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RESUMO 

Palavras-chave: limonóide mexicanolídeo, 2-desoxigrandifolídeo A, Guarea, óleo essencial, 

Aedes aegypti 

A família Meliaceae tem ocorrência pantropical e compreende cerca de 700 espécies 

distribuídas em 50 gêneros. Os principais metabólitos secundários da família são limonóides, 

terpenóides, esteróides e flavonóides. O gênero Guarea compreende cerca de 50 espécies 

encontradas na América tropical e na África cujos estudos sobre os constituintes químicos são 

restritos a cerca de 10 espécies, onde foram identificados principalmente sesqui, di e 

triterpenos e limonóides. Este trabalho visou avaliar os constituintes químicos de Guarea 

convergens, G. scabra, G. silvatica (voláteis) e G. humaitensis (voláteis e fixos) e a atividade 

sobre Aedes aegypti, principal espécie transmissora da dengue. Assim, amostras vegetais 

coletadas na Reserva Ducke foram submetidas a hidrodestilação para obtenção de óleos 

essenciais e/ou macerados para obtenção de extratos orgânicos. Os óleos essenciais obtidos 

mostraram a predominância de sesquiterpenos. Nos galhos de G. convergens os majoritários 

foram α-santaleno (26,26%), α-copaeno (14,61%), drima-7,9(11)-dieno (6,85%) e β-santaleno 

(6,32%), e no óleo dos galhos de G. humaitensis predominaram o epóxido de cariofileno 

(40,91%), epóxido de humuleno II (14,43%) e β-bisaboleno (8,36%). Em folhas de G. scabra, 

os componentes majoritários foram cis-cariofileno (33,37%) e α-trans-bergamotemo 

(11,88%) e G. silvatica epóxido de cariofileno (36,54% folhas; 8,57% galhos), espatulenol 

(14,34% galhos e 4,17% folhas) e β-elemeno (6,20% folhas), além do diterpeno kaureno em 

folhas (15,61%). O estudo fitoquímico dos extratos de folhas e galhos de G. humaitensis 

conduziu a obtenção de uma mistura dos sesquiterpenos epóxido de cariofileno e epóxido de 

humuleno II, mistura dos esteróides β-sitosterol e estigmasterol, um novo limonóide do tipo 

mexicanolideo, 2-desoxigrandifolídeo A, a cumarina escopoletina e o triterpeno cicloar-23-

en-3β,25-diol. Dentre os óleos essenciais testados frente às larvas de A. aegypti, o óleo dos 

galhos de G. humaitensis apresentou a maior atividade larvicida (CL50= 49,0 µg.mL
-1

).   
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ABSTRACTS 

 

Key words: limonoid mexicanolide, 2-deoxygrandifolide A, Guarea, essential oil, Aedes 

aegypti 

The Meliaceae family has pantropical occurrence and include around 700 species distributed 

in 50 genus. The main secondary metabolites of the family are limonoids, terpenoids, steroids 

e and flavonoids. The Guarea genus found in Tropical America and Africa contains about 50 

species, of which around 10 species have chemical studies. The studies showed that sesqui-, 

di-, triterpenes and limonoids are the main constituents. This work aimed to evaluate the 

chemical constituents of Guarea convergens, G. scabra, G. silvatica (volatile) and G. 

humaitensis (volatile and non-volatile) and the activity against Aedes aegypti, the main 

species transmitter of the dengue.  In this manner, vegetal samples collected in the Ducke 

Reserve were submitted to hydrodistillation to obtain essential oil and/or macerated to obtain 

the organic extract. The essential oils obtained showed the predominance of sesquiterpenes. In 

the branches of G. convergens the majority components were α-santalene (26.26%), α-

copaene (14.61%), drim-7,9 (11)-diene (6.85%) and β-santalene (6.32%), and in the oil of G. 

humaitensis branches predominated the caryophyllene epoxide (40.91%), humulene epoxide 

II (14.43%) and β-bisabolene (8.36%). In leaves of G. scabra, the majority components were 

cis-caryophyllene (33.37%) and α-trans-bergamotene (11.88%), and in G. silvatica, 

caryophyllene epoxide (36.54% leaves; 8.57% branches), espatulenol (14.34% branches and 

4.17% leaves) and β-elemene (6.20% leaves), further the kaurene diterpene in leaves 

(15.61%). The phytochemical study of extracts of leaves and branches of G. humaitensis lead 

to obtaining a mixture of sesquiterpenes caryophyllene epoxide and humulene epoxide II, 

mixture of steroids β-sitosterol and stigmasterol, a new limonoid of the mexicanolide type, 2-

deoxygrandifolide A, the coumarin scopoletin and the triterpene cycloart-23-ene-3β,25-diol. 

Among essential oils tested against the larvae of. A. aegypti, the oil of the G. humaitensis 

branches presented the best larvicidal activity (49,0 CL50= µg.mL
-1

). 
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1.1 A Família Meliaceae 

A família Meliaceae, de ocorrência pantropical (Figura 1), compreende cerca de 50 

gêneros e 700 espécies. De acordo com PENNINGTON; STYLES (1975) a família está 

dividida nas subfamílias Melioideae, Quivisianthoideae, Cupuronianthoideae e 

Swietenioideae, como mostra a tabela 1. 

 

Tabela 1. Classificação morfológica da família Meliaceae segundo PENNINGTON; STYLES 

(1975) 

Subfamílias Tribos Gêneros 

Melioideae 

Turraeeae 
Munronia, Naregamia, Turraea, Humbertiuturraea, 

Calodecaryia, Nymania 

Meliae Melia, Azadirachta 

Vavaeeae Vavaea 

Trichilieae 

Trichilia, Pseudobersama, Pterorhachis, Walsura, 

Lepdorichilia, Malleastrum, Ekebergia, 

Astrotrichilia, Owenia, Cipadessa 

Aglaieae 
Aglaia, Lansium, Aphanamixis, Reinwardtiodendron, 

Sphaerosacme 

Guareeae 

Heckeldora, Cabralea, Ruagea, Turraeanthus, 

Guarea, Chisocheton, Megahphyllaea, Synoum, 

Anthocarapa, Pseudocarapa, Dysoxylum 

Sandoriceae Sandoricum 

Swietenioideae 

Cedreleae Cedrela, Toona 

Swietenieae 

Kaya, Neobeguea, Soymida, Entandrophragma, 

Chukrasia, Pseudocedrela, Schumardaea, Swietenia, 

Lovoa 

Xylocarpeae Carapa, Xylocarpus 

Quivisianthoideae  Quivisianthe 

Cupuronianthoideae  Cupuronianthus 
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Figura 1. Mapa da distribuição geográfica da família Meliaceae 

 

 

No Brasil ocorrem seis gêneros - Cedrela, Cabralea, Swietenia, Carapa, Guarea e 

Trichilia (PENNINGTON; STYLES, 1981). Na Reserva Florestal Adolfo Ducke (Km 26, 

AM - 010), ocorrem 23 espécies de Meliaceae, pertencentes aos gêneros Carapa (1 espécie), 

Guarea (12 espécies) e Trichilia (10 espécies), além de duas espécies que foram introduzidas, 

Cedrela fissilis e Swietenia cf. macrophylla  (SOUZA;  PENNINGTON, 1999).  

O herbário do Instituto Nacional de Pesquisas da Amazônia (INPA) registra cerca de 

30 espécies do gênero Guarea que ocorrem no estado do Amazonas, sendo as espécies G. 

silvatica, G. kunthiana e G. guidonia, as mais encontradas.  
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Importância econômica e características químicas e biológicas de Meliaceae 

Algumas espécies pertencentes à família Meliaceae são utilizadas na obtenção de 

madeiras de alta qualidade como o cedro (Cedrela fissilis), o mogno (Swietenia cf. 

macrophylla) e a andiroba (Carapa guianensis). A madeira de andiroba é utilizada para 

fabricação de móveis, construção civil, lâminas e compensado e as sementes para extração de 

óleo que tem sido comercializado para outras regiões do país e do mundo, principalmente para 

a Europa e para os Estados Unidos.  

No Brasil, o óleo de andiroba e seus subprodutos, como sabonetes e velas, são 

geralmente encontrados em feiras livres (GONÇALVES, 2001), sendo que na Região 

Amazônica o óleo é utilizado como repelente de insetos e por suas atividades antiinflamatória, 

antibacteriana e antifúngica, e as velas no combate aos mosquitos transmissores da dengue e 

malária (GRAHAM, 2000; PINTO, 1963; FERRAZ et al., 2002). Devido a ação 

antiinflamatória apresentada pelo óleo de andiroba, as indústrias farmacêuticas e cosméticas 

também têm mostrado um grande interesse por esse produto (PENIDO et al., 2006).  

Certas espécies de Cedrela, Guarea, Swietenia e Trichilia são importantes em planos 

de manejo florestal uma vez que os brotos foliares e resinas exsudadas das mesmas fazem 

parte da dieta alimentar de Cebuella pygmaea, um grupo de primatas da família Callitrichidae 

(SOUZA; PENNINGTON, 1999).  

Na família Meliaceae, os principais metabólitos secundários relatados pela literarura 

são limonóides, protolimonóides, terpenóides, esteróides, flavonóides e cumarinas 

(AMBROZIN et al., 2006; PUPO et al., 2002; CAMPOS et al., 1991; YIN et al., 2009; CHEN 

et al., 2009; CONOLLY, 1983; CHAMPAGNE, 1992). Entre esses metabólitos os limonóides 

destacam-se pela gama de atividades biológicas, principalmente como inseticida, pela ação 

antialimentar e reguladora do crescimento em insetos (CHAMPAGNE et al., 1992). Outras 

atividades reportadas são antimicrobiana (ROY et al., 2006), antimalárica (KAYSER et al., 
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2003) e anticâncer (MIYAGI et al., 2000). As pesquisas realizadas com a avaliação da 

atividade biológica dos limonóides podem ser um grande suporte para a indústria 

farmacêutica e agroindústria na busca por novos princípios ativos, uma vez que a relação 

estrutra-atividade biológica dos limonóides pode ser estabelecida. 

 

 

 

1.2. O gênero Guarea 

 

O gênero Guarea compreende cerca de 50 espécies encontradas na América tropical e na 

África. Conforme o levantamento bibliográfico realizado, os estudos sobre os constituintes 

químicos (óleos essenciais e/ou extratos vegetais) são restritos a cerca de 10 espécies.  

Quanto aos estudos químicos com óleos essenciais a literatura mostra a composição dos 

óleos de G. guidonia, G. macrophylla ssp. tuberculata, G. cedrata,  G. humaitensis e G. 

convergens, evidenciando a predominância de sesquiterpenos (Tabela 2). No estudo 

eletroantenográfico realizado com o óleo essencial das folhas de G. macrophylla ssp. tuberculata 

para avaliar a resposta de fêmeas de Hypsipyla grandella (inseto que ataca espécies de Meliaceae), 

foi sugerido que cinco de seus componentes (ledol, 1-cubenol, guai-6-en-10β-ol, 1-epi-cubenol e 

τ-muurolol) podem ser os responsáveis pela atração deste inseto a G. macrophylla ssp. tuberculata 

(LAGO et al., 2006). 
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Tabela 2. Principais constituintes dos óleos essenciais de espécies de Guarea 

Espécie 
Parte 

vegetativa 
Principais constituintes (%) Refer. 

G. guidonia  

Folhas 

Eudesm-6-en-4β-ol (21,0) 

Guai-6-en-10β-ol (21,0) 

Eudesma-5,7-dieno (19,2) 

1, 2  

Casca do 

caule  

β-Cariofileno (25,0) 

Germacreno D (24,0)  

α-Humuleno (8,5) 

3  

Galhos 

Germacreno D (20,9) 

Epóxido de isocariofileno + 

Epóxido de cariofileno (12,1) 

α-Muurolol (9,6)  

4  

G.  macrophylla ssp. 

tuberculata  

Folhas 

Guai-6-en-10β-ol (20,0 -6,1) 

Ledol (16,7 - 5,3) 

γ- Cadineno (31,8 - 3,0) 

5,6 

Casca do 

caule 

cis-Calamelano (11,0) 

δ-Cadineno (7,8) 

Globulol (6,5)  

7 

Frutos 

Cadina-1,4-dieno (17,5) 

Viridifloreno (14,6) 

 -Copaeno (10,3) 

8  

G. cedrata  
Casca do 

caule 

β-Cariofileno (45,1) 

 Globulol (11,1)  

9 

G. humaitensis Folhas 

β-Bisaboleno (20,23) 

trans-Cariofileno (17,99) 

β-Elemeno (14,61) 

10  

G. convergens Folhas 

δ-Cadineno (25,79) 

epi-α-Cadinol (15,90) 

α-Muurolol (14,57) 

11  

1. LAGO et al., 2002a; 2. LAGO et al., 2005a; 3. NUNEZ et al., 1999; 4. NUNEZ et al., 2005; 5. LAGO 

et al., 2006; 6. LAGO et al., 2007; 7. LAGO et al., 2002b; 8. LAGO et al., 2005b; 9. MENUT et al., 1995; 

10. MAGALHÃES et al., 2007; 11. LIMA et al., 2007.   
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Nos estudos sobre os constituintes químicos dos extratos vegetais de Guarea foram 

identificados principalmente sesquiterpenos, diterpenos, triterpenos do tipo cicloartano, 

limonóides, protolimonóides e outros constituintes como esteróides (Quadros 1-6). 

 

 

Quadro 1. Sesquiterpenos isolados em Guarea 
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OH
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Quadro  1. Continuação 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1. LAGO et al., 2000; 2. LAGO et al., 2002a; 3. GARCEZ et al., 2004; 4. RAMOS et al., 2000. 
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Quadro 2. Diterpenos isolados em Guarea 
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H
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Quadro 2. Continuação 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

1. LAGO; ROQUE, 2005; 2. LAGO et al., 2000; 3. BROCHINI et al., 2000; 4. LAGO et al., 2002a; 5. GARCEZ et al., 2004;                         

6. CAMACHO et al., 2001; 7. FURLAN; LOPES, 1996; 8. PEREIRA, et al. 1990; 9. LINS et al., 1992. 
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R1= R2= R3 =H; R4= OH: ent- 3β-hidroxicaur-16-eno 
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Quadro 3. Triterpenos isolados em Guarea 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1. LAGO; ROQUE, 2002; 2. LAGO et al., 2000; 3. LAGO et al., 2002a; 4. CAMACHO et al., 2001. 
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 Quadro 4. Limonóides isolados em Guarea  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1. MOOTOO  et al., 1992; 2. JIMENEZ et al., 1998; 3. WOLTER  et al., 1993; 4. BEVAN  et al., 1963; 5. LUKACOVA et 

al., 1982;    6. CONOLLY et al., 1972; 7. HOUSLEY et al., 1962. 
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Quadro 5. Protolimonóides isolados em Guarea 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 1. LINS et al., 1992; 2. JIMENEZ et al., 1998; 3. HARDING  et al., 2001; 4. PEREIRA-JUNIOR et al., 1993; 5. 

FERGUSON et al., 1973. 
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Quadro 6. Outros metabólitos isolados em Guarea 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1. LAGO et al., 2000; 2. LAGO et al., 2002a; 3. CAMACHO et al., 2001; 4. WOLTER et al., 1993; 5. BEVAN et al., 1963;                     

6. MARQUES et al., 2006; 7. RAMOS et al., 2000. 
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1.3. Guarea convergens, G. humaitensis, G. scabra e G. silvatica 

 Quatro espécies de Guarea foram selecionadas para este trabalho: Guarea convergens, 

G. humaitensis, G. scabra e G. silvatica.  Apesar do registro de ocorrências em diversos 

países da América do Sul (tabela 3), os estudos químicos foram realizados apenas com os 

óleos essenciais das folhas de G. convergens e G. humaitensis (LIMA et al., 2007; 

MAGALHÃES et al., 2007).  

Dentre as espécies selecionadas destaca-se, pelo uso popular, Guarea silvatica (sin. G. 

bilocularis C. DC.; G. duckei C. DC.; G. klugii Harms; G. apedicellata C. DC.) que é 

conhecida popularmente como fruta-de-porco, jatuaúba amarela e gitó, e na região do Médio 

Rio Negro o chá da casca é utilizado no combate a dor de cabeça e diarréia, sugerindo que 

este chá possui propriedades analgésica e antibacteriana (MPEG, 2005; ALARCÓN, 2005).  

 

 

 

Tabela 3. Ocorrência de Guarea convergens, G. humaitensis, G. scabra e 

G. silvatica 

Espécie Ocorrência 

G. convergens T.D. Penn. Colômbia, Peru e Brasil (Amazonas e Pará) 

G. humaitensis T.D. Penn. Equador, Guiana e Brasil (Amazonas) 

G. scabra A. Juss. 
Guiana, Peru, Suriname e Brasil (Amapá, 

Amazonas, Maranhão) 

G. silvatica C. DC. 

Equador, Guiana Francesa, Guiana, Peru, 

Suriname, Venezuela e Brasil (Amazonas, 

Espírito Santo, Maranhão, Pará) 
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1.4. Importância na busca de constituintes químicos em espécies de Meliaceae para 

controle de Aedes aegypti 

A dengue é uma doença viral de grande impacto na saúde pública. O vírus da dengue 

pertence à família Flaviviridae e tem sido isolado em mosquitos do gênero Aedes, nas 

espécies A. aegypti, A. albopictus, A. scutellaris e A. polynesiensis (WENGLER, 1991). A 

principal espécie transmissora é A. aegypti, encontrada nas regiões tropicais e subtropicais do 

planeta.   

Os mosquitos machos são fitófagos e costumam permanecer próximos aos criadouros, 

onde ocorre o acasalamento, as fêmeas realizam a hematofagia, desenvolvendo maior 

atividade no período entre 16 e 18h (SILVA et al., 2002).O desenvolvimento do mosquito 

ocorre por metamorfose completa, passando pelas fases de ovo, quatro estádios larvais, pupa e 

adulto (FORATTINI; BRITO, 2003). 

Segundo a Organização Mundial de Saúde (OMS), fatores como o rápido crescimento 

populacional, infra-estrutura básica inadequada, migração para áreas urbanas e o crescente 

uso de materiais descartáveis têm contribuído para a expansão geográfica deste vetor. Além 

de transmitir a dengue o mosquito também transmite a febre amarela, que tem sido controlada 

por meio de vacina, no entanto, não há vacina disponível para a dengue, sendo o controle do 

mosquito a única forma de diminuir número de casos da doença (CICCIA et.al., 2000).  

A dengue e a dengue hemorrágica estão presentes em áreas urbanas e suburbanas nas 

Américas, no sudeste da Ásia, no leste Mediterrâneo, no oeste Pacifico e na África (Figura 2). 
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Figura 2. Propagação geográfica da dengue e da dengue hemorrágica 

 

 

 

Mais de 50 milhões de infecções ocorrem anualmente com 500 mil casos de dengue 

hemorrágica e 22 mil mortes principalmente entre crianças. O número médio de infecções 

continua aumentando no decorrer dos anos, como mostra o gráfico 1.  

 

Gráfico 1. Número anual médio de dengue e dengue hemorrágica reportado à OMS e 

o número anual médio de países que reportaram a dengue 
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Segundo o Ministério da Saúde, a primeira epidemia no Brasil relatada clínica e 

laboratorialmente ocorreu entre 1981 e 1982 em Boa Vista, no estado de Roraima. Grandes 

epidemias ocorreram nos anos de 1998 e 2002, sendo que em 2007 a região Centro-Oeste 

alcançou números altíssimos (Gráfico 2).  

 

Gráfico 2. Taxa de incidência de dengue no Brasil e em grandes regiões (1990-2008) 

 

O controle químico é o método mais utilizado para a eliminação do mosquito, sendo 

que no Brasil destacam-se os organofosforados e os piretróides. Os inseticidas 

organofosforados são ésteres amido ou tiol-derivados dos ácidos fosfórico, fosfônico, 

fosforotióico e fosfonotióico. Eles são absorvidos através da pele, pelas vias respiratórias e 

pelo trato gastrintestinal. Nas exposições que ocorrem durante os processos industriais de 

fabricação, na formulação, na aplicação agropecuária ou no controle de vetores em saúde 

pública, as principais vias de exposição são a respiratória e a cutânea. Após absorvidos, os 

organofosforados são rapidamente distribuídos por todos os tecidos. Alguns sintomas da 

intoxicação por organofosforados são cefaléia, perda da memória, confusão, fadiga e até a 

Fonte: Sinam – atualizado em 27/02/2009 
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morte Os organofosforados, juntamente com os carbamatos, são responsáveis pelo maior 

número de intoxicações no meio rural (MINISTÉRIO DA SAÚDE, 2003; NERO et al., 

2007). 

Os piretróides foram introduzidos no mercado na década de 1970 e surgiu de outra 

classe de praguicidas de origem botânica, o piretro - mistura de 6 ésteres (piretrinas I e II, 

cinerinas I e II, e jasmolinas I e II) extraídos das flores de crisântemo-, após modificações 

feitas para melhorar sua estabilidade no ambiente. Atualmente são utilizados na agricultura, 

na pecuária, no domicílio, nas campanhas de saúde pública. Os piretróides são rapidamente 

absorvidos por via oral e, em pequena quantidade, por via dérmica. Alguns dos sintomas mais 

comuns são sensação de queimação na pele (intoxicação por via dérmica), problemas 

gastrintestinais (intoxicações por via digestiva), além de sonolência, cefaléia, anorexia, fadiga 

e fraqueza, sendo que nos casos mais graves são observadas alterações neurológicas 

(MINISTÉRIO DA SAÚDE, 2003).  

Estima-se que os agrotóxicos sejam responsáveis por mais de 20 mil mortes não 

intencionais por ano, sendo que a maioria ocorre nos países pobres, onde se estima que 25 

milhões de trabalhadores agrícolas são intoxicados, de forma aguda, anualmente (ARAÚJO et 

al., 2000). Uma outra problemática é que os insetos são selecionados ao longo do tempo e as 

aplicações devem ser em quantidades maiores, causando danos ecológicos, ao homem e 

poluição do meio ambiente. 

Considerando a alta periculosidade dos organofosforados e dos piretróides, a busca por 

novas moléculas capazes de combater insetos, entre eles A. aegypti, tem sido alvo de várias 

pesquisas. Entre elas, por exemplo, estão os estudos realizados com óleos essenciais de Lippia 

sidoides e Cymbopogon citratus, que já são extraídos em escala comercial por mostrarem 

elevada ação larvicida ao A. aegypti. (CAVALCANTE et al., 2004). Outros estudos relatam 

que os óleos essenciais contendo sesquiterpenos como farnesol e nerolidol apresentaram alta 
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atividade larvicida ao A. aegypti. Mesmo havendo alguns relatos na literatura mostrando a 

atividade inseticida de óleos essenciais, poucos discutem a relação estrutura x atividade 

biológica de seus constituintes (SIMAS, 2004). 

Com relação à atividade inseticida, destacam-se também os limonóides de Meliaceae. 

No entanto, essa atividade tem sido relatada pela literatura principalmente contra insetos da 

ordem Lepidoptera (CHAMPAGNE, 1992) e este fato é explicado pelo grande interesse e 

conseqüente investimento da agroindústria na tentativa de controlar as pragas que infestam as 

mais diversas plantações.  

Assim, torna-se importante avaliar o potencial dos limonóides de Meliaceae, bem 

como dos óleos essenciais obtidos de espécies dessa família frente ao A. aegypti (Diptera). 
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2. Objetivos 
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2.1. Objetivo geral 

Avaliar os constituintes químicos de Guarea convergens, G. scabra, G. silvatica (voláteis) e 

G. humaitensis (voláteis e fixos) e a atividade sobre Aedes aegypti 

 

2.2. Objetivos específicos 

Obter óleos essenciais de Guarea convergens, G. humaitensis, G. scabra e G. silvatica  

 

Identificar a composição química dos óleos essenciais por CG-EM 

 

Isolar substâncias dos extratos vegetais de G. humaitensis através de métodos cromatográficos  

 

Identificar as substâncias isoladas por métodos espectroscópicos e espectrométricos 

 

Avaliar o potencial larvicida dos óleos essenciais obtidos das espécies de Guarea sobre Aedes 

aegypti 
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3. Procedimentos Experimentais 
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3.1. Materiais 

  Para as cromatografias em coluna utilizou-se sílica gel 60 (35-70, 70-230 e 230-400 

mesh, Merck), celulose microcristalina Avicel (Merck) e sephadex LH -20 (Sigma). Nas 

análises em camada delgada (CCD) utilizou-se cromatofolhas de alumínio com sílica gel 60 

(Merck), reveladas com luz UV e solução alcoólica de vanilina/ácido sulfúrico. Para os 

ensaios biológicos utilizou-se micropipetas automáticas (Eppendorf) e pipetas plásticas de 

Pasteur. 

 

3.2. Equipamentos 

  Para a análise dos óleos essenciais utilizou-se um cromatógrafo a gás acoplado a 

espectrômetro de massas (Shimadzu, QP-5000), com coluna capilar de sílica fundida OV - 5 

(30 m x 0,25 mm x 0,25 μm Ohio Valley Specialty Chemical, Inc.). Os espectros de RMN 

foram obtidos em espectrômetro DRX-400 da Bruker, utilizando-se solventes deuterados na 

dissolução das amostras e tetrametilsilano (TMS) como padrão interno. 

 

 

3.3. Material vegetal 

3.3.1. Coleta e identificação 

   Partes vegetativas das espécies selecionadas foram coletadas na Reserva Florestal 

Ducke (AM-10, Km 26) em indivíduos previamente marcados e identificados durante a 

execução do Projeto “Flora da Reserva Ducke”: galhos de G. convergens e G. humaitensis; 

folhas de G. scabra; e folhas e galhos de G. silvatica. 
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3.3.2. Obtenção dos óleos essenciais 

Após secagem à temperatura ambiente, as amostras (galhos de G. convergens e G. 

humaitensis; folhas de G. scabra; e folhas e galhos de G. silvatica) foram rasuradas, pesadas 

e submetidas à extração por hidrodestilação em sistema do tipo Clevenger (Figura 3), por um 

período de 4 horas.  

Ao término de cada extração, o volume de óleo essencial obtido foi medido para 

cálculo do rendimento. Os óleos essenciais foram armazenados em ampolas âmbar (Figura 4), 

vedadas e conservados em ambiente refrigerado.  

O cálculo dos rendimentos relaciona a quantidade do material utilizado na extração 

com o volume de óleo obtido: 

 

Rendimento (%) =  volume de óleo obtido (mL) x  100 

                      material antes da extração (g) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 3. Sistema de Clevenger 

Figura 4. Ampolas com óleos essenciais 
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Análise dos óleos essenciais 

A identificação das substâncias foi conduzida em cromatógrafo a gás acoplado a 

espectrômetro de massas (CG-EM, Shimadzu, QP-5000), dotado de coluna capilar de sílica 

fundida OV - 5 (30 m x 0,25 mm x 0,25 μm Ohio Valley Specialty Chemical, Inc.), operando 

por impacto de elétrons (70 eV.). A análise foi realizada no Instituto Agronômico de 

Campinas (IAC). 

Condições de análise dos óleos essenciais 

Injetor: 240 ºC 

Detector: 230 ºC 

Gás de arraste: He 

Vazão: 1,0 mL/min 

Diluição: 1 μL óleo essencial/1,0 mL de acetato de etila 

Volume de Injeção: 1 μL 

Split: 1/20 

Programa de Temperatura: 60ºC-240ºC, 3ºC/minuto 

 

A identificação das substâncias foi efetuada através da comparação dos seus espectros 

de massas com o banco de dados do sistema CG-EM (Nist. 62 lib.), literatura 

(McLAFFERTY; STAUFFER,1989) e índice de retenção (ADAMS, 1995). Os índices de 

retenção (IR) das substâncias foram obtidos através da co-injeção da amostra com uma série 

homologa de n-alcanos (C9H20 - C25H52, Sigma - Aldrich, 99%) no seguinte programa de 

temperatura: 60ºC-240ºC, 3ºC/min (ADAMS, 1995), aplicando-se a equação de Van den Dool 

e Kratz (VAN DEN DOOL; KRATZ, 1963). 
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3.3.3. Obtenção e fracionamento dos extratos de Guarea humaitensis  

 Os galhos e as folhas de G. humaitensis (Figura 5) foram triturados, pesados e 

submetidos sucessivamente à maceração em hexano, diclorometano e metanol, em recipiente 

tipo Mariote (Figura 6) à temperatura ambiente por sete dias em cada solvente. O produto da 

extração foi concentrado em evaporador rotativo (Figura 7), resultando em seus respectivos 

extratos (Esquema 1). 

 

 

 

 

 

 

         

    Figura 5. Galhos e folhas de Guarea humaitensis 

 

 

 

 

 

 

       Figura 6. Frasco Mariote                           Figura 7. Evaporador rotativo 
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*Por sete dias 

Esquema 1. Obtenção dos extratos brutos de Guarea humaitensis 

 

 

Primeiramente, avaliou-se os extratos obtidos dos galhos por Cromatografia em 

Camada Delgada (CCD). O extrato hexânico (GHG-1) mostrou-se semelhante ao 

diclorometânico (GHG-2), por isso o extrato diclorometânico foi selecionado para o início dos 

fracionamentos, por apresentar maior massa e menor quantidade de material graxo (Esquema 

2). 

 

maceração em Hexano* 

Extrato Hexano 

 GHG–1 (4,32 g) 

 GHF–1 (7,41 g) 

 

Torta 

 

Galhos (1.1880 g) 

e Folhas (347 g)  

de G. humaitensis 

 

Extrato CH2Cl2 

 GHG–2 (7,84 g) 

 GHF–2 (7,74 g) 

 

Extrato MeOH  

GHG–3 (15,65 g) 

 GHF–3 (36,27 g) 

 

maceração em MeOH* 

Torta 

 

maceração em CH2Cl2* 

Torta 
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O extrato GHG-2 foi filtrado em coluna de sílica gel, a qual foi eluída em hexano, 

gradientes de hexano:diclorometano, diclorometano, gradientes de diclorometano: acetato de 

etila, acetato de etila e metanol, fornecendo 27 frações que foram avaliadas por Cromatografia 

em Camada Delgada. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Esquema 2. Coluna cromatográfica do extrato GHG - 2 

Reunião das Frações de GHG-2 

Frações Código Massa (mg) Observações 

1 GHG - 2.1 314 NT (fração muito apolar) 

2 GHG - 2.2 229 NT (fração muito apolar) 

3 - 5 GHG - 2.3 24 CC * 

6 - 8 GHG - 2.6 90 CC* 

9 GHG - 2.9 160 NT (SP em GHG - 2.6 e GHG - 2.10) 

10 GHG - 2.10 86  CC (esquemas 3-4) 

11 GHG - 2.11 335  CC (esquema 5) 

12 - 13 GHG - 2.12 150  CC (esquema 6) 

14 - 17 GHG - 2.14 1.118  NT (SP isoladas em GHG - 2.12) 

18 GHG - 2.18 1.435  CC (esquema 7) 

19 - 27 GHG - 2.19 1.633  ------ 

NT:Não trabalhada SP: Substância predominante CC: Cromatografia em coluna 

* Sílica gel (230-400 mesh) - resultado não satisfatório   

 
Coluna em sílica gel (35-70 mesh) 

h= 44 cm  θ= 2,8 cm  

GHG – 2 
7,84 g 

1 - 2 
v1 

3 - 4
 v3 

 

10 - 11
 v3

 5
 v5 

6
 v5 7

 v5
 8 - 9

 v5
 

H  H:D (9:1)  D H:D (8:2) H:D (7:3) H:D (1:1) D:A (95:5) 

13 - 14
 v5

 12
 v5

   18
 v5

 

D:A (3:7) D:A (1:1) D:A (7:3) D:A (8:2) 

 

D:A (9:1) 

15
 v5

 16 - 17
 v5

 

 

19 - 21
v2

 22 - 27
v3

 

A M 

V1= 550 mL; V2=500 mL; V3 400 mL; V5= 200mL 

  

V1= 550 mL; V2=500 mL; V3 400 mL; V5= 200mL 

  

 

 H=Hexano; D=Diclorometano; A=Acetato de Etila; M= Metanol 
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  A fração GHG - 2.10, submetida à coluna de sílica gel (35-70 mesh) utilizando-se 

como eluentes hexano, hexano: acetato de etila (em ordem crescente de polaridade), acetato 

de etila e metanol, forneceu 51 frações (Esquema 3), as quais foram avaliadas em CCD. A 

fração GHG - 2.10.11 foi submetida a um novo fracionamento, fornecendo assim a substância 

GHG - 2.10.11.6 (1), como mostra o Esquema 4. 

  

 

 

 

 

 

 

 

Esquema 3. Coluna cromatográfica de GHG -2. 10 

 

 

Reunião de Frações de GHG - 2. 10 

Frações Código Massa (mg) Observações 

1 - 10 GHG - 2.10.1 31 ----- 

11 GHG - 2.10.11 19 CC (esquema 4) 

12 GHG - 2.10.12 16 NT (SP em GHG - 2.10.11) 

13 - 17 GHG - 2.10.13 20 ----- 

18 - 24 GHG - 2.10.18 15 ----- 

25 - 34 GHG - 2.10.25 31 CC* 

35 - 51 GHG - 2.6.34 37 Descartado 

NT:Não trabalhada SP: Substância predominante  CC: Cromatografia em coluna 

* Sílica gel (230-400 mesh) - resultado não satisfatório   

 

 

 

1
 v2  

2 
v2

 1 -24
 v1

 
 

3-6
 v1

 7-9 
v2

 10-12
 v1

 13-16 
v2

 33-37
 v1

 28-32 
v2

 25-27 
v2

 38-41
v2

 42-46 
v2

 

M 

 

CC- sílica gel (35-70 mesh) 
h= 38 cm          θ= 1,7 cm 

GHG – 2.10 

86 mg  

H H: A  
(98:2)  

H:A 
 (97:3) 

H: A 
 (96:4) 

H:A  
(95:5) 

H:A  
(93:7) 

 

H:A  
(9:1) 

H:A  
(8:2) 

H:A  
(7:3) 

H:A  
(3:7) 

H:A  
(1:1) 

A

  

47-51 
v2

 

V1=100 mL; V2=50 mL  

V1= 550 mL; V2=500 

mL; V3 400 mL; V5= 
200mL 

  

 

 H=Hexano; A=Acetato de Etila; M= Metanol 
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Esquema 4. Coluna cromatográfica de GHG - 2.10.11 

 

 

 

 

 

Reunião de Frações de GHG - 2.10.11 

Frações Código Massa (mg) Observações 

1 - 4 GHG - 2.10.11.1 1 Descartado 

5 GHG - 2.10.11.5 3 NT (SP em GHG - 2.10.11.6) 

6 GHG - 2.10.11.6 8 Substância 1 

7-8 GHG - 2.10.11.7 2 NT (SP em GHG - 2.10.11.6) 

9 - 14 GHG - 2.10.11.9 15 Descartado 

NT:Não trabalhada SP: Substância predominante 

 

 

 

 

 GHG – 2.10.11 

19 mg  

CC - sílica gel (230-400 mesh) 

h= 9,5 cm  θ= 1,5 cm 

H H:A  

(97:3) 

H:A  

(98:2)

) 

H:A  

(95:5) 

1 
v3 

2
 v3 

 

3-11
 v1 12-14

 v2 

Fr. 6 
Subst. 1 

8 mg 

 

V1= 50 mL; V2= 30 mL; V3= 10 mL   

V1= 550 mL; V2=500 mL; V3 400 

mL; V5= 200mL 

  

 

 H=Hexano; A=Acetato de Etila 
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A fração GHG - 2.11 foi adicionada ao topo de uma coluna cromatográfica 

empacotada com sílica gel eluída com diclorometano, gradiente de diclorometano e acetato de 

etila, acetato de etila, gradiente de acetato de etila e metanol e finalizada com metanol 

(Esquema 5).  Coletaram-se 28 frações que após análise em CCD foram reunidas. O 

tratamento com metanol da fração GHG - 2.11.7 forneceu a substância GHG - 2.11.7 (2).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Esquema 5. Coluna cromatográfica de GHG - 2.11 

 

                Reunião de Frações de GHG - 2.11 

Frações Código Massa (mg) Observações 

1 - 3 GHG - 2.11.1      6 Descartado 

4-6 GHG - 2. 11.4 95 CC* 

7- 11 GHG - 2.11.7 35 Tratamento com MeOH 

12-13 GHG - 2.11.12 19 Descartado 

14- 18 GHG - 2.11.14 40 CC** 

19 GHG - 2.11.19 2 Descartado 

20 - 21 GHG - 2.11.20 17 ------ 

22 - 25 GHG - 2.11.22 20 CC* 

26 - 27 GHG - 2.11.26 18 ------ 

28 GHG - 2.11.26 7 ------ 
           NT: Não trabalhada SP: Substância predominante  

CC: Cromatografia em coluna 
* Sílica gel (230-400 mesh) - resultado não satisfatório 

**Sephadex LH-20 - resultado não satisfatório 

 

 

  

Subst. 2 
6 mg 

 

 

 

D D:A  
(98:2) 

D:A  
 (95:5) 

D:A  
 (9:1) 

D:A  
(8:2) 

 

D:A  
(7:3) 

D:A  
(1:1) 

A
  
 

A:M 
(1:1) 

M  

GHG – 2.11  

335 mg  

1-5
v2

 

CC - sílica gel (35-70 mesh) 

h= 48 cm    θ= 1,7 cm 

7-15
v1

 6
v4

   16-17
v3

 18
v4

 19
v4

 22
v4

 20-21
v4

 23-27
 v4

 28
v5

 

V1= 500 mL; V2= 300 mL;  V3= 200 mL; 

V4= 100 mL; V5= 50 mL 

 D= Diclorometano; A=Acetato de Etila; M=Metanol 
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A fração GHG - 2.12 foi aplicada no topo de uma coluna de sílica gel que foi eluída 

em com diclorometano, gradiente de diclorometano e acetato de etila, acetato de etila e 

finalizada com metanol (Esquema 6). Deste fracionamento resultaram 107 frações que foram 

reunidas após análise em CCD. 

O tratamento da fração GHG - 2. 12.9 com hexano e metanol possibilitou o isolamento 

da substância 2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Esquema 6. Coluna cromatográfica de GHG - 2.12 

 

Reunião de Frações de GHG - 2.12 

Frações Código Massa (mg) Observações 

1 - 8 GHG - 2.12.1 14  Descartado 

9 - 14 GHG - 2. 12.9 27  Tratamento com Hex  e MeOH 

15 - 25 GHG - 2.12.15 7  ------ 

26 - 46 GHG - 2.12.26 17  ------ 

47 - 51 GHG - 2.12.47 2  Descartado 

52 - 101 GHG - 2.12.52 10  Guardado 

102 - 107 GHG - 2.12.102 17  Descartado 

 

 

Subst. 2 

8 mg 

 

 

V1= 1450 mL; V2= 20 mL;  V3= 10 mL 

 D= Diclorometano; A=Acetato de Etila; M=Metanol 

D D:A  
(9:1)  

D:A 

 (1:1) 
A M 

 

1 - 99
 v1

 105
v2

 101-104
v2

 106
v3

 107
v3

 

CC - sílica gel (35-70 mesh) 
h= 33 cm    θ= 1 cm 

 
GHG – 2.12  

150 mg  

D:A  

(7:3)  

100
v3
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À uma coluna empacotada com sílica gel foi adicionada a fração GHG- 2.18. Esta 

coluna foi eluída com diclorometano, gradiente de diclorometano e metanol e finalizada com 

metanol puro, e as 22 frações coletadas foram analisadas por CCD. A fração GHG- 2.18.7 

foi filtrada em celulose para extração de pigmentos e posteriormente fracionada em coluna 

de sílica gel, o que resultou no isolamento da substância 3 (Esquema 7).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Esquema 7. Coluna cromatográfica de GHG - 2. 18 

V1= 700 mL; V2= 600 mL; V3= 250 mL; V4= 200 
mL; V5= 175 mL; V6= 150; V7= 100 mL 

H= Hexano; D= Diclorometano; 

A=Acetato de Etila; M=Metanol 

Fr. 59-62  

GHG - 2.18.7.13 
 

13 -23 

GHG - 2.18.7.13 

72 mg 

88 

frações 

Tratamento com 

éter etílico 

 

Subst. 3 

9 mg 

 

 

Coluna em sílica (230-400 mesh) 
h= 35 cm   θ= 1 cm  
D:A (9:1) – isocrático  (340 mL) 
 

GHG – 2.18  
1,435 g   

D D:M 

(98:2)  

D:M 

 (95:5) 

D:M 

 (9:1) 

D:M 

 (7:3) 

 

D:M 

 (1:1) 

 

M  

1
v4

 4-15
v1

 3
v4

 16
v7

 17
v7

 18-19
v7

 20-22
v6

 

CC - sílica gel (70-230 mesh) 

h= 45 cm θ= 3 cm 

D:M 

 (97:3)  

2
v7

 

7 - 8  

GHG - 2.18.7 
396 mg 

H H:D  

 (1:1) 

H:D  

(7:3) 

1-3v3
 4-21

v2
 22-23

v7
 

D M 

24-26
v6

 27-28
v5

 

Filtração em celulose 

h= 20 cm θ= 3 cm 
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       Reunião de Frações de GHG - 2.18 

Frações Código Massa (mg) Observações 

1 - 5 GHG - 2.18.1 4 Descartado 

6 GHG - 2. 18.6 107 NT (SP em GHG - 2.18.7) 

7 - 8 GHG - 2.18.7 396 CC (esquema 7) 

9 - 11 GHG - 2.18.11 463 NT (SP em GHG - 2.18.7) 

12 - 15 GHG - 2.18.14 120 ------ 

16 - 17 GHG - 2.18.16 85 Filtração em celulose* 

18 - 22 GHG - 2.18.18 82 ------ 

       NT: Não trabalhada SP: Substância predominante 

      * Resultado não satisfatório 

O extrato metanólico dos galhos (GHG -3) foi filtrado em coluna de sílica gel 

utilizando diclorometano, gradientes de diclorometano e acetato de etila, acetato de etila, 

gradiente de acetato de etila e metanol e metanol 100%. Essa filtração gerou 42 frações que 

foram analisadas por CCD e reunidas (Esquema 8).   

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Esquema 8. Coluna cromatográfica do extrato GHG - 3 

 

CC - sílica gel (70-230 mesh) 

h= 30 cm    θ= 4,5 cm 

 

GHG – 3  
15,65 g  

 

1-19
v1

 20-23
v2

 24-25
v4

 26-27
v4

 

 

28-29
v4

 

 

D  

 

D:A 

(3:7) 

D:A 

(1:1)  

D:A 

(7:3) 

D:A  

(8:2) 

D:A 

(9:1)  

D:A 

(95:5) 

32-33
v4

 30-31
v4

 

 

39-40
v4

 

 

36-38
v2

 34-35
v4

 

 

41-42
v3

 

A  

 

A:M 

(7:3) 

A:M 

(1:1) 

M 

V1= 1800 mL; V2= 400 mL; V3= 300 mL; V4= 200 mL 

D= Diclorometano; A=Acetato de Etila; M=Metanol 
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Reunião de Frações de GHG - 3 

Frações Código Massa (mg) Observações 

1 - 3 GHG - 3.1 198 NT (fração muito apolar) 

4 GHG - 3.4 89 NT (SP em GHG - 3.5) 

5 - 6 GHG - 3.5 67 CC* 

7 - 10 GHG - 3.7 90 ------ 

11-20 GHG - 3.11 465 Tratamento com Hex  e MeOH 

21-25 GHG - 3.21 112 CC (esquema 9) 

26-28 GHG - 3.26 144 ------ 

29 - 30 GHG - 3.29 132 Filtração em celulose* 

31 - 42 GHG - 3.14 1.118 ------ 

               NT: Não trabalhada SP: Substância predominante CC: Cromatografia em coluna  

         * Sílica gel (230-400 mesh) - resultado não satisfatório **Resultado não satisfatório 

  

A fração GHG - 3.21 foi submetida a um novo fracionamento e forneceu a substância 

4, como mostra o esquema 9. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Esquema 9. Coluna cromatográfica de GHG - 3.21 

Subst. 2 
10 mg 

 

 

 

7 - 17 

GHG – 3.21.7 
42 mg 

CC - Sephadex LH-20 
h= 35 cm, θ= 2,8 cm 

D:M (95:5); M 

20 frações 
11 - 18 

GHG – 3.21.7.11 

14 mg 

CC - silica gel (230-400 mesh) 

h= 25 cm, θ=1,6 cm 

20 frações 

 

 

H H:A  
(9:1)  

H:A 
 (1:1) 

A M 

 
1-4v1 11-12v2  

 

9-10v3  

 

14-15v3 

 

16-17v3 

 

Filtração em Celulose 
h= 25,5 cm    θ= 2 cm 

GHG – 3.21  
112 mg 

H:A  
(7:3)  

5-8v2 

 

H=Hexano; A=Acetato de Etila; M=Metanol 

V1= 300 mL;V2= 200 mL; V3= 100 mL Subst. 4 

4 mg 

 

 

Fr. 5-7  

GHG - 3.21.7.11.5 
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Na análise por CCD dos extratos obtidos das folhas de Guarea humaitensis observou-

se que o extrato hexânico (GHF-1) apresentava substâncias também presentes no extrato 

diclorometânico (GHF-2). No entanto, o extrato hexânico (GHF-1) apresentava menor 

pigmentação e por isso foi fracionado primeiramente (Esquema 10). Esse fracionamento 

forneceu o isolamento da substância 5.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Esquema 10. Coluna cromatográfica do extrato GHF-1 

 

 

 

 

 

 

 

1-3
v2

 

CC- Sílica gel (70-230mesh) 
h=51 cm          θ= 3 cm 

 

GHF – 1  
7,41 g  

 

4
v4

 

 

19-21
v4

 

5-7
v1

 

 

 

8-9
v7

 

 

10-15
v4

 

16-18
v3

 

 

26-27
v5

 

 

25
v6

 

 

22-24
v4

  

 

28-29
v4

 

H:A 
(98:2)  

 

H:A  
(95:5) 

H:A 
(9:1) 

 

H:A 
(8:2) 

 

H:A 
(7:3) 

 

H:A 
(1:1) 

 

H:A 
(7:3) 

  

 

A Ac M  

 

V1= 600 mL;V2= 550 mL; V3= 500 mL;V4= 200 mL; 

V5= 150 mL; V6= 100 mL; V7= 10 mL 

H=Hexano; A=Acetato de Etila; Ac=Acetona; M=Metanol 

H  

 



53 
 

 

 

Reunião de Frações de GHF - 1 

Frações Código Massa (mg) Observações 

1 - 2 GHF - 1.1 446 NT (fração muito apolar) 

3 - 9 GHF - 1.3 941 NT (SP = carotenóides) 

10 GHF - 1.10 424 ------ 

11  GHF - 1.11 395 Filtração em celulose*, CC** 

12 GHF - 1.12 511 ------ 

13 - 16 GHF - 1.13 1.070 ------ 

17 - 18 GHF - 1.17 370 Tratamento com Hex  e MeOH 

19 - 22 GHF - 1.19 1.220 NT (SP em GHF - 1.17) 

23 GHF - 1.23 254 ------ 

24 – 25 GHF - 1.24 414 CC***, CC** 

26 - 29 GHF - 1.26 123 ------ 

NT: Não trabalhada SP: Substância predominante CC: Cromatografia em coluna 

* Resultado não satisfatório ** Sílica gel (230-400 mesh) - resultado não satisfatório 

***Sephadex LH-20 - resultado não satisfatório 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Subst. 5 

17 mg 
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3.4. Ensaio larvicida frente ao Aedes aegypti 

Os ovos de A. aegypti foram incubados em água potável por um período de 3 a 4 dias 

em temperatura ambiente até alcançar o 3º estádio larval, sendo utilizado como alimento um 

composto de farinha de peixe, pó de fígado bovino e soja (Figuras 8 e 9). Todo o processo de 

desenvolvimento das larvas foi realizado na Coordenação de Pesquisas em Ciências da Saúde 

do Instituto Nacional de Pesquisas da Amazônia (CPCS-INPA). 

 

 

 

 

 

 

 

 

Os óleos essenciais foram solubilizados em dimetilsulfóxido (DMSO) na concentração 

de 10 mg.mL
-1 

(solução estoque). O ensaio foi realizado em copos descartáveis com larvas de 

3º estádio (10 larvas / copo), onde adicionou-se alíquotas da solução estoque, água potável até 

o volume final de 5,0 mL e alimento para as larvas (farinha de peixe, pó de fígado bovino e 

soja). Os testes foram realizados em triplicata e paralelamente foi conduzido o teste em 

branco (DMSO e água, 100 µg.mL
-1

), como ilustrado na figura 10.  

 

 

Figura 8. Incubação dos ovos de 

Aedes aegypti 

Figura 9. Larvas de Aedes 

aegypti no 3º estádio 
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A mortalidade foi avaliada após 24 e 48h de exposição e indicada pela ausência de 

movimentos das larvas. Os dados de mortaliadade foram convertidos em valores de Probit e 

plotados contra o log das concentrações.  Após análise de regressão linear, os valores da CL50 

e seus respectivos intervalos de confiança foram obtidos por interpolação gráfica. 

 As substâncias isoladas de G. humaitensis não foram avaliadas no teste larvicida por 

apresentarem pouca massa ou por serem insolúveis em DMSO. 

 

 

 

 

 

 

Figura 10. Ensaio larvicida dos óleos 

essenciais contra Aedes aegypti 
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
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4.1. Óleos essenciais 

Os maiores rendimentos foram obtidos para os óleos essenciais de folhas de G. 

silvatica e galhos de G. humaitensis (Tabela 4). O quadro 7 mostra as estruturas dos 

sesquiterpenos identificados por CG/EM dos óleos essenciais.  

Nos galhos de G. convergens foi identificada 82,04% da composição do óleo, 

totalizando 16 sesquiterpenos (3 oxigenados), sendo os mais abundantes os não oxigenados α-

santaleno (26,26%),  α-copaeno (14,61%), drima-7,9(11)-dieno (6,85%) e  β-santaleno 

(6,32%) (Figura 11 e Tabela 6). No óleo dos galhos de G. humaitensis identificaram-se 

82,14% dos constituintes, sendo estes 13 sesquiterpenos (3 oxigenados). Os mais abundantes 

foram o epóxido de cariofileno (40,91%), epóxido de humuleno II (14,43%) e β-bisaboleno 

(8,36%) ( Figura 12 e Tabela 7). 

Na espécie G. scabra foram identificados 80,66% dos constituintes do óleo das folhas, 

compreendendo 17 sesquiterpenos (3 oxigenados),  predominando cis-cariofileno (33,37%), 

α-trans-bergamotemo (11,88%) β-bourboneno (5,42%) e γ-muuroleno (5,00%)  (Figura 13 e 

Tabela 8).   

No óleo das folhas de G. silvatica identificaram-se 8 sesquiterpenos e 1 diterpeno,  

correspondendo a 69,96 % dos componentes analisados.  Entre os sesquiterpenos, apenas 3 

são oxigenados. No óleo essencial nos galhos deste espécimen identificou-se 55,47% da 

composição, sendo 18 sesquiterpenos (6 oxigenados). Os componentes majoritários foram os 

sesquiterpenos oxigenados, epóxido de cariofileno (36,54% em folhas; 8,57% em galhos), 

espatulenol (14,34% em galhos e 4,17% em folhas), e o não oxigenado β-elemeno (6,20% em 

folhas), além do diterpeno kaureno em folhas (15,61%) (Figuras 14 e 15 e Tabelas 9 e 10).   

A tabela 5 mostra um resumo do número de constituintes voláteis dos óleos essenciais 

analisados bem como a quantificação dos sesquitepenos oxigenados e não oxigenados.  
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Tabela 4. Rendimento (%) dos óleos essenciais de G. convergens, G. humaitensis, 

G. scabra e G. silvatica 

Espécies 
Rendimento (%) 

Galhos Folhas 

G. convergens 0,05  

G. humaitensis 0,29  

G. scabra  0,20 

G. silvatica 0,05 1,26 

 

 

 

 

Tabela 5. Número de constituintes identificados nos óleos de G. convergens, G. humaitensis, 

G. scabra e G. silvatica 

Espécies 
Nº de 

constituintes 

Sesquiterpeno Diterpeno 

NO O NO 

G. humaitensis - G 13 10 3 --- 

G. convergens - G 16 13 3 --- 

G. scabra - F 17 14 3 --- 

G. silvatica - F 9 5 3 1 

G. silvatica - G 18 12 6 --- 

     O: Oxigenado; NO: Não oxigenado; F: Folhas; G: Galhos 
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Tabela 6. Composição química do óleo essencial dos galhos de G. convergens 

Pico Substância [%] IK* IK** 

1 α-copaeno 14,61 1375 1376 

2 β-elemeno 1,95 1390 1391 

4 α-santaleno 26,26 1419 1420 

5 α-trans-bergamotemo 2,32 1435 1436 

6 β-santaleno 6,32 1458 1462 

7 drima-7,9(11)-dieno 6,85 1467 1469 

9 ar-curcumeno 2,02 1479 1483 

11 β-selineno 1,88 1485 1485 

12 α-selineno 2,02 1492 1494 

13 α-muuroleno 1,72 1498 1499 

14 β-bisaboleno 5,18 1507 1509 

16 cis-calameneno 2,61 1519 1521 

17 espatulenol 3,99 1572 1576 

18 epóxido de cariofileno 1,27 1579 1581 

20 1-epi-cubenol 1,77 1624 1627 

23 cadaleno 1,27 1668 1674 

                 (*) Índice de retenção experimental 

                 (**) Índice de retenção literatura (ADAMS, 1995) 
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Figura 7. Cromatograma do óleo essencial dos galhos de G. convergens 

 

 

 

 

 

 

   Figura 11. Cromatograma do óleo essencial dos galhos de G. convergens 

 

 

β-santaleno 

α-santaleno 

α-santaleno 

α-copaeno 

drima-7,9(11)-dieno β-santaleno 
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Tabela 7. Composição química do óleo essencial dos galhos de G. humaitensis 

Pico Substância [%] IK* IK** 

1 δ-elemeno 1,01 1335 1339 

2 α-copaeno 1,84 1373 1376 

3 β-elemeno 2,27 1389 1391 

4 α-trans-bergamoteno 1,07 1433 1436 

5 β -santaleno 0,98 1457 1462 

6 γ-muuroleno 3,71 1473 1477 

7 ar-curcumeno 2,05 1478 1483 

9 β-bisaboleno 8,36 1505 1509 

10 γ-cadineno 1,97 1509 1513 

12 epóxido de cariofileno 40,91 1577 1580 

14 epóxido humuleno II 14,43 1602 1606 

15 1-epi-cubenol 2,60 1622 1627 

21 cadaleno 0,94 1667 1674 

                    (*) Índice de retenção experimental 

                    (**) Índice de retenção literatura (ADAMS, 1995) 
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Figura 12. Cromatograma do óleo essencial dos galhos de G. humaitensis 

 

 

epóxido de cariofileno 

epóxido de humuleno II 

β-bisaboleno 
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Tabela 8. Composição química do óleo essencial das folhas de G. scabra 

Pico Substância [%] IK* IK** 

1 δ-elemeno 2,60 1336 1339 

2 α-ylangeno 0,71 1370 1372 

3 α-copaeno 2,44 1375 1376 

4 β-bourboneno 5,42 1383 1384 

5 β-elemeno 0,88 1390 1391 

6 cis-cariofileno 33,37 1405 1404 

7 α-cis-bergamotemo 1,28 1414 1415 

9 β-gurjuneno 2,08 1427 1432 

10 α-trans-bergamotemo 11,88 1435 1436 

11 α-humuleno 1,02 1450 1454 

12 γ-muuroleno 5,00 1474 1477 

14 ar-curcumeno 2,67 1479 1483 

16 α-muuroleno 2,36 1497 1499 

17 γ-cadineno 3,48 1510 1513 

18 trans-nerolidol 1,63 1560 1564 

19 epóxido de cariofileno 0,54 1577 1581 

21 epi- α-cadinol 3,30 1637 1640 

                (*) Índice de retenção experimental 

                  (**) Índice de retenção literatura (ADAMS, 1995) 
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Figura 13. Cromatograma do óleo essencial das folhas de G. scabra 

 

 

 

cis-cariofileno 

α-trans-bergamoteno 

β-bourboneno 
γ-muuroleno 
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Tabela 9. Composição química do óleo essencial das folhas de G. silvatica 

Pico Substância [%] IK* IK** 

3 α-copaeno 2,81 1377 1376 

4 β-bourboneno 0,40 1385 1384 

5 β-elemeno 6,20 1392 1391 

7 γ-muuroleno 1,05 1476 1477 

8 β-selineno 1,06 1485 1485 

14 espatulenol 4,17 1576 1576 

15 epóxido de cariofileno 36,54 1581 1581 

17 epóxido humuleno II 2,12 1605 1606 

32 kaureno 15,61 2034 2034 

                  (*) Índice de retenção experimental 

                 (**) Índice de retenção literatura (ADAMS, 1995) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 14. Cromatograma do óleo essencial das folhas de G. silvatica 

epóxido de cariofileno 

espatulenol 

β-elemeno 

kaureno 
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Tabela 10. Composição química do óleo essencial dos galhos de G. silvatica 

Pico Substância [%] IK* IK** 

1 α-trans-bergamotemo 0,73 1436 1436 

2 γ-muuroleno 2,91 1475 1477 

3 β-selineno 0,69 1484 1485 

4 cis-cadina-1,4-dieno 0,86 1493 1495 

5 α-muuroleno 1,65 1499 1499 

6 β-bisaboleno 2,90 1508 1509 

7 γ-cadineno 2,15 1512 1513 

8 6-metil-ionona 0,87 1517 1521 

9 cis-calameneno 1,10 1520 1521 

10 (E)-iso- γ-bisaboleno 2,31 1525 1529 

13 espatulenol 14,34 1574 1576 

14 epóxido de cariofileno 8,57 1579 1580 

18 epóxido humuleno II 2,39 1605 1606 

19 1-epi-cubenol 1,90 1625 1627 

20 epi- α-cadinol 3,27 1639 1640 

22 β-eudesmol 4,65 1646 1649 

25 cadaleno 2,85 1670 1674 

26 mustakone 1,33 1672 1677 

                 (*) Índice de retenção experimental 

                 (**) Índice de retenção literatura (ADAMS, 1995) 
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Figura 15. Cromatograma do óleo essencial dos galhos de G. silvatica 
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Quadro 7. Principais sesquiterpenos identificados nos óleos de G. convergens, G. 

humaitensis, G. scabra e G. silvatica com tipo de esqueleto e parte da planta 

Elemano 

-elemeno 

 

 

 

G. scabra - F 

G. humaitensis - G 

 

-elemeno 

 

 

 

G. scabra - F 

G. humaitensis - G 

G. convergens - G 

G. silvatica - F 

 

Germacrano 

 

-selineno 

H
 

 

G. convergens - G 

G. silvatica - F 

 

-selineno 

H
 

 

G. convergens - G

Copaano 

 

-ylangeno 

H
H

H

 

G. scabra - F 

-copaeno 

H

H
H  

 

 

 

G. scabra - F 

G. humaitensis - G 

G. convergens - G 

G. silvatica - F
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Sesquipinano e Sesquicanfano 

-santaleno 

 

 

 

G. convergens - G 

-santaleno 

 

G. humaitensis - G 

G. convergens - G 

-cis-bergamoteno 



G. scabra - F



-trans-bergamotemo 

 

G. scabra - F 

G. humaitensis - G 

G. convergens - G 

Cariofilano 

cis-cariofileno 

H

H

 

G. scabra - F 

epóxido de cariofileno 

O

H

H

 

 

 

 

G. scabra - F 

G. humaitensis - G 

G. convergens - G 

G. silvatica - F, G 

Humulano 

-humuleno 

 

G. scabra - F 

epóxido de humuleno II 

O

 

G. humaitensis - G 
G. silvatica - F 
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Farnesano e Biciclofarnesano 

trans-nerolidol 

HO

 

 

G. scabra - F 

 

drima-7,9(11)-dieno 

 

 

G. convergens - G 

Cadinano 

-muuroleno 

H

H

 

G. scabra - F 

G. humaitensis - G 

G. silvatica - F 

 

-muuroleno 

H

H

 

G. scabra - F 

G. convergens - G 

 

-cadineno 

H

H
 

G. scabra - F 

G. humaitensis - G 



1-epi-cubenol 

OH

H

 

G. humaitensis - G 

G. convergens - G 

epi--cadinol 

H

HOH

 

 

G. scabra - F 

cis-calameneno 

 

 

G. convergens - G 

 

cadaleno 

 

G. humaitensis - G 

G. convergens - G 
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Bisabolano 

ar-curcumeno 

 

G. scabra - F 

G. humaitensis - G 

G. convergens - G 

-bisaboleno 

 

G. humaitensis - G 

G. convergens - G 

Outros 

-bourboneno 

 

H

H

 

 

G. scabra - F 

G. silvatica - F 

 

-gurjuneno 

H

H

 

 

 

G. scabra-  F 

espatulenol 

H

HO

 

 

G. convergens - G 

G. silvatica - F, G 
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4.2. Identificação das substâncias isoladas dos extratos de Guarea humaitensis 

Substância 1   

Obtenção: Esquema 4 (GHG - 2.10.11.6) 

Aspecto: óleo incolor 

Avaliação em CCD: luz UV (254 e 365 nm) - apresenta fluorescência  

vanilina sulfúrica - coloração roxa 

Rf= 0,55 [Hex: AcOEt (98:2)] 

 

Os sinais dos espectros de RMN 
1
H e de 

13
C (Figuras 16 e 17) de 1 foram compatíveis 

com a presença de uma  mistura de três sesquiterpenos: epóxido de cariofileno (1a), epóxido 

de humuleno II (1b) e outro sesquiterpeno não identificado.  

Para o epóxido de cariofileno (1a) foram observados no espectro de RMN 
1
H sinais 

em δ 4,97 (sl) e 4,86 (sl) atribuídos aos hidrogênios do metileno (H-14); δ 2,88 (dd; 10,4 e 4,4 

Hz) de hidrogênio metínico (H-1) compatível para o grupo epóxido. Os sinais das metilas 

foram observados em δ 1,20 (Me-15), 1,00 (Me-12), 0,98 (Me-13). O espectro mostra 

também um sinal em δ 2,34 (ddd; 12,8; 8,4 e 4,4 Hz) referente a H-3a e um multipleto em δ 

1,77 H-3b. Regiões congestionadas, de difícil interpretação da multiplicidade, aparecem entre 

δ 1,27 e 1,38 para H-2 e H-9b; δ 2,05 - 2,14 atribuídos a H-9a, H-5 e H-6a; e em δ 1,66 -1,65 

referentes a H-7 e H6b. O epóxido de humuleno II (1b) foi detectado na mistura devido os 

sinais com menor intensidade de hidrogênios olefínicos em δ 4,97 (H-5), δ 5,13 (H-7) e 5,27 

(H-8). 

Os deslocamentos químicos observados no espectro de RMN de 
13

C (Tabela 11) foram 

compatíveis para mistura, conforme mostra a literatura (MOREIRA et al., 2007; 

ECONOMIDES; ADAM, 1998). 
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Epóxido de Cariofileno 

O

15

14

1

10
7

8

6

11

(1b)
 

         Epóxido de Humuleno II 

 

Tabela 11. RMN de 
13

C dos sesquiterpenos 1a e 1b 

Posição RMN 
13

C 

(1a) 

RMN 
13

C 

(1b)
 

1 63,8 61,9 

2 30,2 37,2 

3 29,8 26,9 

4 151,7 132,5 

5 48,8 125,7 

6 39,8 42,9 

7 50,8 143,1 

8 27,2 122,1 

9 39,2 40,3 

10 59,9 62,6 

11 34,0 36,7 

12 21,6 30,4 

13 29,9 24,8 

14 112,8 14,1 

15 17,2 17,0 
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Substância 2 

Obtenção: Esquemas 5, 6 e 8 (GHG - 2.11.7; GHG - 2. 12.9; GHG - 3.11) 

Aspecto: sólido branco cristalino 

Avaliação em CCD: luz UV (254 e 365 nm) - sem fluorescência 

vanilina sulfúrica - coloração roxa 

Rf = 0,47 [CH2Cl2: AcOEt (9:1)] 

 

A avaliação em CCD e o aspecto sólido de 2,  foram indicativos da presença de β-

sistosterol,  no entanto para verificação da presença do estigmasterol, submeteu-se a amostra a 

análise por  RMN de 
1
H, cujo espectro  (Figura 18) mostrou um dubleto largo em δ 5,35 (J = 

5,2 Hz), atribuído ao hidrogênio olefínico H-6 e um multipleto em δ 3,53 referente ao 

hidrogênio ligado ao carbono carbinólico (H-3). A presença do estigmasterol foi confirmada 

pela presença de dois duplos dubletos em δ 5,15 (J = 15,2 e 8,4 Hz) e em δ 5,02 (J= 15,2 e 8,4 

Hz) atribuídos aos hidrogênios olefínicos H-23 e H-22, respectivamente. Assim, a mistura foi 

identificada como β-sistosterol (2a) e estigmasterol (2b), cujos valores das integrais 

apresentadas no espectro de RMN de 
1
H sugeriram a presença de 2b em torno de 40%. 

 

 

 

 

 

     

   (2a)       (2b) 

      β-Sitosterol         Estigmasterol   

    

OH OH
6

3

23

22
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Substância 3 

Isolamento: Esquema 7 (GHG - 2.18.7.13.59)  

Aspecto: sólido branco (tipo agulha) 

Avaliação em CCD: luz UV (254 e 365 nm) - apresenta fluorescência 

vanilina sulfúrica - coloração roxa 

Rf =  0,51  [CH2Cl2: AcOEt (7:3)] 

 

No espectro de RMN de 
1
H (Tabela 12 e Figuras 19 - 20) de 3  a presença de  cinco 

singletos referentes a metilas (δ 1,46; 1,31; 1,25; 0,99 e 0,79) e sinais característicos de anel 

furano (δ 7,45; 7,44 e  6,37) foram indicativos da presença de limonóide. Foram observados 3 

hidrogênios oximetínicos - o sinal em δ 5,42  como singleto foi atribuído ao H-17,   e os sinais 

em δ 4,84 (dubleto)  ao H-3 e  δ 4,37  (singleto largo)  ao H-6.  Os deslocamentos químicos 

verificados nos espectros de RMN de 
1
H e 

13
C são semelhantes aos apresentados para 

Grandifolídeo A (Modelo I; ZHANG et al., 2008). No entanto, os acoplamentos verificados 

no espectro de COSY (Figura 22) entre os sinais em δ 2,75 com os sinais em δ 4,84 (H-3) e 

1,70 (H-30b) indicam a presença de hidrogênio na posição 2, diferente de Grandifolídeo A 

(Modelo I)  que não apresenta hidrogênio nesta posição.   

No espectro de RMN de 
13

C (Tabela 12 e Figura 21) os deslocamentos de carbono 

hemiacetálico em δ 108,5 (C-1) e de outros carbonos oxigenados em 79,8 (C-8), 78,2 (C-3) e 

63,7 (C-9) sugeriram o sistema triciclodecano do limonóide. O modelo I apresenta uma 

oxigenação adicional no C-2 (δ 79,5) desse sistema, típico de mexicanolídeo. Os sinais 

atribuídos aos carbonos do anel furano C-23 (δ 143,1), C-22 (δ 109,8), C-21 (δ 140,6) e C-20 

(δ 121,5) foram confirmados através dos mapas de contorno HSQC (Tabela 13 e Figura 23).  

O mapa de contorno HMBC (Tabela 13 e Figura 24-25) mostra correlações 

importantes para o sistema triciclodecano análogo ao do mexicanolídeo, tais como a 

correlação do sinal em δ 1,70 (H- 30b) a duas ligações (
2
J) com  C-8 (δ 79,8)  e a três ligações 

(
3
J)   com C-9  (δ 63,7),  e do sinal em  δ 2,20 (H- 30a) a duas ligações (

2
J)  com C-2  (δ 44,8)  
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e  a três ligaões (
3
J) com C-3 (δ 78,2 ).  A metila 19 (δ 1,31) correlacionou com δ 45,1 (C-10) 

a duas ligações ( 
2
J ) e com δ 45,6 (C-5),   63,7 (C-9)  e 108,5 (C-1) a três ligações (

3
J). 

A ocorrência de limonóides com esqueleto do tipo mexicanolídeo tem sido relatada na 

família Meliaceae, sendo este o primeiro registro de isolamento de 2-desoxigrandifolídeo A 

(3). 
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Tabela 12. Dados de RMN 
1
H e 

13
C da substância 3 e comparação com a literatura 

Nº SUBSTÂNCIA 3 MODELO I
#
 

RMN 
1
H* RMN 

13
C** RMN 

1
H* RMN 

13
C** 

1  108,5  108,3 

2 2,75 (m) 44,8  79,5 

3 4,84 (d; 8,8 Hz) 78,2 4,74 (s) 83,7 

4  38,3  38,1 

5 2,76
a 
 45,6 2,38 (d; 4,0 Hz) 49,1 

6  4,37 (sl) 72,3 4,38 (sl) 71,0 

7  177,2  175,6 

8  79,8  78,2 

9 1,60
b
 63,7 1,61

b
 62,9 

10  45,1  44,1 

11 1,81
c 
(H-11a) 

1,74
d
 (H-1b) 

20,0 1,88 (m); 1,59
d
 20,4 

12 1,81
e 

1,33
f 

35,9 1,82 (dl; 14,9 Hz); 

1,33 (m) 

35,4 

13  35,4  35,2 

14 2,15 (tl, H-12a)  45,3  44,7 

15 2,83 (dl, H-12b) 28,1 2,86
g
 27,6 

16  171,8  170,4 

17 5,42 (s) 78,7 5,32 (s) 78,1 

18 0,99 (s) 22,2 0,98 (s) 22,5 

19 1,31 (s) 21,7 1,39 (s) 22,3 

20  121,5  121,2 

21 7,45(m) 140,6 7,49 (sl) 140,7 

22 6,37 (m) 109,8 6,40 (d; 1,2 Hz) 109,9 

23 7,44 (m) 143,1 7,43 (t; 1,7 Hz) 143,0 

28 0,79 (s) 23,8 0,95 (s) 24,8 

29 1,46 (s) 25,1 1,30 (s) 23,9 

30 2,20
h 
(H-30a) 

1,70
i 
(H-30b) 

29,0 2,53 (d; 14,3 Hz) 

1,57
i
 

39,7 

OMe 3,88 (s) 52,3 3,81 (s) 52,6 

COMe  171,5  171,9 

COMe 2,06 (s) 21,1 2,15 (s) 21,0 

# ZHANG et al., 2008; *400 MHz, CDCl3; **100 MHz, CDCl3; 
a-i mutiplicidade não definida  
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Tabela 13. Dados de HSQC e HMBC (400/100 MHz, CDCl3) da substância 03 

δ (ppm) 
1
J 

2
J 

3
J 

4,84 (H-3) 78,2 

44,8 (C-2) 

38,3 (C-4) 

 

45,6 (C-5) 

25,1 (Me-29) 

29,0 (C-30) 

171,5 (COMe) 

2,76 (H-5) 45,6 

38,3 (C-4) 

72,3 (C-6) 

45,1 (C-10) 

 

78,2 (C-3) 

63,7 (C-9) 

25,1 (Me-29) 

21,7 (Me-19) 

177,2 (C-7) 

4,37 (H-6) 72,3 

45,6 (C-5) 

177,2 (C-7) 

 

38,3 (C-4) 

2,15 (H-14) 45,3 
79,8 (C-8) 

35,4 (C-13) 

171,8 (C-16) 

2,83 (H-15) 28,1 

45,3 (C-14) 

171,8 (C-16) 

 

79,8 (C-8) 

35,4 (C-13) 

5,42 (H-17) 78,7 

35,4 (C-13) 

121,5 (C-20) 

 

45,3 (C-14) 

140,6 (C-21) 

109,8 (C-22) 

0,99 (Me-18) 22,2 
35,4 (C-13) 45,3 (C-14) 

78,7 (C-17) 

1,31 (Me-19) 21,7 

45,1 (C-10) 45,6 (C-5) 

63,7 (C-9) 

108,5 (C-1) 

7,45 (H-21) 140,6 121,5 (C-20) 109,8 (C-22) 

6,37 (H-22) 109,8 
121,5 (C-20) 

143,1 (C-23) 

140,6 (C-21) 

7,44 (H-23) 143,1 109,8 (C-22) 121,5 (C-20) 

0,79 (Me-28) 23,8 38,3 (C-4) 

78,2 (C-3) 

45,6 (C-5) 

25,1 (Me-29) 

1,46 (Me-29) 25,1 38,3 (C-4) 

78,2 (C-3) 

45,6 (C-5) 

23,8 (Me-28) 

2,20 (H-30a) 29,0 44,8 (C-2) 78,2 (C-3) 

1,70 (H-30b) 29,0 (C-30) 79,8 (C -8) 63,7 (C-9) 

3,88 (COOMe) 52,3  177,2 (C-7) 

2,06 (COMe) 21,1 171,5 (-COMe)  

Obs. H-2, H-9, H-11 e H-12 correlações em regiões de sobreposição  
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Figura 20.  Expansão da região δ 3,0 a 0,7 do espectro de RMN 
1
H da substância 3  
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Figura 25.  Expansão da região δ 3,0 a 0,6 do espectro de HMBC da substância 3  
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Substância 4.   

Isolamento: Esquema 9 (GHG - 3.21.7.11.5)  

Aspecto: sólido amarelo (tipo agulha)  

Avaliação em CCD:  luz UV (254 e 365 nm) - apresenta fluorescência 

vanilina sulfúrica - não revela 

Rf= 0,34 [CH2Cl2: AcOEt (95:5)] 

 

O espectro de RMN de 
1
H (Figura 26) da substância 4 mostrou sinais característicos 

de esqueleto cumarínico devido a presença de dois dubletos em δ 7,60 e 6,27 (J = 9,5 Hz) 

característicos da insaturação α,β-lactona (H-3 e H-4). Os sinais dos hidrogênios aromáticos 

foram verificados em δ 6,92 e 6,85 como singletos sugerindo substituição nas posições 6 e 7. 

Esse espectro apresentou também um sinal em δ 3,96 referente a um grupo metoxila.  

No espectro de RMN
 13

C (Figura 27), os sinais dos carbonos hidrogenados foram 

verificados em δ 143,7 (C-4), 113,5 (C-3), δ 107,5 (C-5) e 103,2 (C-8). Esses dados são 

compatíveis para a cumarina escopoletina (Tabela 14). Esta cumarina foi isolada 

anteriormente em Guarea rhophalocarpa (CAMACHO et al., 2001). 

 

Tabela 14. Dados de RMN de 
1
H da substância 4  

e comparação com a literatura 

Nº 
SUBSTÂNCIA 4 LITERATURA

#
 

RMN 
1
H* RMN 

1
H* 

3 6,27 (d; J= 9,5 Hz) 6,28 (d) 

4 7,60 (d; J= 9,5 Hz) 7,60 (d) 

5 6,85 (s) 6,85 (s) 

8 6,92 (s) 6,92 (s) 

OMe 3,96 (s) 3,95 (s) 

OH 6,13 (s) 6,09 (s) 

   # RAHMAN et al., 2007;  *400 MHz, CDCl3  

 

 

O OOH

MeO
3

45

6

7

8

9

10

(4) 

Escopoletina 
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Substância 5 

Isolamento: Esquema 10 (GHF- 1.17) 

Aspecto: sólido branco cristalino (tipo agulha) 

Avaliação em CCD: luz UV (254 e 365 nm) - sem fluorescência 

vanilina sulfúrica - coloração roxa  

Rf= 0,47 [Hex: AcOEt (8:2)] 

 

 

O espectro de RMN de 
1
H (Figuras 28 e 29) da substância 5 apresenta sete sinais de 

hidrogênios metílicos na região de δ 1,32 a 0,81 e dois dubletos em δ 0,56 (J = 4,0 Hz, 1H) e 

0,33 (J = 4,0 Hz, 1H) que indicam a presença de uma ponte metilênica formando um anel 

ciclopropânico, cujo acoplamento é confirmado pelo espectro de COSY (Figura 32). Estes 

dados aliados aos sinais δ 3,28 (dd; J =12,2 e 4,4 Hz, 1H) e em δ 78,9 no espectro de RMN
 

13
C (Figuras 30 e 31) sugerem a estrutura de um triterpeno do tipo cicloartan-3β-ol. A posição 

do grupo hidroxila foi confirmada pela correlação no mapa de contorno HMBC (Figuras 35 e 

36) de δ 3,28 (H-3) com os sinais δ 40,5 (C-4), 30,4 (C-2), 25,5 (Me-30) e 14,0 (Me-29).  

 Os hidrogênios olefínicos da cadeia lateral foram observados como multipleto 

integrando para 2 hidrogênios (δ 5,60) os quais correlacionaram no espectro de HSQC 

(Figuras 33 e 34)  com os carbonos em δ 139,4 e 125,7.  No mapa de contorno estes dois 

hidrogênios olefínicos correlacionaram com os carbonos em δ 139,4 (C-24), 125,7 (C-23), 

70,8 (C-25) e 39,1 (C-22). Outras correlações importantes da cadeia lateral foram dos 

hidrogênios das metilas 26 e 27 (δ 1,31) com os carbonos em δ 139,4 (C-24) e 70,8 (C-25).  

Com base nos dados obtidos pela análise dos espectros RMN de 
1
H e 

13
C além dos 

experimentos COSY, HSQC e HMBC e pela comparação com dados da literatura (ABDEL-

MONEM et al., 2008), concluiu-se que a substância 5 se trata do triterpeno cicloart-23-en-
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3β,25-diol, já reportado nas espécies Guarea macrophylla (LAGO; ROQUE, 2002) e Guarea 

trichilioides (FURLAN et al., 1993). 
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(5) 

Cicloart-23-en-3β, 25-diol 
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Tabela 15. Dados de RMN 
1
H e 

13
C da substância 5 e comparação com a literatura 

Nº 
SUBSTÂNCIA 5 LITERATURA

#
 

RMN 
1
H* RMN 

13
C** RMN 

1
H* RMN 

13
C** 

1 1,56
a
 (H-1a) 

1,25
b
 (H-1b) 

32,0 
 

32.1 

2 1,75
c
 (H-2a) 

1,57
d
 (H-2b)  

30,4 
 

30.5 

3 3,28 (dd; 11,2 e 4,4 Hz) 78,9 3,24 (dd; 11,2 e 4,4 Hz) 79.0 

4  40,5  40.7 

5 1,29
e
  47,2  47.3 

6 1,59
f 
 21,1  21.3 

7 1,05
g
  26,0  28.2 

8 1,52
h
  47,9  48.1 

9  20,1  20.2 

10  26,2  26.3 

11 1,98
i
 26,5  26.2 

12 1,61
j
 32,9  33.0 

13  45,4  45.5 

14  48,9  49.0 

15 1,30
l
 35,6  35.8 

16 1,90
f
; 1,31

m
  28,1  26.3 

17 1,58
n
 52,1  52.2 

Me-18 0,97 (s) 18,1 0,94 (s) 18.3 

19 0,56 (d; 4,0 Hz) 

0,33 (d; 4,0 Hz)   

29,8 0,53 (d; 4,0 Hz)  

0,31 (d; 4,0 Hz)   
30.3 

20 1,49
o
 36,4  36.6 

Me-21 0,86 (d; 6,4 Hz) 18,3 0,83 (s) 18.5 

22 2,18 (m); 1,74 (m) 39,1  39.2 

23 5,60 (m) 125,7 5,57 (m) 125.8 

24 5,60 (m) 139,4 5,57 (m) 139.5 

25  70,8  70.9 

Me-26 1,32 (s) 30,0 1,29 (s) 29.9 

Me-27 1,32 (s) 29,9 1,29 (s) 30.1 

Me-28 0,89 (s) 19,3 0,86 (s) 19.5 

Me-29 0,81 (s) 14,0 0,78 (s) 14.2 

Me-30 0,97 (s) 25,5 0,94 (s) 25.6 

#
ABDEL-MONEM et al., 2008; *400 MHz, CDCl3; **100 MHz, CDCl3; 

a-o mutiplicidade não definida 
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Tabela 16. Dados de HSQC e HMBC (400/100 MHz, CDCl3) da substância 5 

δ (ppm) 
1
J 

2
J 

3
J  

1,25 (H-1b) 32,0  

30,4 (C-2) 

26,2 (C-10) 

 

78,9 (C-3) 

47,2 (C-5) 

 

1,75 (H-2a)  

1,57 (H-2b) 
30,4  

32,0 (C-1) 

78,9 (C-3) 

40,5 (C-4) 

26,2 (C-10) 

3,28 (H-3) 78,9  

30,4 (C-2) 

40,5 (C-4) 

 

14,0 (Me-29) 

30,0 (Me-30) 

 

1,29 (H-5) 47,2 

40,5 (C-4) 

21,1 (C-6) 

26,0 (C-7) 

14,0 (Me-29) 

1,59 (H-6) 21,1  
47,2 (C-5) 

26,0 (C-7) 

ND 

1,05 (H-7) 26,0  
21,1 (C-6) 

47,9 (C-8) 

20,1 (C-9) 

 

1,52 (H-8) 47,9  

26,0 (C-7) 

20,1 (C-9) 

48,9 (C-14) 

21,1 (C-6) 

35,6 (C-15) 

19,3 (Me-28) 

1,98 (H-11) 26,5  
20,1 (C-9) 

32,9 (C-12) 

26,2 (C-10) 

29,8 (C-19) 

1,61 (H-12) 32,9  

26,5 (C-11) 

45,4 (C-13) 

20,1 (C-9) 

48,9 (C-14) 

18,1 (Me-18) 

1,30 (H-15) 35,6  

48,9 (C-14) 

28,1 (C-16) 

 

47,9 (C-8) 

45,4 (C-13) 

 

1,90 (H-16a) 28,1  35,6 (C-15) 45,4 (C-13) 

1,31(H-16b) 28,1  

35,6 (C-15) 

52,1 (C-17) 

 

48,9 (C-14) 

1,58 (H-17) 52,1  

45,4 (C-13) 

28,1 (C-16)  

36,4 (C-20) 

ND 

0,97 (Me-18) 18,1 
45,4 (C-13) 32,9 (C-12) 

48,9 (C-14) 

0,56 (H-19a) 

0,33 (H-19b) 
29,8  

20,1 (C-9) 

26,2 (C-10)  

32,0 (C-1) 

47,2 (C-5) 

0,86 (Me-21) 18,3  
36,4 (C-20) 52,1 (C-17) 

39,1 (C-22) 

2,18 (H-22a) 

1,74 (H-22b) 
39,1  

36,4 (C-20) 

125,7 (C-23) 

 

52,1 (C-17) 

18,3 (C-21) 

139,4 (C-24) 
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5,60 (H23/H-24) 
125,7  

139,4  

139,4 (C-24), 125,7 (C-23), 70,8 (C-25), 

39,1 (C-22) 

1,32 (Me-26/Me-27) 
30,0  

29,9  

70,8 (C-25), 139,4 (C-24)  

0,89 (Me-28) 19,3  48,9 (C-14) 

47,9 (C-8) 

45,4 (C-13) 

35,6 (C-15) 

0,81 (Me-29) 14,0  40,5 (C-4) 

47,2 (C-5) 

78,9 (C-3)  

25,5 (Me-30) 

0,97 (Me-30) 25,5  40,5 (C-4) 

78,9 (C-3) 

47,2 (C-5)  

14,0 (Me-29) 

  ND – Não determinada (região congestionada)  

  Obs. H-20 correlações em regiões de sobreposição  
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Figura 29.  Expansão da região δ 2,3 a 0,3 do espectro de RMN 
1
H da substância 5 
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Figura 33.  Expansão da região δ 2,3 a 0,3 do espectro de HSQC da substância 5  
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4.3. Ensaio larvicida frente ao Aedes aegypti 

  Dentre os óleos testados foi observada maior atividade larvicida no óleo dos 

galhos de Guarea humaitensis, GHG, (CL50= 48,5 µg.mL
-1

), o qual apresentou 100% de 

mortalidade em 100 µg.mL
-1

, (Tabela 17 e Gráfico 4). Neste óleo os sesquiterpenos mais 

abundantes são o epóxido de cariofileno (40,91%), epóxido de humuleno II (14,43%) e  β-

bisaboleno (8,36%).   

 O óleo das folhas de G. scabra (GScF)  apresentou CL50= 79,1 µg.mL
-1

, sendo os 

principais constituintes o cis-cariofileno (33,37%) e o α-trans-bergamotemo (11,88%) (Tabela 

17 e Gráfico 5). O óleo dos galhos de G. convergens, cujos componentes predominantes 

foram os sesquiterpenos não oxigenados α-santaleno (26,26%) e α-copaeno (14,61%), 

apresentou CL50= 124,9 µg.mL
-1

 (Tabela 17 e Gráfico 3). 

 Os óleos obtidos das folhas (GSF) e dos galhos (GSG) de G. silvatica mostraram 

CL50= 102,0 e 243,9 µg.mL
-1

 respectivamente.  Os principais componentes nas folhas foram 

os sesquiterpenos epóxido de cariofileno (36,54%) e β-elemeno (6,20%), além do diterpeno 

kaureno (15,61%).  Nos galhos os constituintes majoritários foram os oxigenados espatulenol 

(14,34%) e epóxido de cariofileno (8,57%) (Tabela 17 e Gráficos 6 e 7). 

Os testes de atividade larvicida dos óleos essenciais avaliados nesse trabalho sugerem 

que os componentes com esqueleto do tipo cariofilano podem ser os responsáveis pela 

atividade larvicida, no entanto, é necessária a realização de mais testes para uma conclusão 

inequívoca.  
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Tabela 17. Mortalidade (%) provocada em larvas de Aedes aegypti 

Conc. (µg.mL
-1

) GCG GHG GScF GSF GSG 

500 100 100 100 100 100 

250 100 100 100 100 33 

100 10 100 --- 50 0 

50 0 40 10 17 0 

25 0 7 7 0 0 

CL50 124,9 48,5 79,1 102,0 243,9 

    --- Concentração não testada  

 

GCG- Galhos de G. convergens   GSF - Folhas de G. silvatica 

GHG -Galhos de G. humaitensis   GSG - Galhos de G. silvatica 

GScF - Folhas de G. scabra 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gráfico 3. Cálculo da CL50 pela regressão linear das concentrações de GCG 
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Gráfico 4. Cálculo da CL50 pela regressão linear das concentrações de GHG  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gráfico 5. Cálculo da CL50 pela regressão linear das concentrações de GScF 

 

 

 

 

GHG 

CL50= 48,5 +- 1,0 µg.mL
-1
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-1
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Gráfico 6. Cálculo da CL50 pela regressão linear das concentrações de GSF 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gráfico 7. Cálculo da CL50 pela regressão linear das concentrações de GSG 
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5. CONCLUSÕES 
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Os óleos essenciais obtidos dos galhos G. convergens e G. humaitensis, folhas de G. 

scabra e folhas e galhos de G. silvatica foram analisados por CG-EM e mostraram a 

predominância de sesquiterpenos, o que está de acordo com a literatura para espécies do 

gênero Guarea. 

Além da composição química dos óleos essenciais, esse estudo permitiu a obtenção de 

uma mistura dos sesquiterpenos epóxido de cariofileno (1a) e epóxido de humuleno II (1b) e 

dos esteróides β-sistosterol (2a) e estigmasterol (2b), além do isolamento de um novo 

limonóide do tipo mexicanolideo, 2-desoxigrandifolídeo A (3), da cumarina escopoletina (4), 

e do triterpeno cicloart-23-en-3β,25-diol (5) de G. humaitensis. 

 A avaliação da atividade larvicida dos óleos essenciais sugere que os componentes 

com esqueleto do tipo cariofilano podem ser os responsáveis pela atividade larvicida, no 

entanto, será necessária a realização de mais testes para uma conclusão correta. 
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