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RESUMO 

 

Eichhornia crassipes, uma macrófita aquática de flutuação livre, é uma 

espécie tropical pertencente à família Pontederiaceae. Por possuir uma alta taxa 

de crescimento e distribuição cosmopolita, é considerada uma espécie invasora 

em corpos aquáticos, tais como lagos e rios. Devido a sua alta capacidade de 

acumular metais pesados e outros poluentes, tem sido amplamente estudada 

por pesquisadores como um meio alternativo de descontaminação de águas, 

através de fitorremediação. Assim, com o intuito de estudar os metabólitos 

secundários produzidos por essa espécie, o extrato etanólico foi preparado e 

analisado por técnicas cromatográficas (CCD, CLAE-DAD) e espectroscópicas 

(RMN 1D e 2D). A fração hidroalcoólica foi submetida a separação em CC 

utilizando Sephadex LH-20 e metanol, possibilitando o isolamento e identificação 

estrutural de seis substâncias: 1,4-diidroxi-2-metoxibenzeno, ácido 3,4-

diidroxibenzoico, ácido p-hidroxibenzoico, ácido cafeico, ácido chíquímico e 

uridina. 

 

 

Palavras-chave: Eichhornia crassipes, Pontederiaceae, produtos naturais.  

  



 
 

ABSTRACT 

 

Eichhornia crassipes, a free-floating aquatic macrophyte, is a tropical 

species of Pontederiaceace family. Due to its high growth rate and cosmopolitan 

distribution, it is considered an invasive species in aquatic bodies such as lakes 

and rivers. Because of its high capacity to accumulate heavy metals and other 

pollutants, it has been widely studied as an alternative method of water 

decontamination by phytoremediation. Thus, in order to study the secondary 

metabolites produced by this species, the ethanolic extract was prepared and 

analyzed by chromatographic (TLC, HPLC-DAD) and spectroscopic (1D and 2D 

NMR) techniques. The hydroalcoholic fraction was separated by CC using 

Sephadex LH-20 and methanol, allowing the isolation and structural identification 

of six compounds: 1,4-dihydroxy-2-methoxybenzene, 3,4-dihydroxybenzoic acid, 

4-hidroxy-benzoic acid, caffeic acid, shikimic acid, and uridine.  
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1. INTRODUÇÃO 

 

Plantas, microrganismos e animais são utilizados desde a antiguidade 

como fonte de substâncias com potencial farmacológico, inseticida, alucinógeno, 

entre outros.1 Na Grécia Antiga, por exemplo, extratos vegetais eram ingeridos 

em rituais para execuções. Já nas civilizações indígenas observa-se o uso da 

bixina como corante para fins religiosos, estéticos e de proteção, e de espécies 

de Slrychros e Chondodendron na obtenção dos curares. Além disso, há relatos 

da utilização de ópio pelos sumérios, extraído dos bulbos da papoula (Papaver 

somniferum), como sonífero e analgésico. Dessa espécie vegetal foi isolada a 

morfina, analgésico utilizado até hoje em caso de dores severas.1,2 

Os metabólitos obtidos de fontes naturais possuem uma alta 

complexidade e diversidade molecular, além de uma grande especificidade e 

seletividade nas atividades biológicas.3 Devido a essas características, os 

produtos naturais provenientes, principalmente de plantas, contribuíram com o 

avanço da medicina. A descoberta de compostos como os salicilatos, encontrado 

nas plantas de Salix sp, artemisinina isolada da Artemisia annua, que apresenta 

atividade contra a malária e Paclitaxel (Taxol®), fármaco anticancerígeno isolado 

de plantas da espécie Taxus brevifolia, são exemplos do avanço dos estudos 

voltados aos produtos naturais.4,5 

A química de produtos naturais desempenha um papel importante nos 

campos de conhecimentos científicos e nas atividades econômicas.6 Conforme 

as técnicas de isolamento e de caracterização cromatográfica, espectroscópica 

e espectrométrica foram evoluindo, o conhecimento a respeito do metabolismo 

secundário dos organismos vivos foi se tornando mais abrangente.2,6  

Apesar dos inúmeros produtos sintéticos presentes no mercado, os 

produtos naturais provenientes de plantas e outros organismos vivos ainda 

continuam sendo alvo de estudos, como é o caso da espécie vegetal Eichhornia 

crassipes.7 
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1.1 Eichhornia crassipes 

 

A espécie Eichhornia crassipes pertence à família Pontederiaceae, sub-

família Trollioideae e tribo Eichhornieae, e é conhecida popularmente como 

aguapé, jacinto-da-água, mururé, rainha-do-lago e orelha-de-veado (Figura 1). A 

espécie é originalmente nativa de regiões tropicais e subtropicais da América do 

Sul, no entanto, seu apelo ornamental levou à sua introdução aos demais 

continentes, estando presente em mais de 50 países.8  

 

Figura 1 - Eichhornia crassipes 

 

Fonte: invasive.org 

 

É uma macrófita de flutuação livre, que se prolifera rapidamente, 

formando “tapetes” (Figura 2) que dificultam a entrada de luz nos corpos 

aquáticos, diminuindo também a concentração de oxigênio e nutrientes 

dissolvidos e, portanto, pode causar efeitos negativos no meio ambiente, na 

saúde humana e no desenvolvimento de atividades econômicas.9,10,11 Devido a 

sua natureza invasiva e infestante, se tornou uma planta daninha em alguns 

corpos aquáticos, como o lago Victoria (África)12, sendo listada dentre as 100 

piores espécies invasoras do mundo de acordo com a União Internacional de 

Conservação da Natureza (IUCN).13  
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Figura 2 - Natureza invasiva de E. crassipes 

 

Fonte: invasive.org 

 

1.1.1 Utilizações e potenciais 

 

Por ser uma planta de fácil obtenção, com elevada taxa de crescimento e 

baixo custo, E. crassipes é alvo de estudos por muitos pesquisadores como uma 

alternativa para solucionar os problemas relacionados à contaminação de águas 

por metais pesados.14 A fitorremediação envolve o uso de plantas na 

descontaminação ambiental, em meios como corpos aquáticos e solos, e possui 

vantagens quando comparada com métodos físico-químicos tradicionais, além 

de ser ambientalmente sustentável e de baixo custo.15,16  

Na literatura são descritos vários trabalhos que apresentam o potencial 

das macrófitas aquáticas como espécies fitorremediadoras de metais. Em 2017, 

Romero-Hernández e colaboradores analisaram a tolerância e a 

hiperacumulação de uma mistura de íons metálicos (Cu+2, Pb+2, Hg+2, Zn+2) pelas 

plantas aquáticas Typha latifolia, Lemna minor, Eichhornia crassipes e 

Myriophyllum aquaticum e obtiveram resultados promissores, onde a 

porcentagem de remoção após cinco dias de exposição para E. crassipes foi de 

97,9% e por M. aquaticum de 94,9%, a partir de uma concentração de 1 mg.L-1 

de Cu e 0,5 mg.L-1 para os outros metais.14 Outras pesquisas com macrófitas 

dos gêneros Eichhornia, Thypha e Myriophyllum mostraram a acumulação de Cu 

e Zn nas raízes, e a translocação de Pb para as folhas.17 Diante desses 

resultados, é possível observar a grande capacidade dessas mácrofitas no 
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processo de fitorremediação. No entanto, até o presente momento, não há 

trabalhos descritos na literatura que relate os possíveis metabólitos secundários 

que podem contribuir para esse processo. 

A alta concentração de hemicelulose (30-35% da massa seca) obtida da 

biomassa de E. crassipes, a torna uma fonte promissora para estudos de 

produção de energia, como bioetanol, biogás e hidrogênio.18 Os nutrientes da 

planta permitem a produção de ração para alguns animais, como ruminantes e 

porcos, além de se mostrarem eficazes como adubo em plantações de tomate e 

batata.11,19 Estudos também demonstram a potencialidade dessa macrófita em 

tratamento de águas contaminadas por fósforo e nitrogênio.20 

 

1.1.2 Metabólitos secundários 

 

Além dos estudos de E. crassipes a respeito de fitorremediação e 

produção de energia, há estudos para a identificação e o isolamento dos 

metabólitos secundários, os quais foram identificados compostos como 

flavonoides, terpenoides, esteróis, alcaloides e glicosídeos.19 Na literatura são 

encontrados trabalhos como o de Della Greca e colaboradores21,22, nos quais 

são descritas substâncias aromáticas derivados do fenaleno, que possuem 

grande importância pelo seu papel como fitoalexinas e fitoanticipinas, capazes 

de atuarem no sistema de defesa da planta (Figura 3). 
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Figura 3 – Substâncias derivadas do fenaleno isoladas de E. crassipes 

 

Fonte: Adaptado de Della Greca e colaboradores (2008 e 2009)22,23 

 

Em 2010, Shanab e colaboradores estudaram os efeitos alelopáticos de 

E. crassipes, e evidenciaram a presença de aleloquímicos responsáveis pela 

inibição e crescimento de outras cepas patogênicas de bactérias, fungos e 

algas.24 Essas substâncias, derivadas de ftalatos, são complexas para serem 

sintetizadas. Os autores relataram ainda a presença de alcaloides, compostos 

fenólicos e terpenóides no estudo fitoquímico da macrófita.  

Estudos realizados pelo nosso grupo de pesquisa, até o momento, 

resultaram no isolamento e identificação de nove substâncias (Figura 4): 

stigmasterol (X), sitosterol (XI), campesterol (XII), etil β-xilopiranosídeo (XIII), 

ácido chiquímico (XIV), ácido protocatecuico (XV), ácido cafeico (XVI), uridina 

(XVII) e delfinidina (XVIII).25, 26, 27 É importante ressaltar que o ácido chiquímico 

é o precursor da síntese do medicamento oseltamivir conhecido comercialmente 

como Tamiflu, um eficiente inibidor do vírus da gripe humana H1N1 origem suína, 

vírus da gripe sazonal tipo A e B e vírus da gripe aviária H5N1.25,28 
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Figura 4 - Substâncias identificadas em E. crassipes pelo grupo de pesquisa 

 

 

Tendo em vista a potencialidade de E. crassipes nos processos de 

fitorremediação e o baixo número de estudos na literatura relacionados à 

composição química dessa espécie vegetal, este trabalho foi desenvolvido com 

a finalidade de identificar metabólitos secundários produzidos por essa macrófita 

visando contribuir com a comunidade científica com a descoberta de novas 

substâncias, agregando maior valor à planta. 
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2. OBJETIVOS 

 

2.1 Objetivos gerais 

 

Realizar a prospecção química da parte aérea (folhas e pecíolos) da 

espécie vegetal Eichhornia crassipes, através do estudo dos extratos orgânicos, 

por técnicas de separação, isolamento e identificação de metabólitos 

secundários. 

 

2.2 Objetivos específicos 

 

Obter os extratos orgânicos brutos da parte aérea de E. crassipes e 

realizar a triagem química dos mesmos por CCD, CLAE-DAD e RMN de ¹H. 

Submeter esses extratos a processos de fracionamento e isolamento das 

substâncias através de técnicas cromatográficas adequadas. E por fim, elucidar 

ou determinar as estruturas das substâncias isoladas utilizando técnicas 

espectrométricas de RMN unidimensionais. 
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3. PARTE EXPERIMENTAL 

 

3.1 Solventes 

 

Os solventes deuterados (CD3OD, CDCl3, DMSO-d6 e D2O) utilizados nos 

experimentos de Ressonância Magnética Nuclear (RMN) foram da marca Sigma-

AldrichTM e CIL®. Os solventes empregados nos processos cromatográficos 

foram de graus PA e HPLC, sendo eles acetonitrila, acetona, butanol, 

clorofórmio, etanol e metanol das marcas Merck®, Neon® e J.T.Baker®. A água 

foi destilada e deionizada em aparelho da marca Milli-Q (resistividade mínima 

18,2 MΩ.cm à 25 °C). 

 

3.2 Equipamentos 

 

Para a concentração dos extratos e frações foi utilizado evaporador 

rotativo da Büchi® R-114 (banho de aquecimento B-480) sob pressão reduzida 

com auxílio de bomba de vácuo Büchi® B-169 e sistema de refrigeração. 

As amostras foram pesadas em balanças da Denver Instruments APX200 

(analítica) e Gehaka BG2000 (semi-analítica).  

As análises por Cromatografia Líquida de Alta Eficiência (CLAE) foram 

realizadas utilizando cromatógrafo JASCO® com controlador LC-Net II/ADC, 

bomba PU-2086 Plus, injetor automático AS-2055 Plus, detector de arranjo de 

fotodiodos MD-2018 Plus e detector de dicroísmo circular CD-2095. No modo 

analítico foi empregada coluna C-18 ODS (Zorbax RX-C18, 4,6 × 250 mm, 5 μm, 

Agilent®), enquanto que no modo semi-preparativo foi utilizada coluna C18 ODS 

(Zorbax RX-C18, 9,4 × 250 mm, 5 μm, Agilent®). 

Os espectros de RMN unidimensional (1H, 13C, NOESY) e bidimensional 

(HSQC e HMBC) foram adquiridos em espectrômetro Bruker, modelo Avance III 

HD 600 (14,1 T), com frequência de 600 MHz para o núcleo de 1H e de 151 MHz 

para o 13C. Todas as amostras foram analisadas em uma sonda criogênica de 5 

mm com detecção inversa e três canais de aquisição (1H, 13C e 15N) na 

temperatura de 23 oC 
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3.3 Análises cromatográficas 

 

As amostras analisadas por CLAE-DAD foram previamente solubilizadas 

em metanol (10 mg.mL-1) e submetidas a um “clean up” utilizando cartuchos de 

sílica C18 ODS (500 mg, 3,0 mL, Chromabond®) e filtradas em microfiltro de 

PVDF (13 mm, 0,22 μm, Exacta). 

 

3.4 Coleta da espécie vegetal de E. crassipes 

 

As macrófitas E. crassipes foram coletadas no Clube Náutico (Rodovia 

Antônio Machado de Sant’anna, Km 63) no estado de São Paulo. A identificação 

da espécie foi realizada pela Dra. Maria do Carmo Estanislau do Amaral, e uma 

exsicata está depositada no Herbário da Universidade Estadual de Campinas 

(Unicamp), sob o n° 164949 e nomeação Eichhornia crassipes (Mart.) Solms. 

 

3.5 Obtenção e preparação do extrato vegetal 

 

As plantas foram lavadas em água corrente e separadas em parte aérea 

(folhas e pecíolos) e raízes. O material foi seco em 30 °C, triturado em moinho 

de facas e posteriormente submetido a extrações com solventes orgânicos de 

diferentes polaridades (acetona, butanol, metanol e etanol). 

O material vegetal foi extraído três vezes com cada solvente, na proporção 

de 4 g de material vegetal para 80 mL de solvente, sendo uma extração a cada 

três dias em temperatura ambiente. Posterior a extração, os solventes foram 

removidos sob pressão reduzida em um evaporador rotativo. 

 

3.6 Triagem química dos extratos vegetais 
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Os extratos brutos obtidos foram analisados por CCD, CLAE-DAD e RMN 

de 1H. 

A avaliação química por CCD (Cromatografia em Camada Delgada) foi 

realizada utilizando placas de sílica gel e fase móvel CHCl3:MeOH 9:1, 

hexano:AcOEt 7:3, tolueno:Me2CO 3:2 e AcOEt:MeOH 1:1. 

Para as análises por CLAE-DAD em gradiente exploratório, as amostras 

foram previamente solubilizadas em MeOH (100%) e submetidas a um “clean 

up”. Após este procedimento, as amostras foram diluídas para uma 

concentração de 10 mg.mL-1 e foram armazenadas em frascos para injeção. 

O sistema utilizado para análise em CLAE-DAD foi coluna analítica C-18 

ODS, com injeção de 40,0 µL e eluição em gradiente exploratório H2O:ACN 

(0,1% HOAc) 70:30 à 0:100 v/v por 50 min., permanecendo nesta condição por 

mais 10 min., fluxo de 1,0 mL.min-1 e λ inicial de 200 até 510 nm. 

Os experimentos de RMN foram realizados em espectrômetro Bruker 

Ascend III 600 com campo magnético de 14,1 T. Como referência interna utilizou-

se TMS. As amostras (5 mg.mL-1) foram solubilizadas em solventes deuterados 

D2O (com pureza ≥ 99,8% para D) e CD3OD (D, 99,9%). 

 

3.7 Fracionamento dos extratos vegetais e elucidação ou 

determinação estrutural das substâncias isoladas 

 

Após a triagem química dos extratos brutos preparados em escala 

reduzida, foi selecionado etanol como solvente para a extração em escala 

ampliada, conforme metodologia descrita no item 3.5. O extrato bruto etanólico 

da parte aérea (16,52 g) foi previamente solubilizado com 250 mL de H2O:MeOH 

1:1 (Figura 5). Realizou-se uma partição líquido-líquido com 3 x 100 mL de 

hexanos e obteve-se a fração hidroalcóolica (11,4 g) e hexânica (3,1 g). 

 



24 
 

Figura 5 - Preparação e obtenção dos extratos de E. crassipes 

 

 

A fração hidroalcoólica da parte aérea de E. crassipes foi submetida à 

separação por cromatografia em coluna com fase estacionária Sephadex LH-20 

(70 x 4 cm) e foi utilizado metanol 100% no modo isocrático como fase móvel. 

Para o fracionamento, 4 g da fração hidroalcoólica foi solubilizada em 10 mL de 

metanol 100% e centrifugada. O sobrenadante obtido após a centrifugação (3,30 

g) foi aplicado na coluna. Foram coletadas 61 frações, de aproximadamente 10 

mL cada, que foram analisadas por CCD e agrupadas de acordo com o perfil 

cromatográfico obtido, resultando em 17 frações (Figura 6).  

 

Figura 6 – Separação da fração hidroalcoólica da parte aérea de E. crassipes 
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As frações obtidas foram analisadas por CCD, CLAE-DAD e RMN de 1H. 

A avaliação química por CLAE-DAD foi realizada utilizando gradiente 

exploratório H2O:ACN (0,025% de TFA) 95:05 à 0:100 v/v por 20 min com fluxo 

de 1,0 mL.min-1 e λ inicial de 200 até 510 nm.  

Das 17 frações resultantes, a fração 06 foi selecionada, inicialmente, para 

o isolamento dos metabolitos secundários por CLAE-DAD de acordo com a 

condição: de 0,1 min à 8 min variou de 5 a 30% de ACN, 8 min à 20 min foi 

mantido 30% de ACN e de 20 à 23 foi de 30 a 100%. Este fracionamento foi 

realizado em coluna semipreparativa C-18 ODS com injeção máxima de 100,0 

µL e eluição em gradiente H2O:ACN (0,025% TFA) 95:05 à 0:100 v/v por 23 min., 

permanecendo nesta condição por mais 10 min., fluxo de 2,5 mL.min-1 e λ inicial 

de 200 até 510 nm, resultando em 9 subfrações (Figura 6).  
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

4.1 Triagem química dos extratos vegetais 

 

A triagem química dos extratos vegetais obtidos de E. crassipes (Tabela 

1) foi realizada por análises cromatográficas e espectroscópicas, como CCD, 

CLAE-DAD e RMN de 1H. 

 

Tabela 1- Extratos obtidos de E. crassipes 

Material Vegetal Extrato Massa do extrato (mg) Rendimento (%) 

Parte Aérea Acetônico 60,0 1,50 

Butanólico 70,1 1,75 

Metanólico 302,3 7,55 

Etanólico 323,0 8,07 
    

Raízes Acetônico 31,1 0,77 

Butanólico 32,3 0,80 

Metanólico 110,2 2,75 

Etanólico 122,0 3,06 

 

A Tabela 1 apresenta o rendimento dos extratos vegetais obtidos de 

acordo com a metodologia descrita no item 3.6. Podemos observar que os 

extratos metanólicos e etanólicos apresentaram os melhores rendimentos, 

sugerindo que o solvente etanol e metanol tenham extraído uma maior 

quantidade de metabólitos. Diante disso e dos resultados obtidos das análises 

por CLAE-DAD e RMN de ¹H, escolheu-se etanol como solvente para preparação 

de extrato bruto envolvendo maior massa vegetal 

 

4.2 Avaliação do perfil metabólico por CLAE-DAD e RMN de 1H 

do extrato etanólico e frações hidroalcoólicas 
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A fração hidroalcóolica obtida da partição líquido/líquido do extrato bruto 

etanólico da parte aérea foi submetida a análise por CLAE-DAD e RMN de 1H. 

Análise detalhada do cromatograma (Apêndice 1) evidenciou a presença 

de substâncias de polaridade variando de média a alta. Com base nas 

informações obtidas, como o tempo de retenção e o perfil do espectral UV/vis 

das substâncias, decidiu-se realizar o fracionamento utilizando a técnica de 

cromatografia em coluna (CC) por exclusão de tamanho com fase estacionária 

Sephadex-LH20 (item 3.7). 

As frações obtidas foram analisadas por CLAE-DAD e RMN de 1H para a 

avaliação do perfil químico.  

A fração 06 foi inicialmente selecionada para estudo com base no perfil 

cromatográfico e nos dados obtidos por RMN de 1H. O espectro de RMN (Figura 

7) apresentou sinais na região dos hidrogênios metilênicos e metílicos (δ 0,9-

3,0), carbinólicos (δ 3,0-4,0), olefínicos (δ 4,5-6,0) e sinais de hidrogênios 

aromáticos (δ 6,5-8,0). A fração 06 foi submetida à CLAE em escala 

semipreparativa (item 3.7) (Figura 8), obtendo as substâncias 1 e 2 (3,9 mg), 3 

(1,5 mg), 4 e 5 (1,3 mg) e 6 (1,0 mg). 

 

Figura 7 - Espectro de RMN de ¹H da fração 06 em DMSO-d6 (600 MHz) 

 

H2O DMSO 
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Figura 8 - Cromatograma semipreparativo das substâncias isoladas da fração 06 

Condições: coluna semipreparativa C-18 ODS (Zorbax RX-C18, 4,6 × 250 mm, 5 μm, Agilent®); 

fase móvel: H2O:ACN (0,025% TFA) de 0,1 min à 8 min variou de 5 a 30% de ACN , 8 min à 20 

min foi mantido 30% de ACN e de 20 à 23 min foi de 30 a 100% por 23 min; concentração: 2.0 

mg.mL-1;; injeção: 10,0 a 100,0 µL; detecção λ = 274 nm. 

 

4.3 Determinação estrutural das substâncias isoladas de E. 

crassipes  

 

Todas as estruturas químicas das substâncias isoladas da fração 

hidroalcóolica da parte aérea de E. crassipes estão apresentadas na Figura 9. 

 

1 e 2 

3

 

1 e 2 
4 e 5 

6 
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Figura 9- Substâncias isoladas de E. crassipes 

 

4.3.1 Uridina (1) 

 

Figura 10 - Representação estrutural da substância 1 

 

 

A substância 1, com fórmula molecular C9H12N2O6, foi identificada em 

mistura com a substância 2 com base nos espectros de RMN 1D e 2D.  

O espectro de RMN de ¹H (Apêndice 2) da substância 1 apresentou dois 

duplos dupletos em δ 3,78 (dd, J = 12,8 e 4,4 Hz, 1H, H-5’b) e δ 3,89 (dd, J = 
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12,8 e 2,9 Hz, 1H, H-5’a), caracterizando hidrogênios diastereotópicos, dois 

dupletos em δ 5,86 (d, J = 8,1 Hz, 1H, H-5) e em δ 7,85 (d, J = 8,1 Hz, 1H, H-6) 

com constantes de acoplamento referentes a hidrogênios olefínicos de 

configuração cis. Apresentou também dois tripletos em δ 4,19 (t, J = 5,5 Hz, 1H, 

H-3’) e em δ 4,32 (t, J = 4,9 Hz, 1H, H-2’), um dupleto em δ 5,88 (d, J = 4,5 Hz, 

1H, H-1’) e um multipleto em δ 4,10 (m, 1H, H-4’).  

As correlações de ¹H-¹H observadas no espectro COSY entre H-5’ ↔ H-

5’, H-2’ ↔ H-1’, H-5 ↔ H-6 confirmam os acoplamentos obtidos no RMN de ¹H 

(Apêndice 3). Os deslocamentos de RMN de ¹³C foram obtidos por meio dos 

mapas de contorno HSQC (Apêndice 4) e HMBC (Apêndice 5). O mapa de 

contorno de HMBC forneceu correlações (3J, 1H-13C) fundamentais, que 

permitiram atribuir estruturalmente a presença de carbonos não saturados em δ 

101,9 (C-5) e em δ 141,6 (C-6). Por meio dos dados obtidos (Tabela 2) e 

comparação com a literatura29 foi possível identificar a substância como sendo a 

uridina, uma substância promissora no tratamento de epilepsia30. 

 

Tabela 2 - Dados de RMN de ¹H e de ¹³C de 1 (J em Hz, D2O, 600 MHz) 

 

 

 

 

Posição H C HMBC 

1’ 5,88 (d, 4,5) 88,9 - 

2’ 4,32 (t, 4,9) 73,4 69,1 

3’ 4,19(t, 5,5) 69,1 60,5, 73,4 

4’ 4,10 (m) 84,0 - 

5’a 3,89 (dd, 12,8, 2,9) 60,5 84,0, 69,1 

5’b’ 3,78 (dd, 12,8, 4,4)  - 

2  151,8 - 

4  166,2 - 

5 5,86 (d, 8,1) 101,9 141,6 

6 7,85 (d, 8,1) 141,6 88,9, 101,9, 151,8, 166,2 



31 
 

4.3.2 Ácido chiquímico (2) 

 

Figura 11- Representação estrutural da substância 2 

 

 

A substância 2, com fórmula molecular C7H10O5, foi identificada com base 

nos espectros de RMN 1D e 2D.  

O espectro de RMN de ¹H (Apêndice 1) da substância 2 apresentou 

multipletos em δ 2,19 (m, 1H, H-7a), em δ 2,73 (m, 1H, H-7b), δ 3,99 (m, 1H, H-

6) e δ 6,60 (m, 1H, H-3). Um duplo dupleto em δ 3,72 (dd, J = 8,6 e 4,2 Hz, 1H, 

H-5) e um tripleto em δ 4,40 (t, J = 4,2 Hz, 1H, H-4).  

As correlações de ¹H-¹H observadas no espectro COSY H-7 ↔ H-7, H-7 

↔ H-6, H-5 ↔ H-6, H-5 ↔ H-4 e H-4 ↔ H-3 confirmam os acoplamentos obtidos 

no RMN de ¹H (Apêndice 3). Os deslocamentos de RMN de ¹³C foram obtidos 

por meio dos mapas de contorno HSQC e HMBC. Por meio dos dados obtidos 

(Tabela 3) e comparação com a literatura31 foi possível identificar a substância 

como sendo o ácido chiquímico.  
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Tabela 3- Dados de RMN de 1H e 13C de 2 (J em Hz, D2O, 600 MHz) 

 

*Sinais não observados 

4.3.3 Ácido 3,4-diidroxibenzoico (3) 

 

Figura 12 - Representação estrutural da substância 3 

 

A substância 3, com fórmula molecular C7H6O4, foi identificada com base 

nos espectros de RMN 1D e 2D.  

O espectro de RMN de ¹H (Apêndice 6) da substância 3 apresentou um 

dupleto em δ 6,79 (d, J = 8,2 Hz, 1H, H-5), um duplo dupleto em δ 7,42 (dd, J = 

8,2 e 1,7 Hz, 1H, H-6) e um singleto largo em δ 7,43 (sl, 1H, H-2) caracterizando 

um anel aromático trissubstituído. As correlações de ¹H-¹H observadas no 

espectro COSY (Apêndice 7) confirmam os acoplamentos obtidos no RMN de 

¹H. Os deslocamentos de RMN de ¹³C foram obtidos por meio dos mapas de 

contorno HSQC e HMBC (Apêndices 8 e 9). Por meio dos dados obtidos (Tabela 

4) e comparação com a literatura32 foi possível identificar a substância como 

Posição H C HMBC 

1  *  

2  *  

3 6,60 (m) 133,6 31,3,  

4 4,40 (t, 4,2) 65,8 133,6 

5 3,72 (dd, 8,6, 4,2) 71,4 - 

6 3,99 (m) 66,4 71,4, 133,6 

7a 2,19 (m) 31,3 66,4, 133,6 

7b 2,73 (m)  66,4 
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sendo o ácido 3,4-diihidroxibenzoico, que apresenta forte atividade nematicida 

contra nematoide Meloidogyne incognita32. 

 

Tabela 4- Dados de RMN de 1H e 13C de 3 (J em Hz, CD3OD, 600 MHz) 

 

Posição H C HMBC 

1 - 122,5 - 

2 7,43 (sl) 116,2 169,1 

3 - 144,6 - 

4 - 149,8 - 

5 6,79 (d, 8,2) 114,2 144,6, 149,8 

6 7,42 (dd, 8,2; 1,7) 122,5 116,2 

7 - 169,1 - 

 

4.3.4 Ácido cafeico (4) 

 

Figura 13 - Representação estrutural da substância 4 

 

A substância 4 foi identificada em mistura com o ácido p-hidroxibenzoico 

(5). O espectro de RMN de 1H da substância 4 (Apêndice 10) apresentou dois 

dubletos em δ 6,27 (d, J = 15,9 Hz, 1H, H-8) e δ 7,56 (d, J = 15,9 Hz, 1H, H-7) 

referentes a hidrogênios vinílicos com constantes de acoplamentos de 

configuração trans. Além desses, foi observado um sistema de sinais em δ 6,77 

(d, J = 8,2 Hz, 1H, H-5), δ 6,95 (dd, J = 8,2 e 1,9 Hz, 1H, H-6) e δ 7,04 (d, J = 1,9 

Hz, 1H, H-2) característico de anel aromático 1,3,4-trissubstituído  
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As correlações 1H-1H observadas no mapa de contornos COSY (Apêndice 

11) entre H-7 e H-8, H-2 e H-6, e H-5 e H-6 permitiram a confirmação dos 

acoplamentos obtidos nos sistemas de sinais de RMN de 1H. 

O mapa de contornos HMBC forneceu correlações (3J, 1H-13C) 

fundamentais, que permitiram atribuir estruturalmente a presença de uma 

carbonila em δ 167,9 (C-9) característica de ácido carboxílico, duas hidroxilas 

aromáticas em δ 146,6 (C-3) e δ 145,7 (C-4) (Tabela 5, Apêndice 13). Esses 

dados em comparação com a literatura33 permitiram identificar a substância 4 

como sendo o ácido cafeico. 

 

Tabela 5- Dados de RMN de 1H e 13C de 4 (J em Hz, CD3OD, 600 MHz) 

 

Posição H C HMBC 

1 - 126,2 - 

2 7,04 (d, 1,9) 113,5 121,4 

3 - 146,6 - 

4 - 145,7 - 

5 6,77 (d, 8,2) 114,4 126,2; 146,6 

6 6,95 (d, 8,2; 1,9) 121,4 113,5; 145,7 

7 6,27 (d, 15,9) 113,5 - 

8 7,56 (d, 15,9) 145,5 113,5 

9 - 167,9 - 
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4.3.5 Ácido p-hidroxibenzoico (5) 

 

Figura 14 - Representação estrutural da substância 5 

 

 

A substância 5 apresentou no espectro de RMN de 1H (Apêndice 10) dois 

dubletos em  6,80 (d, J = 8,7 Hz, 2H) e  7,86 (d, J = 8,6 Hz, 2H) com valores 

de constantes de acoplamentos orto/orto, característicos de um anel aromático 

1,4-dissubstituído (Tabela 6). As correlações observadas nos mapas de 

contornos COSY, HSQC e HMBC (Apêndices 11-13) permitiram sugerir a 

estrutura de 5 e identificá-la como sendo o ácido p-hidroxibenzoico34. 

 

Tabela 6 -Dados de RMN de 1H e 13C de 5 (J em Hz, CD3OD, 600 MHz) 

 

Posição H C HMBC 

1 - 122,3 - 

2/6 7,86 (d, 8,6) 131,5 161,5, 169,9 

3/5 6,80 (d, 8,6) 114,5 122,3 

4 - 161,5 - 

7 - 169,6 - 
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4.3.6 1,4-diidroxi-2-metoxibenzeno (6) 

 

Figura 15- Representação estrutural da substância 6 

 

A substância 6, com fórmula molecular C7H8O3, foi identificada com base 

nos espectros de RMN 1D e 2D. O espectro de RMN de ¹H (Apêndice 14) da 

substância 6 apresentou um singleto intenso δ 3,88 (sl, 3H) característico de uma 

metoxila aromática, dois dupletos em δ 6,80 (d, J = 8,2 Hz, 1H, H-6) e δ 7,55 (d, 

J = 1,3 Hz, 1H, H-3) e um duplo dupleto em δ 7,52 (dd, J =8,2 e 1,3 Hz, 1H, H-

5), com constantes de acoplamento orto/meta de um anel aromático 

trissubstituído.  

A posição da metoxila aromática no carbono C-2 foi atribuída pela 

correlação observada no espectro de NOESY 1D (Apêndice 15) com o 

hidrogênio em δ 7,55. As demais correlações observadas nos mapas de 

contornos COSY, HSQC e HMBC e comparação com a literatura35 (Tabela 7, 

Apêndices 16-18) permitiram identificar a substância como 1,4-diidroxi-2-

metoxibenzeno. 

 

Tabela 7- Dados de RMN de 1H e 13C de 6 (J em Hz, CD3OD, 600 MHz) 

 

 

Posição H C HMBC 

1 - 150,7 - 

2 - 147,1 - 

3 7,55 (d, 1,3) 112,4 123,7, 150,7 

4 - 146,9 - 

5 7,52 (dd, 8,2; 1,3) 123,7 112,4 

6 6,80 (d, 8,2) 114,1 123,7, 147,1 

OCH3 3,88 (s) 54,7 146,9 
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5. CONCLUSÃO 

 

A investigação química da parte aérea de E. crassipes, conduziu, neste 

trabalho, ao isolamento e determinação estrutural de seis substâncias, sendo a 

maioria de natureza aromática: 1,4-diidroxi-2-metoxibenzeno, ácido 3,4-

diidroxibenzoico, ácido p-hidroxibenzoico, ácido cafeico, ácido chíquímico e 

uridina.  

As substâncias isoladas são promissoras para estudos biológicos, como é o 

caso da uridina, que é alvo de estudos para tratamento de epilepsia,30 o ácido 

chiquímico, precursor na rota biossintética de compostos aromáticos e na 

síntese do medicamento Tamiflu,25,28 o ácido-3,4-diidroxibenzoico, que 

apresenta atividade nematicida contra nematoide Meloidogyne incognita.32 

Esses resultados sugerem a potencialidade do uso dos metabólitos secundários 

isolados de E. crassipes.  
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APÊNDICE  

 

APÊNDICE 1 – Cromatograma CLAE-DAD da fração hidroalcoólica da parte 

aérea de E. crassipes  

 

 

Condições: coluna analítica C-18 ODS (Zorbax RX-C18, 4,6 × 250 mm, 5 μm, Agilent®); fase 

móvel: H2O:ACN (0,1% HOAc) 70:30 à 0:100 v/v por 50 min; concentração: 10 mg.mL-1;; volume 

injetado: 40,0 µL; detecção λ = 330 nm. 

 

APÊNDICE 2 –Espectro RMN de ¹H das substâncias 1 e 2 (D2O, 600 MHz)  

 

 0,0  10,0  20,0  30,0  40,0  50,0  60,0  70,0  80,0 
Retention Time [min]

 0 

 50 

 100 

In
te

ns
ity

 [%
]

E.etanolico fase aquosa P.aerea - CH7



43 
 

APÊNDICE 3 –Mapa de contornos de COSY da substância 1 e 2 (D2O, 600 MHz) 

 

APÊNDICE 4 – Mapa de contornos HSQC da substância 1 e 2 (D2O, 600 MHz) 
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APÊNDICE 5 – Mapa de contornos HMBC da substância 1 e 2 (D2O, 600 MHz) 

 

 

APÊNDICE 6 –Espectro RMN de 1H da substância 3 (CD3OD, 600 MHz) 
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APÊNDICE 7 – Mapa de contornos COSY da substância 3 (CD3OD, 600 MHz) 

 

APÊNDICE 8 – Mapa de contornos HSQC da substância 3 (CD3OD, 600 MHz) 
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APÊNDICE 9 – Mapa de contornos HMBC da substância 3 (CD3OD, 600 MHz) 

 

APÊNDICE 10 –Espectro RMN de ¹H das substâncias 4 e 5 (CD3OD, 600 MHz) 
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APÊNDICE 11 – Mapa de contornos COSY das substâncias 4 e 5 (CD3OD, 600 

MHz) 

 

APÊNDICE 12 – Mapa de contornos HSQC das substâncias 4 e 5 (CD3OD, 600 

MHz) 
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APÊNDICE 13 – Mapa de contornos HMBC das substâncias 4 e 5 (CD3OD, 600 

MHz) 

 

APÊNDICE 14 –Espectro RMN de ¹H da substância 6 (CD3OD, 600 MHz) 
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APÊNDICE 15 – NOESY 1D da substância 6 (CD3OD, 600 MHz 

 

APÊNDICE 16 – Mapa de contornos COSY da substância 6 (CD3OD, 600 MHz) 
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APÊNDICE 17 – Mapa de contornos HSQC da substância 6 (CD3OD, 600 MHz) 

 

APÊNDICE 18 – Mapa de contornos HMBC da substância 6 (CD3OD, 600 MHz 

 

 


