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FLAVONOIDES DE Lonchocarpus araripensis (Leguminoseae) - ISOLAMENTO, ATRIBUICAO INEQUIVOCA DOS
SINAIS DE RMN 'H E #C E ANALISE CONFORMACIONAL

Brasil

Artigo

Campo dos Goytacazes — RJ, Brasil

Almi F. Lima?, Daniele A. Ferreira?, Francisco José Q. Monte** e Raimundo Braz-Filho®
“Departamento de Quimica Orgénica e Inorganica, Centro de Ciéncias, Universidade Federal do Ceard; 60455-760 Fortaleza — CE,

*Laboratério de Ciéncias Quimicas, Centro de Ciéncias Tecnoldgicas, Universidade Estadual do Norte Fluminense, 28013-602

Recebido em 05/11/2013; aceito em 28/01/2014; publicado na web em 03/04/2014

FLAVONOIDS FROM Lonchocarpus araripensis (Leguminoseae) - ISOLATION, UNEQUIVOCAL ASSIGNMENT OF NMR
SIGNALS 'H AND *C AND CONFORMATIONAL ANALYSIS. In a continuing investigation for potentially bioactive natural
products, flavonoids were isolated from Lonchocarpus araripensis (Leguminoseae) and identified as 3-methoxy-6-O-prenyl-6”,6” -
dimethylchromene-[7,8,2”,3” ]-flavone (1), 3,6-dimethoxy-6"",6""-dimethylchromene-[7,8,2”,3” ]-flavone (2) and 3,5,8-trimethoxy-
[6,7,2" 3"]-furanoflavone (3). This is the first time compound 3 has been described. Compound 2 has been previously isolated from

roots while this is the first time 1 is reported in this species. Complete NMR assignments are given for 1, 2 and 3 together with the

determination of conformation for 1.
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INTRODUCAO

Estudos anteriores,' demonstraram que o género Lonchocarpus
constitui uma rica fonte de compostos fenélicos incluindo flavonas,
flavonois, flavanas, flavanonas e auronas. Este género € represen-
tado por cerca de 100 espécies distribuidas na América, Africa e
Ilhas Caribenhas. Uma revisdo taxondmica® of Lonchocarpus no
Brasil permitiu reconhecer 23 espécies divididas em dois subgé-
neros: Lonchocarpus subgénero Lonchocarpus com 15 espécies e
Lonchocarpus subgénero Punctati (Benth) contendo oito espécies
incluindo L. subglaucescens Benth e L. araripensis Benth Ducke.
A primeira € encontrada no Sudeste e a segunda no Nordeste do
Brasil. Em estudo precedente' foi relatado o isolamento de vdrias
substancias flavonoidicas a partir de L. araripensis. Tendo em
vista que compostos fendlicos tais como os flavonoides sdo im-
portantes na dieta e na saide humana*’ e considerando também
a relativa abundancia destes constituintes no género em epigrafe,
foi efetuado o re-estudo fitoquimico da espécie L. araripensis,
pesquisando diferentes partes da planta. Neste re-estudo foram
isolados os flavonoides 1, a partir das cascas do caulee 2 ¢ 3, a
partir do lenho do caule. A substancia 2 foi isolada anteriormente a
partir das cascas das raizes de L. araripensis, enquanto 1 € inédita
na espécie e 3 na literatura. A elucidagdo estrutural de 1, 2 e 3 foi
baseada em detalhada andlise dos espectros de RMN 'H e '*C em
combinacdo com os experimentos bidimensionais (COSY, HSQC,
HMBC e NOESY), espectros de massas, como também comparagao
com dados da literatura.'® Interessantes conclusdes sobre possiveis
isdmeros conformacionais de 1 puderam ser feitas a partir de dados
de interagdo espacial extraidos do espectro NOESY.

EXPERIMENTAL
Procedimentos experimentais gerais

Os espectros de RMN 'H e *C foram registrados em espectrome-
tros Bruker Avance DPX — 300 e DRX — 500 operando nas frequéncias
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de hidrogénio a 300 e a 500 MHz e nas frequéncias de carbono-13
a 75 e 125 MHz, respectivamente, usando CDCI, como solvente na
dissolugdo das amostras. Os deslocamentos quimicos (3) foram ex-
pressos em parte por milhdo (ppm) tendo, como referencial relativo
para RMN 'H, o pico do hidrogénio (§,, 7,27) do CHCI, residual e,
para RMN "C, o pico central (3.77,0) do CDCl,. Os espectros uni
(RMN 'H, RMN C, RMN DEPT 135° ¢ nOe diferencial) e bi-dimen-
sionais (COSY, HSQC, HMBC e NOESY) foram obtidos mediante
programa padrido Bruker XWIN-NMR. Os espectros de massa foram
registrados em espectrOmetros de massa Shimadzu, modelos QP
5050A (baixa resolugdo) e LCMS-IP-TOF (alta resolucdo) no modo
positivo com fonte de ionizacéo por eletrospray (ESI).

Material vegetal

Lonchocarpus araripensis foi coletada no Municipio de Acarape,
Cear4, Brazil, em junho de 2010. Uma exsicata (No. 11074) da planta,
identificada pelo Prof. Edson P. Nunes, foi depositada no Herbdrio
Prisco Bezerra do Departamento de Biologia da Universidade Federal
do Cear4, Brasil.

Obtencio dos extratos e isolamento dos constituintes

As cascas do caule (3,0 kg) de L. araripensis ap6s secas e mo-
idas foram submetidas a extracdo exaustiva a frio com hexano. O
solvente foi evaporado sob pressdo reduzida fornecendo o extrato
hexanico bruto (EHex-CC; 32,3 g). Este extrato foi submetido a
cromatografia em coluna de gel de silica (Si gel 60) fornecendo as
fracdes EHex-1 (24,8 g), EHex-2 (6,8 g) e EHex-3 (0,1 g) eluidas
com hexano, AcOEt e EtOH, respectivamente. A fracdo EHex-1
(24,8 g) foi submetida a cromatografia em coluna de gel de silica
(Si gel 60) fornecendo as fragdes EHex-1.1 (1,1 g), EHex-1.2 (18,2
g) e EHex-1.3 (3,7 g) eluidas com hexano, hexano-AcOEt 1:1 e
AcOEt, respectivamente. A fragdo EHex-1.3 (3,7 g) foi submetida
a cromatografia em coluna de gel de silica (Si gel 60) eluida com
hexano-CH,CI, 1:1 originando 72 fragdes que por CCD resultaram
em apenas 5. As fragdes 60-72 (1,1 g) por cromatografia em coluna
de gel de silica (Si gel 60) usando CH,Cl,como eluente forneceram
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96 fracdes que, por andlise em CCD, resultaram em 5. As fragdes
85-96 (496,0 mg) por cromatografia em coluna de gel de silica
(Si gel 60) usando CH,Cl,-AcOEt 49:1 como eluente forneceram
45 fracdes que, por andlise em CCD, resultaram em 5. As fragdes
10-27 (180,0 mg) por cromatografia em coluna de gel de silica
(Si gel 60) usando CH,Cl,-AcOEt 49:1 como eluente forneceram
60 fragdes que, por andlise em CCD, resultaram em 3. As frag¢des
21-56 (96,4 mg) por cromatografia em coluna de gel de silica (Si
gel 60) usando CH,Cl,-AcOEt 19:1 como eluente forneceram 28
fragdes que, por andlise em CCD, resultaram em 4 fracdes, entre
as quais as de nimero 14-28 (20,0 mg) originaram a substincia 1.

O lenho do caule (4,00 kg) de L. araripensis ap6s seco e moido
foi submetido a extra¢do exaustiva a frio com hexano. O solvente
foi evaporado sob pressdo reduzida fornecendo o extrato hexanico
bruto (EHex-LC; 8,5 g). Este extrato (8,5 g) foi dissolvido em uma
mistura MeOH-H,O 3:1 e a solugdo resultante foi submetida a uma
extragdo liquido-liquido com hexano seguido de EtOAc, em funil de
separagdo. Apds evaporagdo dos respectivos solventes foram obtidas
3 fracdes: EHex-1" (MeOH-H,0; 0,1 g), EHex-2’ (AcOEt; 0,3 g) e
EHex-3’ (Hexano; 6,1 g). A fragdo EHex-3’ (6,1 g) por cromatografia
em coluna de gel de silica (Si gel 60) originou as fragdes EHex-3’.1
(102,0 mg), EHex-3’.2 (456,0 mg), EHex-3".3 (5,0 g) e EHex-3".4
(556,0 mg), eluidas com hexano, hexano-AcOEt 1:1, AcOEt e EtOH,
respectivamente. Esta tltima fracdo (556,0 mg) por cromatografia em
coluna de gel de silica (Si gel 60) originou as fragcdes EHex-3’.4.a
(4,5 mg), EHex-3’.4.b (26,0 mg), EHex-3’.4.c (355,0 mg), EHex-
3’.4.d (131,0 mg), EHex-3".4.e (15,0 mg) e EHex-3".4.f (27,0 mg),
eluidas com hexano, hexano-AcOEt 4:1, hexano-AcOEt 3:2, hexano-
-AcOEt 1:1, hexano-AcOEt 7:3 e EtOH, respectivamente. A fra¢do
EHex-3".4.c (355,0 mg) foi submetida a cromatografia em coluna de
gel de silica (Si gel 60) eluida com hexano-EtOAc 9 : 1 fornecendo
156 fragdes. Andlise por cromatografia em camada delgada (CCD)
permitiu reuni-las em 5 fracdes principais [F 1-7 (2,0 mg), F 8-32
(26,0 mg), F 33-45 (4,0 mg), F 46-97 (109,0 mg) e F 98-156 (42,0
mg)]. A fragdo F 8-32 (26,0 mg) mostrou-se pura (CCD) e originou a
substdncia 2. A fracdo F 98-156 (42,0 mg), por sua vez, apds croma-
tografia em coluna de gel de silica (silica gel 60) eluida com CH,CI,
— EtOAC 19 : 1 produziu 21 fragdes que ap6s analisadas por CCD
foram reunidas em 3 fragdes principais: [F* 1-3 (9,0 mg), F* 4-7 (4,0
mg) e F’8-21 (10,0 mg). A fracdo F’ 8-21, mostrou-se pura e originou
a substancia 3. Em todos os sistemas cromatograficos os volumes das
fracdes foram da ordem de 5 a 15 mL. Em geral, as fracdes obtidas
em grandes massas revelaram-se sempre como misturas complexas
pastosas, nao estudadas.

3-metoxi-6-O-prenil-6”,6”-dimetilcromeno-[7,8,2”,3” |-flavona (1)

Sélido amorfo amarelo; pf 173,0-175,0 °C; IV (KBr, cm™) v
1619, 1585, 1456, 1375,

1195, 1165, 1060, 764, 722, 697; RMN 'H e '3C, Tabela 1; EM
m/z 418 [M]+, 403 (M-

15), 375, 363, 347, 195, 77.

max

3,6-dimetoxi-6",6"-dimetilcromeno-[7,8,2”,3” |-flavona (2)

Solido amorfo branco; pf 210,0-212,0 °C; IV (KBr, cm™) v,
1622, 1539, 1480, 1347, 1128, 1098, 750, 699; RMN 'H e '*C, Tabela
2; EM m/z 364 [M]*, 363, 349, 217, 174, 105, 77.

3,5,8-trimetoxi-|6, 7,2"v3"]—furan0ﬂavona (3)

Sélido amorfo amarelo; pf 170,0-173,0 °C; IV (KBr, cm™) v,
1612, 1585, 1400, 1380, 1168, 1135, 116, 722, 762, 694; RMN 'H
e "*C, Tabela 3; EM-EI m/z 352 [M]*', 337 (100 %, M-15), 308,
105, 77; EM-AR-IES m/z 353,1000 [M + H]* (calc. para C, H, O,
353,1025) e 375,0836 [M + Na]* (calc. para C,;H,,O,, 375,1025).
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Atividade biologica: aciio contra linhas de células tumorais

A atividade citotdxica in vitro das substincias 1 e 3 foi avaliada
usando as linhagens de células tumorais humanas SF-295, HTC-116,
HL-60 e OVCAR-8, cedidas pelo Instituto Nacional do Cancer (EUA),
através de método descrito previamente.” Embora boa atividade
citotoxica tenha sido observada para as substancias, s3o necessarios
novos testes para comprovagao.

RESULTADOS E DISCUSSAO

O flavonoide 1 foi isolado como um sélido amorfo amarelo. Seu
espectro de RMN BC exibiu 22 sinais, sendo 16 (5. 106,78 a 154,57)
naregifo de carbonos sp? (excetuado um sinal de carbono carbonilico
em O, 174,48), indicando a natureza aromadtica do composto. A com-
paracdo dos espectros de RMN *C e DEPT 135 permitiu verificar o
padrao de hidrogenagao de todos os &tomos de carbono (Tabela 1). Os
espectros de RMN 'H e "*C registraram, em especial, sinais devidos
aos segmentos 6°,6”-dimetilcromeno [, 1,53 (s, 6H), 6,87 (d, 1H,
J=99Hz)e5,73 (d, 1H, J=9,9 Hz); 8. 28,1 (2 CH,), 130,5 (CH),
115,6 (CH) e 78,2 (C)] e 373" -dimetilalil (prenil) [§,; 1,78 (s, 6H, 2
CH,), 4,68 (2H, d, 2H, J=6,5Hz) e 5,52 (1H, m); 8. 18,5 (CH,)/25,9
(CH,), 66,5 (CH, — O) e 119,7 (=CH) e 138,0 (C)], registrados na
literatura'*’8 em substincias naturais, confirmados por meio dos
espectros HSQC, COSY, HMBC e NOESY (Tabela 1). Com base
nos espectros de RMN "*C, DEPT 135 e de massa (m/z 418 [M]*) a
férmula molecular de 1 foi estabelecida como C,¢H,(O;, revelando
um alto IDH (14), em acordo com uma substancia do tipo flavonoide,
metabdlitos abundantes em plantas do género Lonchocarpus. Andlise
dos espectros e comparacéo com dados espectrais da literatura® iden-
tificaram 1 como sendo 3-metoxi-6-O-prenil-6”,6” -dimetilcromeno-
-[7,8,2”,3” ]-flavona (Figura 1). A interacdo dipolar (nOe) dos dtomos
de hidrogénio do grupo oximetileno 2H-1" (§,,4,68) com o hidrogénio
H-5 (§,,7,52) revelada pelo espectro 2D NOESY permitiu postular a
conformagdo esteroquimica preferencial 1a. A auséncia de interagdo
do hidrogénio olefinico H-2"" (§,,5,52) com o H-5 (§,,7,52), presente
na conformacio alternativa 1b (com expressiva interféncia estérica)
e ausente em 1c¢, estd também em acordo com a dedugdo conforma-
cional 1a. O nOe observado entre os hidrogénios H-1"" (36,87 ) e
H-2’/H-6" (3, 8,06), mostrando a proximidade espacial entre eles,
contribuiu para a localizagdo do anel dimetilpiranico envolvendo os
atomos de carbono C-7 e C-8 e para confirmar a presenga do grupo
fenila no carbono C-2.%

O composto 2 foi isolado como um sélido amorfo branco. Seus
espectros de RMN 'H e 3C exibiram deslocamentos quimicos (Tabela
2) semelhantes aos registrados para 1, porém, com a auséncia dos
sinais relativos aos dtomos do segmento prenila e a presenca de um
segundo sinal de grupo metoxila (3 3,97; 3. 56,52). Os espectros
COSY, HSQC e HMBC, confirmaram os assinalamentos da Tabela
2, com destaque para as correlagdes do hidrogénio H-5 (8,,7,56-7,50)
com os dtomos de carbono C-4 (3.175,0) e C-6 (8. 146,7) e de hi-
drogénios metilicos CH,0-6 com o carbono C-6 (5. 146,7) no expe-
rimento HMBC. Essas correlacdes mostraram que o segundo grupo
metoxila ocupou na substancia 2 a mesma posigio (C-6) que o grupo
prenila na substancia 1. Assim, com base na andlise dos espectros e
comparagdo com dados espectrais da literatura,® o flavonoide 2 com
férmula molecular C,,H, O (m/z 418 [M]*) foi identificado como
3,6-dimetoxi-6",6” -dimetilcromeno-[7,8,2”,3” ]-flavona (Figura 1).

O composto 3 foi isolado como um sélido amorfo amarelo. O es-
pectro de RMN "C de 3 exibiu 18 sinais, sendo 15 devidos a carbonos
insaturados, portanto, um composto também de natureza aromatica.
A comparacdo com o espectro DEPT 135° mostrou a presenca de
10 carbonos ndo hidrogenados (um de carbono carbonilico em 3.
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Tabela 1. Dados espectrais de RMN 'H e *C (500 e 125 MHz) de 1 em CDCl,, J em Hz, § em ppm
HSQC HMBC
C COSY NOESY
6C 81—1 2‘, CH 3‘, CH
2 154,57 - H-2’/H-6’
3 141,27 - MeO-3
4 174,48 - H-5
6 146,33 - 2H-1""
7 148,22 - H-5,H-1"
8 11048 - H-1” H-2”
9 146,62 - H-5,H-1”
10 117,44 - H-5
I 131,40 - H-3’/H-5
3” 78,17 - H-2"; 3H-4"/3H-5" H-17
3 138,03 - 3H-4’/3H-5"" 2H-1"
CH
5 106,78 7,52 (s) 2H-1""
2°/6° 128,70 8,07 (dd, 8,2 e 1,5) H-3’/H-5 H-4’ H-3’/H-5 H-3’/H-5’; H-17; MeO-3
375 128,39 7,50 H-2’/H-6’; H-4’ H-2’/H-6’ H-2’/H-6
4 128,35 747 H-2’/H-6’
17 115,57 6,87 (d, 9,9) H-2” H-2’/H-6’
27 130,50 5,73 (d, 9,9) H-17; 3H-4"/3H-5"” H-17; 3H-4”/3H-5”
2 139,73 5,52 (t, 6,5) 2H-1" 3H-4"/3H-5"” H-1"” H-1"’; 3H-4/3H-5""
CH,
1 66,55 4,68 (d, 6,5) H-2"7; 3H-4"/3H-5"" H-5; H-2"’; 3H-4"/3H-5""
CH,
MeO-3 60,37 3,88 (s) H-2’/H-6’
47 28,08 1,53 (s) H-2”
57 38,08 1,53 (s) H-2”
4 25,97 1,78 (sl) 3H-5""
5 28,49 1,78 (sl) 3H-4""

Tabela 2. Dados espectrais de RMN 'H e C (500 e 125 MHz) de 2 em
CDCl,, J em Hz, § em ppm

HSQC HMBC
C COSY
8C 5]-l 2‘ICH 3‘]CH
2 154,70 - H-2’/H-6
3 141,31 . MeO-3
4 174,50 - HS
6 146,67 - H-5 MeO-6
7 147,55 . H-5,H-17
8 110,41 - H-17 H-2”
9 147,20 . H-5,H-17
10 117,57 - H-5
r 131,52 - H2/H6  H3/HS
37 79,11 . H-2"; H-17
3H-47/3H-5"
CH
5 104,65 7,53 7,49
26 12843 8,07 H-3/H-5 H4  H3/H5
(., 7.2)
3/ 128,76 7,53 -7.49 H-2’/H-6"; H-4° H-2'/H-6"
4 128,76 7,53 7,49 H-2'/H-6'
17 11557 6,88(d,99)  H2” H2”
27 13041 5,75 (d, 9,9) 3H-4"/ H-17
3H-5"
CH,
MeO-3 60,18 3,89 (s)
MeO-6 5652 3.97(s)
4 28,11 1,56 (s) H-2”
57 28,11 1,56 (s) H-2”

175,31), 5 metinicos e 3 metilicos. Estes trés tltimos, com sinais em
8.62,67,61,83 ¢ 60,31, foram correlacionados a trés grupos metoxila
e, entre os carbonos metinicos, os sinais em &, 128,56 ¢ 128,83 com
intensidades relativas acentuadas corresponderam cada a dois 4tomos
de carbono e, assim, atribuidos aos carbonos C-2’/C-6’ ¢ C-3’/C-5’
de um anel fenila monosubstituido, como nos compostos 1 e 2. Neste
ponto foi possivel propor uma férmula molecular parcial C,H,,0,
para 3. Em adicdo, a comparacdo dos deslocamentos quimicos de 3
(Tabela 3) com os de 1 e 2 permitiu concluir pela presenca de uma
mesma parte estrutural nos trés compostos constituida pelos anéis pi-
rano [contendo carbonila de cetona conjugada (8. 175,31) e um grupo
metoxila no carbono C-3 (8. 60,31; §, 3,91)] e fenila, identificada
pelos carbonos C-2 (8. 153,61), C-3 (3. 141,65), C-4 (5. 175,31),
C-9 (8. 146,32), C-10 (8. 114,71), C-1" (8. 131,29), C-2’/C-6’ (8.
128,56), C-3’/C-5" (3. 128.83) e C-4" (§. 130,79) que revelaram
valores muito préximos em 1, 2 e 3 (Tabelas 1, 2 e 3). Assim, foi
possivel expandir a férmula molecular de 3 para C,H,,O,, bem
como, por tratar-se por de um flavonoide, propor a estrutura parcial
3a. O espectro de RMN 'H registrou quatro sinais bem definidos
na regido de hidrogénios aromdticos permitindo definir através da
integracdo, um total 7 de 4tomos. O sinal dubleto de dubleto (/=7,0
e 2,2 Hz) em §,, 8,2 com integracdo para dois hidrogénios e o sinal
multiplo em d, 7,57 — 7,48 com integragdo para trés (5 hidrogénios
do grupo fenila monosubstituido), foram correlacionados aos dtomos
H-2°/H-6’ e H-3°/H-5’/H-4’, respectivamente. Essas correlagdes
foram comprovadas pelos acoplamentos nos espectros 'H — 'H
COSY entre os sinais em ;8,2 (H-2"/H-6") e 7,57 — 7,48 (H-3’/H-
5’/H-4’) e no HSQC entre os sinais em 8. 128,56 (C-2°/C-6’) e §,
8,2 (H-2’/H-6’), assim como entre os sinais em 8. 128,83 (C-3’/C-5")
e 130,79 (C-4’) e §,, 7,57 — 7,48 (H-3’/H-5’/H-4’). Em adicdo, no
espectro HMBC foram observadas conectividades dos hidrogénios
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Tabela 3. Dados espectrais de RMN 'H e *C (500 e 125 MHz) de 3 em CDCL,, J em Hz, § em ppm

HSQC HMBC
C COSY NOESY
3 3,  en A cn
2 153,61 - H-2'/H-6’
3 141,65 - MeO-3
4 175,31 -
5 147,49 - MeO-5
6 119,71 H-17; H2”
7 149,32 - H-17; H-2”
8 130,42 - MeO-8
9 146,32 -
10 114,71 y
r 131,29 - H-2'/H-6’ H-3'/H-5
CH
206 128,56 8,20 (dd, 7.8 € 2.2) H-3'/H-5 H-4° H-3'/H-5° H-3'/H-5
3/5° 128.83 7,57 - 7,48 (m) H-2'/H-6"; H-4’ H-2'/H-6’ H-2'/H-6’
4 130,79 7,57 - 748 H-3/H-5’ H-2'/H-6’
17 145,87 7,64 (d, 2.2) H2” H-2” H2”
27 105,34 7,04 (d, 2,2) H-17 H-17 H-17; MeO-5
CH,
MeO-3 60,31 3,91 (s)
MeO-5 62,67 4,13 (s) H-2”
MeO-8 61,83 424 (s)

H-2’/H-6" com os carbonos C-3’/C-5" (5. 128,83), C-4’ (130,79) e
ainda com o carbono C-2 (8. 153,61) do anel pirano. Os outros sinais
no especro de RMN 'H foram dois dubletos mutualmente acoplados
(J=2,2 Hz) e isolados em 9, 7,64 e 7,04 e que foram atribuidos aos
dois hidrogenios de um anel furano o,p-disubstituido (comum em
flavonoides do género Lonchocarpus).' Com base nestes dados, a
férmula molecular de 3 foi definida como C, H,,Oy, consistente com
os picos em m/z 352 [M]** e 353,1000 [M + H]*/375,0836 [M + Na]*
nos espectros de massa em baixa e alta resolugdo, respectivamente.
O anel furano, juntamente com os dois outros grupos metoxila (8.
62,67 e 61,83; §,, 4,24 e 4,13), foram, obrigatoriamente, colocados
no anel A do sistema flavonoide possibilitando, em principio, duas
estruturas isoméricas: 3,5,6-trimetoxi-[7,8,2" 3"]-furanoflavona ou
3,5,8-trimetoxi-[6,7,2" 3"]-furanoflavona. Entretanto, o espectro
NOESY exibiu o acoplamento do sinal devido ao hidrogénio furanico
H-2"(8,,7,04) com o sinal dos hidrogénios de um grupo metoxila (3,
4,13; MeO-5) e identificou 3 como sendo o0 3,5,8-trimetoxi-[6,7,2"3]-
-furanoflavona, ou seja, com o anel furano linear em relacdo ao anel
A (Figura 1). O isdmero contendo o anel furano angular ao anel A
foi isolado anteriormente' a partir desta mesma planta.

Com base nos dados coletados a partir de experimentos’ indivi-
duais os resultados preliminares mostraram que ambas as substincias
apresentaram bom potencial citotéxico, sendo que a substincia 3
exibiu boa toxicidade para todas as linhagens tumorais testadas.

CONCLUSAO

Lonchocarpus araripensis mostrou tratar-se de uma rica fonte
de flavonoides, confirmando investigacdo anterior e conforme
esperado para uma espécie do género Lonchocarpus. Na presente
investigacdo foram caracterizados componentes (1 e 3) diferentes
daqueles registrados anteriormente e, através de nOe, foi possivel
determinar a estrutura conformacional preferencial no caso de uma
das substancias (1) isoladas, o que se reveste de importincia tendo
em vista a existéncia de correlac@io entre estrutura conformacional
e atividade bioldgica. Em adicdo, foi noticiado que as substancias

1R = Prenil

2R = Metil

Figura 1. Flavandides 1-3 isolados de L. araripensis

isoladas neste estudo detém boa atividade citotdxica contra algumas
linhas de células tumorais humanas.

MATERIAL SUPLEMENTAR

Os espectros de RMN dos flavonoides 1-3 encontram-se
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disponiveis na forma de arquivo pdf, com acesso livre, http://quimi-
canova.sbq.org.br.
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Figura 18. Espectro de RMN 'H do composto 1

Figura 2S. Espectro de RMN 'H do composto 1 (expansdo)
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Figura 3S. Espectro de RMN *C do composto 1
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Figura 4S. Espectro de RMN °C do composto 1 - DEPT-135°
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Flavonoides de Lonchocarpus araripensis (Leguminoseae)

Figura 5S. Espectro de RMN do composto 1 - COSY

Figura 6S. Espectro de RMN do composto 1- HSQC
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Figura 7S. Espectro de RMN do composto 1 — HSQC (expansdo)

Figura 8S. Espectro de RMN do composto 1 — HUBC
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Flavonoides de Lonchocarpus araripensis (Leguminoseae)

Figura 9S. Espectro de RMN do composto 1 — HMBC (expansdo)

Figura 108S. Espectro de RMN do composto 1 — HMBC (expansdo)
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Figura 118. Espectro de RMN do composto 1 — HUBC (expansdo)
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Figura 128. Espectro de RMN do composto 1 - NOESY
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Figura 158. Espectro de RMN "*C do composto 2
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Figura 16S. Espectro de RMN "*C do composto 2 — DEPT — 135°
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Figura 178. Espectro de RMN do composto 2 — COSY
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Figura 18S. Espectro de RMN do composto 2 — HSQC
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Figura 19S. Espectro de RMN do composto 2 — HUBC Figura 20S. Espectro de RMN do composto 2 - HUBC
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Figura 21S. Espectro de massas do composto 2
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Figura 228. Espectro RMN de 'H do composto 3

S10

o

Figura 23S. Espectro RMN de 'H do composto 3 (expansdo)
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Figura 24S. Espectro de RMN °C do composto 3

Figura 25S. Espectro de RMN "*C do composto 3 - DEPT-135°
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Figura 26S. Espectro de RMN do composto 3 — COSY

Figura 27S. Espectro de RMN do composto 3 — COSY (expansdo)
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Figura 28S. Espectro de RMN do composto 3 — HSQC

Figura 29S. Espectro de RMN do composto 3 — HSQC (expansdo)
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Figura 30S. Espectro de RMN do composto 3 — HSQC (expansdo)
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Figura 318. Espectro de RMN do composto 3 — HUBC
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Figura 328S. Espectro de RMN do composto 3 — HMBC (expansdo)

Figura 33S. Espectro de RMN do composto 3 — HMBC (expansdo)
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Figura 34S. Espectro de RMN do composto 3 — NOESY

Figura 358S. Espectro de massas do composto 3 (EI)
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Figura 36S. Espectro de massas do composto 3 [M + H]
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Figura 37S. Espectro de massas do composto 3 [M + Na]



