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CONSTITUINTES QUIMICOS DOS GALHOS E CASCAS DOS GALHO DE
Angostura bracteata (NEES & MART.) KALLUNKI (RUTACEAE)

Pablo Pinheiro Azevedo (IC)t?, Vanderllcia Fonseca de Paula (PG)3

RESUMO

Este estudo fitoquimico investigou a constituicdo quimica dos galhos e cascas dos
galhos de Angostura bracteata, uma planta da familia Rutaceae, com foco no isolamento
e caracterizacdo de substancias bioativas. O material vegetal foi coletado em Jequié-
BA e os extratos foram obtidos por maceracdo em hexano, acetato de etila e metanol.
Para purificagdo dos compostos, foram realizadas sucessivas colunas cromatograficas
dos extratos, monitoradas por cromatografia em camada delgada (CCD), seguidas de
analise por cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas (CG-EM) e
Ressonancia Magnética Nuclear de hidrogénio e Carbono 13 (RMN de 'H e *C). Os
resultados dessa andlise mostrou a presenca de varios alcaloides quinolinicos no
extrato hexanico da casca, sendo esses identificados como: 2-propilquinolina, 2-
pentilquinolina,  2-(trans-1,2-epoxipentil)quinolina e  2-[2-(3,4-metilenodioxifenil)-
etiljquinolina. No extrato acetato de etila dos galhos também foi constatada a presenca
de alcaloides alcaloides quinolinicos, com destaque para um composto ainda nao
isolado de A. bracteata, identificado como 2-[3’,4’-(metilenodioxifenil)etil]-quinolina. A
pesquisa também apontou a existéncia de outros compostos impuros, surgindo a
necessidade de utilizacdo de outros métodos para purificacdo antes da elucidagao
estrutural. Além disso, o estudo destaca o potencial terapéutico de A. bracteata,
especialmente no tratamento de doencgas tropicais negligenciadas como a leishmaniose,
uma vez que diversos alcaloides quinolicos apresentam tal atividade. A continuacao da
pesquisa, incluindo analise por RMN, serd fundamental para confirmar e explorar o
potencial de novos compostos bioativos com atividade antileishmania.
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CHEMICAL CONSTITUENTS OF THE BRANCHES AND BRANCH BARK OF
Angostura bracteata (NEES & MART.) KALLUNKI (RUTACEAE)

ABSTRACT

This phytochemical study investigated the chemical composition of the branches and
branch bark of Angostura bracteata, a plant of the Rutaceae family, focusing on the
isolation and characterization of bioactive substances. The plant material was collected
in Jequié, Bahia (Brazil), and extracts were obtained by maceration in hexane, ethyl
acetate, and methanol. For compound purification, successive chromatographic column
separations were performed on the extracts, monitored by thin-layer chromatography

(TLC), followed by analysis using gas chromatography-mass spectrometry (GC-MS) and
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proton and carbon-13 nuclear magnetic resonance (*H and 3C NMR). The results of this
analysis revealed the presence of several quinoline alkaloids in the hexane extract of the
bark, identified as: 2-propylquinoline, 2-pentylquinoline, 2-(trans-1,2-
epoxypentyl)quinoline, and 2-[2-(3,4-methylenedioxyphenyl)ethyl]quinoline. In the ethyl
acetate extract of the branches, quinoline alkaloids were also detected, with emphasis
on a compound not previously isolated from A. bracteata, identified as 2-[2(3',4'-
(methylenedioxyphenyl)ethyl]lquinoline. The study also revealed the presence of other
impure compounds, indicating the need for additional purification methods prior to
structural elucidation. Furthermore, the study highlights the therapeutic potential of A.
bracteata, especially in the treatment of neglected tropical diseases such as
leishmaniasis, as several quinoline alkaloids exhibit such activity. Ongoing research,
including further NMR analysis, will be essential to confirm and explore the potential of

new bioactive compounds with antileishmanial activity.
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INTRODUCAO

Desde os primérdios da humanidade, os seres humanos tém desenvolvido
saberes e praticas a partir da interagdo com o ambiente em que vivem. Dentre esses
conhecimentos, destaca-se 0 uso de plantas medicinais, cuja importancia é notavel na
promocdo da saude e na preservagdo da vida. Com propriedades terapéuticas
transmitidas oralmente ao longo das geracgfes, essas plantas se tornaram recursos
fundamentais, sobretudo em comunidades com menor acesso a medicina convencional
(BADKE et al., 2012). A fitoterapia era especialmente comum em areas rurais e entre
populacdes menos favorecidas, devido ao facil acesso e ao baixo custo. Contudo, nas
Ultimas décadas, observa-se uma crescente valorizagcado do uso desses medicamentos
também em centros urbanos, sendo pratica difundida em diversas regides do mundo,
como Africa, América Latina e Asia (MACIEL et al., 2002).

O Brasil, detentor de uma das maiores biodiversidades do planeta, destaca-se
no cendrio de pesquisas em Quimica de Produtos Naturais. Plantas nativas dos biomas
brasileiros, como a Floresta Amazénica, a Mata Atlantica e o Cerrado, sdo amplamente
utilizadas pela populacéo local no tratamento de doencgas tropicais, como leishmaniose,
maléria e esquistossomose. A tradigcdo popular tem sido essencial na identificagdo das

propriedades curativas dessas espécies, o que tem despertado o interesse de
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pesquisadores nas areas de botanica, farmacologia e fitoquimica (MACIEL et al., 2002).
O estudo de compostos bioativos presentes nessas plantas, como flavonoides,
alcaloides, terpenos e quinonas, revela grande potencial terapéutico. Assim, a
investigacao cientifica sobre plantas medicinais surge como alternativa promissora e
menos toxica frente aos tratamentos convencionais, especialmente no combate a
leishmaniose (RODRIGUES et al., 2014).

MATERIAIS E METODOS

O material vegetal de Angostura bracteata foi coletado na Fazenda Brejo Novo,
municipio de Jequié-BA. Uma exsicata (HUESB 14729) foi depositada no Herbério da
Universidade Estadual do Sudoeste da Bahia — HUESB.

Os galhos (409,7 g) e suas cascas (115,5 g) foram separados, secos em estufa
com circulagao de ar a 40 °C. Em seguida, foram macerados e submetidos a extracéo a
frio com solventes de diferentes polaridades: hexano (H) acetato de etila (AE) e metanol
(M). Os extratos foram concentrados em evaporador rotatorio, sob pressdo reduzida,
originando os extratos brutos AEGAB (7,18 g) e MGAB (10,00 g), dos galhos, e HCAB
(1,585 g), AECAB (4,21 g) e MGAB (16,28 g), das cascas dos galhos.

Para o estudo fitoquimico, os extratos foram inicialmente analisados por
cromatografia em camada delgada (CCD), visando determinar o sistema de solventes
adequado para a cromatografia em coluna (CC).

O extrato AEGAB foi fracionado utilizando hexano/acetato de etila (8:2, v/v),
gerando oito fragdes (AEGAB 1-8). Essas fragdes passaram por novos fracionamentos
para isolamento dos constituintes quimicos. Esse procedimento resultou no isolamento
de uma substancia do extrato AEGAB a qual foi analisada por Ressonancia Magnética
Nuclear (RMN) de 'H e 13C, além de Cromatografia Gasosa acoplada a Espectrometria
de Massas (CG-EM).

O extrato HCAB foi submetido a fracionamento por cromatografia em coluna,
usando silica gel como fase estacionaria e, uma mistura de hexano/acetato de etila (9:1,
v/v), como fase movel. Desse fracionamento foram obtidos 13 grupos de fracdes (HCAB
1-13). As fragcbes mais puras, € menos polares, foram analisadas por CG-EM) para

identificac@o de alguns de seus constituintes quimicos.

RESULTADOS E DISCUSSAO
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A andlise por CG-EM da subfracdo AEGAB-5.(1+2) revelou a presenca de um
Gnico pico no cromatograma (Figura 1), indicando um composto puro, denominado PPA-
1. Esse composto, um 6leo amarelado, apresentou fluorescéncia sob luz UV 254 nm e
coloracdo alaranjada com o reagente de Dragendorff, evidenciando tratar-se de um
alcaloide. O espectro de massas mostrou o pico do ion molecular em m/z = 277. Os
dados de massas, associado aos dados de RMN de tH e 13C, possibilitou a proposicéo

da férmula molecular C,9H;,NQO3, para esse composto.

FIGURA 1. Cromatograma da subfracdo AEGAB-5.(1+2).
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Fonte: Autor.

O espectro de RMN de 'H apresentou grande semelhanca com o do composto
4-metoxi-2-[3,4’-(metilenodioxifenil)etiljquinolina, ja isolado de A. bracteata, diferindo
apenas pela auséncia de uma metoxila. Assim, PPA-1 foi identificado como 2-[2-(3’,4’-
(metilenodioxifenil)etiljquinolina (Figura 2), cuja estrutura foi confirmada pelo RMN de
13C . Embora esse composto tenha sido previamente isolado da casca do caule de
Angostura longiflora (Fournet et al.,1989), este é o primeiro relato de sua ocorréncia em
A. bracteata.

O cromatograma da subfragdo AEGAB-7.5 apresentou trés picos principais,
possivelmente alcaloides, devido as massas moleculares impares observadas em seus
respectivos espectros de massas. Como ndo houve correspondéncia com a biblioteca
de massas, 0s compostos serdo separados por HPLC para posterior identificagdo por
RMN.

A andlise por CG-EM das frac6es obtidas do extrato HCAB revelaram a presenca
de varios alcaloides quinolinicos (Figura 2), sendo quatro deles identificados como: 2-
propilquinolina (Fracdo 1, 2 e 3), 2-pentilquinolina (Fragbes 1 e 2), 2-(trans-1,2-
epoxipentil)quinolina (Fra¢des 3 a 9), 2-[2-(3,4-metilenodioxifenil)-etiljquinolina (fragbes
6, 7 e 8).

FIGURA 2. Estruturas dos alcaloides quinolinicos presentes nos galhos e nas cascas dos galhos

de Angostura. bracteata
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CONCLUSOES/CONSIDERACOES

Os resultados do estudo quimico dos galhos e das cascas dos galhos de A.
bracteata, obtidos até o momento, revelam que os constituintes majoritarios dessa
espécie sao pertencentes a classe dos alcaloides quinolinicos. Essa é uma importante
classe de produtos naturais, pois apresentam diversas propriedades biologicas e
farmacoldgicas, incluindo atividade antileishmania. Esses resultados sugerem um
grande potencial para a descoberta de novos compostos bioativos, que precisam de um
estudo mais aprofundado. Além disso, esse estudo, mesmo gue ainda parcial, contribui
para a ampliacdo do conhecimento sobre a constituicdo quimica dessa espécie da

familia Rutaceae, ainda pouco estudada.
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