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RESUMO 

A utilização de plantas medicinais como recurso terapêutico é um conhecimento popular que 

desempenha importante papel na prevenção e cura de doenças. Pesquisas revelaram que 

constituintes químicos de plantas do gênero Bauhinia exibem diversas atividades biológicas, 

tais como inibitória da acetilcolinesterase, antibacteriana, modificadora de antibióticos, 

citotóxica, dentre outras. No entanto, ainda existem muitas espécies desse gênero que 

precisam ser estudadas com relação ao perfil fitoquímico. Desta forma, o presente trabalho 

relata a investigação química e biológica do extrato etanólico do caule de B. pentandra 

(EECBP), que resultou no isolamento e determinação estrutural de onze metabólitos 

secundários: a mistura dos esteroides sitosterol e estigmasterol (BPC–1a e BPC–1b), dois 

derivados oxepínicos bauhiniastatina 1 (BPC–2) e bauhiniastatina 4 (BPC–3), sete 

flavonoides 7,4’-diidroxiflavana (BPC–4), (2S)-liquiritigenina (BPC–5), (2S)-naringenina 

(BPC–6), isoliquiritigenina (BPC–7), poriol (BPC–8), (-)-fisetinidol (BPC–9) e fisetina 

(BPC–10). Ressalta-se que BPC-8 está sendo descrito pela primeira vez no gênero Bauhinia e 

com exceção da mistura de esteroides, os demais compostos estão sendo relatados pela 

primeira vez na espécie B. pentandra. As estruturas das substâncias foram caracterizadas 

através de técnicas espectroscópicas, tais como IV, RMN de 1H e 13C e por tempos de 

retenção de amostras padrão em CLAE, além da comparação com dados descritos na 

literatura. O extrato etanólico (EEBPC), bem como os compostos isolados BPC–2, BPC–3, 

BPC–4, BPC–5, BPC–6, BPC-7 e BPC–10 foram avaliados como inibidores da 

acetilcolinesterase usando o método de Ellman modificado. Dentre as substâncias avaliadas, 

7,4’-diidroxiflavana (BPC–4) apresentou a melhor atividade, com o diâmetro de halo de 

inibição (0,9 cm) igual ao da eserina (padrão de referência). (-)-Fisetinidol (BPC–9) foi 

avaliado quanto à atividade antibacteriana e o efeito modificador da ação antibiótica sobre 

cepas de Staphylococcus aureus (SA1199-B e ATCC 25923) e Escherichia coli (ATCC 

25922), porém, não exibiu atividade antibacteriana frente às bactérias testadas, apresentando, 

portanto, valor de concentração inibitória mímima (CIM) maior que 1024 µg/mL. Vale 

ressaltar que na combinação do antibiótico norfloxacino com (-)-fisetinidol (BPC–9), foi 

possível observar redução de seu valor de CIM (1/4) em 2 vezes para 32 µg/mL. Quando 

comparado com a clorpromazina (inibidor clássico), observou-se significância, sendo isso um 

indicativo que houve reversão da resistência bacteriana.  

Palavras-chave: Bauhinia pentandra; flavonoides; esteroides; derivados oxepínicos; 

acetilcolinesterase; atividade antibacteriana; resistência bacteriana.  



 

ABSTRACT 

 

The use of medicinal plants as a therapeutic resource is a popular knowledge that plays an 

important role in disease prevention and cure. Research has revealed that chemical 

constituents of plants of the genus Bauhinia exhibit various biological activities, such as 

acetylcholinesterase inhibitory, antibacterial, antibiotic modifier, cytotoxic, among others. 

However, there are still many species of this genus that need to be studied regarding the 

phytochemical profile. Thus, the present work reports the chemical and biological 

investigation of B. pentandra ethanolic stem extract (EEBPS), which resulted in the isolation 

and structural determination of eleven secondary metabolites: the mixture of steroids 

sitosterol and stigmasterol (BPC–1a and BPC–1b), two oxepin derivatives bauhiniastatin 1 

(BPC–2) and bauhiniastatin 4 (BPC–3), seven 7,4'-dihydroxyflavan flavonoids (BPC–4), 

(2S)-liquiritigenin (BPC–5), (2S) - naringenin (BPC–6), isoliquiritigenin (BPC–7), poriol 

(BPC– 8), (-)-fisetinidol (BPC–9) and fisetin (BPC–10). It is noteworthy that BPC–8 is being 

described for the first time in the genus Bauhinia and with the exception of the steroid 

mixture, the other compounds are being reported for the first time in B. pentandra specie. The 

structures of the compounds were characterized by spectroscopic techniques such as IR, 1H 

and 13C NMR and retention times of standard HPLC samples, in addition to comparison with 

data described in the literature. Ethanolic extract (EEBPS), as well as isolated compounds 

BPC–2, BPC–3, BPC–4, BPC–5, BPC–6, BPC–7 and BPC–10 were evaluated as 

acetylcholinesterase inhibitors using the modified Ellman’s method. Among the evaluated 

substances, 7,4'-dihydroxyflavan (BPC–4) presented the best activity, with the inhibition halo 

diameter (0.9 cm) equal to that of eserine (reference standard). (-)-Fisetinidol (BPC–9) was 

evaluated for antibacterial activity and the modifying effect of antibiotic action on 

Staphylococcus aureus (SA1199-B and ATCC 25923), and Escherichia coli (ATCC 25922) 

strains, however, did not exhibit antibacterial activity against the bacteria tested, therefore 

presenting a minimum inhibitory concentration (MIC) value greater than 1024 µg/mL. It is 

noteworthy that in the combination of norfloxacin antibiotic with (-)-fisetinidol (BPC–9), it 

was possible to observe a reduction of its MIC value (1/4) 2 times to 32 µg/mL when 

compared with chlorpromazine (classic inhibitor), significance was observed, indicating that 

there was a reversal of bacterial resistance.  

 

Keywords: Bauhinia pentandra; flavonoids; steroids; oxepin derivatives; 
acetylcholinesterase; atividade antibacteriana; resistência bacteriana.  
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RMN 1H  Ressonância Magnética Nuclear de Hidrogênio  
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t  Tripleto  

UV-Vis Ultravioleta visível 
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1 INTRODUÇÃO                                                                                                              

 

A utilização de plantas medicinais no tratamento de diversas doenças constitui 

uma das mais antigas formas de aplicação destas, estando presente nas culturas de várias 

nações (MALIK et al., 2018; TESFAHUNEYGN; GEBREEGZIABHER, 2019; WHO, 

2019). No entanto, esse uso, muitas vezes, é feito somente com base no conhecimento popular 

e sem o devido conhecimento científico (PIO et al., 2019). Dessa forma, a realização de 

estudos na busca por compostos responsáveis pelas ações terapêuticas de plantas medicinais 

vem sendo um dos principais focos das indústrias farmacêuticas (DE LA TORRE; 

ALBERICIO, 2019). 

Vale ressaltar o projeto Farmácias Vivas que foi criado na Universidade Federal 

do Ceará pelo Prof. Dr. Francisco José de Abreu Matos (In memoriam), surgiu a partir da 

união da sabedoria popular com o conhecimento científico. Esse projeto já investigou diversos 

gêneros e espécies de plantas medicinais, confirmando suas funções terapêuticas oriundas da 

raiz, da casca, da folha, da flor ou do fruto das árvores ou das ervas presentes na região, 

atribuídas previamente pelos sertanejos. As Farmácias Vivas trabalham em três categorias: 

Básica, na qual a população, devidamente orientada, cultiva algumas espécies vegetais, 

podendo preparar xaropes e chás em suas comunidades; Intermediária, nas qual as plantas são 

dessecadas para produção de chás em saquinhos (sachês) e avançada, para atender com 

remédios aos setores de saúde em maior proporção (MOREIRA, 2013).   

Dentre as diversas espécies vegetais de interesse medicinal, podemos destacar as 

do gênero Bauhinia (família Fabaceae), encontradas principalmente nas áreas tropicais do 

planeta, possuindo aproximadamente 300 a 500 espécies e utilizadas na medicina popular em 

várias regiões do mundo, incluindo África, Ásia, América Central e do Sul (SILVA; 

CECHINEL FILHO, 2002; SOARES; SCARMINIO, 2008; KERNTOPF; NASCIMENTO; 

FONTELES, 2013). Vale ressaltar que estudos químicos e biológicos realizados com estas 

plantas demonstraram que as mesmas são constituídas principalmente de flavonoides 

(CECHINEL-ZANCHETT et al., 2019; SANTOS; FORTUNATO; SPOTORNO, 2019), 

apresentando também triterpenos, esteroides (FERRARI; DE OLIVEIRA; ARAGÃO, 2019), 

terpenoides (GOVINDULA et al., 2019) e lactonas (ALMEIDA et al., 2017).  

No Brasil, as plantas do gênero Bauhinia, devido ao formato bilobado de suas 

folhas (PEREIRA et al., 2018), são conhecidas como “pata-de-vaca” ou “mororó”, sendo 

empregadas pela população em forma de chás no tratamento de enfermidades, principalmente 

infecções, dores e diabetes. Dentre as espécies desse gênero, as mais utilizadas no Brasil e em 
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outros países são B. manca, B. rufescens, B. forficata, B. cheitantha e B. splendens. Além 

disso, são utilizadas contra cistites, parasitoses intestinais e elefantíase (SILVA; CECHINEL 

FILHO, 2002; CECHINEL FILHO, 2009; NOGUEIRA; SABINO, 2012).   

Estudos relataram propriedades biológicas de extratos de espécies de Bauhinia, 

tais como atividade antidiabética para B. racemosa (GAWADE; FAROOQUI, 2018), 

antibacteriana para B. variegata (GAD EL-MOULA et al., 2019) e anti-hiperlipidêmica para 

B. acuminata (GOVINDULA et al., 2019). Pesquisas também confirmaram propriedades anti-

inflamatória e analgésica para o extrato hidro-metanólico de B. uruguayensis (SANTOS; 

FORTUNATO; SPOTORNO, 2019). Além disso, substâncias isoladas de espécies desse 

gênero exibiram diversas atividades biológicas, tais como inibitória da enzima 

acetilcolinesterase (MUHAMMAD et al., 2018), antibacteriana (CHEW et al., 2018), 

modificadora de antibióticos (FARIAS et al., 2015), citotóxica (SHARMA et al., 2019), 

antioxidante (SHARMA et al., 2019), anti-dengue (SANTOS et al., 2019).   

Bauhinia pentandra (Bong.) D.Dietr., vulgarmente conhecida como “mororó-de-

espinho” (MATOS, 2002) se refere a uma espécie de planta que habita os biomas Caatinga e 

Savana. No Brasil, é encontrada nos seguintes estados: Ceará, Alagoas, Bahia, Goiás, Minas 

Gerais, Mato Grosso, Mato Grosso do Sul, Paraíba, Pernambuco, Piauí, Rio de Janeiro, Rio 

Grande do Norte, São Paulo e Sergipe. Já na região Nordeste, essa espécie está presente 

também na Caatinga, transição Caatinga/Cerrado e floresta estacional. Relata-se que a casca 

do caule pode ser usada na medicina popular como tônico depurativo e no tratamento do 

diabetes do tipo 1 (AGRA et al., 2008). Vale ressaltar que a B. pentandra ainda não teve 

comprovação de sua propriedade antidiabética.  

Um levantamento bibliográfico realizado sobre a espécie B. pentandra utilizando 

a ferramenta SciFinder®, foi possível constatar que são escassos os estudos sobre a 

composição química e atividades biológicas de extratos brutos, frações e/ou compostos 

isolados dessa espécie. Dos 12 artigos publicados, 4 estão relacionados somente ao estudo 

fitoquímico, 5 ao estudo fitoquímico e atividades biológicas, 2 à análise filogenética e 1 artigo 

referente ao estudo in silico. Desta forma, estas informações serviram como estímulo à 

investigação química e avaliação biológica dessa espécie. O presente trabalho trata-se do 

isolamento e caracterização de metabólitos secundários, assim como a avaliação das 

atividades biológicas inibitória da enzima acetilcolinesterase, antibacteriana, modificadora de 

antibióticos.    
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2 CONSIDERAÇÕES BOTÂNICAS   

 

2.1 Família Fabaceae  

 

A família Fabaceae, conhecida anteriormente como Leguminosae, apresenta 

distribuição cosmopolita, representando o terceiro maior grupo das angiospermas, com 

aproximadamente 751 gêneros e 19.500 espécies registradas. Está dividida em três 

subfamílias: Caesalpinoideae, Faboideae e Mimosideae, sendo encontrada em quase todos os 

ambientes terrestres, com exceção das regiões polares (LPWG, 2013). São representadas por 

árvores, arbustos, lianas ou ervas e fruto normalmente do tipo legume (SOUZA; LORENZI, 

2012).  

Vale destacar que no Brasil, a família Fabaceae é reconhecida como uma das mais 

importantes, sendo também apontada como a maior família botânica. Possui 2.100 espécies e 

188 gêneros, sendo que 31 são endêmicos, estando presente em todos os biomas brasileiros 

(LIMA et al., 2010). As espécies dessa família são bem características em diversidade e 

densidade nos ecossistemas brasileiros, possuindo grande relevância econômica e ecológica 

para o país, devido à ampla variedade de espécies vegetais utilizadas como fonte de produtos 

alimentícios, medicinais, ornamentais, madeireiros, fibras, corantes, gomas, resinas e óleos 

(DI STASI; HIRUMA-LIMA, 2002; WATSON; DALLWITZ, 2009).  

 

2.2 Subfamília Caesalpinioideae 

 

Na subfamília Caesalpinioideae estão catalogados 179 gêneros e 2.250 espécies 

amplamente distribuídas nas regiões tropicais e subtropicais da América do Sul, África e 

Sudeste Asiático, incorporando quatro tribos: Cercideae, Detarieae, Cassieae e Caesalpineae. 

Em relação à família Fabaceae, a subfamília Caesalpinioideae é a menos estudada por ser 

bastante diversificada, sendo considerada a mais remota (LPWG, 2013).    

Destaca-se que inúmeras espécies vegetais nativas fazem parte dessa subfamília e 

a maior parte delas ostentam significativa presença no paisagismo, sendo fundamentais na 

arborização urbana e espaços de jardins campestres (DI STASI; HIRUMA-LIMA, 2002; 

WATSON; DALLWITZ, 2009). Dentre os gêneros da subfamília Caesalpinioideae, o gênero 

Bauhinia que pertencente à tribo Cercideae, é considerado um dos mais importantes (TOZZI 

et al., 2016).  
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2.3 O gênero Bauhinia  

 

O gênero Bauhinia é dedicado aos irmãos Bahuin, botânicos suíços do século 

XVI. As plantas referentes a esse gênero são encontradas nas regiões tropicais do planeta, 

compreendendo aproximadamente 300 a 500 espécies, conhecidas popularmente como 

“mororó” ou “pata de vaca” devido ao formato bilobado de suas folhas (SILVA; CECHINEL 

FILHO, 2002; CECHINEL-FILHO, 2009; SOARES; SCARMINIO, 2008). São bastante 

utilizadas na medicina popular brasileira por sua atividade antidiabética (KERNTOPF; 

NASCIMENTO; FONTELES, 2013). 

As espécies desse gênero apresentam-se como árvores, arbustos e cipós, com 

típicas folhas bigeminadas, paripeneadas, grandes, ramificadas, unijugadas, glabras, 

geminadas com os folíolos trinervados por vezes, estípulas estreitas e caducas. Ressalta-se 

que as flores são grandes, algumas semelhantes a uma orquídea; corola com cinco pétalas 

desiguais, androceu diplostêmone, às vezes com alguns estames reduzidos a estaminódios ou 

ausentes, gineceu com ovário unilocular com óvulos bisseriados, estiletes livres ou 

conscrescidos. Os frutos são do tipo vagem, chatos, escuros e compridos, indeiscentes ou 

deiscentes, bivalvares, oblongos, com sementes, também, achatadas (Figura 1) (KERNTOPF; 

NASCIMENTO; FONTELES, 2013). 

 

         Figura 1 – Características morfológicas do gênero Bauhinia 

 
                         flor                            vagem                      folhas                      tronco 
           Fonte: adaptado de http://rubens-plantasdobrasil.blogspot.com/2011/11/bauhinia-pentandra-bong-vogel-

ex-steud.html 
 
 
 

 

http://rubens-plantasdobrasil.blogspot.com/2011/11/bauhinia-pentandra-bong-vogel-ex-steud.html
http://rubens-plantasdobrasil.blogspot.com/2011/11/bauhinia-pentandra-bong-vogel-ex-steud.html
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2.4 A espécie Bauhinia pentandra 

 

Bauhinia pentandra (Bong.) D.Dietr. (Figura 2), conhecida como “mororó-de-

espinho”, habita os biomas caatinga e savana. São arvoretas medindo em torno de 4,5 metros 

ou arbustos com alturas entre 0,5 a 3,5 metros, escandentes com ramos contendo acúleos 

rígidos em direção ao ápice, folhas bifoliadas e inflorescências parciais com pétalas lineares. 

O legume dessa espécie possui contorno estreitamente oblongo, sem divisões internas, 

contudo sem câmaras que alojam as sementes as quais não apresentam apêndice unciforme 

encobrindo o hilo, e sem linhas em leque (VAZ; TOZZI, 2005; CRISÓSTOMO, 2008). 

 

 Figura 2 – Fotografias de um espécime de Bauhinia pentandra (Bong.) D.Dietr. 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Fonte: próprio autor. 
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3 OBJETIVOS  

 

3.1 Objetivo geral  

 

Contribuir para o conhecimento químico e biológico de Bauhinia pentandra 

(Bong.) D.Dietr. 

 

3.2 Objetivos específicos  

 

• Preparar o extrato etanólico do caule de B. pentandra; 

 
• Obter as frações hexânica, diclorometano, acetato de etila e metanólica do 

extrato etanólico do caule de B. pentandra;  

 
• Isolar e purificar, através de técnicas cromatográficas, os constituintes 

químicos de B. pentandra;  

 
• Caracterizar estruturalmente os compostos isolados através de técnicas 

espectroscópicas, tais como IV, RMN 1H e 13C (uni e bidimensional); 

 
• Avaliar a atividade inibitória da enzima acetilcolinesterase do extrato etanólico 

(EEBPC) e de alguns compostos isolados;  

  

• Avaliar a atividade antibacteriana do (-)-fisetinidol e o efeito modificador da 

ação antibiótica sobre cepas de Staphylococcus aureus (SA1199-B), 

Staphylococcus aureus (ATCC 25923) e Escherichia coli (ATCC 25922).  
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4 REVISÃO DE LITERATURA 

 

4.1 Levantamento bibliográfico sobre os metabólitos secundários isolados de Bauhinia 

pentandra  

 

                   Na revisão de literatura realizada utilizando a base de dados Scifinder®, 

abrangendo todos os artigos publicados sobre a espécie Bauhinia pentandra pode-se verificar 

que existem poucos estudos sobre a composição química e atividades biológicas dessa 

espécie. Inicialmente, foram encontrados 12 artigos. Desses, apenas 9 estavam relacionados 

ao isolamento de metabólitos secundários. Porém, dentre os 9, somente 5 apresentaram 

também atividades biológicas dos compostos isolados. Devido a isso, foram incluídos na 

pesquisa alguns trabalhos publicados como teses e dissertações.  

A Tabela 1 (pág. 25) apresenta as estruturas dos metabólitos secundários isolados 

da espécie B. pentandra e algumas atividades biológicas. Nesse levantamento bibliográfico, 

foi possível observar a presença de algumas classes de compostos, tais como 

cianoglicosídeos, flavonoides, além de mistura de esteroides, de ácidos graxos e de derivados 

do ácido fenilacético. Dentre os flavonoides foram constatados o isolamento do kaempferol 

(11) e da quercetina (12). Destaca-se também o isolamento do D-pinitol (8) (ciclitol), riachina 

(6) e cianoglicosídeos. Vale ressaltar que os constituintes químicos isolados dessa espécie 

exibem diferentes atividades biológicas como inibitória da acetilcolinesterase, modificadora 

de antibióticos, anti-inflamatória, antioxidante, hipoglicemiante e anticâncer (ALI et al., 2015; 

KERNTOPF; NASCIMENTO; FONTELES, 2013; ADEDARA et al., 2017; CHEN et al., 

2017; ARAÚJO et al., 2019).  
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Tabela 1 – Atividades biológicas de compostos isolados de Bauhinia pentandra      (continua) 
Composto Atividade biológica  

 
1 

[(6R,7R,7aS)-7,7a-diidro-6,7-diidroxibenzofurano-2(6H)-ona] 
(ALMEIDA et al., 2017)  

 

 

 
– 

 
2 

[(6S,7S,7aS)-7,7a-diidro-6,7-diidroxibenzofuran-2(6H)-ona] 
(ALMEIDA et al., 2017)  

 
 
 
 
– 

 
 
Mistura de 6-hidroxibenzofuran-2(3H)-ona (3a) e do 
fenilpropanoide 1-(3’,4’-dimetoxifenil)-2-propanol (3b) 
(ALMEIDA, 2015)  

 

 

 

– 

   

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

3a 

3b 
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Tabela 1 – Atividades biológicas de compostos isolados de Bauhinia pentandra (continuação) 
Composto  Atividade biológica 

 
 
 
Mistura de derivados do ácido fenilacético: ácido 2,4-
diidroxifenilacético (4a), 2,4-diidroxifenilacetato de etila (4b) 
e 2,4-diidroxifenilacetato de metila (4c) (ALMEIDA et al., 
2017)  

 
Antimicrobiana (4a) 

(WAGLE et al., 2017) 
 

 
Antimicrobiana (4b) 
(UNO et al., 1981) 

 
 
 

Antioxidante (4c) 
(WU et al., 2014)  

 

 
 

Glicosídeo cianogênico litospermosida (LINS, 2008)  

 
 
 
 
 

Antioxidante 
(LINS, 2008)  

 
 
 

 

 
 

Riachina (ALMEIDA et al., 2017) 

 
 

Antioxidante 
(SILVA et al., 2013) 

 
 

Modificadora de 
antibióticos 

(FARIAS et al., 2015) 
 

  

  

 

 

 

 

4a  

4b 

4c 

5 

6 
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Tabela 1 – Atividades biológicas de compostos isolados de Bauhinia pentandra (continuação) 
Composto Atividade biológica  

 
 
Mistura de cianoglucósido (7a) e glucopiranósido (7b) 
(ALMEIDA et al., 2017) 

 
 

 

–  

 

 

D-pinitol (CONCEIÇÃO, 2015; ALMEIDA, 2015) 

 Hipoglicemiante 
(KERNTOPF; 

NASCIMENTO; 
FONTELES, 2013) 

 
Antitumoral 

(RENGARAJAN et al., 
2014)  

 
(ALMEIDA, 2015; LINS, 2008) 

 
 

Anti-inflamatória (9a) 
(ARAÚJO et al., 2019) 

 
Anticâncer (9b) 

(ALI et al., 2015) 
 

 
 
Mistura de ácidos graxos: Ácido palmítico (10a) e Ácido 
esteárico (10b) (ALMEIDA, 2015)  

 
 

Antitumoral (10a) 

(HARADA, et al., 2002) 
 

Anticâncer (10b) 
(EVANS et al., 2009)  

  

 

 

 

7a 

7b 

8 

10a 

10b 
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Tabela 1 – Atividades biológicas de compostos isolados de Bauhinia pentandra     (conclusão)                                                                                                                                     
Composto Atividade biológica 

 
  

Kaempferol (CONCEIÇÃO, 2015)  

Antidepressiva 
(PARK et al., 2010) 

 
Anti-inflamatória 
(ZHU et al., 2017) 

 
Antioxidante 

(WANG et al., 2018) 
 

Neuroprotetora 
(CHENG et al., 2018)  

 

 
  

Quercetina (CONCEIÇÃO, 2015)  

 
Inibitória da 

acetilcolinesterase; 
Antioxidante  

(ADEDARA et al., 2017) 
  

Neuroprotetora 
(CHEN et al., 2017)  

 

 
 

3-O-[β-D-glicopiranosil-(1→6)-α-L-ramnopiranosil]-7-O-α-
L-ramnopiranosilkanferol(13), 3-O-[β-D-glucopiranosil-
(1→6)-α-L-ramnopiranosil]-7-O-α-L-ramnopiranosil-3’-
metoxiquercetina (14) e 3-O-[β-D-glucopiranosil-(1→6)-α-L-
ramnopiranosil]-7-O-α-L-ramnopiranosilquercetina (15) 
(CONCEIÇÃO, 2015) 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

– 

 

 

 

 

 

 

11 

12 
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4.2 Atividades biológicas 

 

4.2.1 Atividade inibitória da enzima acetilcolinesterase 

 

Acetilcolina (ACh) é considerada um dos neurotransmissores excitatórios 

fundamentais, desempenhando importante papel no sistema nervoso central (SNC) e no 

sistema periférico. Vale destacar que o SNC é constituído pelo encéfalo e pela medula 

espinhal, estando também relacionado com dois processos cognitivos: memória e 

aprendizagem. A ACh exerce várias funções cognitivas, dentre elas, o processamento de 

informações sensoriais (VIEGAS JÚNIOR et al., 2005; BRUNEAU et al., 2005). 

 A reação da enzima acetilcolinesterase (AChE) com a ACh (Figura 3) ocorre em 

três etapas: (1) formação do complexo de Michaelis entre o substrato, ACh e AChE; (2) 

acetilação da enzima e formação de colina e (3) hidrólise da enzima acetilada para formar a 

enzima livre e ácido acético (DUBEY; PATYAL, 2007; LOPEZ; FERNANDEZ-BOLANOS, 

2011; REDDY, 2015). A AChE tem sido foco de estudos para o tratamento de doenças 

neurodegenerativas progressivas como o mal de Alzheimer e Parkinson, pela restauração da 

função colinérgica, por meio do aumento do nível de acetilcolina (VIEGAS JÚNIOR et al., 

2005; BRUNEAU et al., 2005). 

 

Figura 3 – Hidrólise da acetilcolina catalisada por acetilcolinesterase 

 

 
Fonte: adaptado de Lopez e Fernandez-Bolanos (2011).  

 

Os medicamentos mais avançados empregados para o tratamento dos sintomas 

do mal de Alzheimer elevam os níveis de acetilcolina pela inibição da enzima 

acetilcolinesterase (AChE). Dentre os fármacos utilizados para tratar essa doença, a 

galantamina, alcalóide anticolinesterásico, se destaca por ser considerada um medicamento 

mais efetivo, entretanto, outras classes de substâncias também podem inibir a 
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acetilcolinesterase (GIORDANI et al., 2008), como por exemplo os compostos fenólicos 

(TASLIMI; CAGLAYAN; GULCIN, 2017). Vale salientar que essa inibição não pode ser 

excessiva, uma vez que causa uma alta atividade dos receptores colinérgicos, provocando 

prováveis efeitos tóxicos relacionados a alterações comportamentais, tais como hiperatividade 

e asfixia, podendo levar à morte (WALKER, 2001).  

A literatura relata diferentes metodologias para determinar a inibição da enzima 

acetilcolinesterase, uma delas consiste em um pré-teste qualitativo, sendo considerado um 

método rápido e sensível para a seleção de amostras com ação anticolinesterásica. Nos 

inibidores da acetilcolinesterase ocorre a formação de um halo branco em torno dos spots na 

placa de cromatografia em camada delgada (CCD) (ARAÚJO, SANTOS, GONSALVES, 

2016). Vale destacar que o alcaloide eserina (fisostigmina) pode ser utilizado como controle 

positivo para determinar a sensibilidade do método (MARSTON, 2002; MANS et al., 2014).   

 

4.2.2 Atividade antibacteriana e modificadora da ação antibiótica 

  

A partir da descoberta da penicilina por Alexander Fleming em 1928, o uso 

descontrolado de antibióticos acarretou inúmeras implicações para o tratamento de doenças 

bacterianas (LANDERS et al., 2012). Portanto, com o avanço da medicina, as enfermidades 

contagiosas originadas por bactérias, vírus, fungos e parasitas ainda tem se tornado uma 

imensa ameaça à saúde pública (SAMPAIO; SANCHO; LAGO, 2018). 

 A utilização desenfreada de antimicrobianos acabou resultando em um perigo 

para a humanidade, especialmente por favorecer a evolução de cepas bacterianas resistentes, 

em reposta ao desenvolvimento e excessiva pressão decorrente da exposição a esses 

compostos. O surgimento de linhagens com resistência múltipla aos antibacterianos já 

conhecidos no mercado tem incentivado a procura por novas substâncias naturais que 

possuam, simultaneamente, propriedades de alta eficiência e baixa toxicidade (SOUSA, 

2017).  

As estratégias mais comuns envolvem modificar as estruturas químicas dos 

medicamentos existentes, com a finalidade de torná-los mais eficazes ou capazes de recuperar 

sua atividade perdida por causa da presença de mecanismos de resistência bacteriana 

(FARIAS et al., 2015). Consequentemente, produtos naturais, principalmente os de origem 

vegetal, têm sido identificados não somente por apresentar atividade antimicrobiana, mas 

também por serem capazes de potencializar a atividade antibiótica (TINTINO et al., 2013).  
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 Em função da crescente demanda por produtos naturais bioativos, ocorre, 

atualmente, um maior interesse por extratos e/ou compostos isolados de espécies vegetais. As 

plantas são fontes abundantes de metabólitos biologicamente ativos, produzindo substâncias 

que podem ser de interesse da indústria farmacêutica (DE LA TORRE; ALBERICIO, 2019). 

Estudos utilizando produtos naturais ou substâncias ativas de plantas com atividade 

antibiótica obtiveram resultados satisfatórios (CHEW et al., 2018; GAD EL-MOULA et al., 

2019). Essas pesquisas estão de acordo com outros relatos na literatura mostrando 

combinações de produtos naturais e antibióticos que podem reduzir a resistência a antibióticos 

(COUTINHO et al., 2008).  
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5 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

5.1 Determinação estrutural dos metabólitos secundários isolados de Bauhinia pentandra 

 

5.1.1 Determinação estrutural de BPC–1 

 

O tratamento cromatográfico em gel de sílica do extrato etanólico do caule de B. 

pentandra (EECBP), conforme procedimento descrito no item 6.4.1.3, pág. 117, resultou no 

isolamento de um sólido branco cristalino (17,9 mg), solúvel em diclorometano, que foi 

denominado de BPC–1.    

O espectro de RMN 1H (300 MHz, CDCl3, Figura 4) de BPC–1 apresentou um 

sinal em δH 3,53 (2H; m), característico de hidrogênio ligado a carbono carbinólico e dois 

sinais referentes aos hidrogênios ligados a carbonos de dupla ligação do estigmasterol, sendo 

um em δH 5,02 (1H; dd; J = 15,1 e 8,2 Hz) e o outro em δH 5,16 (1H; dd; J = 15,1 e 8,4 Hz) 

correspondentes aos hidrogênios, H–22 e H–23, respectivamente. Também foi observado um 

sinal em δH 5,36 com integração para dois hidrogênios, atribuídos a hidrogênios ligados aos 

carbonos C–6 do sitosterol e do estigmasterol. Além disso, foram observados diversos sinais 

entre δH 0,6–2,4, associados a hidrogênios de carbonos metínicos, metilênicos e metílicos do 

núcleo esteroidal (PAVIA et al., 2015).      

 

Figura 4 – Espectro de RMN 1H (300 MHz, CDCl3) de BPC–1 

 
Fonte: o próprio autor.   
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O espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CDCl3, Figura 5) de BPC–1 exibiu 35 

linhas espectrais. O sinal em δC 72,03 foi relacionado ao carbono carbinólico C–3 e os sinais 

em δC 140,99 e 121,7 foram atribuídos aos carbonos C–5 e C–6, respectivamente. Vale 

salientar que os três sinais em δC 72,03, δC 121,7 e δC 140,99 são comuns aos dois esteroides. 

Enquanto os sinais em δC 138,53 e 129,52 foram atribuídos aos carbonos C–22 e C–23 do 

estigmasterol. A análise comparativa do espectro de RMN 13C–BB com o espectro de RMN 
13C–APT (Figura 6, pág. 34) permitiu identificar o padrão de hidrogenação dos átomos de 

carbono das estruturas dos esteroides (Tabela 2, pág. 36).  

 

Figura 5 – Espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CDCl3) de BPC–1 

   
Fonte: o próprio autor. 
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Figura 6 – Espectro de RMN 13C–APT (75 MHz, CDCl3) de BPC–1  

 
Fonte: o próprio autor. 
   

A análise dos dados espectroscópicos e posterior comparação com dados descritos 

na literatura (SILVA et al., 2012, Tabela 2, pág. 36), permitiram identificar BPC-1 como a 

mistura de esteroides sitosterol, (BPC-1a) e estigmasterol (BPC-1b), cujas estruturas estão 

mostradas na Figura 7 (pág. 35). A mistura de sitosterol (3β,20R,24R)-estigmast-5-en-3-ol) e 

estigmasterol (3β,20S,22E,24S)-estigmasta-5,22-dien-3-ol) já foi isolada de outras espécies do 

gênero Bauhinia, tais como B. strychnifolia (YUENYONGSAWAD et al., 2013), B. purpurea 

(JOSHI; DESAI; BHOBE, 2013), B. pentandra (ALMEIDA, 2015), B. ungulata (SOUSA et 

al., 2016) e B. acuruana (GÓIS et al., 2017). 
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Figura 7 – Estruturas do sitosterol e estigmasterol 
 

 

 
Fonte: o próprio autor. 

 

As percentagens aproximadas dos dois constituintes (BPC–1a e BPC-1b) foram 

calculadas com base na integração dos sinais no espectro de RMN 1H. A integração média dos 

átomos de hidrogênio H–22 e H–23, exclusivos do estigmasterol (BPC-1b) é 0,74. Enquanto, 

a integração de H–6, que está presente nas duas substâncias foi 2,00. Fazendo a diferença dos 

valores consegue-se obter a integração do hidrogênio do sitosterol (BPC–1a), sendo, portanto, 

1,26. Dessa forma, pode-se calcular a porcentagem dos constituintes na mistura, obtendo-se 

assim 63,0% de sitosterol (BPC–1a) e 37,0% de estigmasterol (BPC-1b).  
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Tabela 2 – Dados espectroscópicos referentes a mistura*/** de BPC–1a (sitosterol*) e BPC–
1b (estigmasterol**) comparados com os dados descritos na literatura (SILVA et al., 2012) 

 BPC–1a e BPC–1b (CDCl3) Literatura (CDCl3) 
 

 

δC 
(ppm)  

δH 

(ppm, 
multip., J 

Hz) 

δC 
(ppm) 

δH 

(ppm, multip., J 

Hz)  

C     * */** **  
5  140,99    140,7   
10  36,74    36,5   
13  42,53    42,2   
CH         
3  72,03  3,53 (m)  71,8  3,57 (t; 7,0)*/** 
6  121,93  5,36 (s)  121,7  5,36 (d; 4,8)*/** 
8  32,14    31,9   
9  50,38    50,1   
14  57,00    56,7   
17  56,30    56,0   
20 36,37  40,69  36,1  40,5  
22 -   138,53 5,02 (dd; 

15,1; 
8,2) 

-   138,3 5,0 (dd; 15,5; 
8,7)** 

23 -   129,52 5,16 (dd; 
15,1; 
8,4) 

-  129,2 5,16 (dd; 15,5; 
8,5)** 

24 46,08  51,46  45,8  51,2  
25 29,40  32,14  29,1  31,8  

CH2         
1  37,49    37,2   
2  31,89    31,6   
4  42,53    42,2   
7  31,89    31,9   
11  21,30    21,1   
12  40,01    39,8   
15  24,52    24,3   
16 28,46  29,13   28,2   
22 34,18  -   33,9  -   
23 26,34  -   26,0  -   
28 23,30  25,62  23,0  25,4  

CH3         
18  12,08    11,8   
19  19,61    19,4   
21 19,00  21,43  18,8  21,1  
26 20,03  21,43  19,8  21,2  
27 19,26  19,20  19,3  18,9  
29 12,45  12,20  12,3  12,2  

3-OH -  -  -  -   
Fonte: o próprio autor. 
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5.1.2 Determinação estrutural de BPC–2  

 

O fracionamento cromatográfico relatado no item 6.4.1.5, (pág. 118) resultou no 

isolamento de um sólido amorfo (3,7 mg) de cor preta, solúvel em metanol, com ponto de 

fusão na faixa de 178–179 °C, literatura: p.f. = 200–202 ºC (PETTIT et al., 2006), 

denominado BPC–2.     

O espectro de absorção na região do infravermelho (IV) de BPC–2 (Figura 8) 

exibiu uma banda larga centrada em 3360 cm-1 relacionada à deformação axial de ligação O–

H; uma banda em 1654 cm-1 referente à deformação axial de ligação C=O conjugada; duas 

bandas associadas à deformação axial de ligação C=C, sendo uma em 1597 cm-1 e a outra em 

1460 cm-1, além de uma banda intensa em 1250 cm-1 característica de deformação axial de 

ligação C–O (SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2007; PAVIA et al., 2015).    

 

Figura 8 – Espectro de absorção na região do infravermelho (KBr) de BPC–2 
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Fonte: o próprio autor.   
 

O espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD, Figura 9, pág. 38) de BPC–2 

apresentou sinais na região entre δH 6,59–7,38, indicando a presença de hidrogênios ligados a 

carbonos insaturados. Observou-se dois dupletos, um em δH 7,36 (1H; d; J = 11,6 Hz) e o 
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outro em δH 6,61 (1H; d; J = 11,6 Hz), relacionados a hidrogênios ligados a carbonos de dupla 

ligação em configuração cis, devido à magnitude da constante de acoplamento. Além disso, 

foram observados sinais em δH 7,18 (1H; d; J = 8,1 Hz) e em δH 6,64 (2H; d; J = 8,1 Hz) 

sugerindo a presença de hidrogênios ligados a anel aromático em posicionamento orto. 

Adicionalmente, o espectro mostrou sinais em δH 3,96 (3H; s) e em δH 1,92 (3H; s) 

relacionados a hidrogênios de metoxila e metila, respectivamente.   

 

Figura 9 – Espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD) de BPC–2 

 
Fonte: o próprio autor. 
 

O espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD, Figura 10, pág. 39) de BPC–2 

mostrou 16 linhas espectrais. A análise desse espectro mostrou a presença de dois sinais 

atribuídos a carbonos de carbonila de cetona conjugada, sendo um em δC 183,57 e o outro em 

δC 183,88. Além disso, foram observados quatro sinais associados a carbonos sp2 oxigenados 

em δC 158,55, δC 157,49, δC 156,98 e δC 151,81 (SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 

2007; PAVIA et al., 2015).  
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Figura 10 – Espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD) de BPC–2 

 
Fonte: o próprio autor.  

 

Não foi possível obter os espectros de RMN 13C–DEPT 135 e de 13C x 1H–HSQC, 

mas com a análise dos espectros de RMN 1H, 13C–BB e 13C x 1H–HMBC e posterior 

comparação com dados da literatura, foi possível construir a Tabela 3 (pág. 43). 

A análise dos dados espectroscópicos permitiu sugerir a fórmula molecular 

C16H12O5, com índice de deficiência de hidrogênio (IDH) igual a onze. Esta observação, 

portanto, permitiu deduzir que BPC–2 trata-se de um derivado oxepínico, com a presença de 

um anel ciclo-hexadienona. A Figura 11 mostra o esqueleto básico de BPC–2.   

 

Figura 11 – Esqueleto básico de BPC–2 
 

 
 
Fonte: o próprio autor. 
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As posições dos grupos metila, metoxila e hidroxila de estrutura de BPC–2 foram 

determinadas através da análise dos dados do espectro 

bidimensional de correlação heteronuclear 13C x 1H–HMBC 

(Figura 12, pág. 41).  Na ciclo-hexadienona, a posição da 

metila foi definida pelas correlações a duas ligações (2JCH) 

entre os hidrogênios em δH 1,92 e o carbono em δC 129,08 e 

a três ligações (3JCH) com os carbonos em δC 183,57 (C–6) e 

δC 157,49 (C–8). Já o posicionamento do grupo metoxila foi definido pela correlação a 3JCH 

dos hidrogênios em δH 3,96 com o carbono C–8 (δC 157,49).  

A posição da hidroxila no anel aromático foi 

confirmada pela correlação a três ligações do hidrogênio em δH 7,36 

(H–11) com o carbono C–1 (δC 158,55). A fixação de uma das 

carbonilas pode ser corroborada pela correlação do tipo 3JCH do 

hidrogênio em δH 6,61 (H–10) com o carbono C–9 (δC 183,88). 

Além disso, foi observada a correlação a 3JCH do hidrogênio H–10 

com o carbono em δC 151,81 (C–5a).  

Adicionalmente, foram observadas as correlações dos hidrogênios no anel 

aromático. O hidrogênio em δH 6,64 está se correlacionando a 

duas ligações de distância ao carbono oxigenado em δC 158,55 

(C–1) e a três ligações com o carbono C–4 (δC 132,32). H-3 (δH 

7,18) correlaciona-se a 3JCH com o carbono em δC 156,98 (C–

4a). Por fim, H–4 (δH 6,64) correlaciona-se a três ligações de 

distância com o carbono C–11a (δC 119,75). 
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Figura 12 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HMBC de BPC–2 

 
Fonte: o próprio autor. 

 

O espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY de BPC–2 

(Figura 13, pág. 42) apresentou a correlação dos 

hidrogênios em δH 7,36 (H–11) e em δH 6,60 (H–10), 

enfatizando suas configurações relativas cis. O espectro 

mostrou ainda, os acoplamentos envolvendo os 

hidrogênios em δH 6,64 (H–4 e/ou H–2) e em δH 7,18 

(H–3), confirmando o posicionamento orto no anel 

aromático. 
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Figura 13 – Espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY de BPC–2 

 
Fonte: o próprio autor. 
 

Os dados espectrais apresentados e posterior comparação com dados descritos na 

literatura (PETTIT et al., 2006, Tabela 3, pág. 43) permitiram identificar BPC–2 como sendo 

da classe das oxepinas denominada 1-hidróxi-7-metil-8-metóxi-benzo[b,f]oxepina-6,9-diona, 

conhecida vulgarmente como bauhiniastatina 1 (Figura 14). Vale resaltar que essa substância 

já foi isolada de B. purpurea (PETTIT et al., 2006), B. acuruana (GÓIS et al., 2017) e B. 

cheilantha (SILVA, 2018) e que está sendo isolada pela primeira vez em B. pentandra. Há 

relatos na literatura da atividade antineoplásica dessa substância sobre as linhagens de células 

tumorais humanas P388 (leucemia linfocítica), com significativa inibição do crescimento 

(PETTIT et al., 2006).  

 
Figura 14 – Estrutura da bauhiniastatina 1 

 
 

  
  Fonte: o próprio autor. 
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Tabela 3 – Dados espectroscópicos de RMN de BPC–2 comparados com os dados descritos 
na literatura (PETTIT et al., 2006) para a bauhiniastatina 1     

 BPC–2 (CD3OD) HMBC Literatura (CDCl3) 
 δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., 
J Hz) 

2JCH 

 

3JCH 

 
δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J Hz) 

C       
1 158,55 - H-2  H-11 157,1  - 
4a 156,98 -  H-3 153,8  - 
5a 151,81 -  H-10 150,6  - 
6 183,57 -  H3C-7  182,0  - 
7 129,08 - H3C-7  128,4  - 
8 157,49 -  H3C-7; 

H3CO-8 
155,4  - 

9 183,88 -  H-10 182,5 - 
9a 130,05 -   128,6  - 
11a 119,75 -  H-4 118,5  - 
CH       
2 113,73 6,64 (d; 8,1)    114,1  6,85 (dd; 8,3; 0,9) 
3 133,62 7,18 (t; 8,1)   132,2  7,22 (t; 8,3) 
4 113,32 6,64 (d; 8,1)  H-2 112,8  6,63 (dd; 8,3; 0,9) 
10 121,00 6,61 (d; 11,6)   121,1  6,74 (d; 11,7) 
11 133,41 7,36 (d; 11,6)   131,7  7,37 (d; 11,7) 

CH3       

H3C-7 8,84 1,92 (s)   8,8  1,98 (s) 
H3CO-8 61,65 3,96 (s)   61,1  3,99 (s) 
1-OH - -   - - 

Fonte: o próprio autor. 
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5.1.3 Determinação estrutural de BPC–3 

 

A metodologia descrita no item 6.4.1.8 (pág. 120) resultou no isolamento de um 

sólido amorfo de cor branca (11,5 mg) solúvel em metanol, com ponto de fusão na faixa de 

202–203 °C, literatura: p.f. = 196–198 ºC (PETTIT et al., 2006), que foi denominado BPC–3.   

 O espectro de absorção na região do infravermelho (IV) de BPC–3 (Figura 15) 

mostrou duas bandas de absorção relacionadas à deformação axial de ligação O–H, uma em 

3410 cm-1 e a outra em 3494 cm-1; duas bandas de absorção referentes à deformação axial de 

ligação C=C em 1686 cm-1 e em 1610 cm-1; além de uma banda de absorção em 1456 cm-1 de 

deformação axial C=C em anéis aromáticos. Adicionalmente, o espectro revelou bandas de 

absorção em 1080 cm-1 e 1203 cm-1 características de deformação axial de ligação C–O 

(SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2007; PAVIA et al., 2015). 

 
Figura 15 – Espectro de absorção na região do infravermelho (KBr) de BPC–3 
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Fonte: o próprio autor.  
  

O espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD, Figura 16, pág. 45) de BPC–3 

mostrou sinais na região entre δH 6,34–7,10, confirmando a presença de hidrogênios ligados a 

carbonos insaturados. Foram observados dois dupletos, um em δH 6,92 (1H; d; J = 11,5 Hz) e 

outro em δH 6,55 (1H; d; J = 11,5 Hz), característicos de hidrogênios ligados a carbonos de 
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dupla ligação em configuração cis. Além disso, o espectro exibiu um sinal em 6,35 (1H; s) 

correspondente a hidrogênio ligado a anel aromático pentassubstituído. Observou-se também, 

sinais relacionados a hidrogênios ligados a carbonos de anéis aromáticos orto posicionados, 

em δH 7,08 (1H; t; J = 8,1 Hz), δH 6,71 (1H; d; J = 8,1 Hz) e em δH 6,58 (1H; d; J = 8,1 Hz). 

Adicionalmente, os sinais em δH 3,91 (3H; s) e δH 2,11 (3H; s) foram atribuídos aos 

hidrogênios de grupos metoxila e metila, respectivamente (PAVIA et al., 2015). 

 
Figura 16 – Espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD) de BPC–3 

 
Fonte: o próprio autor. 
 

A análise do espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD, Figura 17, pág. 46) de 

BPC–3 mostrou a presença de 16 linhas espectrais, sendo cinco sinais mais desprotegidos em 

δC 161,22, δC 156,68, δC 152,06, δC 144,61 e δC 153,68, associados a carbonos sp2 oxigenados 

(SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2007; PAVIA et al., 2015). A comparação dos 

espectros de RMN 13C–BB e 13C–DEPT 135º (75 MHz, CD3OD, Figura 18, pág. 46) 

possibilitou identificar o padrão de hidrogenação dos átomos de carbono, sendo oito sinais 

para carbonos desidrogenados (C), seis absorções correspondentes a carbonos metínicos (CH) 

e dois sinais referentes a carbonos metílicos (CH3) (Tabela 4, pág. 51). 
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Figura 17 – Espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD) de BPC–3 

 
Fonte: o próprio autor.  
 
 
Figura 18 – Espectro de RMN 13C–DEPT 135º de BPC–3  

 
Fonte: o próprio autor. 
 



47 

 

Através da reunião dos dados espectroscópicos, sugeriu-se a fórmula molecular de 

BPC–3, C16H14O4, com índice de deficiência de hidrogênio (IDH) igual a dez, compatível 

com o esqueleto de um derivado dibenzo[b,f]oxepínico (Figura 19), classe de metabólitos 

secundários de ocorrência rara na natureza (PETTIT et al., 2006), no entanto, já isolados de 

algumas espécies do gênero Bauhinia (ANJANEYULU et al., 1984; PETTIT et al., 2006; 

BOONPHONG et al., 2007; GÓIS et al., 2017; TANJUNG; SAPUTRI; TJAHJANDARIE, 

2014) e de Cercis chinensis (MU et al., 2007).          

 

Figura 19 – Esqueleto básico de derivado dibenzo[b,f]oxepínico 
 

 
 
Fonte: o próprio autor. 
  

A análise do espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HSQC 

(Figura 20) possibilitou a associação direta entre todos os sinais de hidrogênios aos seus 

respectivos átomos de carbonos, como mostrado na Tabela 4 (pág. 51). 

 

Figura 20 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HSQC de BPC–3  

 
Fonte: o próprio autor. 



48 

 

Através da análise do espectro bidimensional de correlação heteronuclear 13C x 
1H–HMBC de BPC–3 (Figura 21, pág. 49 e Figura 22, pág. 49) foi possível atribuir as 

posições dos substituintes ligados ao esqueleto do derivado 

dibenzo[b,f]oxepínico. A posição de uma das hidroxilas no anel 

aromático foi fixada através da correlação a três ligações (3JCH) 

do hidrogênio em δH 6,92 (H–11) com o carbono C–1 (δC 

161,22). Esse hidrogênio também mostrou correlações a três 

ligações com os carbonos C–4a (δC 156,68) e C–9a (δC 131,23). 

Já o hidrogênio em δH 6,55 (H–10) correlacionou a 3JCH com os carbonos C–9 (δC 153,68), C–

5a (δC 144,61) e C–11a (δC 120,11) e a 2JCH com o carbono C–9a (δC 131,23). 

A localização da metoxila foi definida através da correlação a três ligações entre o 

sinal em δH 3,91 (3H–6) e o carbono em δC 152,06 (C–6). Por outro lado, a posição da metila 

foi confirmada através das correlações a duas e a três ligações entre os hidrogênios em δH 2,11 

(3H–7) com os átomos de carbono em δC 120,60 (C–7) e δC 

152,06 (C–6), respectivamente. O posicionamento da hidroxila 

foi determinado com base na correlação a duas ligações do 

hidrogênio em δH 6,35 (1H–9) com o carbono em δC 153,68 (C–

8). Adicionalmente, esse hidrogênio correlacionou-se a três 

ligações com os carbonos em δC 120,60 (C–7), δC 144,61 (C–5a) e δC 129,46 (C–10), 

confirmando seu posicionamento. 

A posição do hidrogênio em δH 7,08 (1H–3) foi definida pelas correlações a três 

ligações com os carbonos em δC 156,68 (C–4a) e δC 161,22 (C–1). Por outro lado, a fixação 

do hidrogênio em δH 6,71 (1H–2) foi possível através da 

correlação a duas ligações com o carbono em δC 161,22 (C–1). 

Esse mesmo hidrogênio apresenta correlação a três ligações com 

os carbonos em δC 112,52 (C–4) e δC 120,11 (C–11a). Por fim, 

as correlações a três ligações do hidrogênio em δH 6,58 (1H–4) 

com os carbonos em δC 120,11 (C–11a) e δC 113,66 (C–2), corrobora a sua posição. 
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Figura 21 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HMBC de BPC–3 

 
Fonte: o próprio autor. 

 

Figura 22– Expansão do espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HMBC 
de BPC–3 

 
Fonte: o próprio autor. 
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A análise do espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY 

de BPC–3 (Figura 23) permitiu observar a correlação 

entre os hidrogênios em δH 6,92 (H–11) e δH 6,55 (H–10). 

O espectro mostrou também as correlações do hidrogênio 

em δH 7,07 (H–3) com δH 6,71 (H–2) e δH 6,58 (H–4), 

confirmando os acoplamentos entre os hidrogênios dos 

respectivos sistemas propostos.   

 

Figura 23 – Espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY de BPC–3 

 
Fonte: o próprio autor. 

 

Através da análise dos dados espectroscópicos obtidos, além da comparação com 

dados registrados na literatura (PETTIT et al., 2006, Tabela 4, pág. 51) foi possível identificar 

BPC–3 como uma substância da classe das oxepinas denominada 1,8-didróxi-7-metil-6-

metóxi-dibenzo[b,f]oxepina, conhecida vulgarmente como bauhiniastatina 4 (Figura 24, pág. 

51). Essa oxepina já foi isolada de espécies do gênero Bauhinia, tais como B. aculeata 

(TANJUNG; SAPUTRI; TJAHJANDARIE, 2014) e B. purpúrea (PETTIT et al., 2006). Vale 

destacar que substância está sendo relatada pela primeira vez em B. pentandra.  
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Figura 24 – Estrutura da bauhiniastatina 4 
 

  

  Fonte: o próprio autor. 
 

Tabela 4 – Dados espectroscópicos de RMN de BPC–3 comparados com os dados descritos 
na literatura (PETTIT et al., 2006) para a bauhiniastatina 4   

  BPC–3 (CD3OD) HMBC Literatura (CDCl3) 
 δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., 
J Hz) 

2JCH 

 

3JCH 

 
δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J Hz) 

C       
1 161,22 - H-2  H-3; H-

11 
159,8  - 

4a 156,68 -  H-3; H-
11 

153,2  - 

5a 144,61 -  H-9; H-
10 

144,3  - 

6 152,06 -  H3CO-6; 
H3C-7  

150,9  - 

7 120,60 - H3C-7 H-9 119,2  - 
8 153,68 - H-9  150,7  - 
9a 131,23 - H-10 H-11 129,7  - 
11a 120,11 -  H-2; H-4; 

H-10 
118,6  - 

CH       
2 113,66 6,71 (d; 8,1)   H-4 114,2  6,89 (dd; 8,2; 0,9) 
3 130,79 7,08 (t; 8,1)   129,9  7,13 (t; 8,2) 
4 112,51 6,58 (d; 8,1)  H-2 111,7  6,56 (dd; 8,2; 0,9) 
9 110,34 6,35 (s)  H-10 109,4  6,38 (s) 
10 129,46 6,55 (d; 11,5)  H-9 129,4  6,68 (d; 11,7) 
11 125,75 6,92 (d; 11,5)   123,7  6,93 (d; 11,7) 

CH3       

H3CO-6 62,05 3,91 (s)   61,6 3,99 (s) 
H3C-7  9,50 2,11 (s)   9,0 2,17 (s) 
1-OH - -   -  - 
8-OH - -   - - 

Fonte: o próprio autor. 
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5.1.4 Determinação estrutural de BPC–4  

 

O tratamento cromatográfico resultou, conforme metodologia descrita no item 

6.4.1.11 (pág. 122), no isolamento de um sólido amorfo de cor branca (6,3 mg), solúvel em 

metanol, com ponto de fusão na faixa de 185–186 °C, literatura: p.f. = 202–203 ºC (LAN et 

al., 2006), que foi denominado BPC–4.   

O espectro de absorção na região do infravermelho (IV) de BPC–4 (Figura 25) 

mostrou uma banda centrada em 3408 cm-1 correspondente à deformação axial de ligação O–

H; quatro bandas características de deformação axial de ligação C=C de anel aromático em 

1682, 1615, 1511 e 1447 cm-1; duas bandas relacionadas à deformação axial de ligação C–O, 

uma em 1211 cm-1 e a outra em 1153 cm-1 (SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2007; 

PAVIA et al., 2015).  

 

Figura 25 – Espectro de absorção na região do infravermelho (KBr) de BPC–4 
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 Fonte: o próprio autor. 
 

A análise do espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD, Figura 26, pág. 53) de 

BPC–4 possibilitou a identificação de sinais na região entre δH 6,24–7,23, indicando a 

presença de hidrogênios ligados a carbonos de anel aromático. Os sinais em forma de 

dupletos, juntamente com suas constantes de acoplamento em δH 7,22 (2H; d; J = 8,5 Hz), δH 

6,85 (1H; d; J = 8,2 Hz) e δH 6,78 (2H; d; J = 8,5 Hz) indicam a presença de hidrogênios orto 
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posicionados. Além disso, o sinal em δH 6,31 (1H; dd; J = 8,2 e 2,4 Hz) sugeriu a presença de 

hidrogênio em posições orto e meta, respectivamente. Enquanto que o sinal em δH 6,25 (1H; 

d; J = 2,3 Hz) está relecionado a hidrogênio em posição meta. Adicionalmente, os sinais em 

δH 2,11 e 1,97 (2H; m) e δH 2,85 e 2,65 (2H; m) sugerem a presença de hidrogênios ligados a 

carbonos metilênicos. Vale ressaltar que o espectro contém um sinal sobreposto pelo sinal da 

água em δH 4,88, que foi evidenciado pelas correlações dos espectros bidimensionais HSQC, 

HMBC e COSY. Esse sinal em δH 4,80 (1H; dd; J = 9,90 e 1,65) é característico de 

hidrogênio ligado a carbono oxigenado (Tabela 5, pág. 59).  

 

Figura 26 – Espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD) de BPC–4 

 
Fonte: o próprio autor. 

 

O espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD, Figura 27, pág. 54) de BPC–4 

revelou a presença de 13 linhas espectrais, dos quais, três sinais mais desprotegidos em δC 

158,26, δC 157,68 e δC 157,33 são relacionados a carbonos sp2 oxigenados. A análise 

comparativa dos espectros de RMN 13C–BB e 13C–DEPT 135º (75 MHz, CD3OD, Figura 28, 

pág. 54) permitiu identificar o padrão de hidrogenação dos átomos de carbono, sendo cinco 

sinais relacionados a carbonos desidrogenados (C), oito carbonos metínicos (CH) e dois sinais 

compatíveis com carbonos metilênicos (CH2). Vale ressaltar que os sinais em δC 128,59 e δC 

116,22 foram atribuídos a dois átomos de carbonos cada, devido às suas intensidades quando 

comparados com os demais de mesmo padrão de hidrogenação (Tabela 5, pág. 59).   
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Figura 27 – Espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD) de BPC–4  

 
Fonte: o próprio autor.  

 

Figura 28 – Espectro de RMN 13C–DEPT 135º de BPC–4 

 
Fonte: o próprio autor.  
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A observação dos dados espectroscópicos de BPC–4 permitiu deduzir a fórmula 

molecular C15H14O3, com índice de deficiência de hidrogênio (IDH) igual a nove, sugerindo, 

portanto, a presença de um esqueleto flavonoídico na estrutura deste composto. Vale ressaltar 

que a ausência de sinal para carbono de carbonila e a existência de um sinal referente a 

carbono oximetínico em δC 79,16 (C–2), bem como, dois sinais relativos a carbonos 

metilênicos em δC 31,45 (C–3) e δC 25,63 (C–4), observados no espectro de RMN 13C–BB e 

de RMN 13C–DEPT 135º, foram importantes para definir a classificação de BPC–4, como um 

flavonoide da classe das flavanas (AGRAWAL, 1989), cujo esqueleto básico está mostrado 

na Figura 29.  

  

Figura 29 – Esqueleto básico de uma flavana  
 

 

 
 Fonte: o próprio autor. 

  

O espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HSQC (Figura 30, 

pág. 56) permitiu a associação direta entre os sinais de hidrogênios aos seus respectivos 

átomos de carbonos, conforme mostrado na Tabela 5 (pág. 59).  
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Figura 30 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HSQC de BPC–4 

 
Fonte: o próprio autor.  
 

No espectro bidimensional de correlação heteronuclear 13C x 1H–HMBC de BPC–
4 (Figura 31, pág. 57) foi possível definir a localização da hidroxila no anel A através das 

correlações a três ligações (3JCH) do hidrogênio em δH 6,85 (H–5) 

com os carbonos em δC 25,63 (C–4) e δC 157,68 (C–7); 

correlações a 3JCH do hidrogênio em δH 6,31 (H–6) com os 

carbonos em δC 114,45 (C–4a) e δC 104,20 (C–8) e a duas 

ligações com o carbono C–7 (δC 157,68). Adicionalmente, 

observou-se as correlações a 3JCH do hidrogênio em δH 6,25 (H–

8) com os carbonos em δC 114,45 (C–4a) e δC 109,23 (C–6) e a 2JCH do referido hidrogênio 

com o carbono C–8a (δC 157,33). 

A posição da hidroxila no anel B foi confirmada por 

meio das correlações a três ligações dos hidrogênios em δH 7,22 

(H–2’/6’) com os carbonos em δC 158,26 (C–4’) e δC 134,39 (C–

2). Além disso, os hidrogênios em δH 6,78 (H–3’/5’) 

correlacionaram a 3JCH com o carbono C–1’ (δC 134,39) e a 2JCH 

com o carbono C–4’ (δC 158,26), confirmando a posição dos 

desses hidrogênios, bem como a presença de um sistema para 

substituído no anel B.  
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Adicionalmente, foram observadas as correlações dos hidrogênios do anel C. O 

hidrogênio em δH 4,88 (H–2) correlacionou a três ligações com os 

carbonos em δC 128,59 (C–2’/6’). A correlação a 2JCH do 

hidrogênio em δH 2,85 (H–4) com o carbono C–3 (δC 31,45) e a 
3JCH dos hidrogênios em δH 2,85/2,65 (H–4) com o carbono em δC 

157,33 (C–8a) foram importantes para fixar a posição desses 

hidrogênios. Além disso, esses hidrogênios correlacionaram a 3JCH 

com o carbono em δC 79,16 (C–2) e a 2JCH com o carbono C–4a (δC 114,45).  

 

Figura 31 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HMBC de BPC–4 

 
Fonte: o próprio autor. 
 

A análise do espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY 

(Figura 32, pág. 58) de BPC–4 revelou as correlações 

entre os hidrogênios em posições orto em δH 7,22 (H–

2’/6’) e δH 6,68 (H–3’/5’) e entre δH 6,85 (H–5) e δH 

6,31 (H–6). O espectro mostrou também as correlações 

entre os hidrogênios em δH 4,88 (H–2) e δH 1,97 (H–3); 

δH 2,11 (H–3) e δH 2,85 (H–4); δH 1,97 (H–3) e δH 2,65 

(H–4). Essas correlações ajudaram a confirmar os 

respectivos sistemas propostos. 
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Figura 32 – Espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY de BPC–4 

 
Fonte: o próprio autor.  

 

Os valores dos deslocamentos químicos dos hidrogênios H–3 (δH 2,11/1,97) e H–

4 (δH 2,85/2,65) estão condizentes com os dados relatados na literatura (XUE et al., 2003). 

Por outro lado, é possível que os valores dos deslocamentos desses hidrogênios descritos na 

literatura (ZHENG; ZHANG; YANG, 2006; Tabela 5, pág. 59) estejam trocados. 

A análise dos dados espectroscópicos obtidos (Tabela 5, pág. 59) e a posterior 

comparação com dados descritos na literatura (ZHENG; ZHANG; YANG, 2006) permitiram 

identificar BPC–4 como um flavonoide da classe das flavanas denominado 7,4’-

diidroxiflavana, cuja estrutura está mostrada na Figura 33 (pág. 59). Vale ressaltar que devido 

ao fato da estrutura conter um centro estereogênico (C–2), é necessária a obtenção de dados 

referentes à sua rotação óptica específica para posterior comparação com dados registrados na 

literatura, a fim de definir a sua configuração absoluta. Há relatos na literatura do isolamento 

da 7,4’-diidroxiflavana de Bauhinia manca (ACHENBACH; STOCKER; CONSTENLA, 

1988). Vale ressaltar que o esse flavonoide está sendo relatado pela primeira vez na espécie B. 

pentandra. Estudos revelaram que esse composto exibe atividade citotóxica (AWALE et al., 

2009) e também atividade antifúngica (ACHENBACH; STOCKER; CONSTENLA, 1988). 
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Figura 33 – Estrutura da 7,4’-diidroxiflavana 
 

 
  
  Fonte: o próprio autor. 

 

Tabela 5 – Dados espectroscópicos de BPC–4 comparados com os dados descritos na 
literatura (ZHENG; ZHANG; YANG, 2006) para a 7,4’-diidroxiflavana   

 BPC–4 (CD3OD) HMBC Literatura (CD3OD) 
 δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J 

Hz) 

2JCH 

 

3JCH 

 
δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J Hz) 

C       
7 157,68 - H-6 H-5 156,3 - 
4a 114,45 - 2H-4 H-6; H-8 113,2 - 
8a 157,33 - H-8 2H-4 155,6 - 
1’ 134,39 -  H-3’/5’ 132,8 - 
4’ 158,26 - H-

3’/5’ 
H-2’/6’ 156,0 - 

CH       
2 79,16 4,88 (dd)  2H-4; H-

2’/6’ 
77,7 4,80 (dd; 9,90; 1,65) 

5 131,09 6,85 (d; 8,2)   129,8 6,89 (d; 8,20) 
6 109,23 6,31 (dd; 8,2; 

2,4) 
 H-8 108,1 6,28 (d; 8,20) 

8 104,20 6,25 (d, 2,3)  H-6 103,2 6,24 (s) 
2’ 128,59 7,22 (d; 8,5)  H-2 127,5 7,12 (d; 8,40) 
3’ 116,22 6,78 (d; 8,5)   115,6 6,72 (d; 8,40) 
5’ 116,21 6,78 (d; 8,5)   115,6 6,72 (d; 8,40) 
6’ 128,58 7,22 (d; 8,5)  H-2 127,5 7,12 (d; 8,40) 

CH2       
3 31,45 2,11 e 1,97 (2H; 

m) 
H-4   29,7 2,73 e 2,57 (2H; m)* 

4 25,63 2,85 e 2,65 (2H; 
m) 

 H-5 24,4 1,99 e 1,94 (2H; m)* 

7-OH - -   -  - 
4’-OH - -   - - 

Fonte: o próprio autor. 
* É possível que os valores de deslocamentos químicos dos hidrogênios ligados aos carbonos C3 e C4 da 
literatura estejam trocados. 
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5.1.5 Determinação estrutural de BPC–5  

 

O procedimento descrito no item 6.4.1.13 (pág. 123) resultou no isolamento de 

um sólido amorfo de coloração amarela (11,1 mg), solúvel em metanol, com ponto de fusão 

na faixa de 201–202 °C, literatura: p.f. = 207–208 ºC (LI et al., 2014), que foi denominado de 

BPC–5. Vale ressaltar que essa substância foi identificada através da comparação do seu 

tempo de retenção (tR) com o padrão em cromatografia líquida de alta eficiência (CLAE), 

sendo, portanto, identificada como o flavonoide (2S)-4’,7-diidroxiflavanona ((2S)-

liquiritigenina), cuja estrutura é apresentada na Figura 42 (pág. 67). 

No espectro de absorção na região do infravermelho (IV) de BPC–5 (Figura 34) 

observou-se uma banda de absorção centrada em 3282 cm-1 referente à deformação axial de 

ligação O–H, identificando a presença de hidroxila; uma banda em 1656 cm-1 relacionada à 

deformação axial de ligação C=O; três bandas de absorção em 1601, 1516 e 1464 cm-1, 

atribuídas à deformação axial de ligação C=C de anel aromático; duas bandas correspondentes 

à deformação axial de ligação C–O, em 1235 cm-1 e 1160 cm-1 (SILVERSTEIN; WEBSTER; 

KIEMLE, 2007; PAVIA et al., 2015).  

  

Figura 34 – Espectro de absorção na região do infravermelho (KBr) de BPC–5  
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Fonte: o próprio autor.  
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O espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD, Figura 35) de BPC–5 revelou sinais 

na região entre δH 6,35–7,74, evidenciando a presença de hidrogênios ligados a carbonos de 

anel aromático. Entre esses, três dupletos em δH 7,73 (1H; d; J = 8,7 Hz), δH 7,33 (2H; d; J = 

8,5 Hz) e δH 6,82 (2H; d; J = 8,5 Hz), cujos valores dos deslocamentos químicos e de suas 

constantes de acoplamento, indicaram a presença de hidrogênios orto posicionados. O sinal 

em δH 6,51 (1H; dd; J = 8,7 e 2,3 Hz) demonstrou o acoplamento de hidrogênio em posições 

orto e meta, respectivamente. Por outro lado, o sinal em δH 6,36 (1H, d, J = 2,3 Hz) indicou 

hidrogênio em posição meta. Além disso, o espectro apresentou um sinal em δH 5,39 (1H; dd; 

J = 13,0; 3,0 Hz) correspondente a hidrogênio ligado a carbono oxigenado. Por fim, os sinais 

em δH 3,06 (1H; dd; J = 16,9 e 13,0 Hz) e δH 2,70 (1H; J = 16,9 e 3,0 Hz) foram relacionados 

a hidrogênios ligados a carbonos metilênicos (SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2007; 

PAVIA et al., 2015).     

 
Figura 35 – Espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD) de BPC–5  

  
Fonte: o próprio autor.  
 

A análise do espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD, Figura 36, pág. 62) de 

BPC–5 exibiu 13 linhas espectrais, apresentando quatro sinais mais desprotegidos em δC 

193,70, δC 166,91, δC 165,71 e δC 159,10 associados a carbonos sp2 oxigenados, dos quais, o 

sinal em δC 193,70 está relacionado a carbono carbonílico. O espectro apresentou também 
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dois sinais, sendo um em δC 129,15 e o outro em δC 116,46. Vale ressaltar que devido às suas 

intensidades, cada um dos sinais foi atribuído a dois átomos de carbonos. Através da 

comparação dos espectros RMN 13C–BB e 13C–DEPT 135º (75 MHz, CD3OD, Figura 37, 

pág. 63) foi possível determinar o padrão de hidrogenação dos átomos de carbono, sendo, 

portanto, identificados seis sinais de carbonos desidrogenados (C), oito carbonos metínicos 

(CH) e um carbono metilênico (CH2) (Tabela 6, pág. 68). 

 

Figura 36 – Espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD) de BPC–5  

 
Fonte: o próprio autor.  
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Figura 37 – Espectro de RMN 13C–DEPT 135º de BPC–5  

 
Fonte: o próprio autor.  
  

Diante dos dados espectroscópicos de BPC–5, foi possível sugerir a fórmula 

molecular C15H12O4, cujo índice de deficiência de hidrogênio (IDH) é igual a dez. A presença 

de sinais compatíveis com um esqueleto de uma flavanona (Figura 38) foram confirmados 

através do sinal em δC 193,70 (C–4) para carbono de carbonila, bem como do sinal em δC 

81,18 (C–2) associado a um carbono oximetínico e do sinal em δC 45,09 (C–3) atribuído a 

carbono metilênico. 

 

Figura 38 – Esqueleto básico de uma flavanona 
 

 

 

Fonte: o próprio autor.  
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Através da análise do espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 
13C–HSQC (Figura 39) foi possível fazer a associação direta entre todos os sinais de 

hidrogênios aos seus respectivos átomos de carbonos (Tabela 6, pág. 68). 

 

Figura 39 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HSQC de BPC–5  

 
Fonte: o próprio autor.  
  
 

A análise do espectro bidimensional de correlação heteronuclear 13C x 1H–HMBC 

de BPC–5 (Figura 40, pág. 65) permitiu definir as posições dos 

substituintes no esqueleto básico. As correlações dos hidrogênios 

do anel A contribuíram para fixar a posição da hidroxila. 

Observou-se a correlação a três ligações (3JCH) entre o hidrogênio 

em δH 7,73 (H–5) com o carbono da carbonila em δC 193,70 (C–

4). Outras correlações a 3JCH também foram observadas referentes 

aos hidrogênios em δH 6,51 (H–6) e δH 6,36 (H–8) com o carbono em δC 115,14 (C–10). Além 

disso, mostrou a correlação a duas ligações (2JCH) entre o hidrogênio em δH 6,36 (H–8) com o 

carbono em δC 165,71 (C–7).   
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O sistema para substituído do anel B é perceptível pela forma como os sinais de 

hidrogênios se apresentam no espectro de RMN 1H, pois, esses estão na forma de dupletos 

com integração para dois hidrogênios cada. Adicionalmente, as 

correlações dos hidrogênios dos anéis B e C, confirmaram a 

posição da hidroxila. Os hidrogênios em δH 6,82 (H–3’/5’) 

correlacionaram a 2JCH com o carbono C–4’ (δC 159,10). Vale 

ressaltar que os hidrogênios em δH 7,33 (H–2’/6’) 

correlacionaram a 3JCH com o carbono em δC 81,18 (C–2) e o 

hidrogênio em δH 5,39 (H–2) com os carbonos em δC 129,15 (C–2’/6’). Além disso, os 

hidrogênios em δH 3,06 (H–3) e δH 2,70 (H–3) correlacionaram a duas ligações com o carbono 

da carbonila em δC 193,70 (C–4). 

 
Figura 40 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HMBC de BPC–5  

 
Fonte: o próprio autor.  
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 No espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY (Figura 

41) de BPC–5 observou-se as correlações dos 

hidrogênios em posições orto entre δH 7,33 (H–2’/6’) e 

δH 6,82 (H–3’/5’) e entre δH 7,73 (H–5) e δH 6,51 (H–6). 

O espectro também mostrou as correlações entre os 

hidrogênios em δH 5,39 (H–2) e δH 3,06 (H–3), bem 

como entre δH 3,06 (H–3) e δH 2,70 (H–3).  Essas 

correlações confirmaram os sistemas na estrutura 

proposta. 

  

Figura 41 – Espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY de BPC–5  

 
Fonte: o próprio autor.  
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A confirmação da estereoquímica relativa do carbono C-2 de BPC–5 foi obtida 

mediante o valor da constante (J = 13,0 Hz), característica de acoplamento “axial-axial” (H-

2ax/H-3ax). Além disso, os acoplamentos entre os hidrogênios H-2 e H-3 apresentaram 

constantes de J = 3,0 e J = 16,9 Hz referentes aos acoplamentos 

“axial-equatorial” (H-2ax/H-3eq) e geminal (H-3ax/H-3eq), 

respectivamente. Vale ressaltar que o sinal em δH 2,70 (H-3eq) foi 

associado ao hidrogênio na posição equatorial, pois esse está 

dentro do cone de proteção da carbonila (SILVERSTEIN; 

WEBSTER; KIEMLE, 2007; PAVIA et al., 2015). Dessa forma, o 

grupo fenila (anel “B”), pode está em posição pseudoequatorial (FERREIRA et al., 2000).  

De acordo com os deslocamentos químicos dos hidrogênios, bem como multiplicidades e 

constantes de acoplamento, pode-se constatar a conformação preferencial de meia-cadeira do 

anel C de BPC–5 (ARAÚJO et al., 2009; LIU, 2011).   

A análise dos dados espectroscópicos obtidos e a posterior comparação com os 

registrados na literatura (ZHANG et al., 2018b; Tabela 6, pág. 68) permitiram identificar 

BPC–5 como o flavonoide da classe das flavanonas [(2S)-7,4’-diidroxiflavanona] 

denominado de (2S)-liquiritigenina, cuja estrutura é mostrada na Figura 42. Há registros do 

isolamento dessa substância em algumas espécies de Bauhinia, tais como B. manca 

(ACHENBACH; STOCKER; CONSTELA, 1988), B. championii (ZHANG et al., 2018b) e 

B. ungulata (SOUSA et al., 2016; RODRIGUES et al., 2019). Destaca-se que essa substância 

apresenta as seguintes atividades biológicas: inibição da xantina oxidase (KONG et al., 2000) 

e atividade anti-inflamatória (KIM et al., 2008). O isolamento dessa substância está sendo 

relatado pela primeira vez na espécie Bauhinia pentandra.    

 
Figura 42 – Estrutura da (2S)-liquiritigenina 

 

 

 
 Fonte: o próprio autor.   
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Tabela 6 – Dados espectroscópicos de BPC–5 comparados com os dados descritos na 
literatura (ZHANG et al., 2018b) para a (2S)-4’,7-diidroxiflavanona (liquiritigenina)  

 BPC–5 (CD3OD) HMBC Literatura (CD3OD) 
 δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J 

Hz) 

2JCH 

 

3JCH 

 
δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J Hz) 

C       
4 193,70 - H-3  H-5 193,6  - 
7 165,71 -   H-8  167,3 - 
9 166,91 -   165,6  - 
10 115,14 -  H-6; H-8 114,8  - 
1’ 131,49 -   131,4  - 
4’ 159,10 - H-

3’/5’ 
H-2’/6’ 158,9  - 

CH       
2 81,18 5,39 (dd; 13,0; 

3,0) 
  H-2’/6’ 81,0  5,34 (dd; 13,5; 3,0)  

5 130,00 7,73 (d; 8,7)    129,9  7,73 (d; 8,5)  
6 111,88 6,51 (dd; 8,7; 

2,3) 
 H-8 112,0  6,51 (dd; 8,5; 2,5)  

8 103,96 6,36 (d; 2,3)  H-6 104,0  6,36 (d; 2,0)  
2’ 129,15 7,33(d; 8,5)  H-2 129,0  7,32 (d; 8,5)  
3’ 116,46 6,82 (d; 8,5)    116,4  6,84 (d; 8,5)  
5’ 116,46 6,82 (d; 8,5)   116,4  6,84 (d; 8,5)  
6’ 129,15 7,33 (d; 8,5)  H-2 129,0  7,32 (d; 8,5)  

CH2       
3ax  

45,09 
3,06 (dd; 16,9; 

13,0) 
   

45,0  
3,03 (dd; 17,0; 13,5)  

3eq 2,70 (dd; 16,9; 
3,0)  

  2,68 (dd; 17,0; 3,0)  

7-OH - -   - - 
4’-OH - -   -  - 

 Fonte: o próprio autor.  
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5.1.6 Determinação estrutural de BPC–6  

 

O procedimento descrito no item 6.4.1.13 (pág. 123) resultou no isolamento de 

um sólido amorfo de coloração amarela (25,0 mg), solúvel em metanol, com ponto de fusão 

na faixa de 194–195 °C, literatura: p.f. = 250–252 ºC (ZEKRY et al., 2015) que foi 

denominado de BPC–6. Destaca-se que a identificação dessa substância foi realizada por 

meio da comparação do seu tempo de retenção (tR) com o do padrão (2S)-naringenina em 

cromatografia líquida de alta eficiência, sendo, portanto, caracterizado como o flavonoide 

(2S)-4’,5,7-triidroxiflavanona ((2S)-naringenina), cuja estrutura é apresentada na Figura 46 

(pág. 72). A estrutura química de BPC–6 foi confirmada utilizando como base a estrutura de 

BPC–5 (item 5.1.5; pág. 60) e através da interpretação dos espectros de IV, RMN 1H e 13C-

BB. Vale ressaltar que a estrutura de BPC–6 possui uma hidroxila adicional no carbono 5.  

O espectro de absorção na região do infravermelho (IV) de BPC–6 (Figura 43) 

exibiu bandas de absorção, em 3283 cm-1 e 1635 cm-1 correspondentes à deformação axial de 

ligação O–H e deformação axial de ligação C=O, respectivamente. Adicionalmente, o 

espectro mostrou três bandas de absorção atribuídas à deformação axial de ligação C=C de 

anel aromático em 1601, 1516 e 1464 cm-1. Além disso, foram observadas duas bandas 

correspondentes à deformação axial de ligação C–O, em 1235 cm-1 e 1160 cm-1 

(SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2007; PAVIA et al., 2015).  

  

Figura 43 – Espectro de absorção na região do infravermelho (KBr) de BPC–6 
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Fonte: o próprio autor. 
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No espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD, Figura 44) de BPC–6, quando 

comparado com o correspondente espectro de BPC–5 (Figura 35, pág. 61), observou-se um 

número menor de sinais na região entre δH 7,75–5,88, correspondentes a hidrogênios ligados a 

carbonos de anel aromático, indicando um número maior de substituintes em sua estrutura 

química (Figura 46, pág. 72).  Foram observados dois dupletos em δH 7,32 (2H; d; J = 8,4 Hz) 

e δH 6,82 (2H; d; J = 8,4 Hz) atribuídos a hidrogênios orto posicionados em um sistema para 

substituído, que foram confirmados através dos valores de deslocamentos químicos, bem 

como das integrações e de suas constantes de acoplamento. Além disso, o espectro mostrou 

um sinal em δH 5,89 (2H; d; J = 2,4 Hz), atribuído a hidrogênios em posição meta e outro 

sinal em δH 5,34 (1H; dd; J = 12,7; 2,9 Hz) relacionado a hidrogênio ligado a carbono 

oxigenado. Adicionalmente, os sinais em δH 3,12 (1H; dd; J = 16,9 e 12,9 Hz) e δH 2,70 (1H; 

J = 17,0 e 2,7 Hz) foram inferidos a hidrogênios ligados a carbonos metilênicos. 

(SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2007; PAVIA et al., 2015).     

Figura 44 – Espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD) de BPC–6  

Fonte: o próprio autor.  
  

No espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD, Figura 45, pág. 71) de BPC–6 

foi possível observar 13 linhas espectrais, com destaque para cinco sinais mais desprotegidos 

em δC 197,93, δC 168,47, δC 165,59, δC 165,02 e δC 159,14 que foram relacionados a carbonos 



71 

 

oxigenados com hibridização sp2, sendo o sinal em δC 197,93 associado a carbono carbonílico. 

O espectro também mostrou a presença de dois sinais em δC 129,17 e em δC 116,47, ambos 

relacionados a dois átomos de carbono, devido as suas intensidades. Vale ressaltar que os 

sinais em δC 80,60 e δC 44,15, foram associados a carbonos oximetínico e metilênico, 

respectivamente.  

 

Figura 45 – Espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD) de BPC–6  

 
Fonte: o próprio autor.  
  

A análise dos dados espectroscópicos obtidos e posterior comparação com dados 

descritos na literatura (ZEKRY et al., 2015, Tabela 7, pág. 72) confirmou a identidade do 

flavonoide da classe das flavanonas de fórmula molecular C15H12O5 denominado de (2S)-

naringenina, cujo nome sistemático é (2S)-5,7,4’-triidroxiflavanona (Figura 46, pág. 72). Vale 

ressalta-se que esse composto já foi isolado de duas espécies do gênero Bauhinia, tais como 

B. ungulata (SOUSA et al., 2016) e B. sirindhorniae (ATHIKOMKULCHAI; 

SRIUBOLMAS; RUANGRUNGSI, 2005). Pesquisas revelaram que essa substância exibe 

diversas atividades, tais como anti-Alzheimer (GHOFRANI et al., 2015), anti-Chikungunya 

(AHMADI et al., 2016), antimicrobiana (KOZLOWSKA et al., 2017), anticâncer (LIM et al., 

2017), antioxidante (LIANG et al., 2017), antidiabética (AL-DOSARI et al., 2017), anti-
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inflammatória (JIN et al., 2017), anti-dengue (FRABASILE et al., 2017). Destaca-se que essa 

substância está sendo descrita pela primeira vez na espécie B. pentandra. 

     

 Figura 46 – Estrutura da (2S)-naringenina 
 

 

 
 Fonte: o próprio autor.                           
                      

Tabela 7 – Dados espectroscópicos de BPC–6 comparados com os dados descritos na 
literatura (ZEKRY et al., 2015) para a (2S)-4’,5,7-triidroxiflavanona (naringenina)   

 BPC–6 (CD3OD) Literatura (CD3OD) 
 δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J Hz) 
δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J Hz) 

C     
4 197,93 - 196,7  - 
5 165,59 - 163,9  - 
7 168,47 - 167,1  - 
9 165,02 - 163,4  - 
10 103,49 - 102,2  - 
1’ 131,21 - 129,3  - 
4’ 159,14 - 158,2  -  

CH     
2 80,60 5,34 (dd; 12,7; 2,9)  78,9  5,43 (dd; 12,8; 2,8)  

  
6 97,19 5,89 (d; 2,4)  96,2  5,86 (s)  
8 96,31 5,89 (d; 2,4)  95,4  5,86 (s)  
2’ 129,17 7,32 (d; 8,4)  128,7  7,30 (d; 8,4)  
3’ 116,47 6,82 (d; 8,4)  115,6  6,78 (d; 8,4)  
5’ 116,47 6,82 (d; 8,4)  115,6  6,78 (d; 8,4)  
6’ 129,17  7,32 (d; 8,4)  128,7 7,30 (d; 8,4)  

CH2     
3ax   44,15 3,12 (dd; 16,9; 12,9)        42,4    3,27 (dd; 17,2; 12,8) 
3eq    2,70 (dd; 17,0; 2,7)   2,68 (dd; 17,2; 2,8)  

5-OH -   - - - 
7-OH - - - - 
4’-OH - -  - -  

Fonte: o próprio autor. 
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5.1.7 Determinação estrutural de BPC–7 

 

O procedimento descrito no item 6.4.1.13 (pág. 123) resultou no isolamento de 

um sólido amorfo de cor amarela (24,7 mg), solúvel em metanol, com ponto de fusão na faixa 

de 176–177 °C, literatura: p.f. = 188–191 ºC (JANG et al., 2003), que foi denominado BPC–
7. 

O espectro de absorção na região do infravermelho (IV) de BPC–7 (Figura 47) 

exibiu uma banda em 3403 cm-1 característica de deformação axial de ligação O–H; uma 

absorção em 1685 cm-1 relacionada à deformação axial de ligação C=O conjugada; duas 

absorções, sendo uma em 1635 cm-1 e outra em 1614 cm-1 características de deformação axial 

de ligação C=C e uma banda em 1210 cm-1 relacionada à deformação axial de ligação C–O 

(SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2007; PAVIA et al., 2015).  

 

Figura 47 – Espectro de absorção na região do infravermelho (KBr) de BPC–7 
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Fonte: o próprio autor. 
 

O espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD, Figura 48, pág. 74) de BPC–7 

mostrou sinais na região entre δH 6,28–8,00, sinalizando a presença de hidrogênios ligados a 

carbonos insaturados. Foram observados sinais relacionados a hidrogênios ligados a anel 

aromático em posicionamento orto em δH 7,98 (1H; d; J = 8,9 Hz), δH 7,63 (2H; d; J = 8,8 

Hz) e δH 6,85 (2H; d; J = 8,6 Hz). Adicionalmente, o sinal em δH 6,42 (1H; dd; J = 8,9 e 2,3 
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Hz) indicou a presença de hidrogênio em posições orto e meta. Já o sinal em δH 6,29 (1H; d; J 

= 2,4 Hz) é referente a hidrogênio em posição meta. Além disso, o espectro apresentou dois 

sinais, um em δH 7,80 (1H; d; J = 15,4 Hz) e o outro em δH 7,62 (1H; d; J = 15,4 Hz), 

associados a hidrogênios ligados a carbonos de dupla ligação em configuração trans, devido 

ao valor da constante de acoplamento. 

 

Figura 48 – Espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD) de BPC–7  

 
Fonte: o próprio autor. 

 

O espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD, Figura 49, pág. 75) de BPC–7 

apresentou 13 linhas espectrais, todas na região de carbonos insaturados, onde há quatro sinais 

mais desprotegidos em δC 193,71, δC 167,67, δC 166,59 e δC 161,74, relativos a carbonos sp2 

oxigenados, sendo o sinal em δC 193,71 referente a um carbono de carbonila. A comparação 

dos espectros de RMN 13C–BB e 13C–DEPT 135º (75 MHz, CD3OD, Figura 50, pág. 75) 

possibilitou diferenciar o padrão de hidrogenação dos átomos de carbono, sendo quatro sinais 

relacionados a carbonos desidrogenados (C) e nove absorções para carbonos metínicos (CH). 

Os sinais em δC 131,98 e δC 117,09 foram atribuídos a dois átomos de carbonos cada, devido 

às intensidades em comparação com os demais de mesmo padrão de hidrogenação, 

totalizando 15 átomos de carbono (Tabela 8, pág. 80).    
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Figura 49 – Espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD) de BPC–7 

 
Fonte: o próprio autor.  

 

Figura 50 – Espectro de RMN 13C–DEPT 135º de BPC–7 

 
Fonte: o próprio autor.  
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Através da análise dos dados espectroscópicos, propôs-se a fórmula molecular 

C15H12O4, com índice de deficiência de hidrogênio (IDH) igual a dez, correspondente a um 

provável esqueleto básico de uma chalcona (Figura 51). 

  

Figura 51 – Esqueleto básico de BPC–7 
 

 
 
Fonte: o próprio autor. 

  

O espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HSQC (Figura 

52) propiciou a associação direta entre os sinais de hidrogênios aos seus respectivos átomos 

de carbonos, conforme mostrado na Tabela 8 (pág. 80). 

  

Figura 52 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HSQC de BPC–7 

 Fonte: o próprio autor.   
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Através da análise do espectro bidimensional de correlação heteronuclear 13C x 
1H–HMBC de BPC–7 (Figura 53, pág. 78) foi possível definir a localização das hidroxilas 

nos anéis aromáticos. O hidrogênio em δH 7,98 (H–6’) correlacionou a três ligações (3JCH) 

com os carbonos em δC 167,67 (C–4’) e δC 193,71 (C–9) fixando 

assim, a posição desse hidrogênio. Já o hidrogênio em δH 6,42 (H–

5’) correlaciona a 3JCH com o carbono em δC 114,87 (C–1’). Por 

sua vez, o hidrogênio em δH 6,29 (H–3’) mostrou correlação a 3JCH 

com o carbono em δC 114,87 (C–1’). Dessa forma, foi possível 

definir as posições das hidroxilas nos carbonos C–2’ e C–4’.    

As correlações dos hidrogênios no outro anel aromático confirmaram a posição da 

hidroxila, pois já era evidenciada pela forma como os sinais de 

hidrogênios apareceram no espectro de RMN 1H, no qual, foram 

observados dois dupletos integrados para dois átomos de 

hidrogênio cada, totalizando quatro hidrogênios, indicando que o 

anel aromático seria para substituído. Os hidrogênios em δH 6,85 

(H–3/5) correlacionaram a três ligações (3JCH) e duas ligações 

(2JCH) com os carbonos em δC 128,02 (C–1) e δC 161,74 (C–4), 

respectivamente. Adicionalmente, os hidrogênios em δH 7,63 (H–2/6) mostraram correlações 

a 3JCH com os carbonos em δC 161,74 (C–4) e δC 145,81 (C–7), confirmando a posição desses 

hidrogênios. 

O espectro mostrou também as correlações dos hidrogênios ligados aos carbonos 

de dupla ligação, onde o hidrogênio em δH 7,80 (H–7) correlaciona a três 

ligações com os carbonos em δC 131,98 (C–2’/6’), δC 193,71 (C–9) e a 

duas ligações com o carbono em δC 118,53 (C–8). Enquanto o hidrogênio 

em δH 7,62 (H–8) correlaciona a 3JCH com o carbono em δC 128,02 (C–1) 

e a 2JCH com os carbonos em δC 193,71 (C–9) e δC 145,81 (C–7), 

confirmando a posição desses hidrogênios. 
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Figura 53 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HMBC de BPC–7 

 
Fonte: o próprio autor.   

 

O espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY (Figura 54, 

pág. 79) de BPC–7 exibiu as correlações dos hidrogênios em 

posicionamento orto entre H–5’ (δH 6,42) e H–6’ 

(δH 7,98), bem como entre os hidrogênios H–

2’/6’ (δH 7,63) e H–3’/5’ (δH 6,85). Além disso, 

mostrou a correlação entre os hidrogênios H–7 

(δH 7,80) e H–8 (δH 7,62). Dessa forma, as 

correlações confirmaram os sistemas propostos. 
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Figura 54 – Espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY de BPC–7 

 
Fonte: o próprio autor.  
 

 Através dos dados espectroscópicos apresentados e a posterior comparação com 

dados registrados na literatura (KHAMSAN et al., 2012, Tabela 8, pág. 80) foi possível 

identificar BPC–7 como um flavonoide pertencente à classe das chalconas denominado 

2’,4’,4-triidroxichalcona, conhecido como isoliquiritigenina (Figura 55, pág. 80). Essa 

chalcona já foi isolada de algumas espécies de Bauhinia tais como B. manca (ACHENBACH, 

1988), B. sirindhorniae (ATHIKOMKULCHAI; SRIUBOLMAS; RUANGRUNGSI, 2005) e 

B. glauca subsp. pernevosa (WU et al., 2009) e está sendo relatada pela primeira vez na 

espécie B. pentandra. Vale ressaltar que essa substância apresenta diversas atividades 

biológicas, tais como antitumoral, antibacteriana, antioxidante, anti-inflamatória, 

hepatoprotetora (ZHANG et al., 2018a) e antidiabética (GAUR et al., 2014).    
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Figura 55 – Estrutura da isoliquiritigenina 

 

  Fonte: o próprio autor. 

 
Tabela 8 – Dados espectroscópicos de BPC–7 comparados com os dados descritos na 
literatura (KHAMSAN et al., 2012) para a 2’,4’,4–triidroxichalcona (isoliquiritigenina) 

 BPC–7 (CD3OD) HMBC Literatura (CD3OD) 
 δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J 

Hz) 

2JCH 

 

3JCH 

 
δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J 

Hz) 
C        
1 128,02 -  H-3/5; H-8 127,8  - 
4 161,74 - H-3/5  H-2/6 161,8  - 
9 193,71 - H-8 H-7; H-6’ 192,7  - 
1’ 114,87 -  H-3’; H-5’ 113,6  - 
2’ 166,59 -   167,8  - 
4’ 167,67 -  H-6’ 169,7  - 

CH        
2 131,98 7,63 (d; 8,8)  H-7  131,7 7,59 (d; 8,6) 
3 117,09 6,85 (d; 8,6)   117,0  6,83 (d; 8,6) 
5 117,09  6,85 (d; 8,6)    117,0 6,83 (d; 8,6) 
6 131,98  7,63 (d; 8,8)   H-7 131,7  7,59 (d; 8,6) 
7 145,81 7,80 (d; 15,4) H-8 H-2/6 145,0  7,74 (d; 15,4) 
8 118,53 7,62 (d; 15,4) H-7  118,5  7,58 (d; 15,4) 
3’ 103,98 6,29 (d; 2,4)   104,4  6,20 (d; 2,4) 
5’ 109,32 6,42 (dd; 8,9; 2,3)    110,8  6,35 (dd; 9,0; 2,4) 
6’ 133,53 7,98 (d; 8,9)   133,2 7,90 (d; 9,0) 

2’-OH - -   - - 
4’-OH - -   - - 
4-OH - -   - - 

Fonte: o próprio autor. 
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5.1.8 Determinação estrutural de BPC–8 

 

A metodologia descrita no item 6.4.1.13 (pág. 123) resultou no isolamento de um 

sólido amorfo de coloração amarela (14,5 mg), solúvel em metanol, com ponto de fusão na 

faixa de 180–181 °C, literatura: p.f. = 217,0 ºC (IINUMA et al., 1991), que foi designado de 

BPC–8.  

O espectro de absorção na região do infravermelho (IV) de BPC–8 (Figura 56) 

exibiu uma banda centrada em 3336 cm-1 característica de deformação axial de ligação O–H. 

Adicionalmente, o espectro revelou uma banda em 1682 cm-1 atribuída à deformação axial de 

ligação C=O, além de quatro bandas de absorção relacionadas à deformação axial de ligação 

C=C de anel aromático em 1635, 1605, 1512 e 1451 cm-1. O espectro também apresentou 

duas bandas inferidas à deformação axial de ligação C–O em 1210 cm-1 e 1156 cm-1 

(SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2007; PAVIA et al., 2015).  

 
Figura 56 – Espectro de absorção na região do infravermelho (KBr) de BPC–8 
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Fonte: o próprio autor.  

 

O espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD, Figura 57, pág. 82) de BPC–8, em 

comparação com BPC–6 (Figura 44, pág. 70), permitiu observar a presença de um simpleto 

em δH 5,95 com integração para um hidrogênio, indicando que houve a ausência de um 
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hidrogênio com relação à estrutura de BPC–6. Essa hipótese também foi confirmada pelo 

aparecimento de um sinal em δH 1,95 (3H; s) no espectro de hidrogênio de BPC–8, 

confirmando a presença de grupo metila ligado ao anel aromático. O espectro também 

mostrou dois dupletos relacionados a hidrogênios de anel aromático orto posicionados em um 

sistema para substituído em δH 7,31 (2H; d; J = 8,5 Hz) e δH 6,82 (2H; d; J = 8,5 Hz). Vale 

ressaltar que esses sinais foram confirmados por meio dos deslocamentos químicos, 

integrações e constantes de acoplamento. Adicionalmente, foram observados os sinais em δH 

3,10 (1H; dd; J = 17,1 e 12,9 Hz) e δH 2,69 (1H; J = 17,1 e 3,0 Hz) relacionados a hidrogênios 

ligados a carbono metilênico. Por fim, o espectro exibiu dois sinais, sendo um em δH 5,95 

(1H; s) e o outro em δH 5,31 (1H; dd; J = 13,0 e 3,1 Hz), atribuídos a hidrogênio ligado a anel 

aromático pentassubstituído e a carbono oxigenado, respectivamente (SILVERSTEIN; 

WEBSTER; KIEMLE, 2007; PAVIA et al., 2015).       

 
Figura 57 – Espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD) de BPC–8  

  
Fonte: o próprio autor.  
  

O espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD, Figura 58, pág. 83) de BPC–8 

apresentou 14 linhas espectrais. Os espectros de RMN 13C–BB de BPC–8 e de BPC–6 

(Figura 45, pág. 71) mostraram-se semelhantes, tendo como diferença a presença de um sinal 

em δC 7,09, correspondente a carbono metílico. O espectro de BPC–8 exibiu cinco sinais mais 
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desprotegidos em δC 198,01, δC 166,30, δC 162,74, δC 162,55 e δC 159,13 associados a 

carbonos oxigenados e dentre esses, um sinal para carbono de carbonila em δC 198,01. Vale 

destacar que os sinais em δC 129,15 e δC 116,45 foram atribuídos a dois átomos de carbono 

cada, devido às suas intensidades. Além disso, o espectro mostrou sinais relativos a carbonos 

oximetínico e metilênico em δC 80,59 e δC 44,32, respectivamente. Através da comparação 

dos dados espectroscópicos de BPC–8 e BPC–6, bem como dados descritos na literatura, foi 

possível construir a Tabela 9 (pág. 87). 

 
Figura 58 – Espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD) de BPC–8  

 
Fonte: o próprio autor.  
  

A partir da análise dos dados espectroscópicos de BPC–8 foi proposta a fórmula 

molecular C16H14O5, cujo índice de deficiência de hidrogênio (IDH) é igual a dez. Vale 

salientar a presença de sinais em δC 198,01 (C–4), δC 80,59 (C–2) e δC 44,32 (C–3) associados 

a carbonos carbonílico, oximetínico e metilênico, respectivamente. Portanto, esses sinais 

podem ser um indicativo de um possível esqueleto básico de uma flavanona, conforme citado 

anteriormente (Figura 38, pág. 63). 

O espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HSQC (Figura 59, 

pág. 84) possibilitou a associação direta entre todos os sinais de hidrogênios aos seus 

respectivos átomos de carbonos, conforme mostrado na Tabela 9 (pág. 87).  
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Figura 59 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HSQC de BPC–8  

 
Fonte: o próprio autor.  
  

As posições dos substituintes no anel A de BPC–8 foram definidas através da 

análise de seu espectro bidimensional de correlação heteronuclear 
13C x 1H–HMBC (Figura 60, pág. 85). Verificou-se as correlações 

a duas ligações (2JCH) entre os hidrogênios em δH 1,95 (H3C-6) e o 

carbono em δC 105,45 (C–6), além de correlações a três ligações 

(3JCH) com os carbonos em δC 162,74 (C–5) e δC 166,30 (C–7), 

fixando assim, a posição da metila entre as duas hidroxilas. O 

espectro também mostrou as correlações a duas ligações do hidrogênio em δH 5,95 (H–8) com 

os carbonos em δC 166,30 (C–7) e δC 162,55 (C–8a).  

Adicionalmente, foram observadas as correlações 

relacionadas aos hidrogênios dos anéis B e C. Os hidrogênios 

em δH 3,10 (H–3) e δH 2,69 (H–3) correlacionaram a duas 

ligações com o carbono em δC 193,70 (C–4). O espectro 

apresentou correlações que definiram a posição da hidroxila no 

anel C, sendo elas a 3JCH dos hidrogênios em 5,31 (H–2) com os 
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carbonos em δC 129,15 (C–2’/6’), a 3JCH dos hidrogênios em δH 7,31 (H–2’/6’) com o carbono 

em δC 80,59 (C–2) e a 2JCH dos hidrogênios em δH 6,82 (H–3’/5’) com o carbono em δC 

159,13 (C–4’).  

  

Figura 60 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HMBC de BPC–8  

 
Fonte: o próprio autor.  
  

O espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY (Figura 61, 

pág. 86) de BPC–8 exibiu correlações entre os hidrogênios em 

δH 5,31 (H–2) e δH 3,10 (H–3), além de correlações entre os 

hidrogênios em δH 3,10 (H–3) e δH 2,69 (H–3). Adicionalmente, 

foram observadas correlações entre os hidrogênios em posições 

orto em δH 7,31 (H–2’/6’) e δH 6,82 (H–3’/5’), confirmando os 

sistemas propostos. 
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Figura 61 – Espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY de BPC–8  

 
Fonte: o próprio autor.  
 

  

A definição da estereoquímica relativa do carbono C–2 foi definida do mesmo 

modo que em BPC–5 e está descrita no item 5.1.5 (pág. 60). 

Através dos dados espectroscópicos obtidos e posterior comparação com dados 

descritos na literatura (NOBAKHT et al., 2014) (Tabela 9, pág. 87) foi possível identificar 

BPC–8 como o flavonoide da classe das flavanonas denominado 6-metil-5,7,4’-

triidroxiflavanona (Figura 62, pág. 87), trivialmente conhecido como poriol. Na literatura foi 

encontrado apenas registro da atividade antifúngica desse composto frente a Poria weirii 

(WALLIS; REYNOLDS, 1965) e está sendo descrito pela primeira vez no gênero Bauhinia.  
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Figura 62 – Estrutura do poriol 
 

 

 

                                                             Fonte: o próprio autor.  
 

 
Tabela 9 – Dados espectroscópicos de BPC–8 comparados com os dados descritos na 
literatura (NOBAKHT et al., 2014) para a 6-metil-5,7,4’-triidroxiflavanona (poriol)  

 BPC–8 (CD3OD) HMBC Literatura (DMSO) 
 δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J 

Hz) 

2JCH 

 

3JCH 

 
δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J 

Hz) 
C       
4 198,01 - H-3   194,3 - 
4a 103,96 -  H-8 100,6  - 
5 162,74 -  H3C-6  160,4  - 
6 105,45 - H3C-6  103,3  - 
7 166,30 - H-8 H3C-6  168,8  - 
8a 162,55 - H-8  160,2  - 
1’ 131,40 -   129,2  - 
4’ 159,13 - H-3’/5’ H-2’/6’  157,5  - 

CH       
2 80,59 5,31 (dd; 13,0; 3,1) H-3  H-2’/6’ 77,9  5,32 (dd; 12,4; 2,8)  
8 95,40 5,95 (s)    94,9  5,82 (s)  
2’ 129,15 7,31 (d; 8,5)  H-2 128,0 7,29 (d; 8,3)  
3’ 116,45 6,82 (d; 8,5)    115,0  6,77 (d; 8,3)  
5’ 116,45 6,82 (d; 8,5)   115,0  6,77 (d; 8,3)  
6’ 129,15 7,31 (d; 8,5)  H-2 128,0  7,29 (d; 8,3)  

CH2       
 
3 

 
44,32 

3,10 (dd; 17,1; 12,9    
42,0 

 

A 3,12 (dd; 17,0; 
12,4)  

2,69 (dd; 17,1; 3,0)   B 2,60 (dd; 17,0; 
2,8)  

CH3       
H3C-6 7,09 1,95 (s)   7,1  1,83 (s)  
5-OH - -   -  - 
7-OH - -   - - 
4’-OH - -   - - 

Fonte: o próprio autor.  
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5.1.9 Determinação estrutural de BPC–9 

 

Através do procedimento relatado no item 6.4.1.17 (pág. 127) obteve-se um sólido 

amorfo avermelhado (95,5 mg), solúvel em metanol, com ponto de fusão na faixa de 191–192 

°C, literatura: p.f.= 208–209 ºC (SURESH et al., 2012), que foi designado de BPC–9.  

O espectro de absorção na região do infravermelho (IV) de BPC–9 (Figura 63) 

mostrou uma banda centrada em 3325 cm-1 correspondente à deformação axial de ligação O–

H, além de bandas de absorção em 1612, 1513 e 1448 cm-1 relacionadas à deformação axial 

de ligação C=C de anel aromático. O espectro ainda exibiu duas bandas em 1160 cm-1 e 1113 

cm-1 características de deformação axial de ligação C–O (SILVERSTEIN; WEBSTER; 

KIEMLE, 2007; PAVIA et al., 2015).       

  

Figura 63 – Espectro de absorção na região do infravermelho (KBr) de BPC–9  

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

-20

0

20

40

60

80

100

1160

11131448
1513

1612

3325

Tr
an

sm
itâ

nc
ia

 (%
)

Número de onda (cm
-1
)  

Fonte: o próprio autor.  
 

O espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD, Figura 64, pág. 89) de BPC–9 

apresentou sinais na região entre δH 6,28–6,87, confirmando a presença de hidrogênios 

ligados a carbonos de anel aromático. Vale destacar os sinais em δH 6,85 (1H; d; J = 8,4 Hz) e 

δH 6,76 (1H; d; J = 8,1 Hz) relacionados a hidrogênios orto posicionados, além de sinais em 

δH 6,83 (1H; d; J = 1,5 Hz) e δH 6,29 (1H; d; J = 2,2 Hz) atribuídos a hidrogênios em posição 

meta. Observaram-se também os sinais em δH 6,71 (1H; dd; J = 8,3 e 1,6 Hz) e δH 6,34 (1H; 
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dd; J = 8,2 e 2,3 Hz), que de acordo com as magnitudes das constantes de acoplamento, foram 

atribuídos a hidrogênios em posições orto e meta. Adicionalmente, o espectro mostrou um 

dupleto em δH 4,65 (1H; d; J = 7,1 Hz) e um tripleto em δH 4,01 (m) assinalando a presença de 

hidrogênios ligados a carbonos oxigenados. Esse espectro revelou ainda dois dupletos que 

indicaram a presença de hidrogênios benzílicos em δH 2,87 (1H; dd; J =15,7 e 4,9 Hz) e δH 

2,68 (1H; dd; J =15,7 e 8,0 Hz) (SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2007; PAVIA et al., 

2015).  

 

Figura 64 – Espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD) de BPC–9  

 
Fonte: o próprio autor.  
 

No espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD, Figura 65, pág. 90) de BPC–9 

foi possível detectar a presença de 14 linhas espectrais, sendo três sinais mais desprotegidos 

em δC 157,99, δC 156,27 e δC 146,37 associados a carbonos sp2 oxigenados. Vale destacar que 

dentre os sinais correspondentes a carbonos não hidrogenados, o sinal em δC 146,37 foi 

relacionado a dois átomos de carbono devido à sua intensidade. A análise comparativa dos 

espectros de RMN 13C–BB e 13C–DEPT 135º (75 MHz, CD3OD, Figura 66, pág. 90) 

possibilitou a identificação de seis carbonos não hidrogenados (C), oito carbonos metínicos 

(CH) e um carbono metilênico (CH2), conforme apresentado na Tabela 10 (pág. 95).     
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Figura 65 – Espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD) de BPC–9  

 
Fonte: o próprio autor.  
 

Figura 66 – Espectro de RMN 13C–DEPT 135º de BPC–9 

 
Fonte: o próprio autor.  
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 A análise dos dados espectroscópicos de BPC–9 permitiu sugerir a fórmula 

molecular C15H14O5, tendo índice de deficiência de hidrogênio (IDH) igual a nove. A 

caracterização estrutural desse composto foi definida através de alguns sinais importantes que 

permitiram identificar o composto como sendo um flavonoide do tipo flavan-3-ol, cujo 

esqueleto básico está apresentado na Figura 67. Vale destacar a presença de dois sinais para 

carbonos oximetínicos em δC 83,10 (C–2) e δC 68,94 (C–3), bem como um sinal para carbono 

metilênico em δC 33,24 (C–4), além da ausência de um sinal para carbono carbonílico. 

 
 

Figura 67 – Esqueleto básico de um flavan-3-ol 

 
Fonte: o próprio autor.  

   

O espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HSQC (Figura 

68), possibilitou fazer a associação direta entre os hidrogênios e carbonos de BPC–9, 

conforme mostrado na Tabela 10 (pág. 95). 

 

Figura 68 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HSQC de BPC–9  

 
Fonte: o próprio autor.   
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 O espectro bidimensional de correlação heteronuclear 13C x 1H–HMBC de BPC–
9 (Figura 69, pág. 93) possibilitou identificar as correlações que definiram as posições dos 

substituintes no esqueleto básico da flavan-3-ol. As 

correlações dos hidrogênios do anel A, colaboraram para fixar 

a posição da hidroxila. O hidrogênio em δH 6,29 (H–8) 

correlacionou a duas ligações (2JCH) com os carbonos em δC 

157,99 (C–7) e δC 156,27 (C–9).  Observou-se também 

correlações a 2JCH e a 3JCH do hidrogênio em δH 6,34 (H–6) 

com os carbonos em δC 157,99 (C–7) e δC 112,70 (C–10), 

respectivamente. Adicionalmente, o hidrogênio em δH 6,85 (H–5) correlacionou a três 

ligações com o carbono em δC 33,24 (C–10).  

As posições das hidroxilas no anel B foram definidas por meio das correlações a 

três e a duas ligações do hidrogênio em δH 6,83 (H–2’) com 

os carbonos em δC 83,10 (C–2) e δC 146,37 (C–3’), 

respectivamente; correlação a duas ligações do hidrogênio 

em δH 6,76 (H–5’) com o carbono em  δC 146,37 (C–4’); 

correlações a três ligações dos hidrogênios em δH 6,87 (H–

2’) e δH 6,71 (H–6’) com o carbono em δC 83,10 (C–2). 

Além disso, o hidrogênio em δH 4,65 (H–2) correlacionou-se a 2JCH com o carbono em δC 

132,37 (C–1’). 

 No espectro, observaram-se também as correlações no anel 

central. Os hidrogênios em δH 2,68 (H–4) e δH 2,87 (H–4) 

correlacionaram a duas ligações (2JCH) com os carbonos em δC 68,94 (C–

3) e δC 112,70 (C–10).  Adicionalmente, o hidrogênio em δH 4,65 (H–2) 

correlacionou a duas e três ligações com os carbonos em δC 68,94 (C–3) 

e δC 33,24 (C–4), respectivamente.   
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 Figura 69 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HMBC de BPC–9  

 
Fonte: o próprio autor.  
 

O espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY (Figura 70, 

pág. 94) de BPC–9 mostrou as correlações entre os 

hidrogênios em δH 4,65 (H–2) e δH 4,01 (H–3), além de 

correlações do hidrogênio H–3 em δH 4,01 com os 

hidrogênios H–4 em δH 2,68 e δH 2,87. Vale ressaltar 

que os hidrogênios H–4 (δH 2,68 e δH 2,87) se 

corelacionaram. Outra correlação também foi observada 

entre os hidrogênios orto posicionados em δH 6,85 (H–5) 

e δH 6,34 (H–6). Essas correlações contribuíram para confirmar os sistemas propostos da 

estrutura química de BPC–9.  
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Figura 70 – Espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY de BPC–9 

 
Fonte: o próprio autor.  
  

A posição trans-diaxial dos hidrogênios H–2ax e H–3ax 

foi definida com base no valor da constante de acoplamento (J2,3 = 

7,1 Hz) característica de configuração relativa 2,3–trans ligados 

aos carbonos C–2 e C–3 (2R,3S ou 2S, 3R) (ZOCOLER et al., 

2009). Portanto, o grupo fenila (anel “B”), pode está em posição 

pseudoequatorial. 

A análise dos dados espectroscópicos analisados e a posterior comparação com 

dados registrados na literatura (COSTA et al., 2014; Tabela 10, pág. 95) permitiram 

identificar BPC–9 como o flavonoide da classe das flavanas-3-ol, denominado 2-(3’,4’-

diidroxifenil)-cromano-3,7-diol, conhecido vulgarmente como (-)-fisetinidol (Figura 71, pág. 

95). Vale ressaltar que essa substância já foi isolada anteriormente de algumas espécies do 

gênero Bauhinia, tais como B. acuruana (GÓIS et al., 2017), B. pulchella (CARVALHO, 

2014), B. ungulata (SOUSA et al., 2016) e B. cheilantha (SILVA, 2018), no entanto, está 

sendo relatada pela primeira vez em B. pentandra. Estudos mostraram que o (-)-fisetinidol 

apresenta atividade antioxidante (IMAI et al., 2008) e efeito antiperiodontal (PINTO, 2019). 
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Figura 71 – Estrutura do (-)-fisetinidol 

 
                                                      Fonte: o próprio autor. 
 

Tabela 10 – Dados espectroscópicos de BPC–9 comparados com os dados descritos na 
literatura (COSTA et al., 2014) para o (-)-fisetinidol   

 BPC–9 (CD3OD) HMBC Literatura (CD3OD) 
 δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J 

Hz) 

2JCH 

 

3JCH 

 
δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J Hz) 

C       
7 157,99 -  H-5 157,9  -  
9 156,27 - H-8  156,2  - 
10 112,70 - 2H-4 H-3; H-6; 

H-8 
112,5  - 

1’ 132,37 - H-2 H-5’ 132,2  - 
3’ 146,37 - H-2’  146,3  -  
4’ 146,37 - H-5’ H-2’; H-6’ 146,3  - 

CH       
2 83,10 4,65 (d; 7,1)  H-2’; 2H-

4; H-6’ 
83,0  4,63 (d; 7,2) 

3 68,94 4,01 (m) H-2; 
2H-4 

 68,8  3,99 (ddd; 7,8; 7,2; 
5,1) 

5 131,43 6,85 (d; 8,4)  2H-4 131,3  6,85 (d; 8,1)  
6 109,59 6,34 (dd; 8,2; 

2,3) 
 H-8 109,4  6,33 (dd; 8,1; 2,4) 

8 103,75 6,29 (d; 2,2)  H-6 103,6  6,27 (d; 2,4) 
2’ 115,23 6,83 (d; 1,5)  H-2; H-6’ 115,1  6,81 (d; 2,1) 
5’ 116,25 6,76 (d; 8,1)   116,1  6,75 (d; 8,1) 
6’ 120,00 6,71 (dd; 8,3; 

1,6) 
 H-2; H-2’ 119,8  6,69 (dd; 8,1; 2,1) 

CH2       

 
4 

 

 
33,24 

2,68 (dd; 15,7; 
8,0; Ha) 

  
H-2; H-5 

 
33,1  

2,67 (dd; 15,9; 7,8; 
Ha)  

2,87 (dd; 15,7; 
4,9; Hb) 

 2,87 (dd; 15,9; 5,1; 
Hb);  

       
3-OH - -   -  - 
7-OH - -   - - 
3’-OH - -   - - 
4’-OH - -   - - 

Fonte: o próprio autor.                          Ha: Hidrogênio na posição axial; Hb: Hidrogênio na posição equatorial 
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5.1.10 Determinação estrutural de BPC–10 

 

A metodologia descrita no item 6.4.1.19 (pág. 128) resultou no isolamento de um 

sólido amorfo de coloração amarela (11,0 mg), solúvel em metanol, com ponto de fusão na 

faixa de 251–252 °C, literatura: p.f. = 299–300 ºC (SRINIVASAN et al., 2016), que foi 

denominado de BPC–10.   

A análise do espectro na região do infravermelho (IV) de BPC–10 (Figura 72) 

permitiu verificar uma banda centrada em 3416 cm-1 associada à deformação axial de ligação 

O–H, além de uma banda em 1630 cm-1 referente à deformação axial de ligação C=O. Foram 

observadas bandas em 1606 e 1476 cm-1 relacionadas à deformação axial de ligação C=C de 

anel aromático. Vale ressaltar que as bandas de absorção em 1278, 1168 e 1118 cm-1 são 

atribuídas à deformação axial de ligação C–O (SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2007; 

PAVIA et al., 2015).    

 

Figura 72 – Espectro de absorção na região do infravermelho (KBr) de BPC–10  
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Fonte: o próprio autor.  
   

No espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD, Figura 73, pág. 97) de BPC–10 foi 

possível observar sinais na região entre δH 6,89–7,99, revelando que a estrutura química desse 

composto contém somente hidrogênios ligados a carbonos de anel aromático. Os sinais em δH 
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7,97 (1H; d; J = 8,8 Hz) e δH 7,66 (1H; d; J = 7,9 Hz) revelaram a presença de hidrogênios 

orto posicionados, que foram confirmados através dos valores de deslocamentos químicos e 

das constantes de acoplamento. Observou-se também o sinal em δH 7,76 (1H; s), com 

integração para um hidrogênio. A análise do espectro de RMN 1H x 13C–HSQC revelou sinais 

sobrepostos integrados para três (3H) em δH 6,90 que foram associados a hidrogênios ligados 

a carbonos com deslocamentos químicos diferentes. Vale ressaltar que não foi possível 

distinguir a multiplicidades desses hidrogênios.  

  

Figura 73 – Espectro de RMN 1H (300 MHz, CD3OD) de BPC–10   

 
Fonte: o próprio autor. 
 

O espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD, Figura 74, pág. 98) de BPC–10 

revelou 15 linhas espectrais, sendo todas na região de carbonos com hibridização sp2. Vale 

destacar sete sinais mais desprotegido em δC 174,56, δC 164,34, δC 158,61, δC 148,77, δC 

147,68, δC 146,34 e δC 138,74 relacionados a carbonos sp2 oxigenados. Vale salientar a 

presença de um sinal em δC 174,56 que foi associado a carbono carbonílico ,β-insaturado, 

devido ao valor do deslocamento químico que se encontra menor em relação a carbono de 

carbonila não conjugada. A análise comparativa dos espectros de RMN 13C–BB e 13C–DEPT 

135º (75 MHz, CD3OD, Figura 75, pág. 98) permitiu determinar o padrão de hidrogenação 

dos átomos de carbono, identificando, desta forma, nove carbonos não hidrogenados (C) e 

seis carbonos metínicos (CH) (Tabela 11, pág. 102). 
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Figura 74 – Espectro de RMN 13C–BB (75 MHz, CD3OD) de BPC–10  

 
Fonte: o próprio autor.  
  

Figura 75 – Espectro de RMN 13C–DEPT 135º de BPC–10  

 
Fonte: o próprio autor.  
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A análise dos dados espectroscópicos de BPC–10 possibilitou sugerir a fórmula 

molecular C15H10O6, cujo índice de deficiência de hidrogênio (IDH) é igual a onze, 

compatível com o esqueleto básico de um flavonol (Figura 76). 

 

Figura 76 – Esqueleto básico de um flavonol 
 

 

 

   Fonte: o próprio autor.  

 
A análise do espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HSQC 

(Figura 77) permitiu fazer a associação direta entre todos os sinais de hidrogênios aos seus 

respectivos átomos de carbonos, conforme mostrado na Tabela 11 (pág. 102).  

 

 Figura 77 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HSQC de BPC–10 

 
Fonte: o próprio autor.  
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O espectro bidimensional de correlação heteronuclear 13C x 1H–HMBC de BPC–
10 (Figura 78), mostrou correlações que possibilitaram definir as posições dos substituintes no 

esqueleto básico do flavonol. O hidrogênio em δH 6,90 (H–8) 

correlacionou a duas ligações (2JCH) com os carbonos em δC 

164,34 (C–7) e δC 158,61 (C–9), e a três ligações (3JCH) com o 

carbono em δC 115,58 (C–10). Adicionalmente, o hidrogênio em 

δH 6,90 (H–6), correlacionou a 3JCH com o carbono em δC 115,58 

(C–10). Além disso, o hidrogênio em δH 7,97 (H–6) correlacionou 

a 3JCH com os carbonos em δC 174,56 (C–4) e δC 164,34 (C–7). 

No anel B presente na estrutura do flavonol (Figura 76, 

pág. 99), observou-se as correlações a duas e três ligações do 

hidrogênio em δH 7,76 (H–2’) com os carbonos em δC 146,34 (C–3’) e 

δC 148,77 (C–4’), respectivamente. Além disso, o hidrogênio em δH 

7,66 (H–6’) correlacionou a duas ligações com o carbono em δC 116,14 

(C–5’) e a três ligações com os carbonos em δC 116,11 (C–2’) e δC 

148,77 (C–4’), definindo desta forma a posição das hidroxilas. 

 

Figura 78 – Espectro bidimensional de correlação heteronuclear 1H x 13C–HMBC de BPC–10  

 
Fonte: o próprio autor.   
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O espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY (Figura 79) 

de BPC–10 exibiu as correlações que confirmaram os 

sistemas existentes na estrutura proposta. Foram 

observadas correlações entre os hidrogênios em δH 7,97 

(H–5) e 6,90 (H–6), além de correlações entre os 

hidrogênios em δH 6,90 (H–5’) e δH 7,66 (H–6’). Vale 

ressaltar que essas correlações são relacionadas a 

hidrogênios em posição orto (aneis A e B), confirmando 

os sistemas existentes na estrutura proposta.  

 

Figura 79 – Espectro bidimensional de correlação homonuclear 1H x 1H–COSY de BPC–10  

 
Fonte: o próprio autor.   

 

Através da análise dos dados espectroscópicos obtidos e a posterior comparação 

com dados descritos na literatura (COSTA et al., 2014; Tabela 11, pág. 102) foi possível 

identificar BPC–10 como o flavonoide da classe dos flavonóis (3,7,3’,4’-tetraidroxiflavona) 

denominado de fisetina (Figura 80, pág. 102). Esse composto já foi isolado de B. glauca (XU 

et al., 2015) e está sendo relatado pela primeira vez na espécie B. pentandra. Vale ressaltar 

que essa substância apresenta diversas atividades tais como antifúngica (COSTA et al., 2014), 
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antiproliferativa (KLIMASZEWSKA‑WIŚNIEWSKA et al., 2019) e atividade anticâncer 

(KLIMASZEWSKA‑WISNIEWSKA et al., 2016).  

  

Figura 80 – Estrutura da fisetina 
  

 

 
           Fonte: o próprio autor.  

  

 

Tabela 11 – Dados espectroscópicos de BPC–10 comparados com os dados descritos na 
literatura (COSTA et al., 2014) para a 3,3’,4’,7-tetraidroxiflavona (fisetina)  

 BPC–10 (CD3OD) HMBC Literatura (CD3OD) 
 δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J 

Hz) 

2JCH 

 

3JCH 

 
δC 

(ppm) 
δH 

(ppm, multip., J Hz) 

C       
2 147,68 - 

  
147,1  -  

3 138,74 - 
  

138,6  - 
4 174,56 - 

 
H-5 173,4  - 

7 164,34 -   H-8 H-5  164,0  - 
9 158,61 - H-8 H-5  158,5  - 
10 115,58 -  H-6  115,4  - 
1’ 124,52 -  H-5’ 124,2  - 
3’ 146,34  - H-2’ H-5’  147,1  - 
4’ 148,77  - H-5’ H-2’/6’ 147,1  - 

CH       
5 127,63 7,97 (d; 8,8)    127,6  7,98 (d; 8,7) 
6 116,39 6,90*  H-8 116,0  6,92 (dd; 8,7; 2,1) 
8 103,12 6,90*  H-6 103,0  6,91 (d; 2,1) 
2’ 116,11 7,76 (s)  H-6’ 115,9  7.76 (d; 2,1) 
5’ 116,14 6,90* H-6’  116,0  6,88 (d; 8,1) 
6’ 121,80 7,66 (d; 7,9)  

 
121,6  7,66 (dd; 8,1; 2,1) 

3-OH - -   - - 
7-OH - -   - - 
3’-OH - -   - - 
4’-OH - -   - - 

Fonte: o próprio autor. 
* Multiplicidade não definida.  
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5.2 Atividades biológicas  

 

5.2.1 Avaliação da atividade inibitória da enzima acetilcolinesterase  

 

Compostos fenólicos apresentam atividade inibitória da acetilcolinesterase (XIE et 

al. 2014; CAKMAK; GULCIN, 2019; POSRI et al., 2019), e neste contexto, o extrato 

etanólico do caule de Bauhinia pentandra (EEBPC) e os compostos isolados bauhiniastatina 

1 (BPC–2), bauhiniastatina 4 (BPC–3), 7,4'-diidroxiflavana (BPC–4), (2S)-liquiritigenina 

(BPC–5), (2S)-naringenina (BPC–6), isoliquiritigenina (BPC-7) e fisetina (BPC–10) foram 

avaliadas como potenciais inibidores da acetilcolinesterase pelo método de Ellman 

modificado (ELLMAN et al., 1961; RHEE et al., 2001) e os resultados são mostrados na 

Tabela 12.  

 

Tabela 12 – Resultado referente à inibição da enzima acetilcolinesterase das                    
amostras testadas  

Amostras Resultado Tamanho do “halo” (cm) 

EEBPC* positivo  0,3 

BPC–2** negativo - 

BPC–3** positivo 0,7 

BPC–4** positivo  0,9 

BPC–5** positivo 0,7 

BPC–6** positivo 0,7 

BPC–7** positivo  0,6 

BPC–10** positivo  0,7 

Padrão eserina 
(1mg/mL) 

positivo 0,9 

            Fonte: o próprio autor. 
           *Extrato etanólico dos caules de Bauhinia pentandra; **Compostos isolados.  
 

Neste experimento ocorreu a formação de um halo branco em torno das manchas 

nas placas de cromatografia em camada delgada (CCD), sendo um indicativo para a inibição 

da acetilcolinesterase e, entre as amostras testadas, a 7,4'-diidroxifavavona (BPC–4) foi a 

mais ativa, com diâmetro de halo de inibição (0,9 cm) igual ao da eserina, um alcaloide 

utilizado como padrão de referência (Tabela 12). Vale ressaltar que a bauhiniastatina 1 (BPC–
2) foi a única substância inativa nesse teste. Por outro lado, o extrato etanólico (EEBPC) 

apresentou atividade menor em relação aos compostos isolados (BPC–3), (BPC–5), (BPC–6), 
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(BPC-7) e (BPC–10). Destaca-se que esse é um resultado aceitável para um extrato bruto, 

pois o mesmo é constituído por uma variedade de compostos. Vale salientar que esse é o 

primeiro relato da atividade inibitória da acetilcolinesterase do derivado oxipínico 

bauhiniastatina 4 (BPC–3).   

 

5.2.2 Avaliação da atividade antibacteriana e modificadora da ação antibiótica do (-)-

fisetinidol sobre linhagens de bactérias Gram (+) e Gram (-) 

 

5.2.2.1 Atividade antibacteriana 

 

A atividade antibacteriana do (-)-fisetinidol (BPC–9) foi avaliada através do 

método de microdiluição. Nos ensaios foram utilizadas duas linhagens de bactérias Gram (+) 

Staphylococcus aureus (ATCC 25923) e Staphylococcus aureus (11999-B) e uma Gram (-) 

Escherichia coli (ATCC 25922). Os valores da concentração inibitória mínima (CIM) estão 

mostrados na Tabela 13.  

 
Tabela 13 – Valores de concentração inibitória mínima (CIM) do (-)-fisetinidol (BPC–9)  

Linhagens 
                   (μg/mL) 

             Efeito 
CIM CBM 

Staphylococcus aureus (SA1199-B) ≥1024 - Inativo 

Staphylococcus aureus (ATCC 
25923) 

≥1024 - Inativo 

Escherichia coli (ATCC 25922) ≥1024 - Inativo 

   Fonte: o próprio autor. 
 

Os resultados revelam que (-)-fisetinidol (BPC–9) não apresentou atividade 

antibacteriana contra cepas testadas em concentrações menores que 1024 µg/mL. De acordo 

com a literatura compostos isolados são consideradas bons agentes antimicrobianos quando 

apresentam valores de CIM ≤ 10 μg/mL (RIOS; RECIO, 2005).      

 

5.2.2.2 Avaliação da atividade modificadora da ação antibiótica  

 

A Figura 81 (pág. 105) apresenta os valores de CIM do norfloxacino, fármaco 

utilizado como controle positivo, e do antibiótico em associação com (-)-fisetinidol (BPC–9) 
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em concentração sub-inibitória, onde não foi possível observar efeito nem sinérgico tão pouco 

antagônico da associação com (-)-fisetinidol (BPC–9) na concentração de CIM 1/8. Porém é 

possível observar sinergismo da associação Nor + (-)-fisetinidol na concentração de CIM 1/4, 

caindo em 2 vezes para 32 µg/mL. Quando comparado com os dados do Nor + fisetinidol ¼ 

com a clorpromazina (CPZ), que é um inibidor clássico, foi possível observar significância, 

sendo isso um indicativo que está havendo reversão da resistência bacteriana.         

 

                      Figura 81 – Efeito da atividade modificadora de antibióticos do                                                 
(-)-fisetinidol (BPC–9) contra S. aureus (1199-B) utilizando o 
norfloxacino como controle positivo 

 

 
                          Fonte: o próprio autor. 

 

Os dados foram analisados usando o teste ANOVA a dois fatores, média 

geométrica de triplicatas com um centro determinado e o desvio padrão. Foi realizado um 

teste post-hoc de Bonferroni (onde p <0,05; p <0,0001 foram considerados significativos e p> 

0,05 não significantes) NS. A mesma análise foi realizada para a inibição de efluxo do item 

5.2.2.3.  

 

5.2.2.3 Inibição de efluxo pela redução da CIM do brometo de etídeo (EtBr) 

A redução do CIM do EtBr é utilizada como um possível marcador da reversão da 

resistência bacteriana. Os resultados de inibição do efluxo ativo contra a cepa S. aureus 

(1199-B) demonstraram que houve redução significativa da CIM da associação EtBr + (-)-

fisetinidol ¼ em 2 vezes, quando comparado com o CIM do inibidor CPZ + EtBr (Figura 82, 

pág. 106). 
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Figura 82 – Efeito da atividade modificadora de antibióticos do                                                       
(-)-fisetinidol (BPC–9) contra S. aureus (1199-B) utilizando 
brometo de etídio (EtBr) como marcador 

 
                          Fonte: o próprio autor. 

 

A estrutura da membrana bacteriana apresenta características hidrofóbicas, que 

possivelmente, impedem a ação do composto sozinho, e observando-se que o (-)-fisetinidol 

(BPC–9), cuja representação estrutural está mostrada abaixo, apresenta quatro hidroxilas em 

sua estrutura química, o que pode contribuir para dificultar sua interação com a membrana, 

impossibilitando, dessa forma, sua entrada no interior da bactéria.  

 

 

(BPC–9) 

 

A cepa de S. aureus (1199-B) confere resistência as fluoroquinolonas hidrofílicas 

pelo mecanismo de efluxo pela proteína Nor A. O substratro EtBr é um composto que confere 

mecanismo de resistência bacteriana por extrusão bombeado por efluxo. O efeito reversor da 

resistência bacteriana pode ser observado quando existe uma inibição desta resistência, isso 

pode acontecer pela inibição do gene nor A, que é o responsável pela expressão da bomba de 

efluxo pela inibição da fonte de energia (proton motiva), no qual, a bomba Nor A se utiliza 
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para que venha desempenhar sua atividade ou pela inibição direta entre um composto e a 

bomba (TINTINO, 2018; COSTA, et al., 2016). 

O fármaco antipsicótico clorpromazina (CPZ) destaca-se por possuir uma ampla 

faixa de atividade antibacteriana, a qual cobre desde patógenos Gram-positivos e Gram-

negativos. Esse fármaco atua inibindo proteínas transmembranares ou bomba de efluxo 

presente em microrganismos resistentes como na cepa S. aureus (1199-B) (LIMA; RAMOS-

ALVES; SOARES, 2019).  

A ação do efeito reversor da resistência bacteriana observada entre associação do 

composto fisetinidol ¼ + Nor ou EtBr se dá levando em consideração as quatro possiblidades 

citadas anteriormente. Porem uma delas chama atenção devido ao fato da bomba de efluxo 

Nor A utilizar força proton motiva, e o composto apresentar várias hidroxilas, o que 

possivelmente facilitaria redução desses prótons disponíveis. 

Uma inibição direta com a proteína Nor A não seria uma alternativa mais 

adequada, visto que a proteína apresenta maiores afinidades por compostos que venham a ter 

grupos lipofílicos. Estudos comparativos utilizando vários flavonoides com adição de 

metoxilas, mostrou que o flavonoide com maior quantidade destas em suas ramificações 

apresentou melhor efeito inibitório reduzindo a concentração inibitória mínima em 16 vezes 

(SILVA, 2015; MAIA et al., 2011). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  



108 

 

6 PARTE EXPERIMENTAL  

 

6.1 Material vegetal  

 

O caule de B. pentandra foi coletado na comunidade dos Tabebas, no município 

de Caucaia, Ceará. A coleta foi realizada no dia 17 de março de 2016, no período da manhã, 

sob as coordenadas geográficas 3º 41’ 16’’S 38º 42’ 43’’ O, que foram registradas com o 

Sistema de Processamento Global (GPS) presente no celular modelo Iphone 5S. Uma exsicata 

de B. pentandra encontra-se depositada no Herbário Prisco Bezerra da Universidade Federal 

do Ceará, sob o número de registro 59159. A identificação botânica foi realizada pelo servidor 

Luiz Wilson Lima-Verde em 23 de março de 2016.  

 

6.2 Métodos analíticos 

 

6.2.1 Métodos cromatográficos  

 

6.2.1.1 Cromatografia de adsorção em coluna (CC) 

 

Nas cromatografias de adsorção em coluna (CC) utilizou-se gel de sílica 60 (Ф 

0,063–0,200 mm) e gel de sílica (Ф 0,035–0,070 mm) para cromatografia do tipo flash, ambas 

das marcas Vetec® e Macherey–Nagel® e para a cromatografia de exclusão molecular 

utilizou-se Sephadex LH–20 da marca Pharmacia®. Nas cromatografias de adsorção em 

coluna sob média pressão (flash) utilizou-se um sistema adaptado com bomba compressora do 

fabricante NS Indústria de Aparelhos Médicos Ltda. Os comprimentos e diâmetro das colunas 

variaram de acordo com as quantidades de amostras a serem cromatografadas e adsorventes 

utilizados. 

Foram utilizados solventes de qualidade PA tais como hexano, diclorometano, 

acetato de etila e metanol das marcas Synth®, Neon® e Dinâmica®. A remoção dos solventes 

de extratos e das frações resultantes das cromatografias foi realizada em evaporador rotatório 

BÜCHI Rotavapor Waterbath modelo B-480 e R-114, sob pressão reduzida.  
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6.2.1.2 Cromatografia de adsorção em camada delgada (CCD) 

 

As análises cromatográficas em camada delgada foram realizadas em gel de sílica 

G60 da Vetec® sobre suporte de vidro e em gel de sílica 60 F254 sobre alumínio da Silicycl®.  

As revelações das substâncias nas cromatoplacas analíticas foram realizadas por 

exposição das mesmas à irradiação ultravioleta (UV) em dois comprimentos de onda (254 e 

365 nm), emitidos por lâmpada modelo VL-4.LC da Vilber Lourmat, seguida de imersão em 

solução de vanilina (C8H8O3) (5g de vanilina/100mL de etanol + 4,5mL de ácido perclórico 

(HClO4) 0,75M/95,5mL de água destilada) e por fim, aquecimento em chapa aquecedora da 

Fisatom Modelo 752A por aproximadamente 60 °C durante alguns segundos. 

 

6.2.1.3 Extração em fase sólida (EFS) 

 

A extração em fase sólida (EFS) foi realizada em cartucho de fase reversa (Strata 

C18-E, 20g/60,0 mL, 55 μm, 70 Å) da Phenomenex®. A utilização do cartucho foi precedida 

por ativação do adsorvente com MeOH grau CLAE da Tedia®, seguida de H2O Milli-Q, 

utilizando alíquotas equivalentes a três vezes o volume do cartucho (CUTIGNANO et al., 

2015).  

  

6.2.1.4 Cromatografia líquida de alta eficiência (CLAE)  

 

As análises por CLAE foram realizadas em aparelho da marca SHIMADZU, 

modelo UFLC (Ultra Fast Liquid Chromatograph), equipado com detector UV–Vis com 

arranjo de diodo (SPD-M20A) e um sistema de bomba ternário. Utilizou-se coluna de fase 

reversa, preenchidas com C–18 da marca Phenomenex® com as seguintes especificações: (2,5 

x 250 nm, 5 μm) analítica e (4,6 x 250 nm, 5 μm) semi-preparativa, sendo mantidas em forno 

ternário a 35 ºC. As amostras foram eluídas com água levemente acidificada com ácido 

trifluoracético (TFA) a 0,1%, acetonitrila e metanol. 

Os solventes empregados apresentavam grau de pureza CLAE (MeOH, ACN da 

Tedia® e H2O-Milli-Q, levemente acidificada com TFA), os quais, foram adequadamente 

filtrados através de membranas de nylon com poros de 0,45 μm (Millipore). As amostras 

foram dissolvidas nas fases móveis empregadas em cada análise ou em mistura com THF e 

posteriormente filtradas em membranas de PTFE (politetrafluoretileno) com poros de 0,45 μm 

(Whatman®). 
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6.2.2 Métodos físicos de análise 

 

6.2.2.1 Espectroscopia de absorção na região do infravermelho (IV) 

 

Os espectros na região do infravermelho, com janela espectral de 400 a 4000 cm-1, 

utilizando pastilhas de brometo de potássio (KBr) na proporção de 1% de amostra, foram 

obtidos em espectrômetro FTLA 2000-102, ABB-BOMEM do Laboratório de Bioinorgânica 

da Universidade Federal do Ceará, e o posicionamento das deformações e ajuste do espectro 

foi feito no programa OriginPro 8.  

 

6.2.2.2 Espectroscopia de ressonância magnética nuclear (RMN)  

 

Os espectros de ressonância magnética nuclear de hidrogênio (RMN 1H) e de 

carbono-13 (RMN 13C), uni e bidimensionais, foram obtidos em espectrômetro da marca 

Bruker®, modelo Avance DPX-300 pertencente ao Centro Nordestino de Aplicação e Uso da 

Ressonância Magnética Nuclear (CENAUREMN) da Universidade Federal do Ceará, 

operando na frequência de 300 MHz para hidrogênio, e de 75 MHz para carbono-13. 

Os solventes utilizados na dissolução das amostras foram clorofórmio (CDCl3) e 

metanol (CD3OD) deuterados. Os deslocamentos químicos (δ) foram expressos em partes por 

milhão (ppm) e referenciados nos espectros de RMN 1H pelos sinais dos hidrogênios das 

moléculas residuais não deuteradas em δH 7,27 e δH 3,31, para clorofórmio e metanol, 

respectivamente. Já nos espectros de carbono-13, os deslocamentos químicos (δ) foram 

referenciados pelos sinais de carbono-13 em δC 77,23 e δC 49,15 para os solventes já citados 

acima, respectivamente.  

A multiplicidade das absorções foi indicada como simpleto (s); dupleto (d); 

dupleto de dupleto (dd), tripleto (t) e multipleto (m). O padrão de hidrogenação dos carbonos 

foi determinado através da técnica DEPT (Distortionless Enhancement by Polarization 

Transfer) com ângulo de nutação de 135°, gerando sinais para CH e CH3 em oposição no 

plano ao CH2, onde os carbonos não hidrogenados foram caracterizados pela subtração dos 

sinais observados no espectro BB (Broad Band) e também por APT (Attached Proton Test), 

gerando sinais para C e CH2 em oposição no plano ao CH e CH3.  
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6.2.2.3 Ponto de fusão  

 

Os pontos de fusão das substâncias isoladas foram determinados em equipamentos 

de microdeterminação digital da Metler Toledo® com placa aquecedora FP82HT e uma 

central de processamento FP90. As determinações foram realizadas a uma velocidade de 

aquecimento de 2 ºC/min, não sendo corrigidas. 

 

6.3 Ensaios de atividades biológicas 

  

6.3.1 Ensaio para inibição da enzima acetilcolinesterase 

 

Esse ensaio é baseado no procedimento descrito por Ellman et al. (1961), 

adaptado para CCD por Rhee et al. (2001). Os reagentes iodeto de acetilcolina (ATCI), 

enzima acetilcolinesterase (AChE) e ácido 5,5’–ditiobis–(2–nitrobenzoico) (DTNB) foram 

adquiridos pela Sigma-Aldrich (Steinheim, Alemanha). É um método rápido e sensível para a 

seleção de amostras com ação anticolinesterásica, podendo ser utilizado de forma qualitativa e 

quantitativa, mas nesse trabalho foi utilizada somente a forma qualitativa. A metodologia 

consistiu em retirar uma alíquota de 5μl do extrato etanólico do caule de Bauhinia pentandra 

(EEBPC) na concentração de 10 mg/mL e 1mg/mL dos compostos puros (BPC–2 a BPC–7; 

BPC–10) que foram aplicados em uma cromatoplaca (DC-Alufolien, Silicagel 60 F254, 0,2 

mm Merck). Após a completa evaporação do solvente, foi borrifado uma mistura (1:1) de 

iodeto de acetilcolina (ATCI) 1mmol/L com o reagente de Ellman (ácido 5,5’–ditiobis–(2–

nitrobenzoico) DTNB, 1 mmol/L), deixando em repouso por 3 minutos para a secagem da 

placa. Em seguida foi borrifado a enzima acetilcolinesterase (4,5 U/mL). A atividade 

anticolinesterásica do extrato e compostos puros foi detectada através do método 

colorimétrico pela formação de um halo branco em torno dos spots onde foram aplicadas as 

amostras. Como controle positivo, foi utilizada a solução do padrão de sal eserina na 

concentração de 1mg/mL.  

 

 

 

 

       



112 

 

6.3.2 Atividade antibacteriana e o efeito modificador da ação antibiótica sobre linhagens de 

bactérias Gram (+) e Gram (-) 

 

6.3.2.1 Reagentes 

 

O dimetilsulfóxido (DMSO) foi o solvente usado para diluir o (-)-fisetinidol 

(BPC–9), o antibiótico utilizado foi Norfloxacina e o substrato utilizado como marcador da 

inibição do efluxo foi o brometo de etídio (EtBr) todos na concentração inicial de 256 μg/mL. 

 

6.3.2.2 Cepas microbianas  

 

Os microrganismos utilizados nos testes foram obtidos através do Laboratório de 

Pesquisa em Microbiologia (LPM) da Universidade Federal do Piauí (UFPI). Foram utilizadas 

linhagens de bactérias Gram (+) Staphylococcus aureus (ATCC 25923) e Staphylococcus 

aureus (11999-B) resistente as fluoroquinolonas hidrofílicas e Gram (-) Escherichia coli 

(ATCC 25922).  

 

6.3.2.3 Preparo dos inóculos 

 

As culturas bacterianas foram reativadas em BHI-3% após o período de 24 h a 37 

°C para crescimento. Posteriormente, foi realizado um arrasto de cada cultura microbiana e 

diluído em tubos de ensaio contendo 3 mL de solução salina 0,9% levados à turbidez da 

solução até se igualar ao controle de McFarland 0,5%. 

 

6.3.2.4 Substâncias testes 

 

Após ter sido diluído 10 mg (10.000 µg) de (-)-fisitinidol (BPC–9) em 1 mL de 

dimetilsulfoxido (DMSO) foi reduzido a uma concentração teste de 1024 µg/mL diluído em 

água destilada estéril (LEAL et al., 2019a). 
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6.3.2.5 Concentração inibitória mínima (CIM) 

 

Foram preparadas triplicatas para cada bactéria contendo 900 μL de BHI a 10% + 

100 μL do inóculo (correspondente a 10% da solução total) para o CIM. Em seguida foram 

adicionados 100 μL contendo meio e inóculo em cada poço da placa, para posterior 

microdiluição com 100 µL da substância teste, variando nas concentrações de 512 μg/mL no 

primeiro poço até 8 μg/mL no penúltimo poço, onde o último poço é dado como controle de 

crescimento. As placas foram levadas à incubadora por 24 h a 37 ºC. A confirmação da CIM 

bacteriana foi feita utilizando-se a adição de 20 μL de resazurina em cada poço e observação 

ocular após 1 h (LEAL et al., 2019b). 

 

6.3.2.6 Efeito modificador da ação antibiótica 

 

Para verificar o efeito modificador dos antibióticos frente às cepas testadas, foi 

utilizado a metodologia descrita em Salazar et al., (2018), sendo preparados eppendorf 

contendo substância teste em volume correspondente a concentração sub-inibitória (1/4; 1/8), 

quantidade de BHI 10 % variável de acordo com o volume da concentração sub-inibitória e 

150 μL da suspensão bacteriana (correspondente a 10% da solução). Os controles foram 

preparados em tubos eppendorf com 1,5 mL de solução contendo 1350 μL de BHI (10 %) e 

150 μL de suspensão de microrganismos. Volumes de 100 μL desta solução em ordem 

alfabética foram adicionados nos poços de uma placa de microdiluição. Em seguida, foi feita 

a microdiluição seriada com 100 μL de norfloxacino descartando no penúltimo poço. As 

placas foram incubadas a 37 ºC por 24 h, depois adicionado 20 µL de resazurina para 

determinação de células viáveis por coloração.  

  

6.3.2.7 Inibição de bomba de efluxo por redução da CIM do brometo de etídio 

 

Para esse teste foi realizado um ensaio no qual a norfloxacina foi substituída pelo 

brometo de etídio (EtBr). Uma vez que o único mecanismo conhecido de resistência ao 

brometo de etídio contra bactérias se dá por expressão de bombas de efluxo, a ocorrência de 

acúmulo desse substrato no interior da bactéria se dá pelo efeito inibidor da resistência. Para 

verificar o efeito de redução da CIM do brometo de etídio, foi utilizada a mesma metodologia 

citada no item anterior. Como etapa inicial, foi preparado em eppendorfs o meio de 

distribuição do teste e do controle. No teste foram colocados 150 µL do inóculo, mais uma 
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alíquota do (-)-fisetinidol (BPC–9) em concentração sub-inibitória (1/4; 1/8) completado o 

volume do eppendorf até o volume de 1,5 mL com BHI. Para o controle foi colocado o 

mesmo volume de inóculo do teste e completado o volume do eppendorf até 1,5 mL.  

Em seguida foram transferidos para placas de microdiluição de 96 poços, com 

distribuição vertical, caracterizada pela adição de 100 µL do conteúdo do eppendorf em cada 

poço. Após essa etapa foi realizada a microdiluição do brometo de etídio, sendo 100 µL nesse 

meio até a penúltima cavidade (1:1). A solução de brometo de etídio utilizada nesse ensaio foi 

a citada anteriormente. Na última cavidade não foi adicionada por ser o controle de 

crescimento. Após 24 h foi realizada a leitura das placas por visualização pela adição de 20 

µL resazurina. 

Todos os experimentos foram realizados em triplicatas. A redução do CIM do 

brometo de etídeo ou de antibiótico específico em cepas portadoras de bomba de efluxo é um 

indicativo de inibição de bomba de efluxo (TINTINO et al., 2016). 

 

6.3.2.8 Análise estatística 

 

Para análise estatística foi utilizado o software Graphpad Prism, versão 5.0. Os 

dados obtidos foram verificados quanto à distribuição normal e analisados por ANOVA a dois 

fatores (P <0,05; * P <0,1; **** P <0,0001), comparando os valores para cada concentração 

do (-)-fisetinidol (BPC–9), ponto a ponto, usando o teste post-hoc de Bonferroni. Os 

resultados dos ensaios antibacterianos foram realizados em triplicata e expressos como média 

geométrica. A análise estatística foi aplicada usando uma ANOVA de duas vias seguida pelo 

teste post-hoc de Bonferroni.  
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6.4 Estudo dos constituintes fixos de Bauhinia pentandra 

 

6.4.1 Obtenção do extrato etanólico do caule de B. pentandra (EEBPC)  

  

Os caules de B. pentandra secos à temperatura ambiente e triturados (5,45 Kg) 

foram submetidos à extração a frio com etanol (3 x 10 L). Após filtração e evaporação do 

solvente sob pressão reduzida, obteve-se 145,0 g (2,7%) de extrato etanólico do caule de B. 

pentandra (EEBPC).   

 

6.4.1.1 Fracionamento cromatográfico do EEBPC  

 

Uma porção do EEBPC (115,0 g) foi submetida a uma coluna filtrante (L = 17,5 

cm e ɸ= 10,0 cm), utilizando 350 g de gel de sílica. No fracionamento cromatográfico foram 

utilizados hexano, diclorometano, acetato de etila, mistura de acetato de etila/metanol e 

metanol. As frações obtidas tiveram seus solventes evaporados sob pressão reduzida em 

evaporador rotatório, conforme mostrado na Tabela 14.      

 

Tabela 14 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico do EECBP  
FRAÇÕES VOLUME (L) CÓDICO MASSA (g) 

Hexano 1,0 FHBPC 0,01383 

Diclorometano 1,6 FDBPC 0,4106 

Acetato de Etila 8,0 FABPC 29,4 

Acetato de Etila/Metanol 2,1 FAMBPC 63,6 

Metanol 2,5 FMBPC 5,31 

Total: massa (g) / rendimento (%)  98,73 / 68,1 

Fonte: o próprio autor. 
 

6.4.1.2 Tratamento cromatográfico da fração acetato de etila (FABPC)  

 

Uma parte da fração acetato de etila (FABPC; 28,25 g) foi submetida a uma 

coluna cromatográfica (L = 8,5 cm e ɸ= 6,0 cm), utilizando 102,24 g de gel de sílica como 

fase estacionária e hexano, acetato de etila e metanol em ordem crescente de polaridade como 

fase móvel (Tabela 15, pág. 116). 
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Tabela 15 – Dados referentes ao fracionamento cromatográfico da FABPC 
FRAÇÕES ELUENTE VOLUME (mL) 

1 – 12 Hexano/Acetato de etila (90:10)   900 
13 – 18 Hexano/Acetato de etila (70:30) 800 
19 – 22 Hexano/Acetato de etila (50:50) 700 
23 – 25 Acetato de etila 300 
26 – 27 Acetato de etila/Metanol (90:10) 600 

28 Acetato de etila/Metanol (80:20) 200 
29 Acetato de etila/Metanol (50:50) 200 
30 Metanol 200 

Fonte: o próprio autor. 
   

Após a análise das frações por cromatografia em camada delgada (CCD) foi 

possível reunir aquelas que apresentaram o mesmo perfil cromatográfico (Tabela 16). Na 

fração 6, observou-se a formação de um precipitado cristalino, que após separação forneceu a 

fração 6’ (21,8 mg). 

 

Tabela 16 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico da FABPC             
FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (g) 

1 – 3 0,581 

4 – 5 1.029,0 

6 0,783 

6’ 0,0218 

7 – 8 0,469 

9 – 12 0,525 

13 – 14 0,451 

15 – 16 0,363 

17 – 18 0,200 

19 0,287 

20 0,537 

21 0,627 

22 – 23 1.386,0 

24 – 25 19,18 

26 – 27 1.253,0 

28 – 30 0,416 

Total: massa (g) / rendimento (%)  28,08 / 99,4 

Fonte: o próprio autor. 
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6.4.1.3 Tratamento cromatográfico da fração 6’ de FABPC e isolamento de BPC–1  

  

A fração 6’ (21,8 mg) obtida do fracionamento de FABPC foi submetida a um 

tratamento cromatográfico em coluna sob média pressão (ɸ= 1,5 cm e L = 26,0 cm), 

utilizando 13,1 g de gel sílica. O fracionamento foi realizado com eluição isocrática, 

utilizando como eluente hexano/acetato de etila 15%, obtendo-se 49 frações. Após análise por 

cromatografia em camada delgada (CCD), as frações que apresentaram perfis cromatográficos 

semelhantes foram reunidas, conforme mostrado na Tabela 17.   

 

Tabela 17 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico de FABPC (6’) 
FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (mg) 

1 – 13 1,0 

14 – 28 17,9 

29 – 49 1,6 

Total: massa (mg) / rendimento (%) 20,5 / 94,0 

Fonte: o próprio autor. 
  

Na fração 14 – 28 (17,9 mg) precipitou um sólido branco cristalino, solúvel em 

diclorometano, exibindo uma única mancha de coloração azul escura após ser revelada em 

CCD utilizando solução de vanilina. Essa substância foi denominada BPC–1. 

 

6.4.1.4 Tratamento cromatográfico da fração 15 – 16 de FABPC 

  

A fração 15 – 16 (363,0 mg) obtida do tratamento de FABPC foi submetida a um 

fracionamento cromatográfico em coluna sob média pressão (ɸ= 2,0 cm e L = 22,0 cm), 

utilizando 24,0 g de gel sílica como fase estacionária e hexano, acetato de etila e metanol 

como eluentes, conforme mostrado na Tabela 18.  

 

Tabela 18 – Dados referentes ao fracionamento cromatográfico de FABPC (15 – 16) 
FRAÇÕES ELUENTE VOLUME (mL) 

1 – 110 Hexano/Acetato de etila (75:25)   400 

111 – 120 Hexano/Acetato de etila (50:50) 100 

121 – 225 Acetato de etila  100 

126 –132 Metanol  100 

Fonte: o próprio autor. 
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Através da análise por cromatografia em camada delgada (CCD) foi possível 

verificar o perfil das frações e posteriormente reuni-las, obtendo 9 frações, conforme 

informações descritas na Tabela 19.  

 

Tabela 19 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico de FABPC (15 – 16)  
FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (mg) 

1 – 29 13,7 

30 – 49 11,9 

50 – 62 13,4 

63 – 84 110,0 

85 – 104 66,7 

105 – 113 23,7 

114 – 117 38,0 

118 – 125 12,5 

126 – 132 30,6 

Total: massa (mg) / rendimento (%) 320,5 / 88,1 

Fonte: o próprio autor. 
   

6.4.1.5 Tratamento cromatográfico da fração 30 – 49 de FABPC (15 – 16) e isolamento de 

BPC–2  

A fração 30 – 49 (11,9 mg) obtida do fracionamento de FABPC (15 – 16) foi 

submetida a um tratamento cromatográfico em coluna (ɸ= 1,5 cm e L = 20,0 cm), 

empregando como fase estacionária gel sílica (11,0 g) e como fase móvel e de modo 

isocrático foi utilizado diclorometano/metanol 2% (100 mL), obtendo-se 44 frações. Após 

análise das frações coletadas, foram reunidas aquelas que apresentaram o mesmo perfil 

cromatográfico, resultando em cinco frações, de acordo com a Tabela 20. 

 

Tabela 20 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico de FABPC (30 – 49) 
FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (mg) 

1 – 2 1,4 
13 – 26 5,0 
27 – 31 1,2 
32 – 35 2,5 
36 – 44 1,1 

Total: massa (mg) / rendimento (%) 11,2 / 94,1 
Fonte: o próprio autor. 
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Em seguida, a fração 13 – 26 (5,0 mg)) foi submetida a um tratamento 

cromatográfico em coluna (L = 11,5 cm e ɸ= 0,8 cm), utilizando 2,0 g de gel de sílica e 

empregando eluição isocrática com diclorometano (70 mL), resultando em 33 frações, que 

posteriormente, foram analisadas por CCD e reunidas, obtendo 3 frações (Tabela 21). 

 
Tabela 21 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico de FABPC (13 – 26) 

FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (mg) 

1 – 14 0,6 

15 – 27 3,7 

28 – 33 0,4 

Total: massa (mg) / rendimento (%) 4,7 / 94,0 

Fonte: o próprio autor. 
 

A fração 15 – 27 (3,7 mg) precipitou como sólido amorfo de cor preta e quando 

solubilizada em metanol, apresentava uma coloração vermelha. Após ser revelada em CCD, 

utilizando solução de vanilina, exibiu uma mancha de cor vermelha clara e foi denominada 

BPC–2. 

 

6.4.1.6 Tratamento cromatográfico da fração 63 – 84 de FABPC (15 – 16) 

  

A fração 63 – 84 (110,0 mg) obtida de FABPC (15 – 16) foi submetida a 

tratamento cromatográfico em coluna (ɸ= 1,5 cm e L = 27,0 cm), empregando como fase fixa 

14,0 g de gel sílica e utilizando eluição isocrática com diclorometano/metanol 4% (100 mL), 

obtendo 23 frações. Foi possível a reunião destas frações após análise em CCD, resultando em 

4 frações como mostrado na Tabela 22.  

 

Tabela 22 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico de FABPC (63 – 84) 
FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (mg) 

1 – 14 6,7 

15 – 16 6,9 

17 – 18 41,3 

19 – 23 51,0 

Total: massa (mg) / rendimento (%) 105,9 / 96,3 

Fonte: o próprio autor. 
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6.4.1.7 Tratamento cromatográfico da fração 19 – 23 de FABPC (63 – 84) 

  

A fração 19 – 23 (51,0 mg) obtida de FABPC (63 – 84) foi submetida ao mesmo 

sistema de eluição usado no procedimento anterior. Foi utilizado como adsorvente 15,0 g de 

sílica gel em uma coluna (ɸ= 1,5 cm e L = 28,5 cm) e eluente isocrático, empregando de 

diclorometano/metanol 4% (100 mL), resultando em 29 frações. Após análise em CCD, as 

frações foram reunidas, obtendo-se 4 frações (Tabela 23).  

 
Tabela 23 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico de FABPC (19 – 23) 

FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (mg) 

1 – 15 0,3 

16 – 18 8,2 

19 – 21 12,0 

22 – 29 21,0 

Total: massa (mg) / rendimento (%) 41,5 / 81,4 

Fonte: o próprio autor. 
  

6.4.1.8 Tratamento cromatográfico da fração 22 – 29 de FABPC (19 – 23) e isolamento de 

BPC–3  

 

A fração 22 – 29 (21,0 mg) obtida de FABPC (19 – 23) foi solubilizada em 

H2O/ACN (60:40) e filtrada e, quando analisada por cromatografia líquida de alta eficiência 

(CLAE) em um sistema isocrático H2O/ACN (60:40), com fluxo de 1,00 mL/min e com 

tempo de eluição de 20 minutos forneceu o cromatograma mostrado na Figura 83 (pág. 121). 

Posteriormente, foram coletados dois picos com tempo de retenção entre 8,0 e 9,5 minutos, 

utilizando uma coluna semipreparativa com fluxo de 4,00 mL/min. O composto referente ao 

pico com tempo de retenção (tR) 9,152 minutos precipitou na forma de um sólido amorfo 

branco, exibindo uma mancha de cor vermelha após ser revelada em CCD utilizando solução 

de vanilina. O espectro na região do UV–Vis desta substância também é mostrado na Figura 

83 (pág. 121), e a mesma foi denominada BPC–3 (11,5 mg).  
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Figura 83 – Cromatograma referente ao isolamento de BPC–3 

 
Fonte: o próprio autor. 
UV– Vis: Ultravioleta Visível (190 – 400 nm)  
 

6.4.1.9 Tratamento cromatográfico da fração 85 – 104 de FABPC (15 – 16) 

 

A fração 85 – 104 (66,7 mg) obtida a partir de FABPC (15 – 16) foi submetida a 

fracionamento cromatográfico em coluna (ɸ= 1,5 cm e L = 26,5 cm), utilizando 14,0 g de gel 

sílica como adsorvente e eluição isocrática com diclorometano/metanol 4% (100 mL), 

resultando em 41 frações. Através da análise destas em CCD, aquelas que apresentaram perfis 

cromatográficos semelhantes foram reunidas, obtendo-se 6 frações como descrito na Tabela 

24.       

 
Tabela 24 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico de FABPC (85 – 104)  

FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (mg) 

1 – 18 21,9 

19 – 22 14,3 

23 6,0 

24 – 30  20,0 

31 – 40  2,2 

41  0,9 

Total: massa (mg) / rendimento (%) 65,3 / 97,9 

Fonte: o próprio autor. 
 

6.4.1.10 Tratamento cromatográfico da fração (24 – 30) de FABPC (85 – 104) 

 

 A fração 24 – 30 (20,0 mg) resultante do fracionamento de FABPC (85 – 104) 

foi submetida a um tratamento cromatográfico em coluna (ɸ= 1,2 cm e L = 20,0 cm), 

utilizando Sephadex LH–20 como fase estacionária e metanol como fase móvel, obtendo 22 

frações. Estas foram analisadas por CCD e reunidas em 4 frações (Tabela 25, pág. 122). 
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Tabela 25 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico de FABPC (24 – 30)  
FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (mg) 

1 – 11 1,4 

12 – 14 2,9 

15 – 18 12,0 

19 – 22 3,5 

Total: massa (mg) / rendimento (%) 19,8 / 99,0 

Fonte: o próprio autor. 
  

6.4.1.11 Tratamento cromatográfico da fração 15 – 18 de FABPC (24 – 30) e isolamento de 

BPC–4  

  

A fração 15 – 18 (12,0 mg) obtida de FABPC (24 – 30) foi submetida à mesma 

metodologia do isolamento de BPC–2 por CLAE. Inicialmente, a mesma foi solubilizada em 

H2O/ACN (60:40) e após filtração foi analisada por cromatografia líquida de alta eficiência 

(CLAE) em um sistema isocrático H2O/ACN (60:40), com fluxo de 1,00 mL/min e com 

tempo de eluição de 20 minutos fornecendo o cromatograma mostrado na Figura 84. 

Posteriormente, os dois picos do cromatograma foram coletados utilizando coluna 

semipreparativa com fluxo de 4,00 mL/min. O composto correspondente ao pico com tempo 

de retenção (tR) de 8,513 minutos precipitou como um sólido amorfo branco, exibindo uma 

mancha de coloração vermelha após ser revelada em CCD utilizando solução de vanilina. O 

espectro de UV–Vis desta substância é mostrado na Figura 84 e a mesma foi denominada 

BPC–4 (6,3 mg). 

 

Figura 84 – Cromatograma referente ao isolamento de BPC–4 

 
Fonte: o próprio autor. 
UV – Vis: Ultravioleta Visível (200 – 400 nm) 
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6.4.1.12 Tratamento cromatográfico da fração 114 – 117 de FABPC (15 – 16) 

  

A fração 114 – 117 (38,0 mg) obtida do fracionamento de FABPC (15 – 16) foi 

submetida a tratamento cromatográfico em coluna (ɸ= 1,2 cm e L = 21,5 cm), utilizando 

Sephadex LH–20 como adsorvente e metanol como fase móvel, resultando em 48 frações. 

Após análise por CCD foi possível reuni-las, obtendo 2 frações (Tabela 26).  

 

Tabela 26 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico de FABPC (114 – 117)  
FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (mg) 

1 – 19 22,4 

20 – 48 14,8 

Total: massa (mg) / rendimento (%) 37,2 / 98,0 

Fonte: o próprio autor. 
  

6.4.1.13 Tratamento cromatográfico das frações 20 – 48 de FABPC (114 – 117); 17–18 de 

FABPC e isolamento de BPC–5, BPC–6, BPC–7 e BPC–8.  

 

A fração 20 – 48 (14,8 mg) obtida de FABPC (114 – 117) foi solubilizada em 

MeOH/H2O (70:30), filtrada e em seguida analisada por CLAE em um sistema com gradiente, 

iniciando com MeOH/H2O (70:30), seguindo a MeOH 100% em 10 minutos e mais 5 minutos 

de MeOH 100% utilizando fluxo de 1,00 mL/min. Paralelamente foram injetados compostos 

padrões já caracterizados e identificados, tais como, liquiritigenina e naringenina para efeito 

de comparação e identificação através dos tempos de retenção (tR) dos picos. A Figura 85 

(pág. 124) mostra os cromatogramas da liquiritigenina (a), naringenina (b) e da fração 20 – 48 

(c) com seus respectivos espectros de UV–Vis. As coletas foram realizadas em coluna 

semipreparativa com fluxo de 4,00 mL/min, sendo coletados 4 picos (P1 – P4). 

Adicionalmente, a fração 17 – 18 (200 mg) de FABPC foi submetida ao mesmo 

procedimento para obtenção de uma quantidade maior de massa, afim de possibilitar a 

obtenção dos espectros e identificação de todas as substâncias de interesse. Os compostos 

correspondentes aos picos P1 e P2 (Fig. 47c) foram identificados através dos tempos de 

retenção (tR) em comparação com as substâncias padrões. As amostras BPC–5 (P1; 11,1 mg) 

e BPC–6 (P2; 25,0 mg) foram identificadas como sendo a liquiritigenina e naringenina, 

respectivamente. O pico P3 com tempo de retenção (tR) de 9,703 minutos, precipitou como 

um sólido amorfo amarelo, sendo denominado como BPC–7 (24,7 mg). Já o pico P4, com 
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tempo de retenção (tR) de 10,671 minutos precipitou como um sólido amorfo amarelo, sendo 

designado como BPC–8 (14,5 mg). Vale ressaltar que os compostos ao serem revelados em 

cromatografia em camada delgada (CCD) com solução de vanilina, apresentaram machas de 

coloração amarela (BPC–5 e BPC–7) e vermelha (BPC–6 e BPC–8). 

 
Figura 85 – Cromatogramas referentes aos compostos padrões, liquiritigenina (a), naringenina 
(b) e isolamento de BPC–5, BPC–6, BPC–7 e BPC–8 (c)  

 
Fonte: o próprio autor.  
UV– Vis: Ultravioleta Visível (190 – 400 nm)  
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6.4.1.14 Tratamento cromatográfico da fração 24 – 25 de FABPC 

  

Uma porção da fração 24 – 25 (17,86 g) oriunda do tratamento de FABPC foi 

fracionada em coluna cromatográfica (ɸ= 5,0 cm e L = 25,0 cm), com 170,0 g de gel sílica 

(fase estacionária). Os eluentes diclorometano/metanol foram utilizados em ordem crescente 

de polaridade, de acordo com a Tabela 27. 

Tabela 27 – Dados referentes ao fracionamento cromatográfico de FABPC (24 – 25) 
FRAÇÕES ELUENTE VOLUME (mL) 

1 – 73 Diclorometano/Metanol (95:5)  1000 

74 – 109 Diclorometano/Metanol (90:10) 300 

110 – 200 Diclorometano/Metanol (80:20) 800 

201 Metanol  200 

Fonte: o próprio autor. 
    

O perfil das frações foi verificado por meio da análise de cromatografia em 

camada delgada (CCD), e, posteriormente elas foram reunidas, resultando em 12 frações, 

cujas informações estão apresentadas na Tabela 28.  

  

Tabela 28 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico de FABPC (24 – 25) 
FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (g) 

1 – 44 0,0942 

45 – 50 0,039 

51 – 75 0,0792 

76 – 117 1.222,5 

118 – 131 0,5403 

132 – 135 1.428,5 

136 – 150 8.581,6 

151 – 154 1.336,4 

155 – 160 1.581,1  

161 – 180 2.372,8 

181 – 199 0,2207 

200 – 201 0,1165 

Total: massa (g) / rendimento (%) 17,6 / 98,6 

Fonte: o próprio autor. 
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6.4.1.15 Tratamento cromatográfico da fração 136 – 150 de FABPC (24 – 25) 

 

A fração 136 – 150 (8,5816 g) obtida do tratamento de FABPC (24 – 25) foi 

submetida a um fracionamento cromatográfico em coluna (ɸ= 6,5 cm e L = 10,0 cm), 

utilizando 105,0 g de gel de sílica como fase estacionária e os solventes, hexano, acetato de 

etila e metanol como fase móvel em ordem crescente de polaridade (Tabela 29).  

  

Tabela 29 – Dados referentes ao fracionamento cromatográfico de 136 – 150 de FABPC (24 

– 25) 
FRAÇÕES ELUENTE VOLUME (mL) 

1 – 24 Hexano/Acetato de etila (50:50)  1000 

25 – 79 Hexano/Acetato de etila (40:60) 800 

80 – 270 Hexano/Acetato de etila (20:80) 600 

271 Acetato de etila/Metanol (80:20) 100 

272 Metanol 200 

Fonte: o próprio autor. 
  

Após análise em CCD das frações coletadas, aquelas que apresentaram o mesmo 

perfil cromatográfico foram reunidas, obtendo cinco frações, conforme apresentado na Tabela 

30. 

 

Tabela 30 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico de FABPC (136 – 150) 
FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (g) 

1 – 40 0,0137 

41 – 80 0,020 

81 – 99 0,1085 

100 – 269 5,0196 

270 – 272 0,1706 

Total: massa (g) / rendimento (%)  5,3324 / 63,2 

Fonte: o próprio autor. 
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6.4.1.16 Extração em fase sólida (EFS) da fração 100 – 269 de FABPC (136 – 150) 

 

Uma porção da fração 100 – 269 (1,0 g) obtida do tratamento da fração 136 –150, 

foi submetida à extração em fase sólida, utilizando cartuchos de fase reversa (Strata C18-E, 

20g/60,0 mL, 55 μm, 70 Å) e como eluentes, água e metanol, obtendo 4 frações com suas 

respectivas massas, conforme mostrado na Tabela 31. 

 

Tabela 31 – Dados da extração em EFS da fração 100 – 269 de FABPC (136 – 150) 
FRAÇÕES ELUENTE VOLUME (mL) Massa (mg) 

1  Água/Metanol (75:25) 100 115,0 

2 Água/Metanol (50:50) 100 130,7 

3 Água/Metanol (25:75) 100 93,5 

4 Metanol 200 59,8 

Total: massa (mg) / rendimento (%)   399,0 / 39,9 

Fonte: o próprio autor. 
 

6.4.1.17 Tratamento cromatográfico da fração 1 de FABPC (100 – 269) e isolamento de 

BPC–9  

 

A fração 1 (115,0 mg) obtida do tratamento de FABPC (100 – 269) foi submetida 

a um fracionamento em coluna (ɸ= 1,2 cm e L = 25,0 cm), utilizando Sephadex LH–20 como 

fase estacionária e metanol como fase móvel, resultando em 26 frações, que foram analisadas 

por CCD e reunidas em 3 frações de acordo com os perfis cromatográficos (Tabela 32). 

 

Tabela 32 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico de FABPC (100 – 269)  
FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (mg) 

1 – 13 3,8 

14 – 20 95,5 

21 – 26 7,0 

Total: massa (mg) / rendimento (%) 106,3 / 92,4 

Fonte: o próprio autor. 
   

A fração 14 – 20 (95,5 mg) precipitou como sólido amorfo avermelhado, solúvel 

em metanol. Após ser revelada em CCD com solução de vanilina, apresentou uma mancha de 

cor vermelha escura, sendo denominada de BPC–9. 
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6.4.1.18 Tratamento cromatográfico da fração 3 de FABPC (100 – 269) 

  

A fração 3 (93,5 mg) obtida a partir do tratamento de FABPC (100 – 269) foi 

submetida a um fracionamento cromatográfico em coluna (ɸ= 1,5 cm e L = 30,0 cm), 

utilizando como fase estacionária (Sephadex LH–20) e como fase móvel metanol como fase 

móvel, obtendo 130 frações. Estas foram analisadas por CCD e reunidas em 8 frações, 

conforme mostrado na Tabela 33. 

 

Tabela 33 – Frações resultantes do tratamento cromatográfico de FABPC (3)  
FRAÇÕES REUNIDAS MASSA (mg) 

1 – 10 2,0 

11 – 24 5,2 

25 – 44 7,0 

45 – 50 3,1 

51 – 84 23,1 

85 – 94 8,9 

95 – 125 40,0 

126 – 130 2,0 

Total: massa (mg) / rendimento (%) 91,3 / 97,6 

Fonte: o próprio autor. 
   

6.4.1.19 Tratamento cromatográfico da fração 95 – 125 de FABPC (3) e isolamento de 

BPC–10  

A fração 95 – 125 (40,0 mg) oriunda de FABPC (3) foi solubilizada no eluente 

H2O/ACN (40:60), filtrada e analisada por cromatografia líquida de alta eficiência (CLAE) 

em um sistema com gradiente, iniciando com H2O/ACN (40:60), seguindo a ACN 90% em 20 

minutos e mais 10 minutos de ACN 100% com fluxo de 1,00 mL/min, fornecendo o 

cromatograma e o espectro na região do UV–Vis, os quais estão apresentados na Figura 86 

(pág. 129). Em seguida, foi coletada a amostra referente ao pico com tempo de retenção (tR) 

em 8,794 minutos, utilizando uma coluna semipreparativa com fluxo de 3,00 mL/min. A 

substância de interesse, precipitou na forma de um sólido amorfo amarelo, apresentando uma 

mancha de cor amarela após ser revelada em CCD utilizando solução de vanilina, sendo 

denominada de BPC–10 (11,0 mg). 
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Figura 86 – Cromatograma referente ao isolamento de BPC–10 

Fonte: o próprio autor. 
UV–Vis: Ultravioleta Visível (200 – 400 nm)  

 

O extrato etanólico do caule de Bauhinia pentandra (EEBPC) foi fracionado, 

obtendo as frações hexânica (FHBPC), diclorometano (FDBPC), acetato de etila (FABPC), 

aceto de etila/metanol (1:1) (FAMBPC) e metanólica (FMBPC). Posteriormente, a fração 

FABPC foi utilizada para o tratamento cromatográfico, resultando no isolamento dos 

compostos de acordo com o fluxograma abaixo. 

  

Fluxograma 1 – Fracionamento cromatográfico da fração acetato de etila dos caules de 
Bauhinia pentandra (EEBPC)  
 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 
Fonte: o próprio autor. 
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7 CONSIDERAÇÕES FINAIS  

 

O estudo químico do extrato etanólico do caule de Bauhinia pentandra (EECBP) 

permitiu o isolamento e a determinação estrutural de onze (11) metabólitos secundários que 

foram classificados em três classes distintas: uma mistura de esteroides sitosterol e 

estigmasterol (BPC–1a e BPC–1b), dois (2) derivados oxepínicos bauhiniastatina 1 (BPC–2) 

e bauhiniastatina 4 (BPC–3), sete (7) flavonoides 7,4’-diidroxiflavana (BPC–4), (2S)-

liquiritigenina (BPC–5), (2S)-naringenina (BPC–6), isoliquiritigenina (BPC-7), poriol (BPC–

8), (-)-fisetinidol (BPC–9) e fisetina (BPC–10). Destaca-se que o poriol (BPC-8) está sendo 

relatado pela primeira vez no gênero Bauhinia e com exceção da mistura de esteroides, os 

demais compostos estão sendo descritos pela primeira vez na espécie B. pentandra. Vale 

ressaltar que presença de flavonoides, esteroides e derivados oxepínicos em espécies de 

Bauhinia, é bastante comum. Portanto, o presente estudo químico da espécie B. pentandra 

está compatível com o perfil quimiotaxonômico do gênero Bauhinia. 

A atividade inibitória da acetilcolinesterase do extrato etanólico (EEBPC) e dos 

compostos isolados BPC–2, BPC–3, BPC–4, BPC–5, BPC–6, BPC-7 e BPC–10 foi avaliada 

e com exceção do derivado oxepínico bauhiniastatina 1 (BPC–2), os demais compostos e o 

extrato (EEBPC) exibiram atividade, ressaltando que,  7,4’-diidroxiflavana (BPC–4) 

apresentou a melhor atividade, com halo de inibição igual ao da eserina, alcalóide utilizado 

como controle positivo, enquanto o extrato etanólico (EEBPC) foi o menos ativo. Ressalta-se 

que esse é o primeiro relato sobre a atividade inibitória da acetilcolinesterase do derivado 

oxipínico bauhiniainatina 4 (BPC–3).   

 (-)-Fisetinidol (BPC–9) foi avaliado quanto à atividade antibacteriana sobre 

cepas de Staphylococcus aureus (SA1199-B), Staphylococcus aureus (ATCC 25923) e 

Escherichia coli (ATCC 25922), porém, foi inativo frente às bactérias testadas, com CIM 

menor que 1024 µg/mL, mas quando combinado com o antibiótico norfloxacino, (-)-

fisetinidol (BPC–9) exibiu atividade modificadora da ação antibiótica frente a Staphylococcus 

aureus (SA1199-B), teve redução de sua CIM (1/4) em 2 vezes para 32 µg/mL. Quando 

comparado com a clorpromazina (inibidor clássico), houve reversão da resistência bacteriana.   

A investigação química da espécie B. pentandra se mostrou satisfatória, se 

apresentando como uma fonte de substâncias bioativas. Os resultados demonstram que (-)-

fisetinidol (BPC–9) pode aumentar a eficácia de certos antibióticos, o que significa uma 

redução substancial da dose de fármaco necessário, e provavelmente, menos efeitos colaterais 

para pacientes.  
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