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CHEMICAL CONSTITUENTS OF OCHROMA LAGOPUS SWARTZ. Phytochemical investigation
of the heartwood of Ochroma lagopus Swartz, led to the isolation of coumarins scopoletin (9) and
cleomiscosin A (10); lignans boehmenan (11) and secoisolariciresinoyl diferulate (12), besides p-
sitosterol (6a), stigmasterol (6b) and a mixture of fatty acids and esters.
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INTRODUCAO

A familia Bombacaceae (Malvales) possui cerca de 28 gé-
neros e 200 espécies amplamente distribuidas em regides tro-
picais e subtropicais'2,

Dos poucos estudos quimicos realizados com plantas desta
familia tem-se o registro do isolamento e identificacdo das se-
guintes substancias: B-sitosterol, triacontanol, naftol, naftoquino-
nas, 7-hidroxicadeleno, antocianinas e flavonéides glicosilados™>.

O presente trabalho descreve o primeiro estudo dos consti-
tuintes quimicos de Ochroma lagopus Swartz*3, planta da fa-
milia Bombacaceae, popularmente conhecida como balsa, de-
vido & baixa densidade de sua madeira®. A madeira de O.
lagopus ¢ utilizada nas guianas e na Amazdnia para a fabrica-
¢do de jangadas e urnas mortudrias’. O tnico registro da ativi-
dade bioldgica desta planta é em medicina veterindria e refere-
se a administracdo de chds de sua casca a vacas para auxiliar
na expulsio da placenta apés o parto®.

RESULTADOS E DISCUSSAO

O fracionamento do extrato hexanico do caule de Ochroma
lagopus resultou na obten¢do de uma fragdo oleosa, cujos es-
pectros no infravermelho (IV) e de ressondncia magnética nu-
clear de hidrogénio (RMN de 'H) indicaram tratar-se de uma
mistura de ésteres de cadeia longa.

Essa fracdo foi entdo submetida a transesterificagio com
MeONa/MeOH?. Os ésteres metilicos resultantes foram identi-
ficados por cromatografia em fase gasosa como: palmitato
(C16:0), estearato (C18:0), oleato (C18:1), linoleato (CI18:2) e
linolenato (C18:3).

Esteres metilicos:
Palmitato 1: CH;[CH,},,COOMe
Estearato 2: CH3[CH;],COOMe
Oleato 3: CH3[CH;];CH=CH[CH;];COOMe
Linoleato 4: CH3[CH;]3[CH,CH=CH),[CH,];COOMe
Linolenato 5: CH;[CH,CH=CH];3[CH;];COOMe

Desse extrato foi também obtida uma fra¢do sélida, consti-
tuida de mistura de B-sitosterol e estigmasterol, na proporgio

# Parte da Tese de Mestrado apresentada pelo primeiro autor ao Departamen-
to de Quimica da Universidade Federal de Vigosa, em dezembro de 1994.
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de 4:1. A caracterizacdo desta fragdo foi feita com base na
andlise dos espectros no IV, EM, RMN de 'H e 3C.

Do extrato etandlico foi obtida uma frag¢fio correspondente i
mesma mistura de ésteres graxos identificados no extrato
hexanico, verificando-se apenas variagdo na propor¢do de seus
constituintes. Desse extrato foram também isolados e identifi-
cados as substincias 7, 8, 9, 10, 11 e 12.

Acidos:
Palmitico 7: CH3[CH,],4COOH
Oléico 8: CH;3[CH,],CH=CH[CH,]};COOH

6a: A22-23. estigmasterol L]
b: 22,23 - diidro: B-sitosterol

10a cleomiscosina B

10 cleomiscosina A

As substéncias 7 e 8 foram obtidos na forma de uma mistura
insepardvel por cromatografia em coluna de silica gel. O es-
pectro no IV desta mistura apresentou uma absorgdo larga en-
tre 3350-2550 cm’!, tipica de estiramento OH de grupo
carboxilico. Este foi confirmado pela absor¢io em 1725 cm’,
devido ao estiramento da carbonila'®,

Por outro lado, a presenca de duas absor¢Ges em 720-710
cm’', sugeriu que a fragdo era constituida de 4cidos graxos de
cadeia longa. A amostra foi entdo esterificada com BF3/MeOH”.
A andlise dos derivados metilicos, por cromatografia em fase
gasosa, revelou que a mistura era composta de 80% de 4cido
palmitico e 20% de 4cido oléico.

A substincia 9 apresentou absorgdes fortes no IV em 3300
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(OH), 1700 (C = 0), 1616, 1563 ¢ 1510 cm™ (C = C arom4-
tico). O espectro de RMN de 'H apresentou dois dubletos em
8 7,58 e 6,26 (J = 10 Hz), caracteristicos de llgagao dupla Z
dissubstituida, conjugada com uma carbonila'!. O singleto em
8 3,94, integrando para trés prétons, indicou a presenca de um
grupo OCH3 na molécula. Um singleto devido ao grupo OH
em 8 6,12 ¢ os sinais observados em 8 6,91 (s) e & 6,84 (s)
foram atribuidos aos hidrogénios H-5 e H-8, respectivamente.
Esses dados sdo compativeis com os publicados na literatura
para a escopoletina 9'2,

A estrutura foi ainda confirmada pelos dados de RMN de
13C, apresentados na parte experimental. Estes estdo em concor-
dancia com os deslocamentos quimicos calculados de acordo com
Williams e Fleming (1987)'° e Abraham et alii (1988)'".

O espectro no IV da substincia 10 apresentou-se muito se-
melhante ao da escopoletina 9, com absorgoes em 3450 (OH),
1700 (C = O), 1613, 1555 e 1519 cm’! (C = C).

Os dados de RMN de '*C revelaram a presenga de 20 car-
bonos, caracterizados através de DEPT como dois CHj3, um
CH,, oito CH e nove carbonos quaterndrios, sendo que um
desses (8 160,1) foi atribuido a carbonila da cumarina.

O par de dubletos em & 7,97 e 6,34 (J = 9,5 Hz) no espectro
de RMN de 'H confirmou a presen¢a da ligagio dupla Z
dissubstituida do nicleo cumarinico. A presenga do nicleo
guaiacol foi evidenciada pelos sinais em & 6,82 (d, J = 8,1 Hz,
H-5%, 8 6,88 (dd, J = 8,1 ¢ 1,6 Hz, H-6"), 6 7,03 (d, J = 1,6 Hz,
H-2"), 8 3,78 (s, OCH3) ¢ & 9,20 (s, OH).

O dnico singleto em & 6,92 (H-5) sugeriu que o nicleo
cumarinico era trissubstitufido. A presenca da metoxila em C-6
foi confirmada pelo NOE de 6,7% no sinal da mesma, quando
o hidrogénio H-5 foi irradiado. A existéncia da unidade-
CHCHCH,OH foi revelada pelos sinais em & 4,99 (d, J = 7,9
Hz, H-7"), 8 4,32 (m, H-8'), 3,68 (m, H-9) ¢ § 5,08 (t,J=5,3
Hz, 9'-OH). Virios experimentos de NOE (Fig.1) permitiram a
determinagio da configuracdo relativa trans para os substituin-
tes em C-7' e C-8', bem como permitiu confirmar as atribui-
¢Oes feitas. Com os dados obtidos foi Posswel propor a estrutura
da cumarinolignana cleomiscosina A' ou seu regioisdmero nas
posicdes C-7',C-8', cleomiscosina B 10a'4, para a substancia 10.
Em vista da similaridade apresentada nos dados de RMN de 'H e
de '3C para a cleomiscosina A e B'*!4, a confirmagio da estrutura
da cumarina 10 sé foi possivel através da comparacio dos pontos
de fusdo destas trés substancias. Cleomiscosina A apresenta PF =
247-249°C"3, cleomiscosina B possui PF = 274°C™ ¢ a substancia
10 possui PF = 244-246C. Com base nesses dados ficou evidente
que a substancia 10 tratava-se de cleomiscosina A.

Figura 1. Dados dos experimentos de NOE (%) para a cleomiscosina A 10.

A lignana boehmenan 11 foi isolada previamente de
Boehmeria tricuspis e sua estrutura foi determinada por meio
de andlises espectroscépicas e degradagdo quimica. A estereo-
quimica relativa dos carbonos C-7', C-8' nédo foi determinada, e
as atribui¢des dos deslocamentos quimicos dos dtomos de hi-
drogénio publicados sdo incompletos'?.
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OCH;

OCH, 11 boehmenan

O espectro de massas por impacto eletronico da substincia
11 mostrou um pico [M*] em m/z 712,2520 o que corresponde
ao peso molecular CygHgpO2. Os fragmentos em m/z 518
(100%) e m/z 324 (20 %) correspondem a perda de uma e duas
moléculas de dcido ferilico, respectivamente.

Neste trabalho a elucidagio estrutural da substincia 11 foi
realizada com base apenas em dados espectrométricos, especi-
almente RMN de '*C ¢ RMN de 'H, incluindo as técnicas
DEPT, COSY-HH, COSY-CH e NOE (Tabelas 1 e 2).

A presenca de dois grupos ferulatos na molécula foi eviden-
ciada pelos sinais em & 7,58 (d, J = 16,0 Hz, H-7"), 6,28 (d,
J =16,0 Hz, H-8"), 7,48 (d,J = 16,0 Hz, H-7) ¢ 6,22 (d, ] =
16,0 Hz, H-8) devidos aos hidrogénios das ligacGes duplas
trans. Observou-se dois dubletos, atribuidos a H-2 e H-2"", em
8 6,96 (J = 2,1 Hz) e 7,02 (J = 2,1 Hz), respectivamente. Os
sinais de H-6 e H-6" apresentaram-se como duplo-dubletos em
6706J, =83 el,=21Hz)e 7,15, =83¢el,=2,1 Hz),
respectivamente. J4 os dubletos em § 6,91 (J = 8,3 Hz) e 6,92
(J = 8,3 Hz) foram atribuidos aos hidrogénios H-5 ¢ H-5". O
singleto em 3,91 integrando para 6 hidrogénios, foi atribuido
as metoxilas ligadas nos carbonos 3 e 3"

A existéncia de outro anel guaiacol foi confirmada pelos
sinais dos hidrogénios H-2', H-5', H-6' e OCH3, bem como
pelos sinais dos carbonos nos respectivos espectros de RMN
(Tabelas 1 e 2).

A presenga do fragmento -CH,CH,CH,O na molécula foi pro-
posta com base nos sinais em & 4,22 (t, J = 6,5 Hz, H-9"), 2,69 (t,
J =75 Hz, H-7") ¢ 2,08 (tt, J, = 7,5 ¢ J, = 6,5 Hz, H-8").

Os singletos largos observados no espectro de RMN de
"H em § 6,68 ¢ 6,70 foram atribuidos aos hidrogénios H-2"
e H-6", respectivamente. A posicdo relativa de H-2", meta
em relacdo a H-6", bem como a presenca da metoxila no
carbono C-3" foram evidenciados pelo espectro COLOC, que
apresentou uma correlagdo de H-2" e H-6" com o carbono
C-1", e de H-2" e da metoxila com o carbono C-3".

Os duplo-dubletos observados no espectro de RMN de 'H
emd44l 1=11,2e¢),=78Hz)ed457 J;=11,2eJ,=5,1
Hz) foram atribuidos com auxilio do espectro HETCOR aos hi-
drogénios H-9'a e H-9'b ligados ao carbono C-9'. Os acoplamen-
tos observados no espectro COSY-H,H entre esses dois hidrogé-
nios (H-9' a e H-9'b) e o sinal em & 3,88 (m, H-8") bem como
entre este dltimo e o sinal em & 548 (d, J = 7,7 Hz, H-7"), reve-
laram a existéncia do fragmento ~-OCHCHCH,0- na molécula.

Finalmente, a determinagdo da configuracdo 7'.8'-trans do
anel benzodiidrofurano foi proposta com base no valor da cons-
tante de acoplamento J; g = 7,7 Hz e confirmada pela inexis-
téncia de NOE entre H-7' ¢ H-8' quando H-7' foi irradiado.
Além disso, a disposi¢@o dos grupos ligados aos carbonos C-7'
e C-8' foi confirmada pelo NOE de 1 % em H-6" quando o
hidrogénio H-9'b (d 4,41) foi irradiado, mostrando com isso a
proximidade espacial entre eles.

As atribui¢des dos sinais observados no espectro de RMN
de *C foram feitas com auxilio dos espectros de DEPT e
HETCOR, e os resultados sdo apresentados na tabela 2.

Todos os dados acima citados levaram a conclusdo que a
substancia 11 trata-se da lignana boehmenan.

O espectro no 1V da substincia 12 apresentou absor¢des
em 3400 (OH), 1700 (C = O) e 1630, 1600 e 1520 cm™ (C
= C aromdtico).

O espectro de massas apresentou o pico [M*] em m/z 714.
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Tabela 1. Dados obtidos de experiéncias bidimensionais (400 MHz) de correlagdo homonuclear de hidrogénio-hidrogénio (‘Hx'H-
COSY) e de NOE (%) para a substancia 11@,

§ (m, J/Hz) 'Hx 'H COSY NOE OBSERVADO
Irradiado NOE (%)
H
2. 6,96 (d,2,1) H-6
5 6,92 (d,8,3) H-6
6 7,02 (dd,8,3;2,1) H-2; H-5
7 7,48 (d,16.0) H-8
8 6,22 (d,16.0) H-7
2© 6,93 (m)
5 6,89 (m)
6© 6,87 (m)
7 5,48 (d,7,7) H-8' H-7' H-9’b(2); H-2'(4); H-6'(2)
8' 3,85 (m) H-7'; H-9’a; H-9’b
9a 4,57 (dd,11,1;7,8) H-9’b; H-8' H-9’a H-9’b(19);H-7'(5);H-6" (1)
b 4,41 (dd,11,1;5,1) H-9’a; H-8' H-9'b H-9’a(13);H-8'(4);H-6"(1);H-7'(4)
2" 6,68 (s, largo) H-6"
6" 6,70 (s, largo) H-2"
7" 2,69 (1,7,5) H-8"
8" 2,02 (1t,7,5;6,5) H-7"; H-9"
9" 422 (t, 6,5) H-8"
2 7,00 (d,2,1) H-6"
5™ 6,91 (d,8,3) H-6"
6™ 7,05 (dd,8,3;2,1) H-2"; H-5"
7™ 7,58 (d,16,0) H-8"
8" 6,28 (d,16,0) H-7"
OMe®
3 3,91 (s)
3 3,88 (s)
3" 3,82 (s)
3" 3,91 (s)
OH(h)
4 5,98 (s,largo)
4' 5,70 (s,largo)
4™ 6,02 (s,largo)

@ Espectro obtido em CDCl3;, com TMS como padrido interno.
® As atribui¢des das metoxilas, bem como das hidroxilas, podem estar trocadas.
© O sinal de H-6' aparece como um duplo-dubleto no espectro de NOE e o sinal de H-2' aparece como um singleto largo.

Tabela 2. Dados de RMN de '*C (100,6 MHz) para a substincia 11®,

C § Bc C 8 B¢ C 5 B¢ C s B¢ C 8 Bc
1 126,58 & 134,81 1" 132,43 I 126,78 OMe (3) 55,81
2 109,27 (ou 109,34) 2 108,73 2" 112,40 2 109,34 (ou 109,27) OMe (3") 55,81
3 146,68 3 146,52 3" 144,01 3" 146,68 OMe (3" 55,88
4 145,58 4 148,04 4" 146,16 4" 147,87 OMe (3") 55,81
5 114,61 (ou 114,59) 5 114,01 5" 127,30 5™ 114,59 (ou 114,61)

6 122,92 (ou 122,87) 6' 119,57 6" 116,03 6" 122,87 (ou 122,92)

7 145,37 7 88,77 7" 32,01 7 144,74

8 114,64 8’ 50,55 8" 30,56 8" 115,24

9 165,84 9' 65,26 9" 63,58 9 167,18

@ As atribuicdes foram feitas por HETCOR e DEPT.

O espectro de RMN de 'H desta substincia apresentou-se ex-
tremamente simples, com 16 absorcdes distintas, sem qualquer
superposicdo entre elas. Esse espectro evidenciou a presenga
de um grupo ferulato por meio dos sinais em & 7,52 (d, J =
15,9 Hz, H-7') e & 6,47 (d, J = 15,9 Hz, H-8") correspondentes
aos prétons trans-olefinicos, e dos sinais em & 9,40 (s, 4'-
OH), 3 = 3,80 (s, 3'-OMe), § 7,29 (d, J = 1,6 Hz, H-2"), § 7,09
(dd, J;=82¢J,= 1,6 Hz, H-6') e § 6,67 (d, J = 8,2 Hz, H-
5"), que caracterizam o anel guaiacol.

Um segundo anel guaiacol foi evidenciado pelos sinais
em & 9,40 (s, 4-OH), d 3,67 (s, 4-OMe), ) 6,67 (s, H-2), 8 12 diferulato de secoisolariciresinoila
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6,65 (d,J =79 Hz, H-5) e 6 6,53 (dd, J; =79 e J, =14
Hz, H-6). Nesse espectro foi possivel observar os sinais atri-
buidos a uma unidade -CH,CHCH;- em & 2,19 (m, H-8), &
2,56 (dd, J, = 13,8 ¢ J, = 8,2 Hz, H-7b), 8 2,76 (dd, ], =
13,8 ¢ I, = 6,1 Hz, H-7a), § 4,07 (dd, J, = 11,4 e J, =49
Hz, H-9b) ¢ 8 4,26 (dd, J, = 11,4 e J, = 6,5 Hz, H-9a). Esses
dados, associados aqueles obtidos do espectro de massas, levaram
a proposicdo da estrutura da lignana diferulato de secoisola-
riciresionila (C4oH4,0,;) para a substincia 12, previamente
isolada de Alnus japonica'®'!, Machilus thunbergii'® e
Corylus sieboldiana"®. Entretanto, pela literatura consultada,
¢ a primeira vez que sua presenc¢a nesta familia é relatada.

PARTE EXPERIMENTAL

Procedimentos Experimentais Gerais: Os pontos de fusédo
foram determinados em aparelho Kofler R Winkel Sottingen,
modelo 17717 e foram corrigidos. Os espectros no infraverme-
lho foram registrados em um espectrometro Shimadzu IR408.
Os espectros de RMN de 'H (400 MHz) e de '*C (100,6 MHz)
foram obtidos em um espectrometro Bruker WH 400, utilizan-
do-se CDCl3 ou DMSO como solventes ¢ TMS como referén-
cia interna. Para a obtengdo de espectro no ultravioleta foi
utilizado o aparelho Beckman DU-65. Os espectros de massas
foram obtidos em um espectrometro V.G. Analytical ZAB-IF,
operando a 70 eV.

Para as separagdes cromatogrificas em coluna utilizou-se
silica gel 60 (70-230 mesh-ASTM, Merck). Para andlises por
cromatografia em camada delgada utilizou-se placas de silica
gel Camlab-Polygram SILK/UVjs4, com 0,25 mm de espessura
e indicador de fluorescéncia UVjsq.

Os cromatogramas em fase gasosa foram obtidos em
cromatégrafo a gds Shimadzu GC 14-A, com detector por io-
niza¢do em chama, coluna Carbowax 20 M (25 m x 0,20 mm),
nas seguintes condi¢des: fluxo de gds de arraste (H) de 30
mL/min.; temperaturas do injetor e do detector iguais a 200
°C; temperatura inicial da coluna igual a 150°C e temperatura
final de 200°C; taxa de aumento de temperatura da coluna igual
a 5°C/min.

Material vegetal: Pedagos de tronco de Ochroma lagopus
Swartz foram coletados no Setor de Dendrologia no Campus
da Universidade Federal de Vigosa-UFV em janeiro de 1993.
A planta foi identificada pelo professor Antdnio Lelis Pinheiro
do Departamento de Engenharia Florestal-UFV.

Extracdo e Isolamento dos Constituintes Quimicos: As cas-
cas foram removidas dos troncos de Ochroma lagopus, a ma-
deira foi seca a temperatura ambiente e, entdo, pulverizada. O
pé obtido (3,85 kg) foi submetido & extracdes sucessivas em
aparelho tipo Soxhlet, com hexano e etanol. Apds destilagdo
dos solventes a pressdo reduzida obteve-se 11,34 g de um
material oleoso, correspondente ao extrato hexénico ¢ 39,00 g
de um residuo sélido correspondente ao extrato etandlico.

O extrato hexanico foi submetido a sucessivas separagdes
cromatograficas em coluna de sflica gel utilizando-se mistu-
ras de hexano e éter dietilico. Essas separagdes resultaram na
obtencdo de uma fragio oleosa (0,80 g) e uma fracdo sélida
(6a + 6b, 0,86 g). A fracdo oleosa foi submetida a um proces-
so de transesterificagio com MeOH/MeONa de acordo com o
procedimento descrito por Christie (1987)°.

Os ésteres metilicos obtidos foram submetidos a andlise
por cromatografia em fase gasosa, nas condi¢Oes experimen-
tais previamente descritas, sendo identificados por compara-
¢do com padrdes. Assim, identificou-se: palmitato de metila
1 (Tr = 12,35 min, 19%), estearato de metila 2 (Tr = 18,30
min, 4%), oleato de metila 3 (Tr = 19,02 min, 33%), linoleato
de metila 4 (Tr = 21,48 min, 42%) e linolenato de metila 5
(Tr = 24,82 min, 2%). A fracdo sélida (6a + 6b) foi
recristalizada em etanol.

O extrato etandlico (39 g) foi submetido a fracionamento
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cromatografico em coluna de silica gel, utilizando-se misturas
de AcOEt:CH,Cl, e EtOH:CHCI; como eluentes. Esse fracio-
namento resultou no isolamento das substancias 7 + 8 (0,5 g),
9 (0,005 g), 10 (0,01 g) 11 (0,05 g) e 12 (0,005 g).

A fragdo contendo as substincias 7 e 8 foi esterificada
com BF;.MeOH de acordo com procedimento descrito por
Christie (1987)°. Os ésteres metilicos obtidos foram submeti-
dos & andlise por cromatografia em fase gasosa, conforme
descrito anteriormente, e identificados como palmitato de me-
tila (80%) e oleato de metila (20%).

Mistura de B-sitosterol 6a e estigmasterol 6b

PF 129-131°C (MeOH).

Os dados obtidos dos espectros no IV, RMN de 'H ¢
3C ¢ massas revelaram-se idénticos aos valores registra-
dos na literatura®®?!,

Escopoletina 9

PF 199-202°C (lit.'? 198-199°C). IV (KBr) vpma/cm™': 3300,
1700, 1616, 1563, 1510, 1295 e 1150. RMN de 'H (400 MHz,
CDCl5) &: 7,58 (d, ¥ = 10 Hz, H-4); 6,84 (s, H-8); 6,26 (d, J =
10 Hz, H-3); 6,12 (s, 7-OH); 3,94 (s, 6-OCHs3). RMN de '*C
(100,6 MHz, CDCl3) &: 161,3 (C-2), 149.6 (C-9), 144,3 (C-7),
143,9 (C-6), 143,2 (C-4), 113,3 (C-3), 111,4 (C-10), 107,4 (C-
5), 103,1 (C-8), 56,3 (OCH3).

Cleomiscosina A 10

PF 244-246°C (lit."> 247-249°C). IV (KBr) Uma/cm’': 3450,
1700, 1613, 1555, 1519, 1125. RMN de 'H (400 MHz, DMSO)
8: 9,20 (s, 4-OH), 7,97 (d, J = 9,5 Hz, H-4), 7,03 (d, ] = 1,6
Hz, H-2", 6,92 (s, H-5), 6,88 (dd, J, = 8,1, J, = 1,6 Hz, H-6",
6,82 (d, J = 8,1 Hz, H-5, 6,34 (d, J = 9,5 Hz, H-3), 5,08 (t,
J = 5,3 Hz, 9-OH), 4,99 (d, J = 7,9 Hz, H-7"), 4,32 (m, H-8"),
3,78 ¢ 3,782 (2s, 3-OCH; e 6-OCH3), 3,68 (m, H-9’a), 3,38
(m, H-9’b). RMN de '3C (100,6 MHz, DMSO) &: 160,1 (C-2),
147,7 (C-39, 147,3 (C-4"), 145,4 (C-6), 144,9 (C-4), 138,1 (C-
9), 137,2 (C-7), 131,8 (C-8), 126,8 (C-1), 120,4 (C-6", 115,5
(C-5", 113,3 (C-3), 112,1 (C-2), 111,3 (C-10), 100,9 (C-5),
77,9 (C-8"), 76,3 (C-7", 59,9 (C-9", 55,9 (OCH3), 55,8 (OCH3).

Boehmenan 11

Sélido branco amorfo. PF 68-71°C. UV (MeOH, 1%) Amax/
nm (log €): 234 (4,55), 289 (4,38) e 325 (4,51). IV (KBr) Vmax/
cm': 3400, 3063, 3000, 2925, 2840, 1705, 1631, 1600, 1518,
1270, 1162, 1125 e 960. RMN de 'H (400 MHz, CDCl3) (Ver
Tabela 1). RMN de '*C (100,6 MHz, CDCl;) (Ver Tabela 2).
EMIE m/z (%). 712,2519 [M]* (C4H400,2 requer 712,2520,
8%), 535 (3), 518 (100), 342 (15), 324 (21), 307 (7), 194 (45),
177 (87), 145 (18), 117 (7), 89 (7), 51 (43).

Diferulato de secoisolariciresinoila 12

PF 182-184°C (lit'? 204-205°C). IV (KBr) Vpa/cm™’: 3400,
3060, 3020, 2950, 2840, 1700, 1630, 1600, 1520, 1470, 1430,
1280, 1250, 1025 e 820. RMN ‘H (400 MHz, DMSO) &: 9,40
(s, 2-OH), 7,52 (d, J = 15,9 Hz, 2xH-7"), 7,29 (d, ] = 1,6 Hz,
2xH-2", 7,09 (dd, J; = 8,2 ¢ Jo= 1,6 Hz, 2xH-6", 6,77 (d,J =
8,2 Hz, 2xH-5", 6,67 (s, 2xH-2), 6,65 (d, J = 7,9 Hz, 2xH-5),
6,53 (dd, J, = 7,9 ¢ J, = 1,4 Hz, 2xH-6) 6,47 (d, J = 15,9 Hz,
2xH-8"), 4,26 (dd, J, = 11,4 ¢ I, = 6,5 Hz, 2xH-9a), 4,07 (dd, J,
= 11,4 e Jo = 4,9 Hz, 2xH-9b), 3,80 (s, 2xC-3'-OCH3), 3,67 (s,
2xC-3-OCH3), 2,76 (dd, J, = 13,8 ¢ J, = 6,1 Hz, 2xH-7a) 2,56
(dd, J, = 13,8 ¢ J, = 8,2 Hz, 2xH-7b), 2,19 (m, 2xH-8). EMIE m/
z (%): 714 [M1* (3,3), 538 (2,7), 435 (6,3), 316 (16), 194 (24),
189 (30), 177 (64), 147 (47), 137 (100), 109 (23).
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