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Introducéo

O género Dinizia pertence a familia Fabaceae e atualmente pertence a subfamilia
Caesalpinioideae (APG 1V, 2016). Por muito tempo o género foi considerado monotipico,
representado apenas por Dinizia excelsa Ducke, uma espécie de leguminosa amazonica
conhecida como “angelim-vermelho”. Recentemente, uma nova espécie foi descrita como
Dinizia jueirana-facao, conhecida exclusivamente na Mata Atlantica (Lewis et al., 2017). A
espécie D. excelsa apresenta caracteristicas morfoldgicas similares com Parkia pendula Benth
(visgueiro), Enterolobium schomurgkii Benth (orelha-de-macaco), Zygia racemosa Barneby &
J. W. Grimes (angelim-rajado), Aldina heterophylla Spruce ex Benth (angelim-de-campina) e
Dimorphandra parviflora Spruce ex Benth (fava-cerveja), os quais sdo espécies da subfamilia
de Caesalpinoideae (Embrapa Amazonia Oriental 2004; Ferreira et al., 2004; APG 1V, 2016).

A madeira de D. excelsa apresenta resisténcia natural ao ataque de organismos Xil6fagos
(Costa et al., 2019; Gouveia et al., 2021; Reis et al., 2017; Spletozer et al., 2021). Os extrativos
do lenho e da casca de D. excelsa apresentam propriedades repelentes contra o ataque de cupins
Nasutitermes sp. (Barbosa et al., 2017). Entretanto, ndo ha relatos da composi¢do dos
metabdlitos secundarios de D. excelsa. Portanto, a subfamilia Caesalpinioideae apresenta o
relato de flavonoides, acidos fendlicos, saponinas triterpénicas, pterocarpanos entre outras
(Saleh et al., 2021; Wang et al., 2015; Souza et al., 2022; Barbosa et al., 2006).

Os residuos madeireiros sao pouco explorados em pesquisas cientificas, no entanto, uma
nova perspectiva vem sendo abordada levando ao aproveitamento dos residuos como fontes de
metabolitos com potencial quimico/bioldgico, visto que muitas espécies possuem poucos ou
nenhum estudo fitoquimico realizado. Nessa perspectiva, o estudo fitoquimico com D. excelsa
representa a possibilidade da descoberta de novos metabolitos bioativos agregando importancia
aos residuos madeireiros.

Material e Métodos

Os residuos madeireiros foram doados e identificados pelo Laboratério de Tecnologia
da Madeira - INPA. Os residuos foram triturados em moinho e submetidos & extragdo por
maceracdo em hexano (7 dias) e posteriormente em metanol (7 dias). Posteriormente, 0s
extratos gerados foram concentrados e secos e seus rendimentos obtidos. Para a anélise do
perfil, o extrato hexanico foi utilizado as técnicas espectroscopicas de RMN em 1D (*H e 13C)
e 2D (HSQC), além de serem processados e exportados do programa TopSpin™, versdo 3.6.2.,
e os dados espectroscopicos comparados com dados da literatura.

Resultados e Discussao
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Pelas andlises preliminares, verificaram-se a presenca de sinais caracteristicos do
esqueleto esteroidal e que associados as intensidades relativas dos sinais foi possivel determinar
uma mistura majoritaria de p-sitosterol (1) com uma minoritaria de estigmasterol (2) no extrato
hexanico. Conforme o espectro de RMN de 'H, foi observado um dubleto em 6n 5,36 (J= 5,1
Hz) atribuido aos hidrogénios vinilicos H-6 dos esteroides. Os duplos dubletos em &n 5,17 (J=
15,0 e 8,5 Hz) e 61 5,04 (J= 15,0 e 8,5 Hz) séo sinais caracteristicas dos hidrogénios da posicéo
H-22 e H-23 do estigmasterol (2). O sinal de hidrogénio carbindlico (H-3) foi registrado como
multipleto em oH 3,54 nos dois esteroides. Os sinais entre 1 0,70 e 2,25 s&o pertencentes aos
hidrogénios metilicos, metinicos e metilénicos da mistura da mistura de B-sitosterol (1) e
estigmasterol (2) (Tabela 1, Figura 1).

Tabela 1. Dados espectroscdpicos das substancias 1 e 2 identificadas nos residuos de D.
excelsa.

RMN-1H RMN-tH
N° du : multi; J (H2)® 3 - multi; J (Hz2)@
[-sitosterol (1) estigmasterol (2) [-sitosterol** estigmasterol**
3 3,54m 3,54m 3,53m 3,53m
6 5,36d(51Hz) 5,36 d (5,1 Hz) 5,36 d (5,2 Hz) 5,36 d (5,2 Hz)
22 - 5,17 dd (8,5 e 15,0 Hz) - 5,16 dd (8,5 e 15,1 Hz)
23 - 5,04 dd (8,5 e 15,0 Hz) - 5,02 dd (8,5 e 15,1 Hz)

MCDCl3, 300 MHz; @CDCls, 400 MHz; **Santos, 2023.

Conforme observado no espectro de RMN de 'H na regido de o1 4,71 (sl) e 61 4,68 (d;
J=1,1), os quais sdo sinais caracteristicos de hidrogénios vinilicos, além da presenca de dois
dubletos no campo alto em 61 0,35 (J= 4 Hz) e 0,56 (J=4 Hz) com constante de acoplamento
de J= 4 Hz caracteristicos de anel ciclopropanico presentes em triterpenos do tipo cicloartano.
Através do mapa de contorno HSQC, foi possivel verificar as correlagdes dos sinais em 610,35
e 0,56 com o carbono em 6c 29,9 (C-19) e a correlagédo do sinal em 64 3,31 (dd, J=10,5€ 4,3
Hz) com o carbono em 3¢ 79,0 (C-3) caracteristico do triterpeno 24-metileno-cicloartan-3g-ol
(3) (Tabela 2, Figura 1).

Tabela 2. Dados espectroscopicos da substancia 3 identificada nos residuos de D. excelsa.

lH 13C 13C
N°  &(ppm); multi. J (H2)®  §(ppm)®@ 3(ppm)@
24-metileno-cicloartan-3-ol (3) Santos et al., 2023
3 3,31dd(10,5e 4,3 Hz) 79,0 78,8
19 0,35 (4 Hz); 0,56 (4 Hz) 29,9 29,9
24 - 156,8 156,9
24" 471sl:468d(1,15Hz)  105,9 105,9

CDCls, 300 MHz; @CDCls, 400 MHz.

Também foi possivel observar sinais caracteristicos do triterpeno do tipo ursano, pelo
mapo de contorno do HSQC, o sinal de hidrogénio vinilico em 645,10 (m) (H-12) apresentou
correlacdo com o d¢c 124,5 (C-12) e o sinal de hidrogénio oximetinico em 64 3,22 (dd, J= 10,4
e 4,5 Hz) (H-3) apresentou correlagdo com 6c 79,0 (C-3). Logo, conforme a analise do espectro
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de RMN de 13C, verificou-se a presenca dos carbonos olefinicos em 6¢c 124,4 (C-12) e 139,9
(C-13) caracteristicos do triterpeno a-amirina (4) (Tabela 3, Figura 1).

Tabela 3. Dados espectroscopicos da substancia 4 identificada nos residuos de D.
excelsa.

1H 13C 13C
N° 3(ppm); multi. J (Hz)® 3(ppm)@ 3(ppm)©
a-amirina (4) Lima et al., 2004
3 3,22 dd (J= 10,4 e 4,5 Hz) 79,0 79,0
12 5,10 m 124,5 123,7
13 139,9 139,6

@cDCls, 300 MHz; @CDCI3, 75 MHz; ® CDCI3, 100 MHz.

Os sinais observados no espectro de RMN 13C em 6c 117,7 e 146,1 sugere a presenca de
dupla endociclica C-7/C-8 e em 6¢c 125,4 e 130,4 de dupla C-24/C-25 da cadeia lateral dos
triterpenos do tipo tirucalano. Conforme o HSQC, observou-se as correlagdes entre os
multipletos em 64 5,26 (H-7) com 6¢c 117,7 (C-7) e 61 5,03 (H-24) com éc 125,4 (C-24), sendo
assim a substancia sugerida como o triterpeno tirucalol (5) (Tabela 4, Figura 1).

Tabela 4. Dados espectroscopicos da substancia 5 identificada nos residuos de D. excelsa.

1H 13C 13C
N° 3(ppm); multi. J (Hz2)® 3(ppm)®@ S(ppm)®
tirucalol (5) Lima et al., 2004
3 3,20 m 80,0 79,2
7 5,26 m 117,7 117,8
8 - 146,1 145,8
24 5,03m 125,4 125,1
25 130,4 130,8

MCDCl3, 300 MHz; @CDCls, 75 MHz; © CDCls3, 100 MHz.

1= 22, 23 dihidro

2= 22, 23 (dupla) 4
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Figura 1. Metabolitos secundarios identificados nos residuos madeireiros de D. excelsa.

Conclusdes

Este é o primeiro relato sobre o perfil metabdlico do extrato apolar dos residuos lenhosos
de D. excelsa analisadas pela técnica de RMN (uni e bidimensionais). O estudo revelou que o
extrato apolar apresenta a predominéncia de triterpenos e esteroides. E importante ressaltar a
variedade de esqueletos de triterpenos identificados do tipo ursano, cicloartano e tirucalano.
Esses resultados sdo de grande interesse por ser o primeiro estudo fitoquimico com a espécie
D. excelsa, pois indicam a natureza quimica dos residuos lenhosos, fornecendo informagdes
sobre metabolitos secundarios e agregando valor aos residuos madeireiros.
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