estrutura está representada na Figura 8 (pág. 24). 

Seu espectro de RMN 1H (Figura 9, pág. 26) mostrou multipletos na região de 

hidrogênios aromáticos de δ 7,3 a δ 7,7 e dois dubletos com δ 7,98 (H-α) e outro com δ 7,83 

(H-β), ambos com uma constante de acoplamento J = 15,7 Hz, que é compatível com uma 

dupla ligação trans-disubstituída. Dois sinais intensos, em δ 2,15 e δ 2,12, indicaram a 

presença de duas metilas ligadas a anel aromático. Um singleto em δ 3,65 foi atribuído a uma 

metoxila também ligada a anel aromático. Outro singleto em δ 13,59 indicou a existência de 

uma hidroxila quelada a uma carbonila. 

O espectro de RMN 13C (Figura 10, pág. 26) apresentou um sinal em δ 193,4 que 

comprovou a presença de uma carbonila. Sinais para dois carbonos em δ 128,9 referentes à C-

2 e C-6 e para outros dois em δ 128,4 para C-3 e C-5, além de sinais em δ 130,2 para o C-4 e 

δ 135,3 para C-1 que puderam ser atribuídos aos carbonos do anel B. Observaram-se outros 

seis sinais na região de aromáticos sendo todos carbonos quartenários, como revelou o DEPT 

135° (Figura 11, pág. 27), indicando que o anel A estaria hexasubstituído. Os sinais em δ 62,3 

(6’-OMe), 8,2 (3’-Me) e 7,6 (5’-Me) foram atribuídos a metoxila e às duas metilas, 

respectivamente. 

A posição da metoxila foi confirmada por NOESY 1D (Figura 12, pág. 27). O 

experimento mostrou correlação entre a metoxila (δ 3.65) e apenas uma das metilas (δ 2,15) e 
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também com o hidrogênio em δ 7,98 (H-α), confirmando então que a metoxila encontra-se 

em posição orto em relação ao carbono ligado à carbonila. 

A atribuição dos deslocamentos químicos dos carbonos do anel A foi concluída pela 

análise do experimento de HMBC (Figuras 13 e 14,  pág. 28). Os hidrogênios da metoxila (δ 

3,65) mostraram correlação com o carbono em δ 158,8 (C-6’). Os hidrogênios da metila em δ 

2,15 tiveram correlação com o carbono da metoxila (δ 62,3), com o sinal em δ 109,1, que foi 

atribuído ao C-5’ (onde essa metila está ligada) e com os carbonos em δ 158,9 (C-6’) e 159,4 

(C-4’). Os hidrogênios da outra metila (δ 2,12) apresentaram correlação com o carbono em δ 

106,6 (C-3’) e com os carbonos em δ 159,4 (C-4’) e 162,0 (C-2’). O hidrogênio α mostrou 

correlação do o carbono em δ 108,9, deslocamento atribuído ao C-1’. Também foi possível 

verificar que os hidrogênios em δ 2,15 correlacionam com o carbono em δ 8,2, enquanto que 

os hidrogênios em δ 2,12 correlacionam com o carbono em δ 7,6. 

Os carbonos do anel B tiveram seus deslocamentos comparados com a literatura.  

Sendo assim sugere-se que a substância Cp1 seja a 2’,4’-diidroxi-6’-metoxi-3’,5’-

dimetilchalcona (MALTERUD et al, 1977; YE et  al 2004a e 2004b; YE et al, 2005; SALEM 

e WERBOVETZ 2005; MUSTAFA et al, 2005) encontrada também na literatura com o nome 

de 4’,6’-diidroxi-2’-metoxi-3’,5’-dimetilchalcona (SRIVASTAVA et al, 1995; BELOFSKY 

et al, 2004). Seu nome sistemático é (2E)-1-(2,4-diidroxi-6-metoxi-3,5-dimetilfenil)-3-

fenilprop-2-en-1-ona. A Tabela 3 (pág. 25) mostra os valores de RMN 1H e 13C da Cp1 

comparados com os dados da literatura. 
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Figura 8. Estrutura da 2’,4’-diidroxi-6’-metoxi-3’,5’-dimetilchalcona (Cp1). 
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Tabela 3. Comparação dos deslocamentos químicos (1H e 13C, δ em ppm) da Cp1 com os encontrados na literatura. 

 Salem & Werbovetz 
(2005) 

Belofsky et al (2004) Srivastava et al (1995) Malterud et al (1977)  Cp1 - C. pubescens 

Posição δC δH (mult, J em Hz) δC δH (mult, J em Hz) δC δH (mult, J em Hz) δH (mult, J em Hz) δC δH (mult, J em 
Hz) 

1 134,9 - 135,7 - 135,4 - - 135,3 - 
2 127,9 7,65 (d;7,2) 128,7 7,67 (m) 128,9 7,65 (m) a 7,2-7,9 (m) 128,9 7,64 (m) 
3 128,4 7,41 (m) 129,2 7,43 (m) 128,4 7,42 (m) a 7,2-7,9 (m) 128,4 7,39 (m) 
4 129,7 7,41 (m) 130,4 7,43 (m) 130,2 7,42 (m) a 7,2-7,9 (m) 130,2 7,39 (m) 
5 128,4 7,41 (m) 129,2 7,43 (m) 128,4 7,42 (m) a 7,2-7,9 (m) 128,4 7,39 (m) 
6 127,9 7,65 (d;7,2) 128,7 7,67 (m) 128,9 7,65 (m) a 7,2-7,9 (m) 128,9 7,64 (m) 
α 126,2 7,99 (d; 15,7) 127,0 8,2 (d;15,8) 126,8 8,00 (d; 16,0) a 7,93 (d;16,0) 126,7 7,98 (d;15,7)b 
β 142,4 7,84 (d; 15,7) 143,1 7,86 (d; 15,7) 142,9 7,87 (d; 16,0) a 7,86 (d;16,0) 142,9 7,83 (d;15,7) b 
1’ 108,6 - 109,4 - 106,6 - - 108,9 - 
2’ 161,6 - 159,2 - 162,1 - - 162,0 - 
3’ 106,1 - 109,1 - 108,9 - - 106,7 - 
4’ 158,7 - 159,4 - 159,3 - - 159,4  - 
5’ 108,4 - 106,8 - 109,1 - - 109,1  - 
6’ 158,4 - 162,3 - 130,2 - - 158,8 - 

OH-2’ - 13,60 (s) - 13,63 (s) - 13,62 (s) 13,6 (s) - 13,59 (s) 
OH-4’ - - - 5,36 (s) - 5,37 (s) 5,6 (s) - 5,4 (s) 
CH3-3’ 7,1 2,14 (s) 7,8 2,16 (s) 7,5a 2,17 (s) a 2,11 (s) a 7,6 2,12 (s) 
CH3-5’ 7,7 2,16 (s) 8,5 2,18 (s) 8,2a 2,20 (s) a 2,14 (s) a 8,2 2,15 (s) 

OCH3-6’ 61,9 3,66 (s) 62,6 3,69 (s) 62,3 3,70 (s) 3,65 (s) 62,3 3,65 (s) 
CO 192,9 - 193,6 - 193,4 - - 193,4 - 

a ordem não atribuída pelo autor. b valores atribuídos com base na literatura. 
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Figura 9. Espectro de RMN 1H da Cp1, com ampliação da região de δ 6,8 a 8,2 (300 MHz, 

CDCℓ3, TMS, δ). 
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Figura 10. Espectro de RMN 13C de Cp1 (75 MHz, CDCℓ3, TMS, δ). 
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Figura 11. Espectro de DEPT 135° de Cp1 (CDCℓ3), TMS, δ)  

 

 

 

Figura 12. Espectro NOESY 1D de Cp1 (500 MHz, CDCℓ3, TMS, δ) 
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Figura 13. Experimento HMBC para a Cp1 (CDCℓ3, TMS, δ). 

 

 

Figura 14. Ampliação do experimento HMBC para a Cp1 (CDCℓ3, TMS, δ). 

 



Estudo químico de Campomanesia pubescens e Campomanesia adamantium (Myrtaceae) 

 

_______________________________________________________________________________________ 
José Ricardo Marconato da Silva 

29 

4.1.1.2. Identificação estrutural de Cp2 
 

A substância Cp2 isolada do grupo CP-11, proveniente da FACN, mostrou-se como 

um sólido amorfo de coloração amarela. A Figura 15 (pág. 30) mostra a estrutura proposta 

para essa substância. 

O espectro de RMN 1H (Figura 16, pág. 31) apresentou sinais semelhantes aos de 

Cp1, sugerindo tratar-se também de uma chalcona, mas com substituições diferentes para o 

anel A. Foram observados multipletos entre δ 7,3 e δ 7,7 caracterizando o anel aromático B 

mono substituído. Dois dubletos em δ 7,83 (H-β) e 7,98 (H-α), com J = 15 Hz, compatíveis 

com dupla ligação trans-disubstituída. Um singleto em δ 6,26 indicou a presença de um 

hidrogênio aromático. Singletos em δ 3,68 e δ 2,12 indicaram, respectivamente, a presença de 

uma metoxila e uma metila ligadas ao anel aromático A. Outro singleto, em δ 13,42, foi 

atribuído a uma hidroxila fenólica quelada ao grupo carbonila.  

O espectro de RMN 13C (Figura 17, pág. 31) apresentou um sinal em δ 193,2 

confirmando a presença da carbonila. O sinal em δ 62,2 foi atribuído à metoxila. A metila 

aromática apresentou sinal em δ 8,1. Os sinais para os carbonos aromáticos do anel B foram 

em δ 128,9 para C-2/C-6, em δ 128,4 para C-3/C-5, δ 130,3 para C-4 e δ 135,3 para C-1. 

Esses sinais dos carbonos do anel A e do anel B foram atribuídos por comparação com a 

substância Cp1. A Tabela 4 (pág. 30) mostra todas as atribuições feitas para os carbonos e 

hidrogênios da substância Cp2. 

Para confirmar a localização da metoxila no anel A fez-se o experimento NOESY 2D 

(Figuras 18 e 19, pág. 32). No experimento obtido observou-se claramente uma correlação 

entre os hidrogênios da metoxila (δ 3,66) e os hidrogênios da metila (δ 2,10). Outra correlação 

observada foi entre os hidrogênios da metoxila (δ 3,66) e o hidrogênio α (δ 7,98). Esses dados 

confirmam a presença da metoxila ligada ao carbono orto em relação ao carbono ligado à 

carbonila e a metila ligada no carbono vizinho ao ligado à metoxila. 

Com base nesses dados sugere-se que a substância Cp2 seja a 2’,4’-dihidroxi-5’-metil-

6’-metoxichalcona, conhecida como aurentiacina A (ADITYACHAUDHURY; 

DASKANUNGO, 1975). Seu nome sistemático é (2E)-1-(4,6-diidroxi-3-metil-2-metoxifenil)-

3-fenilprop-2-en-1-ona. 
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Figura 15: Estrutura da 2’,4’-dihidroxi-5’-metil-6’-metoxichalcona (Cp2). 

 

 

Tabela 4. Deslocamentos químicos (1H e 13C, δ em ppm) da Cp2. 

Posição δ H (mult.; J em Hz) δ C 
1 - 135,3 
2 7,63 (m) 128,5 
3 7,39 (m) 129,0 
4 7,39 (m) 130,3 
5 7,39 (m) 129,0 
6 7,63 (m) 128,5 
α 7,96 (d; 15,0) 126,4 
β 7,81 (d; 15,0) 143,3 
1’ - 110,3 
2’ - 164,1 
3’ 6,14 (s) 99,8 
4’ - 161,6 
5’ - 109,5 
6’ - 161,5 

OH-2’ 13,40 (s) - 
CH3-5’ 2,10 (s) 8,1 

OCH3-6’ 3,66 (s) 62,2 
CO - 193,2 
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Figura 16. Espectro de RMN 1H da Cp2 (300 MHz, CDCℓ3, TMS, δ). 
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Figura 17. Espectro de RMN 13C de Cp2 (75 MHz, CDCℓ3, TMS, δ). 
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Figura 18. Experimento NOESY 2D de Cp2 (CDCℓ3, TMS, δ). 

 

 

Figura 19. Ampliação do experimento NOESY 2D de Cp2 (CDCℓ3, TMS, δ). 
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4.1.2. Substâncias isoladas de C. adamantium 
 

O extrato etanólico foi particionado em FButOH e FAq. Optou-se por iniciar o 

trabalho de investigação química com a FButOH, pelas condições de trabalho disponiveis.  

Dessa amostra foram isoladas a chalcona 2’,4’-diidroxi-3’-metil-6’-metoxichalcona (Ca2) e 

as flavanonas 5,7-diidroxi-6-metilflavanona (Ca1), 5,7-diidroxi-8-metilflavanona (Ca3) e 7-

hidroxi-6-metil-5-metoxiflavanona (Ca4). As estruturas destes flavonóides foram elucidadas 

pela interpretação dos dados de ressonância magnética nuclear e por comparação destes com 

os disponíveis na literatura. 

O grupo 48 da coluna SBut (proveniente da FButOH) apresentou-se com aspecto 

oleoso e por isso foi analisado utilizando a cromatografia gasosa acoplada à espectrometria de 

massas (item 3.6.2.). Dessa fração puderam ser identificadas seis substâncias de um total de 

treze compostos detectados por CG-EM. 

A descrição do processo de elucidação estrutural dos flavonóides isolados da FButOH 

e a identificação dos componentes do grupo 48 da coluna SBut serão apresentados a seguir. 

4.1.2.1. Identificação estrutural de Ca2 
 

A substância Ca2 apresentou espectros de RMN 1H, 13C e DEPT 135° muito 

semelhantes ao da substância Cp2. Por isso, resolvemos começar a elucidação estrutural por 

ela. Por CCDC verifica-se que as substâncias são realmente diferentes, pois apresentam Rf 

distintos no mesmo eluente. Sua estrutura está mostrada na Figura 20 (pág. 34). 

O espectro de RMN 1H de Ca2 (Figura 21, pág. 35) apresentou multipletos entre δ 

7,42 e δ 7,78 caracterizando o anel B mono substituído. Dois dubletos, em δ 7,76 (H-β) e δ 

8,00 (H-α), com J = 15 Hz, indicaram a presença da dupla ligação trans-disubstituída. Um 

singleto em δ 6,16 indicou a presença de um hidrogênio aromático. Os singletos em δ 14,49, δ 

3,93 e δ 2,00 foram atribuídos à hidroxila fenólica, uma metoxila e uma metila aromática, 

respectivamente, todas ligadas ao anel A. 

O espectro de RMN 13C (Figura 22, pág. 36) apresentou o sinal da carbonila em δ 

192,4. Os sinais em δ 6,6 e δ 55,3 foram atribuídos à metila e à metoxila, respectivamente. Os 

carbonos α e β apresentaram δ 127,9 e 141,5, respectivamente. Os sinais para carbonos 

aromáticos do anel B apresentaram valores para C-2/C-6 e C-3/C-5 em δ 128,9 e δ 128,3 

respectivamente. O espectro também forneceu sinais atribuídos ao C-1 em δ 135,7 e ao C-4 

em δ 130,0. O espectro de DEPT 1350 (Figura 23, pág. 36) apresentou na região de 



Estudo químico de Campomanesia pubescens e Campomanesia adamantium (Myrtaceae) 

 

_______________________________________________________________________________________ 
José Ricardo Marconato da Silva 

34 

aromáticos os sinais dos carbonos C-2, C-3, C-4, C-5 e C-6 do anel B e mais um sinal, em δ 

90,7, que foi atribuído ao carbono não substituído no anel A. 

A localização da metoxila no anel A foi confirmada com base no experimento NOESY 

2D (Figuras 24 e 25, pág. 37). No experimento obtido observou-se apenas uma correlação 

entre os hidrogênios da metoxila (δ 3,93) e o hidrogênio do anel A (δ 6,15). Essa informação 

mostra que o hidrogênio aromático é vizinho ao carbono ao qual a metoxila está ligada. Caso 

a metoxila estivesse ligada no carbono 4’ correlações entre a metoxila e a metila e entre a 

metoxila e o hidrogênio aromático do anel A seriam observadas. No entanto não foram 

verificadas essas correlações. 

A atribuição dos deslocamentos químicos para os carbonos foi baseada nas outras 

substâncias identificadas anteriormente e em dados da literatura (MUSTAFA, 2005). A 

Tabela 5 (pág. 35) traz as atribuições dos deslocamentos químicos para a Ca2. 

Sugere-se com base nesses dados que a substância Ca2 seja a 2’,4’-diidroxi-3’-metil-

6’-metoxichalcona (MUSTAFA et al, 2005). Seu nome sistemático é (2E)-1-(2,4-diidroxi-3-

metil-6-metoxifenil)-3-fenilprop-2-en-1-ona. 
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Figura 20. Estrutura da 2’,4’-diidroxi-3’-metil-6’-metoxichalcona (Ca2). 
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Tabela 5. Deslocamentos químicos (1H e 13C, δ em ppm) da Ca2 comparados aos da 

literatura (MUSTAFA, 2005). 

 Ca2 Dados da literatura 
Posição δ H (mult.; J em Hz) δ C δ H (mult.; J em Hz) δ C 

1 - 135,7 - 137,2 
2 7,70 (m) 128,3 7,72 (m) 130,5 
3 7,43 (m) 128,9 7,43 (m) 129,8 
4 7,43 (m) 130,0 7,43 (m) 131,6 
5 7,43 (m) 128,9 7,43 (m) 129,8 
6 7,70 (m) 128,3 7,72 (m) 130,5 
α 7,99 (d; 15,0) 127,9 8,02 (d; 15,5) 129,4 
β 7,74 (d; 15,0) 141,5 7,75 (d; 15,5) 143,0 
1’ - 105,3 - 106,8 
2’ - 164,1 - 167,3 
3’ - 103,7 - 105,2 
4’ - 161,6 - 164,4 
5’ 6,15 (s) 90,7 6,21 (s) 92,4 
6’ - 161,5 - 162,6 

OH-2’ 14,49(s) - 14,50 (s) - 
OH-4’ 9,24 (s) - 9,60 (s) - 
CH3-5’ 1,94 (s) 6,6 2,00 (s) 8,2 

OCH3-6’ 3,93 (s) 55,3 3,94 (s) 56,9 
CO - 193,2 - 193,9 
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Figura 21. Espectro de RMN 1H para a substância Ca2 (300 MHz, acetona-d6, TMS, δ)  
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Figura 22. Espectro de RMN 13C para a substância Ca2 (75 MHz, acetona-d6, TMS, δ). 

 

 

 

 

Figura 23. Espectro de DEPT 135° para a substância Ca2 (75 MHz, acetona-d6, TMS, δ). 
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Figura 24. Experimento NOESY 2D de Ca2 (CDCℓ3, TMS, δ). 

 

 

Figura 25. Ampliação do experimento NOESY 2D de Ca2 (CDCℓ3, TMS, δ). 
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4.1.2.2. Identificação estrutural de Ca1 
 

A estrutura proposta para a Ca1 é dada na Figura 26 (pág. 39). 

O espectro de RMN 1H (Figura 27, pág. 40) dessa substância apresentou sinais 

característicos de flavanonas. Os três duplos-dubletos, referentes aos hidrogênios equatorial e 

axial ligados ao carbono 3 e ao hidrogênio ligado ao carbono 2, tiveram deslocamentos em δ 

2,77 (H-3 equatorial, J = 3,0 e 18,0 Hz), δ 3,13 (H-3 axial, J = 12,0 e 18,0 Hz) e δ 5,52 (H-2, 

J = 3,0 e 12,0 Hz), respectivamente. Observou-se também singletos para uma metila (δ 1,97), 

um hidrogênio aromático (δ 6,07), uma hidroxila fenólica com ligação de hidrogênio (δ 

12,42) e outro sinal em δ 9,62 atribuído à hidroxila ligada ao carbono 7. Os multipletos entre 

δ 7,33 e δ 7,55 foram atribuídos aos cinco hidrogênios do anel B. 

Os sinais em δ 42,9 (C-3), δ 79,0 (C-2) e δ 196,0 (C-4) no espectro de RMN 13C 

(Figura 28, pág. 40) confirmam o esqueleto de uma flavanona. O espectro de DEPT 135° 

(Figura 29, pág. 41) confirma o sinal em δ 42,8 como um CH2. O sinal em δ 6,1 refere-se a 

uma metila e δ 94,3 a um grupo metino aromático (C-8). As presenças da metila e do 

hidrogênio aromático sugeriram um padrão de substituição no anel A semelhante ao das 

substâncias Cp2 e Ca2. 

A posição da metila no anel A pôde ser confirmada com a análise do experimento de 

HMBC (Figuras 30 e 31, pág. 41 e 42). O experimento revelou correlações entre os 

hidrogênios da metila (δ 1,97) e o carbono em δ 104,0 (indicando o carbono ao qual está 

ligada essa metila), entre o hidrogênio da hidroxila do carbono 5 e o sinal de carbono em δ 

161,6 (indicando que este é o sinal do carbono 5), entre os hidrogênios da metila e os 

carbonos 5 (δ 161,6) e 7 (δ 164,0). O hidrogênio aromático do anel A apresentou correlação 

com os sinais dos carbonos em δ 160,7 e 164,0. Analisando esses dados, concluiu-se que a 

metila está ligada no carbono 6 e o hidrogênio aromático ligado ao carbono 8. 

Sendo assim, sugere-se que a substância Ca1 seja a 5,7-diidroxi-6-metilflavanona 

(HIDEYUKI et al, 2004; PORTET et al, 2007). Seu nome sistemático é 5,7-diidroxi-6-metil-

2-fenil-2,3-diidro-4H-cromen-4-ona. Os deslocamentos químicos de carbono e hidrogênio são 

dados na Tabela 6 (pág. 39). 
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Figura 26. Estrutura da 5,7-diidroxi-6-metilflavanona (Ca1). 

 

 

Tabela 6. Deslocamentos químicos (1H e 13C, δ em ppm) da Ca1. 

Posição δ H (mult.; J em Hz) δ C 
1’ - 139,1 
2’ 7,53 (m) 126,4 
3’ 7,38 (m) 128,5 
4’ 7,38 (m) 128,6 
5’ 7,38 (m) 128,5 
6’ 7,53 (m) 126,4 
2 - 79,0 
3 - 42,9 
4 - 196,0 
5 - 161,6 
6 - 104,0 
7 - 164,4 
8 6,07 (s) 94,3 
9 - 160,7 

10 - 102,1 
H-2 5,52 (dd; 3,0 e 12,0) - 

H-3 ax. 3,13 (dd; 12,0 e 18,0) - 
H-3 eq. 2,77 (dd; 3,0 e 18,0) - 
OH-5 12,42(s) - 
OH-7 9,62(s) - 
CH3-6 1,97 (s) 6,1 
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Figura 27 Espectro de RMN 1H para a substância Ca1 (300 MHz, acetona-d6, TMS, δ). 

 

 

Figura 28. Espectro de RMN 13C para a substância Ca1 (75 MHz, acetona-d6, TMS, δ). 
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Figura 29. Espectro de DEPT 135° para a substância Ca1 (75 MHz, acetona-d6, TMS, δ). 
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Figura 30. Experimento de HMBC para a substância Ca1 (acetona-d6, TMS, δ). 
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Figura 31. Ampliação do experimento de HMBC da a substância Ca1 (acetona-d6, TMS, δ). 

 

4.1.2.3. Identificação estrutural de Ca3 
 

A estrutura proposta para a Ca3 é dada na Figura 32 (pág. 43). 

O espectro de RMN 1H (Figura 33, pág. 44) dessa substância foi muito parecido ao da 

substância Ca1. Apresentou os duplos-dubletos em δ 2,83 (H-3 equatorial, J = 3,0 e 18,0 Hz), 

3,10 (H-3 axial, J = 12,0 e 18,0 Hz) e 5,56 (H-2, J = 3,0 e 12,0 Hz). Singletos para a metila 

em δ 1,97, um hidrogênio aromático em δ 6,02 e uma hidroxila fenólica em δ 12,10. Os 

multipletos entre δ 7,34 e δ 7,58 foram atribuídos aos cinco hidrogênios do anel B. 

O espectro de RMN 13C (Figura 34, pág. 44) de Ca3 mostrou os sinais característicos 

de flavanonas em δ 42,6 (CH2, C-3), δ 78,7 (C-2) e δ 196,3 (CO). Observaram-se também os 

sinais para a metila em δ 6,8 e para o metino aromático em δ 95,4. Além dos outros sinais 

para os carbonos do anel A (δ 102,3, C-10; 103,1, C-8; 160,1, C-9; 161,9, C-5 e 164,4, C-7) e 

dos carbonos do anel B (δ 126,2, C-2’/C-6’; 128,3, C-3’/C-5’; 128,6, C-4’; e 139,5, C-1’).  

A posição da metila no anel A também foi confirmada pela análise do experimento de 

HMBC (Figura 35 a 37, pág. 45 e 46). Esse experimento revelou correlações entre o 

hidrogênio da hidroxila em δ 12,10 e o metino aromático em δ 95,4 (C-6) e entre o hidrogênio 
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aromático em δ 6,02 e o carbono com δ 161,9. Este carbono em δ 161,9 apresentou uma 

correlação com o hidrogênio da hidroxila, indicando ser o carbono 5. Os hidrogênios da 

metila apresentaram correlação com o carbono em δ 103,1 (C-8) e com os carbonos em δ 

160,1 (C-9) e δ 164,4 (C-7). Com base nessas informações concluiu-se que o hidrogênio está 

ligado ao carbono 6 (δ 95,4) e a metila ligada no carbono 8 (δ 103,1). 

Assim, sugere-se que a substância Ca3 seja a 5,7-diidroxi-8-metilflavanona, conhecida 

como criptostrobina (HIDEYUKI et al, 2004). Seu nome sistemático é 5,7-diidroxi-8-metil-2-

fenil-2,3-diidro-4H-cromen-4-ona. Os deslocamentos químicos foram atribuídos com base 

nos dados de HMBC e por comparação com as demais substâncias isoladas e são dados na 

Tabela 7. 

O

OOH

OH

CH3

H
5

7 9

A

B

C

 

Figura 32. Estrutura de 5,7-diidroxi-8-metilflavanona (Ca3). 

 

Tabela 7 Deslocamentos químicos (1H e 13C, δ em ppm) da Ca3. 

Posição δ H (mult.; J em Hz) δ C 
1’ - 139,5 
2’ 7,57 (m) 126,2 
3’ 7,37 (m) 128,3 
4’ 7,37 (m) 128,6 
5’ 7,37 (m) 128,3 
6’ 7,57 (m) 126,2 
2 - 78,7 
3 - 42,6 
4 - 196,3 
5 - 161,9 
6  95,4 
7 - 164,4 
8 - 103,1 
9 - 160,1 

10 - 102,3 
H-2 5,56 (dd; 3,0 e 12,0) - 

H-3 ax. 3,10 (dd; 12,0 e 18,0) - 
H-3 eq. 2,82 (dd; 3,0 e 18,0) - 
OH-5 12,10(s) - 
CH3-8 1,97(s) 6,9 
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Figura 33. Espectro de RMN 1H para a Ca3 (300 MHz, acetona-d6, TMS, δ). 

 

 

 

Figura 34. Espectro de RMN 13C para a Ca3 (75 MHz, acetona-d6, TMS, δ). 
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Figura 35. Experimento de HMBC para a Ca3 (acetona-d6, TMS, δ). 
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Figura 36. Ampliação do experimento de HMBC para a Ca3 (acetona-d6, TMS, δ). 
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Figura 37. Ampliação do experimento de HMBC para a Ca3 (acetona-d6, TMS, δ). 

 

4.1.2.4. Identificação estrutural de Ca4 
 

Essa substância foi isolada em forma cristalina como pode ser observado na Figura 38 

(pág. 47). A sua estrutura é dada na Figura 39 (pág. 47). 

Seu espectro de RMN 1H (Figura 40, pág. 48) mostrou os três duplos-dubletos 

característicos das flavanonas em δ 5,45 (H-2; J = 3 e 12 Hz), 2,94 (H-3, axial; J = 3 e 12 Hz) 

e 2,65 (H-3, equatorial; J = 3 e 12 Hz). Os singletos em δ 3,74, δ 6,31 e δ 9,44 foram 

atribuídos a uma metoxila, um hidrogênio aromático e uma hidroxila, respectivamente. Os 

multipletos que caracterizam o anel B não oxigenado apresentaram deslocamentos entre δ 

7,32 e 7,54. 

O espectro de RMN 13C (Figura 41, pág. 49) apresentou o sinal da carbonila em 

campo mais alto do que as outras substâncias (δ 187,6). Com isso concluiu-se que a metoxila 

estaria ligada no carbono 5. Os demais sinais do espectro confirmam o esqueleto de uma 

flavanona: δ 45,4 (CH2, C-3), 78,8 (C-2), sinais do anel B entre δ 126,3 e 139,6 e sinais do 

anel A entre 98,7-112,5 e 160,3-162,3. A metila apresentou sinal em δ 7,2 e a metoxila em δ 

60,2. 
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A posição da metila foi confirmada após análise do experimento de HMBC (Figuras 

42 a 44, pág. 49 e 50). Observou-se a uma única correlação dos hidrogênios da metoxila com 

o sinal de carbono em δ 160,3. Os hidrogênios da metila apresentaram correlação com dois 

carbonos, o de δ 112,5 (carbono ao qual a metila está ligada) e o de δ 160,3 (aquele ao qual a 

metoxila está ligada). Esses dados sugerem que a metila está ligada no carbono adjacente 

àquele que contém a metoxila. 

Sendo assim a estrutura proposta para a substância Ca4 é a da 7-hidroxi-6-metil-5-

metoxiflavanona, conhecida também como comptonina. Seu nome sistemático é 2-fenil-7-

hidroxi-6-metil-5-metoxi-2,3-diidro-4H-cromen-4-ona. Essa substância foi isolada pela 

primeira vez de Comptonia peregrina (WOLLENWEBER et al, 1985). A atribuição dos 

deslocamentos químicos de carbono e hidrogênio está na Tabela 8 (pág. 48). 

 

 

Figura 38. Cristais da substância Ca4 dentro do frasco de coleta. 
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Figura 39. Estrutura da 7-hidroxi-6-metil-5-metoxiflavanona (Ca4). 
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Tabela 8. Deslocamentos químicos (1H e 13C, δ em ppm) da Ca4. 

Posição δ H (mult.; J em Hz) δ C 
1’ - 139,7 
2’ 7,53 (m) 126,3 
3’ 7,37 (m) 128,3 
4’ 7,37 (m) 128,5 
5’ 7,37 (m) 128,3 
6’ 7,53 (m) 126,3 
2 - 78,8 
3 - 45,4 
4 - 187,6 
5 - 160,3 
6 - 112,5 
7 - 162,3 
8 6,31 (s) 98,7 
9 - 162,1 

10 - 108,5 
H-2 5,45 (dd; 3,0 e 12,0) - 

H-3 ax. 2,94 (dd; 12,0 e 18,0) - 
H-3 eq. 2,65 (dd; 3,0 e 18,0) - 
OH-7 9,44 (s) - 
CH3-8 2,02 (s) 7,2 

OCH3-5 3,74 (s) 60,2 
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Figura 40. Espectro de RMN 1H para a Ca4 (300 MHz, acetona-d6, TMS, δ). 
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Figura 41. Espectro de RMN 13C para a Ca4 (75 MHz, acetona-d6, TMS, δ). 
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Figura 42. Experimento de HMBC para a Ca4 (acetona-d6, TMS, δ). 
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Figura 43. Ampliação do experimento de HMBC para a Ca4 (acetona-d6, TMS, δ). 
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Figura 44. Ampliação do experimento de HMBC para a Ca4 (acetona-d6, TMS, δ). 
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4.1.3. Caracterização por CG-EM do óleo obtido por coluna cromatográfica da 
FButOH de C. adamantium.  
 

O óleo isolado do grupo SBut-48 apresentou 13 substâncias, das quais 6 puderam ser 

identificadas através de seus índices de retenção e espectros de massas. Os índices de retenção 

foram calculados conforme descrito no item 3.7 (pág. 16). 

As substâncias identificadas foram: criptomeridiol (35,7 %), α-cadinol (8,7 %), β-

eudesmol (7,1 %), α-pineno (6,2 %), γ-eudesmol (5,1 %) e elemol (2,4 %). As estruturas 

desses compostos são dadas na Figura 45. Seus espectros de massa compõe o Anexo 1 (pág. 

94). 

 

 

Figura 45. Estruturas dos compostos voláteis identificados na FButOH. 

 

Todas essas substâncias foram identificadas nos óleos essenciais e extratos hexânicos 

dos frutos e folhas de C. pubescens (item 4.2, pág. 52). Criptomeridiol, α-pineno e α-cadinol 
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estão entre os componentes majoritários em algumas das amostras analisadas. Supõe-se que 

nos frutos de C. adamantium também haja quantidades significativas desses compostos, pois 

mesmo após extrações sucessivas com hexano e clorofórmio ainda estavam presentes na 

extração com etanol. O monoterpeno α-pineno e o sesquiterpeno α-cadinol foram 

anteriormente encontrados no óleo essencial dos frutos de Campomanesia adamantium 

(Cambessédes) O. Berg, por Valillo e colaboradores (2006b). 

 

4.2 Análise por CG-EM de C.pubescens 
 

O óleo das folhas de C. pubences teve rendimento de 0,20% e dos frutos 0,10%. Os 

rendimentos dos extratos hexânicos das folhas e frutos foram de 0,92 % e 1,36 %, 

respectivamente. Destas amostras foram preparadas soluções em hexano, as quais foram 

analisadas por CG-EM. As Figuras 46 a 49 (pág. 52-54) apresentam os cromatogramas 

obtidos para os óleos essenciais dos frutos (OFr) e das folhas (OFo) e para os extratos 

hexânicos dos frutos (HexFr) e das folhas (HexFo). 

Chromatogram Plot

File: f:\gc-ms\ofcp 12-7-2006.sms

Sample: OFCP                              Operator: Nilva

Scan Range: 1 - 8608 Time Range: 0.00 - 67.66 min. Date: 7/12/2006 03:20

10 20 30 40 50 60
minutes

0

50

100

150

200

kCounts RIC all ofcp 12-7-2006.sms

Seg 1 Segment 2

1022 2323 3626 4933 6220 7545 Scans

 

Figura 46. Cromatograma do óleo essencial dos frutos. 
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Chromatogram Plot

File: f:\gc-ms\cgff06 12-6-2006.sms

Sample: cgff06                            Operator: Nilva

Scan Range: 1 - 8727 Time Range: 0.00 - 67.65 min. Date: 6/12/2006 18:34

10 20 30 40 50 60
minutes

0

5

10

15

20

25

30

MCounts RIC all cgff06 12-6-2006.sms

Seg 1 Segment 2
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Figura 47. Cromatograma do óleo essencial das folhas. 

Chromatogram Plot

File: f:\gc-ms\ehfcp1 12-7-2006.sms

Sample: EHFCP1                            Operator: Nilva

Scan Range: 1 - 8514 Time Range: 0.00 - 67.66 min. Date: 7/12/2006 05:49
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Figura 48. Cromatograma do extrato hexânico dos frutos. 
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Chromatogram Plot

File: f:\gc-ms\fohcp 12-7-2006.sms

Sample: FOHCP                             Operator: Nilva

Scan Range: 1 - 8593 Time Range: 0.00 - 67.65 min. Date: 7/12/2006 12:45
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Figura 49. Cromatograma do extrato hexânico das folhas. 

 

A Tabela 9 (pág. 56) apresenta a composição química dos óleos essenciais e dos 

extratos hexânicos das folhas e dos frutos, onde a percentagem relativa foi obtida empregando 

a área de cada pico em relação ao somatório das áreas de todos os picos do cromatograma. As 

amostras analisadas mostraram-se ricas em mono e sesqui terpênos. 

No óleo essencial dos frutos de C. pubescens foram identificados trinta e oito 

compostos, representando 76,0 % da amostra. Entre os componentes identificados os 

sesquiterpenos foram a fração dominante com 71,7 % do total da área relativa, sendo que 

destes 46,7% são oxigenados. Os monoterpenos apresentaram 4,0 % e o benzaldeído, única 

substância não terpênica, apresentou 0,3 % do total da área relativa. Os constituintes 

majoritários foram criptomeridiol (13,9%), espatulenol (6,4%), globulol (6,0%), α-cadinol 

(5,5%) e β-cariofileno (3,8%). 

O óleo essencial das folhas em relação a área relativa apresentou o limoneno como 

maior constituinte (22,4%), seguido por α-pineno (13,3%), β-pineno (9,5%), 

biciclogermacreno (4,4%) e linalol (3,9%). Os sessenta e um compostos identificados nas 

folhas representam 94,7 % da área relativa total. Os monoterpenos predominam no óleo das 

folhas (60,2 %), ao contrário do obtido para o óleo dos frutos. Os três componentes 
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majoritários são hidrocarbonetos e somam 45,2 % da área relativa, enquanto os monoterpenos 

oxigenados respondem a 7,7 %. Entre os sesquiterpenos, 18,6 % são hidrocarbonetos, com 

destaque para o biciclogermacreno com 4,4 % da área relativa, e 15,9 % são oxigenados, 

sendo o globulol o mais abundante entre estes com 3,8 % de área relativa. 

No extrato hexânico dos frutos foram identificados cinqüenta e oito componentes. Os 

compostos mais abundantes foram β-cariofileno (6,0 %), δ-cadineno (4,3%), linalol (3,7 %), 

globulol (3,6 %) e espatulenol (3,4%). Com 42,7 % da área relativa, os sesquiterpenos 

predominaram no extrato hexânico dos frutos, sendo que os oxigenados representam 26,1% e 

os hidrocarbonados 16,6 %. Os monoterpenos hidrocarbonados somaram 3,9 % e os 

oxigenados totalizaram 7,1 % da área relativa. 

No extrato hexânico das folhas foram identificados somente sesquiterpenos. Foram 

vinte e dois compostos representando 58,8 % da área relativa da amostra, sendo que destes os 

hidrocarbonetos corresponderam a 34,8 % da área relativa, enquanto os sesquiterpenos 

oxigenados representaram 24,0 %. Os majoritários foram biciclogermacreno (13,6%), 

espatulenol (12,6%), germacreno D (10,4%), δ-cadineno (2,6%) e α-cadinol (2,6%).  

As Figuras 50 e 51 (pág. 58) mostram uma comparação entre os resultados obtidos 

para os frutos e folhas nos dois métodos de extração utilizados. Traçando uma comparação, 

baseada na área relativa das substâncias observa-se que para os frutos, a extração com hexano 

extraiu monoterpenos hidrocarbonados (3,9 %), enquanto que empregando o processo de 

hidrodestilação estes componentes não foram identificados. Para as folhas observa-se que os 

monoterpenos apresentam área significativa (11,0 %) no óleo essencial e não foram 

detectados no extrato hexânico (Tabela 9, pág. 56). 

Comparando o número de substâncias identificadas, verificamos que a hidrodestilação 

dos frutos extraiu maior número de substâncias do que a extração sólido-liquido, enquanto 

que para as folhas ocorreu um fato oposto. Para avaliar estas extrações e traçar um padrão, em 

relação ao tipo de extração mais adequada para cada substância, teríamos que otimizar os 

processos de extração e realizar toda a análise em triplicata. 

A condição 2 de análise para a cromatografia gasosa (item 3.3.1., pág. 8) foi utilizada 

para verificar a presença de diterpenos ou triterpenos nas amostras. No entanto, os 

cromatogramas obtidos não apresentaram nenhum pico com espectro de massas que possa ser 

atribuído a esse tipo de substâncias. 
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Tabela 9. Composição química dos óleos essenciais e extratos hexânicos de C. pubescens. 

Área relativa (%)   Índice de Retenção  
Compostos1 

 OFr OFo HexFr HexFo  ICal. KICal. ILit. 

1 α-Tujeno - 0,6 -   925 931 931 
2 α-Pineno - 13,3 1,2 -  932 937 939 
3 α Fencheno - 0,4 - -  946 952 951 
4 Benzaldeído 0,3 - 0,1 -  957 962 961 
5 β-Pineno - 9,5 0,5 -  975 979 976 
6 Mirceno - 1,0 0,0 -  991 992 991 
7 α-Felandreno - 0,3 0,1 -  1004 1005 1005 
8 δ-3-Careno - 0,2 - -  1010 1011 1011 
9 α-Terpineno - 0,3 - -  1016 1019 1018 

10 o-Cimeno - 1,6 0,0 -  1023 1027 1022 
11 Limoneno - 22,4 1,1 -  1028 1031 1031 
12 1,8-Cineole - 0,6 1,2 -  1030 1034 1033 
13 E-β-ocimeno - 0,3 0,8 -  1047 1052 1050 
14 γ-Terpineno - 0,9 0,1 -  1058 1062 1062 
15 cis-Óxido de Linalol - - 0,0 -  1072 1075 1074 
16 Terpinoleno - 1,8 0,1 -  1088 1089 1088 
17 Linalol 2,2 3,9 3,7 -  1100 1100 1098 
18 endo-Fenchol - 0,4 - -  1113 1114 1112 
19 Nopinona - - 0,2 -  1136 1139 1137 
20 Borneol - 0,4 0,1 -  1165 1168 1165 
21 Terpin-4-ol 0,2 0,6 0,4 -  1176 1179 1177 
22 p-Cimen-8-ol - 0,1 - -  1184 1186 1183 
23 α-Terpineol 1,6 1,4 1,3 -  1190 1191 1189 
24 Perila aldeído - 0,1 0,1 -  1272 1275 1271 
25 Perila álcool - 0,2 0,0 -  1298 1298 1295 
26 Geranato de metila - - 0,2 -  1324 1326 1323 
27 δ-Elemeno - 0,3 - 0,7  1337 1339 1339 
28 α-Cubebeno - 0,0 0,2 -  1351 1353 1351 
29 α-Ilangene  - 0,1 0,2 -  1372 1373 1372 
30 α-Copaeno 0,8 0,4 0,8 -  1376 1378 1376 
31 β-Elemeno - 0,7 - 1,0  1392 1393 1391 
32 α- Gurjuneno - 0,2 0,2 -  1410 1411 1409 
33 E-Caryofileno 3,8 3,1 6,0 1,5  1420 1421 1418 
34 β-Gurjuneno 0,6 0,2 0,4 -  1429 1431 1432 
35 γ-Elemeno - 0,1 0,1 -  1434 1436 1433 
36 Aromadendreno 1,9 0,8 1,8 -  1440 1441 1439 
37 α-Humuleno 2,2 1,0 2,9 1,3  1454 1456 1454 
38 Seicheleno 0,6 0,4 0,6 -  1461 1463 1460 
39 γ-Gurjuneno 0,1 - 0,1 -  1473 1474 1473 
40 γ-Muuroleno 2,1 0,7 1,7 0,7  1477 1479 1477 
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Tabela 9. Continuação 

Área relativa (%)   Índice de Retenção Compostos 
OFr OFo HexFr HexFo  ICal.. KICal. ILit. 

41 Germacreno D 1,4 2,6 0,2 10,4  1481 1482 1480 

42 β-Selineno 1,1 0,3 1,0 -  1487 1487 1485 

43 Valenceno - - 0,0 -  1489 1490 1491 

44 Viridifloreno 0,5 0,2 0,2 -  1492 1492 1493 

45 α-Selineno 1,7 - 1,7 -  1496 1496 1494 

46 Biciclogermacreno 0,6 4,4 - 13,6  1497 1497 1494 

47 trans-β-Guaieno 1,2 0,3 0,8 0,6  1501 1501 1500 

48 Germacreno A - 0,1 - 0,3  1506 1506 1503 

49 β-Bisaboleno - 0,1 0,2 -  1508 1508 1509 

50 γ-Cadineno 2,8 0,5 2,1 1,2  1515 1515 1513 

51 δ-Cadineno 2,8 1,6 4,3 2,6  1524 1525 1524 

52 Cadina-1,4-dieno 0,4 0,0 0,2 -  1533 1534 1532 

53 α-Cadineno 0,5 0,1 0,4 -  1538 1540 1538 

54 Germacreno B - 0,4 - 0,8  1557 1558 1556 

55 epi-Longipinanol 0,3 0,3 0,1 -  1560 1562 1561 

56 E-Nerolidol 0,7 1,5 0,1 2,1  1564 1565 1564 

57 Espatulenol 6,4 2,1 3,4 12,6  1577 1579 1576 

58 Globulol 6,1 3,8 3,6 2,5  1583 1584 1583 

59 Viridiflorol 0,6 1,2 0,3 -  1591 1592 1590 

60 Guaiol 0,3 0,2 0,6 -  1598 1598 1595 

61 β-óxido de Himachaleno 2,4 0,2 1,2 0,4  1609 1609 1610 

62 1,10-di-epi-Cubenol 0,4 0,3 - -  1616 1616 1614 

63 1-epi-Cubenol 0,5 0,4 0,3 -  1626 1627 1627 

64 α-Acorenol 1,8 0,6 0,6 1,0  1628 1629 1630 

65 γ-Eudesmol 2,1 0,4 0,5 0,3  1632 1633 1630 

66 epi-α-Cadinol 2,7 2,0 1,9 0,9  1641 1642 1640 

67 α-Muurolol 0,3 0,5 0,2 0,3  1646 1648 1645 

68 β-Eudesmol 2,8 - 0,4 0,5  1650 1651 1649 

69 α-Cadinol 5,6 2,4 2,4 2,6  1654 1655 1653 

70 Criptomeridiol 13,9 - 1,0 0,8  1809 1809 1808 

4,0 60,2 11,0 -     
- 52,5 3,9 -     

Total monoterpenos 
          Hidrocarbonetos 
          Oxigenados 4,0 7,7 7,1 -     

71,7 34,4 42,7 58,8     
24,9 18,5 26,1 34,8     

Total sesquiterpenos 
          Hidrocarbonetos 
          Oxigenados 46,8 15,9 16,6 24,0     
Outros compostos 0,3 - 0,3 -     

Total 76,0 94,7 54,0 58,8     
1Compostos em ordem de eluição. OFr = óleo essencial dos frutos; OFo = óleo essencial das folhas; HexFr = 

extrato hexânico dos frutos; HexFo = extrato hexânico das folhas. ICal. = índice de retenção de temperatura-

programada e KICal = índice de Kovats calculados; ILit. = índice da literatura (ADAMS, 1995). 
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Figura 50. Gráfico comparativo dos dois métodos de extração de componentes voláteis 

empregados com base na área relativa. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 51. Gráfico  comparativo dos dois métodos de extração de componentes voláteis 

empregados com base no número de compostos identificados. 

 

A Tabela 10 (pág. 60) traz uma comparação dos óleos essenciais estudados neste 

trabalho com dados de duas espécies de Campomanesia encontrados na literatura (VALLILO 

et al, 2006; ADATI; FERRO, 2006). Verifica-se grande semelhança entre essas espécies em 

relação aos componentes em maior concentração. Das trinta e quatro substâncias apresentadas 

na Tabela 10, vinte e uma aparecem em pelo menos três das amostras comparadas. Apenas 

quatro compostos citados pela literatura não foram identificados nos óleos de C. pubescens. 

Seis componentes do óleo dos frutos e folhas deste trabalho (biciclogermacreno, β-óxido de 

cariofileno, γ-eudesmol, epi-α-cadinol, β-eudesmol e criptomeridiol) não estão descritos nos 

frutos de C. adamantium e nas folhas de C. phaea. 
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Alguns dos compostos voláteis majoritários, nos óleos essenciais e extratos hexânicos 

dos frutos e folhas de C. pubescens, tiveram suas atividades biológicas estudadas e 

encontram-se relatadas na literatura. Por exemplo, o criptomeridiol apresenta atividade 

antiespasmolítica (evita a contração involuntária dos músculos) como revelado nos trabalhos 

de Evans et al (1982), Locksley et al (1982), Ruangrungsi et al (1985) e Rizk et al (1986). 

Esse composto, considerado um precursor direto da série eudesmano (SUMIMOTO et al 

1963), apresentou baixa atividade antifúngica sobre Aspergillus niger, Trichophyton 

mentagrophytes, e Candida albicans e nenhuma atividade antimicrobiana sobre Pseudomonas 

aeruginosa, Staphylococcus aureus, Bacillus subtilis, e Escherichia coli (RAGASA et al, 

2005). 

Um estudo com o óleo essencial das partes aéreas de Cordia curassavica 

(Boraginaceae) (HERNANDEZ et al, 2007), mostrou que este foi ativo sobre as bactérias 

Sarcina lutea e Vibrio cholerae, com concentração inibitória mínima (CIM) de 62 µg/mL, e 

sobre o fungo Rhizoctonia solani (CIM50 = 180 µg/mL). Esse óleo apresentou entre os 

compostos majoritários o β-eudesmol (19,21%) e o espatulenol (11,25%), componentes que 

estão presentes no óleo dos frutos de C. pubescens com 2,8 % e 6,4 %, respectivamente. 

Porém este artigo não relata qual das substâncias majoritárias é responsável pela atividade 

biológica determinada. O β-eudesmol, entretanto, apresenta algumas atividades biológicas 

como: atividade anti-hepatotóxica in vitro (KISO, et al, 1983), atividade hipotensiva em gatos 

(ARORA, et al, 1967) e inibição da secreção gástrica e úlceras em ratos (NOGAMI, et al, 

1986). 

O limoneno é o principal componente do óleo essencial de frutas cítricas contribuindo 

para o aroma característico destas (ARAÚJO; FARIAS, 2003). Na laranja o percentual do 

isômero D-limoneno chega a 90 % e no limão varia entre 65-70 % (TRUCOM, 2005). Esse 

composto apresenta atividade antimicrobiana (VAN VUUREN; VILJOEN, 2007) e anti-

tumoral (JI et al, 2006) dentre outras. 

Glisic et al (2007) relataram que as frações ricas em α-pineno e misturas de α-pineno e 

sabineno, extraídas do óleo essencial de Juniperus communis L., apresentaram alta atividade 

antimicrobiana, especialmente sobre fungos, sendo mais ativas que os antibióticos testados. O 

α-pineno mostrou alta atividade contra a bactéria Clostridium perfringens, responsável por 

males intestinais (HWANG; LEE, 2002). 

A presença desses compostos com atividade biológica em espécies do gênero 

Campomanesia, mostra que são necessários estudos mais aprofundados e focalizados nas 

atividades biológicas para a espécie em estudo. 
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Tabela 10: Comparação dos óleos essências de três espécies de Campomanesia. 

Compostos1 
C. pubescens 

frutos2 
C. pubescens 

folhas2 
C. adamantium 

frutos3 
C. phaea 

folhas4 
KI

5 

α-Pineno - 13,3 10,6 2,1 939 
β-Pineno - 9,5 2,5 1,4 976 
Mirceno - 1,0 3,5 - 991 
p-Cimeno - - 2,0 0,5 1026 
Limoneno - 22,4 10,1 1,8 1031 
(Z)-β-ocimeno - - 9,2 - 1040 
Terpinoleno - 1,8 2,2 - 1088 
Linalol 2,2 3,9 3,1 11,1 1098 
α-Terpineol 1,6 1,4 1,9 2,4 1189 
α-Copaeno 0,8 0,4 0,8 3,3 1376 
β-Elemeno - 0,7 0,6 3,6 1391 
β-Caryofileno 3,8 3,1 7,0 6,3 1418 
β-Gurjuneno 0,6 0,2 2,6 - 1432 
Aromadendreno 1,9 0,8 - 1,8 1439 
α-Humuleno 2,2 1,0 2,3 1,8 1454 
Aloaromadendreno - - 1,0 2,1 1461 
γ-Muuroleno 2,1 0,7 - 3,2 1477 

Germacreno D 1,4 2,6 1,2 - 1480 

β-Selineno 1,1 0,3 0,4 6,9 1485 

Viridifloreno 0,5 0,2 5,2 - 1493 

α-Selineno 1,7 - - 3,9 1494 

Biciclogermacreno 0,6 4,4 - - 1494 

γ-Cadineno 2,8 0,5 1,4 1,2 1513 

δ-Cadineno 2,8 1,6 3,2 - 1524 

Espatulenol 6,4 2,1 - 4,4 1576 

Óxido de cariofileno - - 0,9 11,8 1581 
Globulol 6,1 3,8 3,2 2,5 1583 

Viridiflorol 0,6 1,2 1,5 - 1590 

β-Óxido de himachaleno 2,4 0,2 - - 1610 

γ-Eudesmol 2,1 0,4 - - 1630 

epi-α-Cadinol 2,7 2,0 - - 1640 

β-Eudesmol 2,8 - - - 1649 

α-Cadinol 5,6 2,4 2,1 1,9 1653 

Criptomeridiol 13,9 - - - 1808 
1Compostos em ordem de eluição. 2Área relativa por CG-EM,  3Área por CG-DIC (VALLILO et al, 2006b).

 

4Área por CG-DIC (ADATI; FERRO, 2006). 
5Índice de retenção da literatura (ADAMS, 1995). 
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4.3 Análise por CLAE-DAD 
 

4.3.1 Avaliação do perfil cromatográfico. 
 

Os extratos e partições foram analisados por CLAE com a intenção de se obter o perfil 

cromatográfico das amostras e permitir a identificação e determinação do teor das substâncias 

em C. pubescens e em C. adamantium. 

A avaliação do perfil cromatográfico foi realizada através dos espectros de absorção 

molecular, obtidos na região do ultravioleta e visível (UV-Vis) dos picos, e de seus tempos de 

retenção utilizando o programa computacional do próprio equipamento. Um total de vinte e 

nove picos (somando todas as amostras analisadas) apresentaram espectros de UV-Vis. No 

entanto, alguns deles (1-3, 20, 21, 26-28) apresentaram espectros diferentes quando obtidos de 

pontos diferentes no pico, indicando a co-eluição. Os espectros dos picos que mantiveram um 

perfil constante ao longo do pico são dados na Figura 52 (pág. 62). Outros picos não 

apresentaram nenhum espectro de UV-Vis, então foram identificados por letras (A-M). 

Os cromatogramas apresentados nessa discussão foram obtidos no comprimento de 

onda (λ) de 284 nm. A escolha deste λ foi baseada no número de picos observados , sendo  λ 

284 nm o que apresentou maior quantidade de picos. 

A análise por CLAE mostrou que os perfis cromatográficos do EHex e do EAcOEt  de 

C. pubescens (Figuras 53 e 54, pág. 63) são muito semelhantes em relação às substâncias 

majoritárias. Pela comparação destes dois cromatogramas, percebe-se que a substância 

indicada com a letra A apresenta um tempo de retenção muito próximo à substância 6 

presente no EAcOEt, podendo tratar-se do mesmo composto. Outras possibilidades seriam a 

substância B corresponder a número 9 e a C ser a substância 12. Porém, como os picos A, B e 

C não apresentaram um espectro de UV-Vis, a afirmação de que elas realmente seriam essas 

substâncias (6, 9 e 12, respectivamente) ficaria baseada somente no tempo de retenção, o que 

poderia conduzir a uma afirmação incorreta. 

Em C. adamantium o EEtOH (cromatograma na Figura 55, pág. 64) apresentou os 

picos 7, 13, 14, 19 e 23, porém com intensidades menores do que no EHex e no EAcOEt. A 

partição do EEtOH concentrou essas substâncias na FButOH, como pode ser observado no 

cromatograma dessa amostra (Figura 56, pág. 64). Os picos 7, 13 e 14 na FButOH mostraram-

se tão intensos quanto nos extratos de C. pubescens (EHex e EAcOEt). 

 



Estudo químico de Campomanesia pubescens e Campomanesia adamantium (Myrtaceae) 

 

_______________________________________________________________________________________ 
José Ricardo Marconato da Silva 

62 

 

Figura 52. Espectros de absorção molecular obtidos na região do UV-Vis  
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Figura 53. Cromatograma representativo do EHex (C. pubescens), obtido em 284 nm. 

 

 

Figura 54. Cromatograma representativo do EAcOEt (C. pubescens), obtido em 284 nm 
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Figura 55. Cromatograma representativo do EEtOH (C. adamantium), obtido em 284 nm. 

 

 

Figura 56. Cromatograma representativo da FButOH (C. adamantium), obtido em 284 nm. 

 

Na FAq não foram identificados nenhum dos vinte e nove picos, cujos espectros na 

região do ultravioleta e vísivel foram obtidos (Figura 57, pág. 65). Observou-se nessa 

amostra, um pico de grande intensidade em 2,4 minutos e outros menos intensos na mesma 

região, porém nenhum deles apresentou um espectro de UV-Vis bem definido. 
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Figura 57. Cromatograma representativo da FAq (C. adamantium), obtido em 284 nm. 

 

Com as frações FACN e FHex o perfil mostrou-se praticamente o mesmo, porém com 

intensidades extremamente diferentes (Figuras 58 e 59, pág. 65 e 66). Na FACN o pico 23 

supera os 300 mAU enquanto que na FHex esse valor não chega a 25 mAU. Em C. 

adamantium a FAq apresenta picos intensos no início do cromatograma, indicando que 

substâncias mais polares estão presentes nessa amostra. 

A Figura 60 (pág. 66) mostra todos os cromatogramas (C. adamantium e C. 

pubescens), sobrepostos em uma imagem com a escala fixada em 400 mAU. Através desta 

figura percebe-se que a FACN apresenta picos mais intensos dos que as outras amostras. 

 

Figura 58. Cromatograma representativo da FACN (C. pubescens), obtido em 284 nm. 
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Figura 59. Cromatograma representativo da FHex (C. pubescens), obtido em 284 nm. 
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Figura 60. Comparação entre todos os cromatogramas na mesma escala de intensidade, 

obtidos em 284 nm. 
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4.3.2 Identificação e determinação do teor das substâncias  
 

O isolamento e elucidação estrutural das substâncias Cp1, Cp2 Ca1, Ca2, Ca3 e Ca4 

dos frutos de C. pubescens e C. adamantium permitiu utilizá-las como padrões para a 

identificação e determinação do teor das mesmas nos extratos e partições estudados. A Figura 

61 (pág. 68) traz as estruturas dessas substâncias e seus respectivos espectros de UV-Vis. 

As substâncias isoladas foram injetadas no mesmo equipamento e sob as mesmas 

condições utilizadas para os extratos e partições. Comparando o tempo de retenção e 

espectros na região do ultravioleta e visível dos padrões, com aqueles apresentados pelos 

picos detectados nos extratos e partições foi possível identificar quais deles correspondiam às 

substâncias isoladas. A correlação entre o código da substância e o número dado no 

cromatograma está na Tabela 11. 

Com a análise dos espectros de UV-Vis (Figura 61, pág. 68) e tempos de retenção das 

substâncias Ca2 e Cp2 foi possível determinar que ambas co-eluem formando o pico 19. A 

substância Cp2 deve estar em maior proporção, pois, na maior parte do pico, o espectro de 

UV-Vis obtido assemelha-se mais ao dessa substância. 

 

Tabela 11. Numeração dos picos correspondentes às substâncias conhecidas. 

Substância Número do pico 
Cp1 23 
Cp2 19 
Ca1 13 
Ca2 19 
Ca3 14 
Ca4 7 

 

  

Os espectros de absorção molecular na região do ultravioleta e visível das substâncias 

conhecidas também foram úteis para sugerir a natureza de outros compostos presentes nos 

extratos e partições. Os picos 6, 9, 10, 12, 15, 17, 18 e 29 apresentaram espectros (Figura 52, 

pág. 62) com perfis semelhantes ao das flavanonas Ca1 (13), Ca3 (14) e Ca4 (7), 

diferenciando-se dessas no valor da absorção máxima, indicando que essas substâncias podem 

ser flavanonas. O mesmo aconteceu com os picos 16, 22, 24 e 25, que apresentaram espectros 

(Figura 52, pág. 62) semelhantes ao das substâncias Cp1 (23), Cp2 (19) e Ca2 (19). Esses 

dados sugerem que, nos extratos e partições (exceto a FAq), os flavonóides são as substâncias 

predominantes dentre aquelas possíveis de se detectar com a metodologia utilizada. 
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Figura 61. Estruturas e espectros de UV-Vis para as substâncias isoladas de C. pubescens e 

C. adamantium. 

 

As substâncias isoladas foram utilizadas como padrões para obtenção das curvas 

analíticas por CLAE. Esse procedimento foi realizado utilizando o mesmo equipamento e 

método das demais análises por CLAE. Como as substâncias Cp2 e Ca2 coeluem, o qual não 

se conseguiu separar nas diferentes condições testadas, estas não foram quantificadas. Os 

parâmetros obtidos para cada curva são dados na Tabela 12 (pág. 69). 

Os teores das substâncias Cp1, Ca1, Ca3 e Ca4 foram expressos em miligrama de 

substância por grama de extrato (mg/g) e são apresentados na Tabela 13 (pág. 69). 
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Tabela 12. Dados de regressão linear das curvas analíticas para determinação das substâncias 

isoladas dos frutos de C. adamantium e C. pubescens. 

Parâmetros Cp1 Ca1 Ca3 Ca4 

IL (µg) 2,20-36,00 0,16-4,10 0,12-3,67 0,04-10,80 

B 3363600 6580150 18035100 4959190 

A 1637750 -1130730 -2371140 -161369 

R 0,99974 0,99889 0,99978 0,99962 

N 5 5 5 6 

IL: intervalo linear em micrograma, B: coeficiente angular, A: coeficiente linear, R: coeficiente de correlação, N: 
número de amostras. Regressão linear, formúla: Y = A + BX, onde Y: razão da área do pico, A: coeficiente 
angular, B: coeficiente linear, X: concentração (µg). 
 

 

Tabela 13. Teores (mg/g) das substâncias isoladas dos frutos de C. adamantium e C. 

pubescens. 

Espécie Amostra Cp1 Ca1 Ca3 Ca4 
EHex 172,26 21,66 9,94 17,17 
FHex 30,47 3,31 1,52 2,31 
FACN 459,63 26,88 10,77 18,46 

C. pubescens 

EAcOEt 34,47 8,18 4,54 8,80 
EEtOH ND 5,78 3,23 2,60 

C. adamantium 
FButOH ND 29,2 15,37 16,62 

 ND = não determinado 

 

Em C. pubescens verifica-se que a partição do EHex concentrou os flavonóides na 

FACN, principalmente a substância Cp1 que correspondeu a quase 50 % da FACN, enquanto 

a FHex apresentou teores mais baixos. Em função das estruturas e polaridade das substâncias 

isoladas este resultado era esperado. No EAcOEt observaram-se valores menores do que para 

o EHex. Como este extrato foi obtido a partir da borra resultante da extração com hexano, os 

teores apresentados também são coerentes, pois essas substâncias já haviam sido extraídas em 

grande quantidade no EHex. 

A presença dessas substâncias no EEtOH dos frutos de C. adamantium indica que elas 

devem ser realmente as substâncias majoritárias nos frutos dessas duas espécies, pois 

continuam sendo detectadas mesmo após várias extrações com diferentes solventes (hexano e 

clorofórmio). Na partição do EEtOH também se observou a concentração dos flavonóides em 

uma das fases, mas nesse caso a separação foi total em relação às substâncias conhecidas. Na 

FAq não foi observado nenhum dos 29 picos encontrados nas outras amostras, enquanto que 
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na FButOH os teores para Ca1 e Ca3 foram superiores aos da FACN (C. pubescens) e o da 

Ca4 foi muito próximo ao valor dessa amostra. 

A chalcona Cp2, apesar de não ser quantificada por estar em mistura com a substância 

Ca2, também é uma das majoritárias nesses extratos. O pico 19, que contém essas duas 

substâncias, é tão intenso quanto o pico 23 (Cp1). A maior parte da área desse pico deve ser 

da substância Cp2, pois o espectro de UV-Vis, quando analisado em toda a extensão do pico, 

se assemelha muito mais ao espectro obtido para a Cp2. 

A substância Cp1 não foi determinada no EEtOH e na FButOH pois a área do pico 

dessa substância foi menor do que a área mínima da curva analítica. 

As substâncias Cp1 e Ca2 foram quantificadas por CLAE em espécies do gênero 

Metrosideros, também pertencente à família Myrtaceae (MUSTAFA et al, 2005). Neste 

trabalho foram encontrados teores de 1,5 a 10,9 mg/g de Cp1 em amostras de M. fulgens e de 

3,6 a 5,3 mg/g de Ca2 em uma amostra de M. excelsa (esses valores foram expressos em mg 

de substância por g de folhas secas). Nas espécies M. carminea, M. colensoi e M. diffusa não 

foram detectadas estas substâncias. Em C. pubescens o teor de Cp1 em miligrama por grama 

de fruto, determinado pela soma do valor obtido para EHex (2,35 mg/g) e o EAcOEt (0,82 

mg/g), é de 3,17 mg/g, valor que é superior ao obtido para uma das M. fulgens. 

 

4.4 Testes químicos e biológicos 
 

4.4.1 Teor de compostos fenólicos 
 

Os teores para cada extrato testado foram calculados pela equação linear baseada na 

curva de calibração do ácido gálico, que é dada abaixo:  

 

A: 0,0539.C – 0,0168 , R = 0,9984 

 

onde A é a média da absorbância, C é a concentração em microgramas de equivalentes de 

ácido gálico por mililitro de solução (µg EAG/mL), R é o coeficiente de correlação, 0,0539 é 

o valor do coeficiente angular e -0,0168 é o coeficiente linear. 

Constatamos que o resultado em miligrama de equivalente de ácido gálico por grama 

de extrato (mg EAG/g) variava dependendo da concentração utilizada no cálculo, com isso 

obtendo-se um valor diferente de teor de fenóis (em mg EAG/g) para cada concentração de 
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solução. Empregando cada concentração individualmente para o cálculo, há tendência das 

amostras em apresentar altos teores de fenóis para concentrações baixas de solução e valores 

menores de fenóis para soluções de concentração mais elevada. A Tabela 14 (pág. 71) traz o 

percentual da diferença entre o teor de fenóis (em mg EAG/g) para uma concentração mais 

baixa (200 µg/mL) e uma concentração mais alta (maior ou igual a 1000 µg/mL) de cada 

amostra. Esses dados evidenciam que o resultado do teste de fenóis (para as amostras 

estudadas neste) trabalho foi dependente da concentração da solução teste. 

Verificou-se que plotando um gráfico com o teor de fenóis obtido para cada solução 

(em µg/mL, abscissa) e a concentração dessa solução (em µg/mL, ordenada) a relação era 

linear, como ilustra o gráfico na Figura 62 (pág. 72). 

Sendo assim, para cada amostra foi plotado um gráfico de teor de fenóis em função da 

concentração da solução (Anexo 2, pág. 97). Fazendo a regressão linear das curvas desses 

gráficos obteve-se as equações lineares para cada uma delas (parâmetros na Tabela 15, pág. 

72). 

 

Tabela 14. Diferença entre os teores de fenóis calculados para concentrações altas e baixas. 

Espécie Amostra 
Concentração da 
solução (µg/mL) 

Teor de fenóis 
(mg EAG/g) 

Diferença (%)1 

200 137 
EHex 

2000 103,4 
- 24,6 

200 111,8 
FHex 

2000 52,5 
- 53,0 

200 166,9 
FACN 

2000 99,6 
- 40,4 

200 111,2 

C. pubescens 

EAcOEt 
2000 93,8 

- 15,6 

200 68,3 
EEtOH 

1000 40,1 
- 41,4 

200 147,9 
FButOH 

1000 113 
- 23,6 

C. adamantium 

200 71 

 
FAq 

1200 38,1 
- 46,3 

1Diferença( %)  = [(CMAIOR – CMENOR)/CMENOR] x 100. Onde C é a concentração da solução. 
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Figura 62. Gráfico correlacionando os teores de fenóis com as concentrações das soluções 

para o EHex. 

 

Tabela 15. Parâmetros das curvas analíticas dos gráficos do teor de fenóis pela concentração 

das soluções. 

Espécie Amostra A B R 

C. pubescens EHex -71,55 9,9697 0,9992 

 FHex -337,73 19,815 0,9620 

 FACN -194,74 10,875 0,9976 

 EAcOEt -33,472 10,842 0,9998 

C. adamantium EEtOH -219,96 30,368 0,9961 

 FButOH -75,474 9,4513 0,9995 

 FAq -202,58 29,567 0,9922 

       A: coeficiente linear. B: coeficiente angular. R: coeficiente de correlação. 

 

Para calcular os valores apresentados na Tabela 16 (pág. 73) as concentrações das 

soluções obtidas tiveram seus valores primeiramente ajustados para 1 g/mL. 

Não foi encontrada na literatura nenhuma referência sobre esse procedimento para 

calcular o teor de fenóis a partir da correlação com as soluções. Os métodos descritos 

procedem à determinação do conteúdo fenólico partindo de uma única solução do extrato, 

sendo essas em concentrações variadas (AMIM et al, 2006; ARABSHAHI-DELOUEE; 

UROOJ, 2006; DURMAZ et al, 2007). Um estudo mais aprofundado e com outras matrizes 

Teor de fenóis (µg/mL) 

Y = A + B * X 
 
A  = - 71,54969 
B  =     9,96973 

R =     0,9996 
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vegetais devem ser realizados para que se possa propor uma alteração no tratamento dos 

dados obtidos nesse método, já consagrado de determinação do teor de fenóis. 

Efetuando o cálculo a partir desse valor (1 g/mL), obteve-se o teor de fenóis (em µg 

EAG/mL) correspondente a um grama de extrato. Transformando a unidade do teor de fenóis 

de µg EAG para mg EAG obteve-se o resultado desejado, em mg EAG/g (Tabela 16, pág. 73). 

Em C. pubescens o EHex apresentou o maior teor de compostos fenólicos (100,3 mg 

EAG/g). A partição desse extrato com acetonitrila concentrou esses compostos na FACN, que 

mostrou-se cerca de 82 % mais rica em fenóis do que a FHex. O EAcOEt mostra um teor de 

fenóis próximo ao do EHex. Somando os valores de EHex e EAcOEt obtemos 192,3 mg 

EAG/g, indicando que 19,2 % da massa extraída dos frutos é de substâncias fenólicas. 

Em C. adamantium a FButOH mostrou-se mais rica em fenóis (105,8 mg EAG/g) 

indicando que a partição realizada com o EEtOH foi importante para concentrar os compostos 

fenólicos nessa fase, de onde foi possível isolar quatro flavonóides. 

 

 

Tabela 16. Teor de fenóis totais para os extratos e partições. 

Espécie Amostra 
Teor de fenóis 

(mg EAG/g) 

EHex 100,3 

FHex 50,5 

FACN 92,0 
C. pubescens 

EAcOEt 92,2 

EEtOH 32,9 

FButOH 105,8 C. adamantium 

FAq 33,8 

 
 

Neste trabalho não foram analisados todos os extratos obtidos com C. pubescens e C. 

adamantium e, provavelmente, por este fato os teores encontrados para os extratos e partições 

sejam inferiores aos encontrados para outras espécies de Myrtaceae como, por exemplo, em 

Psidium guajava (TACHAKITTIRUMGROD et al, 2007) e Myrtus communis L. 

(CHRYSSAVGI, 2008).  

A quantificação de fenóis utilizando o reagente de Folin-Ciocalteu tem suas 

desvantagens. Substâncias como açúcares, aminas aromáticas, dióxido de enxofre e outras 
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substâncias inorgânicas agem como interferentes nesse teste (CHRYSSAVGI, 2008). Por isso 

esses resultados não devem ser considerados absolutos, mas sim um dado auxiliar na pesquisa 

de produtos naturais. 

 

4.4.2 Teor de flavonóides 
 

O cálculo do teor de flavonóides em microgramas de equivalentes quercetina por 

grama de extrato (mg EQ/g) também apresentou um valor diferente para cada concentração da 

solução. Seguindo a mesma linha de raciocínio do caso dos compostos fenólicos fez-se a 

correlação entre o teor de flavonóides e a concentração das soluções. A equação da reta para o 

padrão quercetina está apresentada abaixo: 

 

A: 0,0753.C – 0,0185 , R = 0,995 

 

onde A é a média da absorbância, C é a concentração em microgramas de equivalentes de 

quercetina por mililitro de solução (µg EQ/mL), R é o coeficiente de correlação, 0,0753 é o 

valor do coeficiente angular e -0,0185 é o coeficiente linear. 

A partir dessa equação calculou-se o teor de flavonóides em µg EQ/mL. Esses valores 

foram então graficados em função da concentração das soluções (em µg/mL). Todos os 

gráficos obtidos apresentaram boa linearidade, como pode ser observado no Anexo 3 (pág. 

98). A Tabela 17 traz os parâmetros das regressões lineares obtidas para gráficos. 

 

Tabela 17. Parâmetros das curvas analíticas dos gráficos do teor de flavonóides pela 

concentração das soluções. 

Espécie Amostra A B R 

EHex 68,14 5,9389 0,9995 

FHex 52,696 8,6946 0,9994 

FACN 81,68 6,8643 0,9971 
C. pubescens 

EAcOEt -57,759 27,786 0,9991 

EEtOH -747,13 299,34 0,9975 

FButOH -84,559 35,18 0,9922 C. adamantium 

FAq -1396,6 548,53 0,9833 

     A: coeficiente linear. B: coeficiente angular. R: coeficiente de correlação. 
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Os teores de flavonóides são dados na Tabela 18 (pág. 75). Para o EHex, a FHex e a 

FACN esses valores mostraram-se maiores do que os teores de fenóis (Tabela 16, pág. 73) 

para as mesmas amostras. Essa inversão aconteceu em outros extratos apolares do gênero 

Campomanesia estudados pelo grupo de pesquisa. 

Os gráficos apresentados na Figura 63 (pág. 76) mostram a comparação entre as 

curvas utilizadas para calcular os teores de fenóis e o de flavonóides em miligramas de 

equivalente por grama de extrato. Nesta figura percebe-se que em concentrações baixas a 

tendência é de que esses valores sejam invertidos, ou seja, o teor de fenóis seja maior do que o 

teor de flavonóides. 

O teste de flavonóides foi repetido para essas amostras, mas os resultados não foram 

alterados. Para tentar explicar essa inversão buscou-se avaliar a correlação entre o teor de 

fenóis e o de flavonóides graficando os dados. Todos os gráficos obtidos são mostrados no 

Anexo 4 (pág. 99). 

 

Tabela 18. Teor de flavonóides para os extratos e partições. 

Espécie Amostra 
Teor de flavonóides 

(mg EQ/g) 

EHex 168,4 

FHex 115,0 

FACN 145,7 
C. pubescens 

EAcOEt 36,0 

EEtOH 3,3 

FButOH 28,4 C. adamantium 

FAq 1,8 
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Figura 63. Gráficos comparativos entre o teor de fenóis (linha em preto) e flavonóides (linha 

em vermelho) pela concentração da solução. 16a: extrato hexânico. 16b: fase hexânica. 16c: 

fase acetonitrila.  

 

Os teores de fenóis e de flavonóides para os extratos e partições (EHex, FACN, 

EAcOEt, EEtOH e FButOH) apresentaram um coeficiente de correlação de 0,99, indicando 

boa linearidade. Enquanto para as partições (FHex e a FAq) essa linearidade não foi tão boa 

(R = 0,96) (Anexo 4, pág. 99). Supõe-se que alguma outra substância não fenólica possa estar 

respondendo no teste para flavonóides e assim tirando a linearidade de algumas amostras. Um 

estudo da FHex vem sendo realizado por um aluno de iniciação científica e dados 

preliminares deste trabalho indicam que aproximadamente 78 %, em massa, dessa amostra é 

de uma substância não identificada que está presente em alguns extratos desta planta (ver Item 

3.5.1, pág. 9). Outra constatação foi que essa substância responde ao teste para flavonóides, 

mostrando-se como um interferente neste. 

Para a FHex sugere-se que essa substância tenha influenciado na resposta do teste de 

flavonóides e, por conseqüência, prejudicado na linearidade entre o teor de fenóis e o teor de 

flavonóides. 

16a 16b 

16c 
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Sabemos, pelos dados da análise por CLAE, que a FAq não contém os flavonóides 

identificados em outros extratos dessas espécies. Também não deve conter a substancia não 

identificada predominante na FHex pela polaridade da mesma. É necessário identificar os 

componentes químicos da FAq para tentar explicar o comportamento dessa amostra no teste. 

 

4.4.3 Atividade antioxidante 
 

4.4.3.1. Ensaio com o radical livre DPPH 
 

Os valores das CI50 para os extratos e partições são dados na Tabela 19 (pág. 77). Os 

gráficos construídos para cada amostra compõe o Anexo 5 (pág. 100). 

Em C. pubescens foram comparados os dois extratos brutos e observou-se que o 

EAcOEt apresentou atividade muito superior ao EHex, sendo cerca de doze vezes mais ativo. 

Por ser um solvente mais polar o acetato de etila deve ter extraído substâncias mais polares 

que podem ter conferido essa ação antioxidante ao extrato. 

A análise por CLAE nos extratos e partições deste trabalho indicou a presença de 

outros flavonóides, além daqueles isolados. Faz-se necessária, então, a busca de uma 

correlação entre a atividade antioxidante e a quantidade de fenóis e flavonóides presentes nas 

amostras visando explicar os resultados obtidos. 

 

Tabela 19. Valores de CI50 das amostras frente ao radical livre DPPH. 

Espécie Amostra CI50 (µg/mL) 

EHex 1844,7 

FHex >2000,0 

FACN 294,9 
C. pubescens 

EAcOEt 149,5 

EEtOH 228,3 

FButOH 170,4 C. adamantium 

FAq 306,0 

 BHA (padrão) 0,86 
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A tentativa de justificar esta atividade com base em fenóis e flavonóides está baseada 

em dados da literatura, que relatam que entre as diversas classes de substâncias polares os 

fenóis se apresentam como antioxidantes potencialmente ativos (JAYATHILAKAN et al, 

2007). Entre as substâncias fenólicas naturais largamente distribuídas no Reino Plantae, os 

flavonóides apresentam características estruturais que lhes dão a possibilidade de agir como 

antioxidantes (SEYOUM et al, 2006). 

O EAcOEt apresenta teores de fenóis e flavonóides menores do que o EHex, porém 

apresenta maior atividade antioxidante, indicando que o determinante nesse resultado não foi 

a quantidade de substâncias fenólicas presentes, mas sim a ação das mesmas. O EAcOEt deve 

conter substâncias mais ativas frente ao teste que, por isso, mesmo sendo substâncias 

minoritárias, conferem elevada atividade à amostra. 

Cinco dos flavonóides isolados dos frutos de C. adamantium e C. pubescens foram 

testados frente ao radical livre DPPH. A análise foi feita para apenas uma concentração (300 

µg/mL) devido a pouca massa disponível de cada substância. Os resultados são dados na 

Tabela 20 (pág. 78). 

Comparando os flavonóides isolados ao padrão BHA percebe-se que estes são 

fracamente ativos. Uma solução a 0,86 µg/mL de BHA é capaz de sequestrar 50,0 % do 

DPPH, enquanto que a substância Ca4, mais ativa dentre as testadas, sequestra apenas 23,4 % 

do DPPH em uma concentração cerca de 350 vezes superior à do BHA. 

 

Tabela 20. Atividade antioxidante de cinco das substâncias isoladas de C. adamantium e C. 

pubescens. 

Cp11 Cp21 Ca11 Ca31 Ca41 Padrão2 

16,7 14,1 6,8 5,7 23,4 0,86 
1 Percentual de inibição na concentração de 300 µg/mL. 2 Valor da CI50 para o BHA. 

 

Com base nos dados apresentados na Tabela 20, as substâncias conhecidas nos 

extratos isoladamente não contribuem com grande intensidade para a atividade antioxidante 

observada. 

No caso do EAcOEt o teor das substâncias conhecidas é menor do que no EHex e na 

FACN, mas mesmo assim este extrato apresentou a maior atividade o que nos auxilia a 

sugerir que a atividade antioxidante do EAcOEt seja relativa à substâncias minoritárias não 

identificadas nos demais extratos. 
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Comparando a atividade do EHex com suas partições (FHex e FACN) verifica-se que 

o tratamento com acetonitrila, separou de forma significativa as substâncias ativas frente ao 

teste com DPPH. A FACN mostrou um CI50 de 294,9 µg/mL enquanto que na FHex a CI50 

nem foi obtida, pois uma solução de 2000 µg/mL desta última apresentou percentual de 

inibição de apenas 23,5 %, então por se tratar de um valor baixo obtido em concentração 

elevada não foi testado o comportamento desta fração em concentrações superiores. 

Na fase ACN, suspeita-se que a atividade antioxidante tenha sido influenciada pelo 

alto teor das substâncias Cp1 (459,6 mg/g) e Cp2 nessa amostra. Apesar de não ser 

quantificada, acredita-se que a substância Cp2 também esteja em alta concentração na FACN. 

O espectro de UV-Vis do pico que contém a mistura Ca2/Cp2 é mais próximo ao apresentado 

pela Cp2 e este pico tem uma área próxima à da Cp1. 

Foram plotados gráficos com os teores de fenóis (µg EAG/mL) e também de 

flavonóides (µg EQ/mL) de cada solução em função do percentual de inibição (%I) gerado 

por essa solução. Os gráficos para todas as amostras são dados no Anexo 6 (pág. 101). Na 

Figura 64 (pág. 79) são mostrados os gráficos correspondentes a FHex e a FACN. Percebe-se 

que no caso da FHex o gráfico dos fenóis tem um perfil diferente do apresentado para a 

concentração da solução, enquanto que o dos flavonóides é muito semelhante ao da solução 

indicando que as substâncias que responderam ao teste do DPPH nessa amostra são as 

mesmas que foram quantificadas no ensaio de flavonóides. Provavelmente a atividade 

antioxidante observada para a FHex tenha sido influenciada pela substância não identificada 

presente em grande quantidade nesta fração. 
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Figura 64. Gráficos da comparação entre o teor de fenóis e flavonóides com a CI50 do DPPH 

para FHex (acima) e FACN (abaixo). 



Estudo químico de Campomanesia pubescens e Campomanesia adamantium (Myrtaceae) 

 

_______________________________________________________________________________________ 
José Ricardo Marconato da Silva 

80 

No caso da FACN observa-se que ambos os gráficos (com fenóis e flavonóides) 

apresentam um perfil semelhante ao da concentração das soluções. O EHex e o EAcOEt 

também apresentaram comportamento semelhante ao da FACN (comparar os dados do Anexo 

5, pág. 100 com os do Anexo 6, pág. 101). 

Em C. adamantium o EEtOH mostrou uma atividade considerável (CI50 = 228,3 

µg/mL). A partição desse extrato não resultou em atividades tão discrepantes como observado 

em C. pubescens. Isso significa que as substâncias ativas nesse teste foram distribuídas de 

forma mais homogênea entre as partições. Essas substâncias, porém, devem ser diferentes, 

pois na análise por CLAE não foram identificados flavonóides na FAq, enquanto que na 

FButOH foram identificadas essas substâncias. 

A FButOH apresentou CI50 de 170,4 µg/mL e a FAq de 306,0 µg/mL. Comparando os 

gráficos de teor de fenóis e flavonóides em função do percentual de inibição do DPPH (Anexo 

6, pág. 101) com aqueles utilizados para avaliar a atividade antioxidante (Anexo 5, pág. 100), 

percebemos que, para essas duas partições, a melhor resposta frente ao teste com DPPH foi 

das substâncias quantificadas como fenóis. No caso do EEtOH verifica-se que tanto fenóis, 

como flavonóides apresentaram um perfil semelhante ao do gráfico das concentrações das 

soluções. 

Sugere-se que a atividade antioxidante frente ao radical livre DPPH apresentada pela 

FButOH seja proveniente de substâncias fenólicas, entre elas os flavonóides. Enquanto a 

atividade da FAq deve ter origem em outras substâncias fenólicas presentes nessa amostra. 

 

4.4.3.2. Ensaio com o sistema β-caroteno/ácido linoleico 
 

Os valores de CI50 para o teste com o β-caroteno são dados na Tabela 21 (pág. 81) e os 

gráficos obtidos para cada amostra compõe o Anexo 7 (pág. 103). 

O EAcOEt mostrou-se novamente como o mais ativo entre os extratos e partições de 

C. pubescens, com CI50 de 383,5 µg/mL, indicando que seu estudo pode revelar substâncias 

com alta atividade antioxidante. 

O EHex apresentou neste teste uma atividade antioxidante maior do que a FACN 

sugerindo que as substâncias que foram concentradas pela partição na FACN apresentam 

comportamentos diferentes frente aos dois métodos. 

A FHex, apesar de não ter sua CI50 determinada (pelos mesmos fatores ocorridos no 

teste com DPPH), apresentou um aumento em sua atividade antioxidante. Para a maior 

concentração testada nessa amostra (2000 µg/mL) o percentual de inibição no teste com o 
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radical livre DPPH foi igual a 23,5 %, enquanto que o valor obtido para o teste com β-

caroteno foi de 45,2 %. Segundo Becker et al (2004), diferenças como essas podem estar 

relacionadas a vários fatores, tais como a estrutura das substâncias presentes em cada extrato, 

o mecanismo das reações envolvidas, a presença de interferentes e a influência do solvente 

sobre as substâncias antioxidantes. 

Em C. adamantium o EEtOH mostrou-se o mais ativo (CI50 = 374, µg/mL). É 

interessante notar que, assim como em C. pubescens, as partições mostraram-se menos ativas 

do que seus extratos de origem no teste com β-caroteno. Baseado nestes dados é possível que 

exista um efeito sinérgico das substâncias desses extratos frente a esse teste. O sinergismo é 

um fenômeno em que alguns compostos quando juntos em um mesmo sistema apresentam 

uma atividade superior àquela esperada pela soma de suas atividades individuais (BECKER et 

al, 2004). 

Assim como na discussão do teste de atividade antioxidante com DPPH, buscou-se 

correlacionar as atividades observadas para cada amostra com seus conteúdos de fenóis e 

flavonóides. Foram plotados gráficos correlacionando o teor de fenóis e o teor de flavonóides 

em função dos percentuais de inibição para o teste com β-caroteno, com o objetivo de 

verificar a influência dessas substâncias na atividade observada. Esses gráficos encontram-se 

no Anexo 8 (pág. 104). A Figura 65 (pág. 82) mostra os gráficos obtidos para o EHex e a 

FHex. 

 

 

 

Tabela 21. Valores de CI50 no teste com β-caroteno/ácido linoleico. 

Espécie Amostra CI50 (µg/mL) 

EHex 677,1 

FHex >2000,0 

FACN 1058,5 
C. pubescens 

EAcOEt 383,5 

EEtOH 374,2 

FButOH 942,7 C. adamantium 

FAq 787,9 

 BHA (padrão) 0,45 
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Com a análise desses gráficos (Anexo 8, pág. 104) percebe-se que para o EHex, a 

FACN e o EAcOEt as curvas com teor de fenóis e flavonóides são próximas às obtidas para a 

concentração da solução, enquanto que as demais amostras assemelham-se somente ao perfil 

de flavonóides, como no caso da FHEx, ou ao perfil de fenóis, como no caso dos extratos e 

partições de C. adamantium. 
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Figura 65. Gráficos da comparação entre o teor de fenóis e flavonóides com a CI50 do β-

caroteno para EHex (acima) e FHex (abaixo). 

 

Essas observações indicam que os compostos fenólicos são responsáveis pela 

atividade de quase todas as amostras analisadas, exceto a FHex. Nos extratos e partições de C. 

pubescens estudados esses fenóis devem ser flavonóides, enquanto que as amostras analisadas 

de C. adamantium devem conter, em sua maioria, outros tipos de substâncias fenólicas. 

O isolamento, identificação e avaliação das atividades antioxidantes de outras 

substâncias presentes nestes extratos e partições poderiam auxiliar na explicação das 

atividades observadas. 

 

4.4.5 Avaliação da toxicidade sobre Artemia sp. 
 

O monitoramento de substâncias bioativas vem sendo inserido nos laboratórios de 

produtos naturais desde os anos 90. Um dos ensaios utilizados para esse fim é o teste de 

toxicidade de Artemia salina (TAS), que é um microcrustáceo de água salgada (Figura 66, 
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pág. 82, disponível em <http://seplessons.org/node/352>) utilizado como alimento para 

peixes. Uma das vantagens desse teste consiste em seu baixo custo e fácil execução 

(SIQUEIRA et al, 1998). 

Os extratos e partições de C.pubescens e C. adamantium tiveram sua toxicidade 

testada sobre as larvas recém eclodidas de Artemia sp. e os resultados são mostrados na 

Tabela 22. 

 

Tabela 22. Resultados do teste de toxicidade sobre Artemia sp. 

Espécie Amostra DL50 (µg/mL) 

EHex > 1000 

FHex > 1000 

FACN > 1000 
C. pubescens 

EAcOEt > 1000 

EEtOH > 1000 

FButOH > 1000 C. adamantium 

FAq > 1000 

 

         Figura 66. Artemia sp. 

 

As amostras foram testadas nas concentrações de 250, 500 e 1000 µg/mL e não 

apresentaram nenhuma toxicidade. Os testes não foram refeitos em concentrações mais altas, 

pois segundo Meyer (In: SIQUEIRA et al, 1998) um extrato pode ser considerado tóxico se 

apresentar DL50 menor que 1000 µg/mL. 

 

4.4.6 Atividade antimicrobiana preliminar 
 

O teste de atividade antimicrobiana foi realizado com três bactérias (Pseudomonas 

aeruginosa - Hospitalar; Staphylococcus aureus - Hospitalar; Escherichia coli - ATCC 

25922) e um fungo leveduriforme (Candida albicans - ATCC 10231). Os resultados para as 

amostras testadas são mostrados na Tabela 23. 

Os padrões utilizados foram Nitrofurantoína 300 µg para S. aureus, Imipenen 10 µg 

para P. aeruginosa, Tetraciclina 30 µg para E. coli e Fuconazol 50 µg para C. albicans. O 

controle negativo foi realizado com etanol 80%. 
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Tabela 23. Resultados dos testes de atividade antimicrobiana. Halo de inibição (em mm) ± 

desvio padrão. 

Amostra S. aureus P. aeruginosa E. coli C. albicans 

EHex 10,00 ±0,03 4,00 ±0,00 2,00 ±0,00 24,00 ±0,03a 

FACN 4,00 ±0,001 6,00 ±0,00 0,00 ±0,00 28,00 ±0,03a 

FHex 14,00 ±0,03 8,00 ±0,00 2,00 ±0,00 26,00 ±0,03a 

EAcOEt 4,00 ±0,03 6,00 ±0,00 4,00 ±0,00 26,00 ±0,02b 

EEtOH 12,00 ±0,03 10,00 ±0,00 4,00 ±0,00 26,00 ±0,03b 

FBut 0,00 ±0,00 10,00 ±0,01 4,00 ±0,00 22,00 ±0,02b 

FAq 16,00 ±0,03 8,00 ±0,00 2,00 ±0,00 20,00 ±0,03a 

Padrão 24,00 ±0,03 16,00 ±0,00 4,00 ±0,00 20,00a e 22,00b 

Controle 0,00 ±0,00 0,00 ±0,00 0,00 ±0,00 0,00 ±0,00 
aHalo de inibição do padrão referente às amostras indicadas com “a”. bHalo de inibição do padrão referente às 

amostras indicadas com “b”. 

 

Os resultados obtidos revelam que os extratos e partições das duas espécies estudadas 

são potencialmente ativos sobre os microorganismos testados, especialmente sobre C. 

albicans. No entanto, a comparação dos resultados a fim de saber qual amostra foi mais ativa 

frente a cada microorganismo ficou prejudicada pelo fato de as concentrações das soluções 

testadas não terem sido as mesmas (Item 3.9.6, pág. 21). São necessários novos testes para 

verificar essas atividades. 

Outro fato que justifica a necessidade de outros testes é o baixo valor do halo de 

inibição para o padrão utilizado no teste com E. coli. O valor do halo de inibição para a 

tetraciclina encontrado na literatura foi de 25,0 mm (VORAVUTHIKUNCHAI et al, 2004). 

Este mesmo artigo traz ainda os halos de outros antibióticos como amicacina (25,0 mm), 

gentamicina e canamicina (24,0 mm) e ampicilina (12,0 mm), para concentrações que 

variaram de 10 a 30 µg por disco. Em outro trabalho a ampicilina apresentou um halo de 

inibição de 17,0 mm na concentração de 40 µg/mL e a neomicina de 18,0 mm na mesma 

concentração (ABDELRAHIM et al, 2002). Este fato sugere que o teste realizado para as 

amostras de C. pubescens e C. adamantium pode ter sofrido alguma interferência, colocando 

em dúvida os valores obtidos. Contudo pode-se afirmar que as amostras apresentam potencial 

atividade antimicrobiana, mas devem ser realizados novos testes para quantificar essa ação 

antibiótica. 
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5. CONCLUSÃO 
 

Foram isoladas e identificadas nos frutos de C. adamantium a chalcona 2’,4’-diidroxi-

3’-metil-6’-metoxichalcona (Ca2) e as flavanonas 5,7-diidroxi-6-metilflavanona (Ca1), 5,7-

diidroxi-8-metilflavanona (Ca3) e 7-hidroxi-6-metil-5-metoxiflavanona (Ca4) e nos frutos de 

C. pubescens as chalconas 2’,4’-diidroxi-3’,5’-dimetil-6’-metoxichalcona (Cp1) e 2’,4’-

diidroxi-5’-metil-6’-metoxichalcona (Cp2). 

Pela análise por CLAE-DAD verificou-se que essas seis substâncias estão presentes 

nas duas espécies. Os teores das substâncias Ca1, Ca3 e Ca4 nos extratos e partições de C. 

adamantium foram de: 5,78; 3,23; 2,60 mg/g para o EEtOH e 29,20; 15,37; 16,62 mg/g para o 

FButOH, respectivamente. Em C. pubescens as substâncias Cp1, Ca1, Ca3 e Ca4 

apresentaram teores de 172,26; 21,66; 9,94; 17,17 mg/g para o EHex; 30,47; 3,31; 1,52; 2,31 

mg/g, para a FHex, 459,63; 26,88; 10,77; 18,46 mg/g para a FACN e 34,47; 8,18; 4,54; 8,80 

mg/g para a EAcOEt, respectivamente. 

Por CG-EM foram identificadas 22 substâncias no extrato hexânico das folhas e 58 no 

extrato hexânico dos frutos de C. pubesnces, além de 6 substâncias no extrato etanólico dos 

frutos de C. adamantium. A composição do óleo essencial foi caracterizada pela 

predominância dos monoterpenos e sesquiterpenos, sendo identificadas 61 substâncias nas 

folhas e 38 substâncias nos frutos de C. pubescens.  

Em C. pubescens a fase hexânica dos frutos apresentou baixa atividade antioxidante 

(CI50 > 2000 µg/mL), enquanto o extrato acetato de etila mostrou uma atividade mais 

acentuada nos dois ensaios realizados (CI50 = 149,5 µg/mL, DPPH e 383,5 µg/mL, β-

caroteno). Em C. adamantium a fase butanólica foi a mais ativa frente ao teste com DPPH 

(CI50 = 170,4 µg/mL) e o extrato etanólico foi o mais ativo no teste com β-caroteno (CI50 = 

374,2 µg/mL). 

Os testes de atividade antimicrobiana indicaram que os extratos têm atividade sobre os 

microorganismos testados, porém outros estudos são necessários para se quantificar essa 

atividade. Foi determinada a ausência de efeito tóxico desses extratos sobre as larvas de 

Artemia salina. 

Este estudo colaborou para ampliar o conhecimento científico destas espécies, de 

importância economia e cultural no estado de Mato Grosso do Sul, e do gênero 

Campomanesia. 
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ANEXOS 
 

Anexo 1 – Espectros de massa dos componentes voláteis isolados dos frutos de C. 

adamantium. 

 
• α-pineno 
 

 
 

• β-eudesmol 
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Anexo 1 – Espectros de massa dos componentes voláteis isolados dos frutos de C. 

adamantium (continuação). 
 

• α-cadinol 
 

 
 

• Criptomeridiol 
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Anexo 1 – Espectros de massa dos componentes voláteis isolados dos frutos de C. 

adamantium (continuação). 
 

• γ-eudesmol 
 

 
 

• Elemol 
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Anexo 2 – Gráficos do teor de fenóis em função da concentração da solução. 
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Anexo 3 – Gráficos do teor de flavonóides em função da concentração da solução. 
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Anexo 4 – Gráficos do teor de flavonóides em função do teor de fenóis. 
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Anexo 5 – Gráficos da atividade antioxidante no teste com o radical livre DPPH. 

 

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200

0

10

20

30

40

50

60

 EHex

%
 I

Concentração solução (µg/mL)

 

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200

5

10

15

20

25  FHex

%
 I

Concentração solução (µg/mL)

 

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200

40

50

60

70

80

90  FACN

%
 I

Concentração solução (µg/mL)

 

0 500 1000 1500 2000

20

40

60

80

100  EAcOEt

%
 I

Concentração solução (µg/mL)

 

0 200 400 600 800 1000

0

20

40

60

80

100  EEtOH

%
 I

Concentração solução (µg/mL)

 

0 200 400 600 800 1000

0

20

40

60

80

100  FButOH

%
 I

Concentração solução (µg/mL)

 

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

10

20

30

40

50

60

70

80

90

100  FAq

%
 I

Concentração solução (µg/mL)

 
 
 
 
 



Estudo químico de Campomanesia pubescens e Campomanesia adamantium (Myrtaceae) 

 

_______________________________________________________________________________________ 
José Ricardo Marconato da Silva 

101 

Anexo 6 – Gráficos do teor de fenóis (à esquerda) e do teor de flavonóides (à direita) em 
função do percentual de inibição no teste com DPPH. 
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Anexo 6 – Gráficos do teor de fenóis (à esquerda) e do teor de flavonóides (à direita) em 
função do percentual de inibição no teste com DPPH (continuação). 
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Anexo 7 – Gráficos da atividade antioxidante no teste com o sistema β-caroteno/ácido 
linoléico. 
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Anexo 8 – Gráficos do teor de fenóis (à esquerda) e do teor de flavonóides (à direita) em 
função do percentual de inibição no teste com β-caroteno.  
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Anexo 8 – Gráficos do teor de fenóis (à esquerda) e do teor de flavonóides (à direita) em 
função do percentual de inibição no teste com β-caroteno (continuação). 
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