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RESUMO: A separagdo cromatografica do extrato hexanico e da fase em CH,Cl, do
extrato etandlico das folhas de Murraya paniculata resultou no isolamento de um triterpeno
(24-metileno-cicloartan-3B-o0l), um fenilpropandide (cafeato de metila) e sete cumarinas
preniladas [isomeranzina, acetato de murranganona, murrayatina, murrangatina, hidrato de
meranzina, febalosina e murranganona]. Dentre as substancias isoladas, as cumarinas foram
detectadas anteriormente em M. paniculata ao passo que 24-metileno-cicloartan-3f-ol e cafeato
de metila estdo sendo descritos pela primeira vez no género Murraya. Os extratos e fragdes
além das substincias puras foram submetidos a avaliacdo do potencial antimicrobiano frente
a Staphylococcus aureus e Escherichia coli indicando que somente a cumarina hidrato de
meranzina mostrou fraca atividade.
Unitermos: Murraya paniculata, atividade
antimicrobiana.
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ABSTRACT: “Chemical constituents from leaves of Murraya paniculata (Rutaceae)”.
Chromatographic separation of the hexane extract and the CH,Cl, phase from the ethanol extract
from leaves of Murraya paniculata yielded one triterpenoid (24-methylene-cycloartan-3f3-ol),
one phenylpropanoid (methyl caffeate) and seven coumarins [isomeranzine, murranganone
acetate, murrayatine, murrangatine, meranzine hydrate, phebalosine and murranganone]. All the
isolated coumarins were previously obtained from M. paniculata while 24-methylene-cycloartan-
3B-ol and methyl caffeate have been described for first time in the Murraya genus. The crude
extracts, fractions and pure substances were submitted to evaluation of antimicrobial potential
against Staphylococcus aureus and Escherichia coli which indicated that the coumarin meranzine
hydrate showed weak activity.

Keywords: Murraya paniculata, coumarins, terpenoid, phenylpropanoid, antimicrobial activity.

INTRODUCAO trabalhos publicados na literatura indica que existe
uma variacdo quimica significativa entre espécies de
Murraya paniculata (sinonimia Murraya  diferentes localidades. Assim, em vista da versatilidade

exotica), pertencente a familia Rutaceae, ¢ uma arvore de constituintes quimicos e potencial biologico desta

nativa da India que foi introduzida no Brasil, sendo
largamente utilizada em arborizacdo ¢ em jardins
da cidade de Sdo Paulo. Esta espécie ¢ considerada
medicinal nas regides tropicais e subtropicais da Asia e
também na China e Indonésia. Nesses paises, as folhas
e raizes sdo utilizadas para o tratamento de problemas
intestinais, de reumatismo e tosse (Velozo, 1995;
Lorenzi et al., 2003).

Do ponto de vista quimico, esta espécie acumula
principalmente cumarinas preniladas e flavonoides,
além de derivados do acido cinamico e alcaldides (Ito
& Furukawa, 1987; Rahman et al., 1997; Wu et al.,
1994; Ferracin et al., 1999). Porém, uma analise dos
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espécie vegetal, neste trabalho foi realizada a analise
fitoquimica do extrato hexénico e da fase em CH,CI, do
extrato etanolico das folhas de Murraya paniculata, os
quais apos procedimentos cromatograficos forneceram
um triterpeno (24-metileno-cicloartan-33-ol -1), um
fenilpropanoide (cafeato de metila - 2) e sete cumarinas
preniladas [isomeranzina - 3, 7-metoxi-8-(1 -acetoxi-
2’-0x0-3"-metilbutil)-cumarina - 4, murrayatina - 5,
murrangatina - 6, hidrato de meranzina - 7, febalosina
- 8 e murranganona - 9]. A identificagdo estrutural
desses compostos foi realizada, principalmente, por
andlises espectroscopicas de RMN de 'H, de BC e
EM. Adicionalmente, neste trabalho foi avaliada a
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atividade antibacteriana frente a Staphylococcus aureus
e Escherichia coli dos extratos, fragdes e substancias
puras obtidas do fracionamento cromatografico.

MATERIAL E METODOS
Procedimentos gerais

Os espectros de massas (EM) foram registrados
em espectros INCOS SO Finnigan - Mat (quadrupolo)
operando a impacto eletronico (IE) a 70 eV acoplado
ao cromatografico 3400 Varian, equipado com coluna
capilar DBS de 30 m de comprimento e 0,25 mm de
diametro. As condigdes empregadas nos experimentos
foram: injetor automatico (180 °C), detector por
ionizagdo de chama (260 °C), gas carregador (He),
vazdo 6 mL/min (30 °C), temperaturas programadas 100
°C (2 min) - 100-240 °C (5 °C/min) - 240 °C (5 min).
Os espectros de RMN foram obtidos em espectrometro
Varian Advance operando a 300 MHz para o ntcleo
de 'H e a 75 MHz para o nucleo de *C, utilizando-se
CDCI, como solvente e TMS (Merck) como padrdo de
referéncia interna.

As cromatografias em coluna foram realizadas
com silica gel 70-230 Mesh (Merck) e Sephadex LH-20
(Amersham) enquanto que para as de camada delgada
comparativa foram utilizadas placas de gel de silica
(Merck Art. 1.05554) utilizando reveladores como luz
ultravioleta (UV) e H,SO, - 6M, seguido de aquecimento.
Para separagdes por cromatografia de camada delgada
preparativa foram confeccionadas placas de gel de silica
PF,., (Merck Art. 1.07730) de 1,0 mm de espessura.

Material vegetal

As folhas de Murraya paniculata foram
coletadas no Campus da Universidade Presbiteriana
Mackenzie, na cidade de Sdo Paulo, em 31 de janeiro
de 2005. A espécie foi identificada pela Profa. Oriana
A. Favero e uma exsicata foi depositada no Herbario da
Prefeitura Municipal de Sdo Paulo sob numero 8762.

Extracéo e isolamento

As folhas secas de Murraya paniculata (280 g)
foram extraidas com hexano até esgotamento gerando,
apods eliminagdo do solvente sob vacuo, 7 g de extrato
hexanico bruto (H). A seguir, a torta foi submetida a
extracdo com EtOH até esgotamento. Apos evaporacao
total do solvente, em sistema de vacuo, foram obtidos 13
g de extrato etandlico bruto (E). Esse extrato suspendido
em EtOH:H,O 7:3 e entdo extraido com hexano (2
L), CH,CL, (2 L), AcOEt (2 L) e n-BuOH (1 L). Apds
evaporagdo dos respectivos solventes, foram obtidas 4 g
da fase hexanica (FH), 5 g da fase em CH,Cl, (FD), 2 g
da fase em AcOEt (FA) e 1 g da fase em n-BuOH (FB).

Uma pequena porg¢ao do extrato hexénico bruto
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(H - 1g) foi submetida a cromatografia em coluna de
gel de silica sendo o sistema eluido com misturas de
CH,CL/AcOEt em gradiente crescente de polaridade.
Deste processo foram obtidos 14 grupos (GH-1 - GH-
14). O grupo GH-2 (102 mg) foi submetido a coluna de
gel de silica eluida com uma mistura de hexano/AcOEt
em gradiente de polaridade fornecendo 6 subgrupos
(GH-2/1 - GH-2/6). O subgrupo GH-2/4 (92 mg) foi
purificado por CCDP (CH,CL/AcOEt 8:2) fornecendo
6 mg de 1. A analise dos espectros de RMN de 'H e de
BC dos grupos GH-4 ¢ GH-5 mostrou que as mesmas
eram constituidas exclusivamente por 8 (223 mg). O
grupo GH-7 (282 mg) foi fracionado em coluna de gel
de silica (CH,CL/AcOEt em gradiente de polaridade)
gerando 7 subgrupos (GH-7/1 - GH-7/7). A substancia
7 (90 mg) foi obtida, na forma pura, do subgrupo GH-
7/4. As fragdes GH-9 e GH-10 foram reunidas (45 mg) e
submetidas a CCDP (CH,Cl,/AcOEt 7:3) fornecendo 7
fragdes (GH-9+10/1 - GH-9+10/7). A fragdo GH-9+10/4
mostrou-se constituida pela substancia 9 (6 mg).

A fase em CH,CL, (FD - 5 g) foi submetida a
cromatografia em coluna de gel de silica sendo o sistema
eluido com misturas de hexano/AcOEt e AcOEt/MeOH
em polaridade crescente. Deste processo foram obtidos
14 grupos (FD-1 - FD-14). As analises espectrais dos
grupos FD-1 (151 mg) e FD-2 (211 mg) mostraram
que 0s mesmos eram compostos basicamente por
material graxo. O grupo FD-3 (203 mg) foi submetido
a permeagdo em gel de Sephadex LH-20 (hexano/
CH,CI, 1:4 e CH,C1,/Me,CO 3:2) do qual foram obtidos
7 subgrupos (FD-3/1 - FD-3/7) das quais FD-3/6 (12
mg) mostrou-se constituido por 2. O grupo FD-4 (174
mg) foi submetido a fracionamento em coluna de gel
de silica eluida com hexano/AcOEt em gradiente de
polaridade. Deste processo foram obtidos 9 subgrupos
(FD-4/1 - FD-4/9) sendo a substancia 3 (5 mg) isolada de
FD-4/9. O grupo FD-5 (759 mg) foi separado em coluna
de gel de silica eluida com misturas de hexano/AcOEt
em gradiente de polaridade. Esse procedimento resultou
na obtencdo de 13 subgrupos (FD-5/1 - FD-5/13). Os
subgrupos FD-5/6, FD-5/7 e FD-5/8 foram reunidos (46
mg) e entdo submetidos a purificagdo através de CCDP
(hexano/AcOEt 3:7) sendo obtidos 7 mg de 4 ¢ 13 mg de
5. O grupo FD-7 (1,0 g) foi submetido a separagdo em
coluna de gel de silica, eluida com misturas de hexano/
AcOEtem gradiente de polaridade, e posteriormente com
AcOEt/MeOH 1:1 da qual foram obtidos 9 subgrupos
(FD-7/1 - FD-7/9). Os subgrupos FD-7/3 ¢ FD-7/4
foram reunidos (512 mg) e submetidos a permeagdo em
gel de Sephadex LH-20 (MeOH puro) sendo obtidas
4 fragdes (FD-7/3+4/1 - FD-7/3+4/4). A fragdao FD-
7/3+4/2 (139 mg) foi purificada por CCDP (AcOEt
puro) fornecendo 5 mg de 6. O grupo FD-8 (460 mg)
foi submetido a permeagdo em gel de Sephadex LH-20
(hexano/CH,CI, 1:4 ¢ CH,CL,/Me,CO 3:2) fornecendo
9 subgrupos (FD-8/1 - FD-8/9). Os subgrupos FD-8/6
(149 mg) e FD-8/7 (19 mg) mostraram-se constituidos
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por 7 e 6, respectivamente.
Ensaios bioldgicos
Avaliacéo da atividade antibacteriana

A avaliagdo da atividade antibacteriana dos
extratos e fracdes das folhas de Murraya paniculata
foi determinada através do método de difusdo em gel
(Bauer et al., 1966; Ulubelen et al., 2000; Andrade et al.,
2005) pela Prof* Dr* Sofia R. Lieber no Laboratdrio de
Microbiologia do CCBS da Universidade Presbiteriana
Mackenzie. Assim, o extrato hexadnico (H), as fases
em hexano (FH), em CH,CIl, (FD), em AcOEt (FA) e
em n-BuOH (FB) proveniente da particdo do extrato
EtOH bruto foram esterilizados através de filtragdo
em membranas de poro de 0,20 um e em seguida
adicionados em discos de papel de filtro estéreis de 6
mm de didmetro, na concentragdo de 1000 pg/disco.

Para o ensaio em questdo foram utilizadas duas
bactérias, uma Gram positiva (Staphylococcus aureus -
ATCC 6538) ¢ outra Gram negativa (Escherichia coli
- ATCC 8739). A avaliagdo da atividade foi verificada
através da presenca de uma zona de inibigdo do
crescimento ao redor do disco.

O crescimento bacteriano foi avaliado apds 24
horas de incubagdo da placa a 37 °C. Como controles
positivos da inibi¢do foram utilizados discos de
gentamicina (240 pg/disco) além de discos impregnados
com os solventes, para verificagdo do controle de
inibi¢do dos mesmos.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A separagdo cromatografica do extrato
hexanico e da fase em CH,CI, do extrato etandlico das
folhas de Murraya paniculata resultou no isolamento
de um triterpeno (1), um fenil propandide (2) e sete
cumarinas preniladas (3-9). Destas, as substancias 1
e 2 estdo sendo descritas pela primeira vez no género
Murraya enquanto que todas as cumarinas isoladas
foram detectadas anteriormente em M. paniculata (Ito
& Furukawa, 1987).

O espectro de RMN de 'H de 1 mostra, entre
outros, dois dubletos centrados em & 0,33 (J = 4,2
Hz, 1H) e em & 0,50 (J = 4,2 Hz, 1H), os quais sdo
atribuidos ao H-19 de derivados triterpénicos com
esqueleto cicloartano (Teresa et al., 1987; Lago et al.,
2002). Esses sinais, associados aqueles caracteristicos
de hidrogénios geminados ligados a carbono sp? em 6
4,78 (s, H-31a) e em 3 4,63 (s, H-31b), e referente ao
H-3 ligado a carbono carbindlico em 6 3,46 (sl), permite
inferir que 1 apresenta a estrutura de um cicloartan-3-ol
com uma ligagdo dupla terminal na cadeia lateral. Para
confirmagdo estrutural, esse composto foi submetido a
analise por espectrometria de massas, sendo observado
o pico do ion-molecular em m/z 440 Da, compativel

com a formula molecular C, H,,0O. Finalmente, a andlise
por RMN de “C mostrou 31 sinais sendo aqueles em
d 78,8 (C-3), 156,8 (C-24) e 106,1 (C-31) compativeis
aos carbonos oximetinicos e de ligagdo dupla terminal,
respectivamente. Desta forma, apos comparagdo com os
dados espectrais descritos para o 24-metileno-cicloartan-
3B-ol (Teresa et al., 1987), tornou-se possivel identificar
a estrutura de 1.

O espectro de RMN de 'H de 2 mostra dois
dubletos em & 7,59 (J = 15,9 Hz, 1H) e em 6 6,25 (J =
15,9 Hz, 1H), correspondentes a hidrogénios de ligagdo
dupla com configuracdo frans. Além desses sinais, foram
observados um dubleto em 6 6,88 (J= 8,1 Hz, 1H), um
dubleto em & 7,00 (J = 1,8 Hz, 1H) e um duplo-dubleto
em o 7,04 (J=28,1 ¢ 1,8 Hz, 1H), referentes a hidrogénios
de um sistema aromadtico 1,3,4-trissubstituido. Este
espectro mostra ainda dois singletos em & 3,77 (3H) e
em 6 3,89 (3H), referentes a dois grupos metoxilicos.
A analise do espectro de massas de 2 mostrou o pico do
ion-molecular em m/z 208 Da, compativel com a formula
C,,H,,0,. A comparagio dos dados de espectrométricos
com aqueles descritos na literatura (Moreira et al., 2000)
permitiu a caracterizagdo estrutural de 2 como 4-hidroxi-
3-metoxi-cinamato de metila, também conhecido como
cafeato de metila.

O espectro de RMN de 'H de 3 mostrou dois
dubletos em & 6,23 (J = 9,6 Hz, 1H) e em & 7,64 (J =
9,6 Hz, 1H), caracteristicos de hidrogénios de ligagdo
dupla de configuracdo cis além de outros dois dubletos
em 6 7,38 (J=28,7Hz, 1H) e em 4 6,85 (J= 8,7 Hz, 1H)
relativos a dois hidrogénios vicinais de anel aromatico.
Esse perfil mostrou-se indicativo da ocorréncia de
substancias das classes das cumarinas (Ito & Furukawa,
1987). Uma vez que foram observados apenas dois sinais
referentes aos hidrogénios aromaticos que acoplam entre
si, pode-se inferir que esta presente, na molécula de 3,
um substituinte na posi¢do 8. O espectro de RMN de
"H mostra, além dos sinais descritos acima, um dubleto
em o 1,21 (J= 6,9 Hz, 6H) ¢ um hepteto em 8 2,82 (J =
6,9 Hz, 1H) que associados a presenca de um singleto
em 6 4,02 (2H) sugerem a presenca de uma unidade
derivada do isopreno em C-8. Além disso, os valores de
deslocamento quimico dos hidrogénios da cadeia lateral
sdo sugestivos da presenga de um grupo carbonilico em
C-2’ (Silverstein et al., 1991). Finalmente, a estrutura
de 3 foi totalmente elucidada pela atribuigdo do singleto
em 6 3,87 (3H) ao grupo metoxilico ligado ao anel
aromatico na posicdo 7. A confirmagdo da identidade
estrutural de 3 foi realizada ap6s analise dos dados do
espectro de RMN de '*C (Tabela 1), o qual mostrou treze
sinais, dos quais dois relativos aos grupos carbonilicos
da cadeia isoprénica em 6 210,7 e do anel lactdonico em
4 161,0. Além desses foram observados os sinais do
anel aromatico e da ligagdo dupla em 6 160,5 (C), 153,
2 (C), 143,8 (CH), 127,5 (CH), 113,0 (CH), 112,9 (C),
112,3 (C) e em o 107,3 (CH) e dos sinais relativos a
cadeia lateral em 6 40,9 (CH), 34,7 (CH,) e 6 18,4 (2
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X CH,) e do grupo metoxilico em & 56,1. Desta forma,
através da comparagdo dos dados de RMN com aqueles
descritos na literatura (Ito & Furukawa, 1987; Abaul et
al., 1994), a estrutura de 3 foi definida como 7-metoxi-
8-(27-0x0-3"-metilbutil)-cumarina também conhecida
como isomeranzina.

O espectro de RMN de 'H de 4 mostra quatro
dubletos em 8 6,27 (J = 9,6 Hz, 1H) , 7,65 (J=9,6 Hz,
1H), 6,90 (J = 8,7 Hz, 1H) e em & 7,48 (J = 8,7 Hz,
1H) além de um singleto em 6 3,90 (3H), semelhantes
aqueles observados para a substancia 3. Tal perfil sugere
que 4 seja uma cumarina contendo um grupo metoxilico
em C-7. Além desses sinais, foi observado neste espectro
um singleto em & 2,16 (3H), caracteristico de grupo
acetila, um hepteto em o 2,80 (J = 6,7 Hz, 1H) ¢ dois
dubletos em 6 1,18 (J = 6,7 Hz, 3H) e em & 1,03 (J =
6,7 Hz, 3H) os quais foram atribuidos, respectivamente,
a H-3°, H-4’ ¢ H-5". Ap6s a comparagdo com dados dos
dados de RMN de 'H com aqueles descritos na literatura
(Ito & Furukawa, 1987) a estrutura de 4 foi definida
como  7-metoxi-8-(1 -acetoxil-2"-0x0-3"-metilbutil)-
cumarina, conhecida como acetato de murranganona.
Para confirmag@o da estrutura proposta, foi registrado o
espectro de RMN de *C onde foram observados, entre
outros, sinais relativos a unidade cumarinica em & 161,1
(C-2), 114,1 (C-3), 143,4 (C-4), 113,4 (C-4a), 130,3
(C-5), 108,1 (C-6), 160,0 (C-7), 114,8 (C-8), 153,0 (C-
8a) e 6 56,7 (OCH,). Os sinais em 8 173,0 (C) e em &
21,0 (CH,) foram atribuidos ao grupamento acetoxilico

e aquele em & 69,7 (CH), caracteristico de carbono
carbinodlico, foi atribuido ao carbono C-1°. Além
desses, o sinal referente ao carbono carbonilico C-2’ foi
observado em & 212,1 e o dos grupos metilicos C-4’ ¢
C-5’em & 19,2 e 18,3, respectivamente (Tabela 1).

O espectro de RMN de 'H de 5 mostrou sinais
caracteristicos de cumarina 7,8-dissubstituida, como
observado para 3 ¢ 4. Além desses, foram observados
dois dubletos em & 0,72 (J = 6,3 Hz, 3H) e em 4 0,66
(J = 6,3 Hz, 3H), referentes a dois grupos metilicos
ligados a carbono metinico além de dois singletos em
6 1,36 (3H) e em o 1,32 (3H), caracteristicos de grupos
metilicos ligados a carbono carbinolico. O espectro de
RMN de *C mostrou, entre outros, sinais referentes a
carbonos do tipo sp? (anel aromatico e ligagdo dupla) em
8 112,9 (C-3), 143,7 (C-4), 112,9 (C-4a), 127,1 (C-53),
107,2 (C-6), 160,0 (C-7), 114,8 (C-8) e 153,0 (C-8a), a
carbonos carbinolicos em 6 78,3 (C-2") e & 72,6 (C-3")
e a quatro grupos metilicos em & 25,1 (C-47), 25,2 (C-
5%), 22,0 (C-4”) e em 6 22,1 (C-5"), como mostrado na
Tabela 1. Apos a comparagdo dos dados de RMN com
aqueles descritos na literatura (Barik et al., 1983; Ito
& Furukawa, 1987) foi possivel identificar o composto
5 como 7-metoxi-8-[2-(3”-metilbutanoato)-3"-hidroxi-
3’-metilbutil]-cumarina, conhecida como murrayatina.

No espectro de RMN de 'H de 6 foram
observados sinais caracteristicos de cumarinas C-7
metoxiladas (Ito & Furukawa, 1987) além de dois
dubletos em 6 4,67 (J=1,8 Hz, 1H) ¢ 6 4,59 (/= 1,8 Hz,

Tabela 1. Dados de RMN de C (75 MHz, CDCl,) para as cumarinas 3 - 9.

posi¢do 3 4 5 6 7 8 9
2 161,0 161,1 161,2 160,1 161,3 160,3 160,0
3 113,0 114,1 112,9 113,7 112,7 1133 113,4
4 143,8 1434 143,7 143,9 143,9 143,4 1435
4a 112,9 113,4 112,9 113,5 112,9 12,4 113,4
1275 130,3 127,1 128,5 126,9 128,9 129,6
107,3 108,1 107,2 107,8 107,4 107,5 107,8
160,0 160,0 160,5 160,0 160,5 161,8 160,5
112,0 114,8 116,0 116,1 115,8 1134 114,0
8a 1532 153,0 153,2 152,9 153,3 153,7 153,3
I 34,7 69,7 232 69,6 25,5 51,7 68,4
2 210,8 212,1 78,3 78,3 78,1 60,5 212,5
3 40,9 36,5 72,6 143,8 73,0 141,2 35,8
4 18,4 19,2 25,1 113,1 24,1 1134 19,5
5 18,4 18,3 252 17,8 25,9 17,3 17,9
OMe 56,1 56,7 56,1 56,1 56,1 56,2 56,1
1 - 173,0 172,8 - - - -
2” - 21,0 432 - - - -
3” - - 26,6 - - - -
47 - - 22,0 - - - -
5” - - 22,1 - - - -
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1H), caracteristicos de hidrogénios geminados de ligagdo
dupla terminal. Essa observagao, associada a presenca
de um singleto em & 1,79 (3H), caracteristico de grupo
metilico ligado a carbono sp?, permite inferir a presenga
de uma unidade 3-metil-3-butenil ligado a C-8. Uma vez
que no espectro de RMN de 'H foram observados ainda
um dubleto em 6 5,33 (J= 8,7 Hz, 1H) e um dubleto em
0 4,54 (J= 8,7 Hz, 1H) foi sugerida a presenca de dois
carbonos carbindlicos vicinais, o que foi confirmado pela
observacdo, no espectro de RMN de *C, dos sinais em &
69,5 ¢ 6 78,3 atribuidos aos carbonos oximetinicos C-1’
e C-2’. Neste espectro foram ainda observados sinais

em 6 143,8, 113,8 e 17,3, relativos aos carbonos C-3’,
C-4’ ¢ C-5’, respectivamente. Finalmente a comparagdo
dos dados espectrais, principalmente RMN de '°C,
com aqueles descritos na literatura (Ito & Furukawa,
1987; Kinoshita et al., 1996) para 7-metoxi-8-(1°,2’-
diidroxi-3’-metilbut-3’-enil)-cumarina, conhecida como
murrangatina, permitiu a identificagédo de 6.

O espectro de RMN de 'H de 7 mostrou, além dos
sinais referentes a unidade cumarinica, um singleto em &
1,31 (6H), referente a dois grupos metilicos equivalentes
ligados a carbono carbindlico. Esse sinal, associado
a presenga de um duplo-dubleto em & 3,61 (J = 8,9 ¢
3,9 Hz, 1H), indicativo de hidrogénio ligado a carbono
oximetinico, ¢ um multipleto em 3 3,02 (2H), sugere a
presenga de uma unidade isoprénica 2,3-diidroxilada. O
espectro de RMN de C mostrou quinze sinais, dentre os
quais dois carbonos carbinolicos em & 78,1 (C-2’) e em
5 73,0 (C-3’) e trés carbonos alifaticos em & 25,5 (C-1"),
5 24,1 (C-4’) e 8 25,9 (C-5") o que confirma a presenga
do grupo 2’,3’-diidroxi-isoprénico, além de sinais
referentes aos carbonos da unidade cumarinica, os quais
foram atribuidos tendo como modelos os compostos 3
- 6 (Tabela 1). A comparagdo dos dados de RMN com
aqueles descritos na literatura (Ito & Furukawa, 1987;
Dondon et al., 2006) permitiu a identificacdo de 7 como
7-metoxi-8-(1’,2’-diidroxi-3’-metilbutil)-cumarina,
conhecida como hidrato de meranzina.

O espectro de RMN de 'H de 8 mostrou grande
semelhanca com aquele observado para 6, inclusive
pela presencga de um singleto em 6 1,83 (3H), referente
a hidrogénios metilicos ligados a carbono sp?, de dois
dubletos em 6 5,04 (J=1,7Hz, IH)eem 6 5,27 (J=1,7
Hz, 1H), relativos a hidrogénios de carbono metilénico
terminal e de dois dubletos em & 3,95 (J = 2,4 Hz,
1H) e em & 3,87 (J = 2,4 Hz, 1H), cujos valores de
deslocamento quimico sdo indicativos de hidrogénios
ligados a carbonos oximetinicos de epdxido (Pohlit &
Ferraz, 1995). O espectro de massas de 8 mostrou o ion-
molecular em m/z 258 Da, compativel com a férmula
molecular C;H,,0,, com nove graus de insaturagdo,
sugerindo de um anel epoxido na cadeia lateral. Tais
dados sugerem a ocorréncia da cumarina febasolina,
cuja estrutura foi definida apds comparagdo dos dados
de RMN de 'H e de EM com aqueles descritos na
literatura (Ito & Furukawa, 1987). A analise do espectro
de RMN de C permitiu confirmar a estrutura de 8
devido aos nove sinais referentes a unidade cumarinica
(entre 8 161,8 - 107,5), ao grupo metoxilico ligado a
C-7 (8 56,2), aos carbonos sp? C-3’ (6 141,2) e C-4’ (8
113,4), ao grupo metilico C-5’ (5 17,3), e aos carbonos
carbinoblicos de epdxido C-1’ (8 51,7) e C-2° (8 60,5),
como mostrado na Tabela 1.

Além dos sinaisreferentes a unidade cumarinica,
no espectro de RMN de 'H de 9 foram observados dois
dubletos em 6 1,06 (J=6,9 Hz, 3H) e em 6 1,00 (J=6,9
Hz, 3H), os quais podem ser atribuidos a dois grupos
metilicos de uma unidade isoprénica, ou seja, a H-4’ ¢
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H-5". Ainda nesse espectro, foi observado um singleto
largoem 45,92 (1H), que devido adesprotegdo observada,
foi atribuido ao hidrogénio ligado a C-1°, carbindlico.
Uma vez que ndo foram observados outros sinais no
espectro de RMN de 'H, os quais possam ser atribuidos
a H-2’, foi sugerido o carbono C-2’ ¢ carbonilico. Para
confirmagdo estrutural, a substdncia 9 foi analisada
por espectrometria de massas, a qual mostrou, para
esse derivado, o pico do ion molecular em m/z 276
Da, compativel com a férmula molecular C H, O,
com oito insaturagdes. Destas, quatro sdo referentes ao
anel aromatico, trés a lactona o,p-insaturada e uma a
carbonila da cadeia lateral. Além disso, neste espectro
foi observado o pico base em m/z 205, compativel com
o fragmento [C, H,O,]", relativo a clivagem da ligagdo
C-1’/C-2’ somente possivel pela presenca do grupo
carbonila em C-2’ na cadeia isoprénica. Finalmente,
a estrutura de 9 foi confirmada pela analise dos dados
de RMN de 3C (Tabela 1), principalmente pelos sinais
referentes aos carbonos da cadeia lateral em & 68,4 ¢
em O 212,5 atribuidos a C-1" ¢ C-2’, respectivamente,
e por comparacdo com os dados espectrais com aqueles
descritos na literatura (Ito & Furukawa, 1987; Imai
et al., 1989) para 7-metoxi-8-(1’-hidroxi-2’-o0x0-3’-
metilbutil)-cumarina, conhecida como murranganona.
Na avaliacdo da atividade antibacteriana dos
extratos hexanico (H) e etandlico (E) assim como
das fases de particdo desse ultimo (FH, FD, FA ¢ FB)
foi observado que o extrato hexanico bruto (H) ¢ a
fase em diclorometano (FD) apresentaram atividade
antibacteriana frente a S. aureus. Apds separa¢do dos
principais componentes dessas fases, estes foram
avaliados quanto ao potencial antimicrobiano tendo sido
observado que somente a substancia 7 apresentou fraca
atividade (halo de inibi¢do = 11 mm - 1000 pg/disco)
em relacdo ao controle positivo - gentamicina (halo
de inibigdo = 27 mm - 240 pg/disco) ao passo que as
substancias restantes foram inativas neste ensaio.
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