Un;
ny l’@,.
[eart

de Fe

A q

9\6 %/
2

(*4 .0
Op, &
/?/o de \z\“e’

UNIVERSIDADE FEDERAL RURAL DO RIO DE JANEIRO
INSTITUTO DE CIENCIAS EXATAS
DEPARTAMENTO DE QUIMICA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM QUIMICA

METABOLITOS ESPECIAIS ISOLADOS DE MADEIRA DE Simira
grazielae (RUBIACEAE) E ATIVIDADES BIOLOGICAS

Volume 2

MIRZA NALESSO GOMES SANCHES

Sob a Orientacdo do Professor
Dr. Raimundo Braz-Filho
e Co-Orientacao do professor
Dr. Mério Geraldo de Carvalho

Dissertacdo ~ submetida  como
requisito parcial para obtencdo do
grau de Mestre em Ciéncias, no
Programa de Pés-Graduacdo em
Quimica, Area de Concentracdo em

Quimica Organica

Seropédica, RJ
Outubro de 2013



LISTA DE ESPECTROS

Espectro 1. RMN-1H (500 MHz, CDCI;) da substancia SGMD-1. .......ccccccoivevviiieiiciieceene. 1
Espectro 2. RMN-'3C (125 MHz, CDCls) da substancia SGMD-1. .........cccocvivoveevrveerernrnnes 2
Espectro 3. Cromatograma por CG da mistura de SGMD-1.........ccccooviiiiiinienienenie e 3
Espetro 4. Massas (70 eV) da substancia SGMD-1. .........ccccccevveieiiieiicie e 3
Espectro 5. RMN-1H (500 MHz, CDCI;) da substancia SGMH-2. ..........ccccoevevviiieiiiiesee, 4
Espectro 6. RMN-*C-DEPTQ (125 MHz, CDCls) da substancia SGMH 2..........ccccouunn. ... 5
Espectro 7. Espectro de RMN *H da substancia SGMH-2, obtido através do programa
ChEMDIAW UITIA. .ottt s et bbb beene e 6
Espectro 8. Espectro de RMN 13C da substancia SGMH-2, obtido através do programa

(080 T=T o 0TI (YA | U ST SRSR 6
Espectro 9. RMN-1H (500 MHz, CDClI;) da misturade SGMH-1.........ccccovvivivviieniiicie, 7
Espectro 10. RMN-C- DEPTQ (125 MHz, CDCls) da mistura de SGMH-1. .......ccccovvee.... 8
Espectro 11. Expansdo do espectro entre 8¢ 58.0-30.0 de RMN-"*C-DEPTQ (125 MHz,
CDCl3) damistura de SGIMH-1.. ......cooioiiiiciece e 9
Espectro 12. Expansdo do espectro entre §c 30.0-13.0 de RMN-'*C-DEPTQ (125 MHz,
CDCl3) damistura de SGIMH-1L.........c.coiiiiiiieiecce e e 10
Espectro 13. RMN- tH (500 MHz, CDCl;/MeOD) da substancia SGMH-3.......................... 11
Espectro 14. Expansdo do espectro entre 8¢ 140.5- 40.0 de RMN-*C-DEPTQ (125

MHz, CDClI5/MeOD) da substancia SGIMH-3..........cccooiiiiiiieriee e 12
Espectro 15. Expansdo do espectro entre 8¢ 40.0-10.0 de RMN-*C-DEPTQ (125

MHz, CDCl3/MeOD) da substancia SGIMH-3.............cooiiiii i 13
Espectro 16. a- 2D de *H-C-COSY-YJcy (HSQC, CDCls/MeOD) da substancia

SGMH-3; b- expansdo entre 8y 4.0-3.0 € 8¢ 95-55.....ciiiiiiiieiiccceese e 14
Espectro 17. RMN-'H (500 MHz, CDCls) da mistura SGMD-2...........ccccovveoeeerrireerrrsrnnes 15
Espectro 18. Expansdo entre &y 7.6-6.1 do espectro de RMN-'H (500 MHz,

CDCl3) da MIStUra SGIMID-2........cuiiieiiee ettt et nae s e nneeneennee e 16
Espectro 19. RMN-"C-DEPTQ (125 MHz, CDCl5) da mistura SGMD-2............cocvuueven.... 17
Espectro 20. *H-'H-COSY (500 MHz, CDCl3) da mistura SGMD-2...........cccovvveveerereerenne. 18
Espectro 21. Expansdo entre &, 8.0- 6.0 do espectro de 'H-'H-COSY (500 MHz,
CDCl3) da MiStUra SGIMD-2 ......cocveieiieeeeie ettt sne e e e es 19
Espectro 22. 2D de *H-"*C-COSY-!Jcy (HSQC, em CDCls) da mistura SGMD-2.............. 20



Espectro 23. 2 D de 'H-"*C-COSY-"Jc; (n=2 e n=3, HMBC, em CDCls) da mistura

SGIMIDI-21.. ettt Re e bttt e be e nh b e beeanneeteennne e 21
Espectro 24. Expansdo entre &y 6.0-7.6 e 8¢ 100.0-170.0 do espectro de *H-*C-COSY

-"Jen (N=2 e n=3, HMBC, em CDClI3) da mistura SGIMD-2...........c.cccvevrvrserirrserererseeens 22
Espectro 25. Cromatograma por CG da mistura de SGMD-2.........cccccceevevienieeie i 23
Espectro 26. Massas (70 eV) da substancia SGMD-2A..........cccccoeiiviieiie i 23
Espectro 27. Massas (70 eV) da substancia SGMD-2B.............ccccooveviiiinniniesee e 23
Espectro 28. RMN -'H (500 MHz, DsCCOCD3) da mistura de SGMD-3.........c..cccovreunne... 24
Espectro 29. Expansdo entre &y 6.9-6.0 do espectro de RMN-'H (500 MHz,

D3CCOCD3) da mistura de SGIMD-3..........cocoiieiiceie e e 25
Espectro 30. Expansdo entre 8¢ 206.68-29.99 do espectro de RMN-*C (500 MHz,
C3CCOCD3) damistura de SGIMD-3........ccoiiieiieciee e 26
Espectro 31. Expansdo entre &c 145.0-60.0 do espectro de RMN-*C (500 MHz,
D3CCOCD3) da mistura de SGIMD-3 .........ccoiiiiiieie st 27
Espectro 32. RMN-'H-'H-COSY (500 MHz, DsCCOCD3) da mistura de SGMD-3........... 28
Espectro 33. Expansio entre &,8.0-6.0 do espectro de RMN- 'H-'H-COSY (500 MHz,
D3CCOCD3) da mistura de SGIMD-3 .........ccoiiiiiieie et 29
Espectro 34. 2D de *H-C-COSY-Y ¢y (HSQC, em D3sCCOCD3) da mistura SGMD-3. ...... 30
Espectro 35. Expanséo entre 8, 8.50 -6.10 e 8¢ 85.0-145.5 do espectro 2D de *H-C-
COSY-"Jcy (HSQC, em D3CCOCD3) da mistura SGIMD-3 ........ccccoviveveririiicreieeieseeeieieans 31
Espectro 36. 2 D de 'H-*C-COSY-"Jcr; (n=2 e n=3, HMBC, em DsCCOCD3) da

MISTUIE A8 SGIMID-3......eeee bbbt e et b 32
Espectro 37. Expansdo entre &y 8.0-6.0 e 8¢ 170.0-70.0 do espectro de 2D de 'H-
Bcosy-cH (n=2 e n=3, HMBC, em D3CCOCD3) da mistura de SGMD-3 ...................... 33
Espectro 38. Expansdo entre 8y 4.0-2.6.0 e 8. 170.0-30.0 do espectro de 2D de *H-'*C-
COSY-"Jcy (n=2 e n=3, HMBC, em D3CCOCD3) da mistura de SGMD-3.............cccccevrvnee. 34
Espectro 39. Cromatograma por CG da mistura SGMD-3 .........ccccooviieiieienie e 35
Espectro 40. Massas (70 eV) da substancia SGMD-6A ..........ccccoveviiicie e 35
Espectro 41. Massas postulado pela anélise biblioteca GCMS Postrun Analysis, para
SUDSEANCIA SGIMD- BA ... bbbttt bbbt 35
Espectro 42. Massas (70 eV) da substancia SGMD-6B ............ccccceevviiieniniesie e 36
Espectro 43. Massas postulado pela analise biblioteca GCMS Postrun Analysis, para
SUDSEANCIA SGIMD-6B ........oiiiiiiiiiici bbbt 36



Espectro 44. Massas (70 eV) da substancia SGMD-2A ... 36
Espectro 45. Massas (70 eV) da substancia SGMD-3A ... 37
Espectro 46. Massas (70 eV) da substancia SGMD-3B ............cccocveveiiieieeiesie e 37
Espectro 47. Massas (70 eV) da substancia SGMD-3C ..........ccccocveviiiiiiieie e 38
Espectro 48. Massas (70 eV) da substancia SGMD-3D .........ccccvcirviniiininiene e 38
Espectro 49. RMN-*H (500 MHz, CDCl3) da substancia SGMD-4. ..........ccccocevivnieiinnnannnns 39
Espectro 50. RMN-C-DEPTQ (125 MHz, CDCl5) da substancia SGMD-4........................ 40
Espectro 51. 2D *H-'H-COSY (500 MHz, CDCls) da substancia SGMD-4..........ccccocou....... 41
Espectro 52. 2D de *H-*C-COSY-!Jcy (HSQC, em CDCls) da substancia SGMD-4........... 42
Espectro 53. 2 D de *H-*C-COSY-'Jcy (n=2 e n=3, HMBC, em CDCls) da substancia
SGIMD ...t Rt R e r et R bt e ettt ne Rttt st e 43
Espectro 54. Cromatograma por CG das Substancias SGMD-4...........cccccevvevieiveieciecneinne 44
Espectro 55. Massas (70 eV) da substancia SGMD-4 ...........cccccevieiiiiienieniece e 44
Espetro 56. RMN-1H (500 MHz, CDCl3) do derivado SGMD-4a... ....ccceevviviveiiiieieenne 45
Espectro 57. Expansao entre 6y 5.0- 3.1 do espectro de RMN-tH (500 MHz, CDCls)

O AEIIVAAO SGIMD-4A......cuiiiiiieii ettt ettt e neesseesteeneesreenteaneens 46
Espectro 58. RMN-C-DEPTQ (125 MHz, CDCl5) do derivado SGMD-4a...........c.c.......... 47
Espetro 59. 2 D de *H-*C-COSY-Ycn (n=2 e n=3, HMBC, em CDCls) do derivado
SGIMID A e e a et ate e nnaeeannren 48
Espectro 60. RMN- H (500 MHz, MeOD) da substdncia SGMD-5...........ccccoovvieieiiennenee. 49
Espectro 61. Expansdo entre oy 8.2- 7.0 do espectro de RMN-tH (500 MHz, MeOD) da
SUDSEANCIA SGIMD-5 ...ttt sttt reanes 50
Espectro 62. Expanséo entre oy 11.5- 9.5 do espectro de RMN-'H (500 MHz, MeOD)

da SUDSTANCIA SGIMID-5 ... oottt sttt reens 51
Espectro 63. RMN- **C-DEPTQ (125 MHz, MeOD) da substancia SGMD-5 ..................... 52
Espectro 64. RMN *H-'H-C-COSY (500 MHz, MeOD) da substancia SGMD-5................ 53
Espectro 65. Expansdo entre &y 8.5-7.0 do espectro de RMN-'H-'H-COSY (500 MHz,
MeOD) da SUDSEANCIA SGIMID-5........ciiiiiiiiiie e 54
Espectro 66. 2 D de *H-"*C-COSY-Jcy (HSQC, em MeOD) da substancia SGMD-5 ........ 55
Espectro 67. 2D de ‘H-"*C-COSY-YJch (n=2 e n=3, HMBC, em MeOD3) da substancia
SGIMD 5. .ttt e b e r ettt et et et R bt ne bt ne et re e 56
Espectro 68. Expansdo entre & 8.5-7.0 e 8¢ 150.0-105.0 do espectro de 2D de *H-*C-
COSY-Ych (n=2 e n=3, HMBC, em MeOD) da substancia SGMD-5 ............cc.ccccevvrrrnreene. 57



Espectro 69. Cromatograma por CG da substancia SGMD-5 .........ccccccoiiiiiiiniiiic e 58

Espectro 70. Massas (70 eV) da substancia SGMD-5 ..o 58
Espectro 71. RMN- tH (400 MHz, MeOD) da substancia SGMH-4. .............cccooevviieieenne 59
Espectro 72. Expansao entre 6y 8.50- 6.60 do espectro de RMN-tH (400 MHz, MeOD)

02 SUDSEANCIA SGIMH-4.......o.oiiii et 60
Espectro 73. Expansdo entre oy 6.0- 4.0 do espectro de RMN-*H (400 MHz, MeOD) da
SUDSTANCIA SGIMH-4 ...t 61
Espectro 74. Expansao entre 6y 3.80- 2.80 do espectro de RMN-tH (400 MHz, MeOD)

08 SUDSEANCIA SGIMH-4.......oiiii e 62
Espetro 75. RMN-*C-DEPTQ (100 MHz, MeOD) da substancia SGMH-4 ....................... 63
Espectro 76. Expanséo entre 8¢ 175.0- 115.5 do espectro de RMN-*C-DEPTQ (100
MHz, MeOD) da sUbStANCIa SGIMH-4.........cccoiiiiieiiee e 64
Espectro 77. Expansdo entre 8¢ 100.5- 30.0 do espectro de RMN-"*“-DEPTQ (100 MHz,
MeOD) da SUDSEANCIA SGIMH-4.........ooiiiiieie e 65
Espectro 78. 2D de *H-'H-COSY (500 MHz, MeOD) da substancia SGMH-4................... 66
Espectro 79. Expansdo entre &y 8.0- 6.0 do espectro de 'H-'H-COSY 400 MHz,
MeOD) da SUBSTANCIA SGIMH-4 ..o 67
Espectro 80. Expansdo entre 8y 6.50-3.5 do espectro de 'H-'H-COSY 400 MHz,
MeOD) da SUBStANCIA SGIMH-4...........ooiiiiee e 68
Espectro 81. Expanséo entre & 3.6.-2.9 do espectro de *H-'H-COSY (400 MHz, em
MeOD) da SUDSEANCIA SGIMH-4........c.ooiiiiiiii e 69
Espetro 82. Expansdo entre 8y 8.5-5.0 e 8¢ 145.5-75.0 de *H-*C-COSY-YJcy (HSQC,

em MeOD) da SUDSTANCIA SCGIMH-4 .........oiiiiiiiiic s 70
Espectro 83. Expansdo entre 8y 5.0-2.0 e 8¢ 104.5-8.0 de *H-"*C-COSY-YJcy (HSQC,

em MeOD) da SUDSTANCIA SCGIMH-4 ..........ooiiiiiiiice s 71
Espectro 84. 2 D de *H-*C-COSY-YJcy (n=2 e n=3, HMBC, em MeOD) da substancia
SGIMH-A .ttt b et n e 72
Espectro 85. Expansdo entre 8 9.0-7.0 e 8¢ 155.0-100.0 de *H-*C-COSY-1Jcy (n=2 e

n=3, HMBC, em MeOD ) da substancia SGMH-4 ............c..cccoiiiiiiiiiiciecceee e 73



Espetro 86. ESI-MS [M+H"] da substancia SGMH-4 ...........c.cccevueereveeeeeeeeeeeeee e, 74

Espectro 87. ESI-MS [M+Na’] da substancia SGMH-4 ...........ccccccevivererieeiiieeeeeeiee e, 74
Espectro 88. RMN-tH (500 MHz, MeOD) da mistura de SGMAC-1..........ccccevvvveveiiieieanns 75
Espectro 89. Expanséo entre 5y 7.7- 6.4 do espectro de RMN-H (500 MHz, MeOD) da
MISTUI 8 SGIMAC-L ...t n et eb e 76
Espectro 90. Expanséo entre 5H 4.8- 2.8 do espectro de RMN-*H (500 MHz, MeOD) da
MISTUrE A8 SGIMAC-L......ceiiciiti ettt 77
Espectro 91. RMN-C-DEPTQ (125 MHz, MeOD) da mistura de SGMAGC-1 ..................... 78
Espectro 92. Expansdo entre 8¢ 175.0- 120.0 do espectro de RMN-*C-DEPTQ (125
MHz, MeOD) da mMiStura de SGIMAC-1.......ccciiiiiieiieie et esreeee s 79
Espectro 93. Expansdo entre 5. 117.0- 102.0 do espectro de RMN-"C-DEPTQ (125
MHz, MeOD) da mMistura de SGIMAC-1 ......cccviiiiieiieie et sseeee s 80
Espectro 94. Expansio entre 8¢ 78.0- 20.0 do espectro de RMN-*C-DEPTQ (125 MHz,
MeOD) da MiStura de SGIMAC-L. .....cc.ocieiieie ettt be et esbeenee s 81
Espectro 95. RMN *H-'H-COSY (500 MHz, MeOD) da mistura de SGMAC-1 ................ 82
Espetro 96. Expansdo entre &y 8.0.-6.5 do espectro de *H-'H-COSY (500 MHz, em
MeOD) da MiStura d8 SGIMAC-L ......c.ooiiiieiieiee e 83
Espetro 97. Expansdo entre &y 5.0-2.0 do espectro de *H-'H-COSY (500 MHz, em
MeOD) da MiStura A8 SGIMAC-L. .....c.oiiiiiieie et bbb 84
Espectro 98. 2 D de *H-*C-COSY-YcH (n=2 e n=3, HMBC, em MeOD) da mistura de
SGIMAC-L. et b et b et bt b e ne e 85
Espectro 99. Expansdo entre 8y 8.0-6.5 e 8¢ 124.0-102.0 'H-*C-COSY-Ycy (n=2 e

n=3, HMBC, em MeOD) da mistura de SGMAC-L. .......ccceiieriiiriieie e 86
Espectro 100. Expansdo entre §,5.0-2.0 e 5:80.0.-40.0 *H-*C-COSY-"Jcy (n=2 e n=3,
HMBC, em MeOD) da mistura de SGIMAC-1. .......ccoveiiiiiiieeiie e 87
Espectro 101. 2 D de 'H-"*C-COSY-"Jc (n=2 e n=3, HMBC, em MeOD) da mistura

08 SGIMAC-L... bbb bbb sttt bbbt bbbt b nae e 88
Espectro 102. Expansdo entre 8y 7.8-6.3 e 8¢ 180.0-95.0 2 D de *H-*C-COSY-"JcH

(n=2 e n=3, HMBC, em MEOD) da mistura de SGMAC-1.........cccecovriurrirerierreiesieene e 89
Espectro 103. Expansao entre &y 4.5-2.0 e 8¢ 168-16. 2 D de *H-*C-COSY-"Jc (n=2

e n=3, HMBC, em MeOD) da mistura de SGMAC-1.........ccccciuriiieiiieiii e 90
Espectro 104. Cromatograma por CG da substancia SGMAC-1A .........cccceeveveieeveiieceene 91
Espectro 105. Massas (70 eV) da substancia SGIMAC-1A .......cccooveieiienieeiesee e 91



Espetro 106. ESI-MS [M+H"] da substancia SGMAC-1B .........ccccceeveveeereeeeeeeeeee s, 92

Espectro 107. RMN-tH (500 MHz, C3DCOCD3) da mistura da SGMD-6 ...........cccccevnunnee 93
Espectro 108. RMN-*C-DEPTQ (125 MHz, em C3DCOCD3) da mistura de SGMD-6....... 94
Espectro 109. Cromatograma por CG da mistura de SGMD-6 ...........cccecveveiiieiveiciieceenne 95
Espectro 110. Massas por L.E. (70 eV) de SGMD-6A..........ccccooiiiiiiiiniceee e 95
Espectro 111. Massas por L.E. (70 eV) de SGMD-6B............ccccociiiiiiiiiiiieeieese e 95



Normalized Intensity

o o o o o o =
> (¢, ] (o)} ~ [ee] © o
T FENTY EUNTA FEY R TN AAETN NTHN FYRTA FNUN1 NUUT1 STUTA NN FURTY NTN) SUUTI STRUA FN1 FRRTRERTRA SYUTA NNNA AN

o
w

o
N

7.2700

cocl,

S RN

1.5728

1.2595
0.8876

CH

H-1/ H -(n+5)

75

70

6.5

6.0 55 50 45 40 35 30 25
Chemical Shift (ppm)

Espectro 1. RMN-1H (500 MHz, CDClI5) da substancia SGMD-1.

20

15

1.0 05



Normalized Intensity

=N ol o ~ oo
I FETRE FRET ENNEY FRT NI FRNTE FNAN) KYRR1 SRTN1 FRUNE STRNE ENUN1 RNRR] FRRTI ANRA STNNI RRNNE SURTY ARRN] NNUNE CNUNE INRTH AN

o
w

o
()

01

—77.0000
29.4483

cocl, |

CH

220 210 200 190 180 170 160 150 140 130 120 110 100 90 8 0 60 50 40 30 2 10 0 10 -20
Chemical Shift (ppm)

Espectro 2. RMN-'*C (125 MHz, CDCls) da substancia SGMD-1.



1,000,000

5 g300E8 e o

S @A o

L. llL l l T. r: [

" T " 3 1TIT T T 1 TI_ T T T T T
10.0 2000 3000 40.0 50.0 55
Espectro 3. Cromatograma por CG da mistura de SGMD-1.
\/\/Eﬂ\n/\/\
23 :I | :JH 310 357 a0 4 58
po’ o M0 M0 30 e0 e 480 40 D W el

Espetro 4. Massas (70 eV) da substancia SGMD-1.



Normalized Intensity

0.25

0.20

0.15

0.10

0.05

)

7.2700

‘cocl,

™ 10 o (S ee) <
i 0 I o ® <
© < o) N 0 ©
M M S ™ N ©
TolTo) o — o
~i |

m+3
H-1; 3 (n+3)

H-(n+1); (n+4)

H-(n+2); (n+3) |

75

70 6.5

6.0 55 50 45 4.0 35 30 25 2.0 15 1.0 05

Chemical Shift (ppm)

Espectro 5. RMN-tH (500 MHz, CDCls) da substancia SGMH-2.



Normalized Intensity

o
N

o o
> o

o
w

o
ia

-0.1

—130.3295
—128.1917

m+3

77.0000
29.6144
29.1739

\

)

H-3/ H-(m+1)

\27.1011

—22.4499
13.8698

H- (n+1)/ H- (n+4)

#

H-2/ H-(m+2)
\

Ty st wi "‘T'

C- (n+2) / C- (n+3)

C-1/ C-(m+3)

128

120

112

104 9 88 80 72 64 56 48 40 32
Chemical Shift (ppm)

Espectro 6. RMN-*C-DEPTQ (125 MHz, CDCls) da substancia SGMH 2.

24 16

8



PPM

Espectro 7. Espectro de RMN-tH da substancia SGMH-2, obtido através do programa ChemDraw Ultra.
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Espectro 12. Expansdo do espectro entre ¢ 30.0-13.0 de RMN-"*C-DEPTQ (125 MHz, CDCl5) da mistura de SGMH-2.
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Espectro 13. RMN-tH (500 MHz, CDCI;/MeOD) da substancia SGMH-3.
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Espectro 14. Expansdo do espectro entre 8¢ 140.5- 40.0 de RMN-"*C-DEPTQ (125 MHz, CDCI;/MeOD) da substancia SGMH-3.
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Espectro 15. Expansdo do espectro entre ¢ 40.0-10.0 de RMN-"*C-DEPTQ (125 MHz, CDCl3/MeOD) da substancia SGMH-3.
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a8SC'T— -

V688°E
6306¢
T696°€ -
oy

C-11A
M
[

4.0

89819
momm.oW -

67189~
6958'9— -
G926'9— -

00L¢'L— -

9709’2
momo.mw =

o o @ ~ © 10 < ® N =
- o o o o o o o o o

Rusua| pazifewioN

15

3.0 25 20 15

3.5

60 55 50 a5
Chemical Shift (ppm)
Espectro 17. RMN-'H (500 MHz, CDCls) da mistura SGMD-2.

6.5

7.0

75




Normalized Intensity

29 28 2 3 g 28 3
© ® AN o o © SN =
N~~~ N~~~ © © © O © ©
[ Vo [ (i
0.70
0.65
0.60 4
055
050 4
0.45
0.40 4
E CDCI
E 3 H-5A
035 H-8A
030 4
0.25 4
1 HaA H-3A
0.20 4
E I -
0.15
E OH-A
0.10 4 . ‘
3 H-5B
0.05 4
3 \\
R \\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ \\\\‘\\\\ TT T T T
76 75 74 73 72 71 70 6.9 638 6.7 66 65 6.4 6.3 6.2

Chemical Shift (ppm)

Espectro 18. Expansdo entre &y 7.6-6.1 do espectro de RMN-'H (500 MHz, CDCl3) da mistura SGMD-2.
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Espectro 19. RMN-"*C-DEPTQ (125 MHz, CDCls) da mistura SGMD-2
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Espectro 21. Expansdo entre 5, 8.0- 6.0 do espectro de *H-'H-COSY (500 MHz, CDCl3) da mistura SGMD-2.
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Espectro 22. 2D de *H-*C-COSY-YcH (HSQC, em CDCl3) da mistura SGMD-2.
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Espectro 23. 2 D de *H-*C-COSY-"Jcy (n=2 e n=3, HMBC, em CDCl5) da mistura SGMD-2.
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Espectro 24. Expansio entre 8y 6.0-7.6 e 8¢ 100.0-170.0 do espectro de *H-*C-COSY-"Jcy (=2 e n=3, HMBC, em CDCl5) da mistura
SGMD-2.
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Espectro 27. Massas (70 eV) da substancia SGMD-2B.
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Espectro 28. RMN-'H (500 MHz, DsCCOCD3) da mistura de SGMD-3.
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Espectro 29. Expansdo entre 8y 8.0-6.0 do espectro de RMN-'H (500 MHz, D;CCOCD3;) da mistura de SGMD-3.
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Espectro 30. Expans&o entre 8¢ 206.68-29.99 do espectro de RMN-"C (500 MHz, DsCCOCD3) da mistura de SGMD-3.
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Espectro 31. Expanséo entre &c 145.0-60.0 do espectro de RMN-**C (500 MHz, D;CCOCD3) da mistura de SGMD-3.
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Espectro 32. RMN-'H-'H-COSY (500 MHz, D;CCOCDs) da mistura de SGMD-3.
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Espectro 33. Expanséo entre 8, 8.0-6.0 do espectro de RMN- *H-'H-COSY (500 MHz, DsCCOCDs) da mistura de SGMD-3.
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Espectro 34. 2D de *H-2C-COSY-Ycn (HSQC, em D3;CCOCD3) da mistura SGMD-3.
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Expanséo entre 8y 8.50 -6.10 e §¢ 85.0-145.5 do espectro 2D de *H-*C-COSY-"Jcy (HSQC, em DsCCOCD3) da
mistura SGMD-3.
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Espectro 36. 2 D de 'H-*C-COSY-"Jcy (n=2 e n=3, HMBC, em D3CCOCD3) da mistura de SGMD-3.
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Espetro 37. Expansdo entre &,8.0-6.0 e 5¢ 170.0-70.0 do espectro de 2D de *H-*COSY-'JCH (n=2 e n=3, HMBC, em D;CCOCD3) da mistura
de SGMD-3.
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Espectro 38. Expansdo entre 8;4.0-2.6.0 e 8¢ 170.0-30.0 do espectro de 2D de *H-**C-COSY-"Jci (n=2 e n=3, HMBC, em D;CCOCDs) da
mistura de SGMD-3.
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Espectro 40. Massas (70 eV) da substancia SGMD-6A.
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Espectro 41. Massas postulado pela analise biblioteca GCMS Postrun Analysis, para substancia SGMD-6A.
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Espectro 43. Massas postulado pela analise biblioteca GCMS Postrun Analysis, para substancia SGMD-6B.
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Espectro 44. Massas (70 eV) da substancia SGMD-2A.
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Espectro 45. Massas (70 eV) da substancia SGMD-3A.
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Espectro 46. Massas (70 eV) da substancia SGMD-3B.
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Espectro 47. Massas (70 eV) da substancia SGMD-3C.
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Espectro 48. Massas (70 eV) da substancia SGMD-3D.
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Espectro 49. RMN-tH (500 MHz, CDCls) da substancia SGMD-4.
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Espectro 50. RMN-*C-DEPTQ (125 MHz, CDCls) da substancia SGMD-4.
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Espectro 53. 2 D de *H-*C-COSY-"Jcr (n=2 e n=3, HMBC, em CDCls) da substancia SGMD-4.
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Espectro 55. Massas (70 eV) da substancia SGMD-4.
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Espetro 56. RMN-'H (500 MHz, CDCl3) do derivado SGMD-4a.
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Espectro 57. Expansao entre oy 5.0- 3.1 do espectro de RMN-H (500 MHz, CDCls) do derivado SGMD-4a.
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Espectro 58. RMN-*C-DEPTQ (125 MHz, CDCls) do derivado SGMD-4a.
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Espetro 59.2 D de 'H-"*C-COSY-"JCH (n=2 e n=3, HMBC, em CDCls) do derivado SGMD-4a.
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Espectro 60. RMN-tH (500 MHz, MeOD) da substancia SGMD-5.
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Espectro 61. Expansao entre oy 8.1- 7.0 do espectro de RMN-1H (500 MHz, MeOD) da substancia SGMD-5.
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Espectro 62. Expansao entre 6y 11.5- 9.5 do espectro de RMN-'H (500 MHz, MeOD) da substancia SGMD-5.
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Espectro 63. RMN-C-DEPTQ (125 MHz, MeOD) da substancia SGMD-5.
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Espectro 64. RMN *H-'H-COSY (500 MHz, MeOD) da substancia SGMD-5.
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Espectro 65. Expansdo entre &y 8.5-7.0 do espectro de RMN-'H-'H-COSY (500 MHz, MeOD) da substancia SGMD-5.
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Espectro 66. ‘H-"*C-COSY-'JCy (HSQC, em MeOD) da substancia SGMD-5.
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Espectro 67. 2D de *H-"*C-COSY-"JCH (n=2 e n=3, HMBC, em MeOD3) da substancia SGMD-5.
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Espectro 68. Expansio entre 8y 8.5-7.0 e 8¢ 150.0-105.0 do espectro de 2D de *H-*C-COSY-"JCH (n=2 e n=3, HMBC, em MeOD) da
substancia SGMD-5.
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Espectro 70. Massas (70 eV) da substancia SGMD-5.
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Espectro 71. RMN-!H (400 MHz, MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espectro 72. Expansao entre 6y 8.50- 6.60 do espectro de RMN-H (400 MHz, MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espectro 73. Expanséo entre oy 6.0- 4.0 do espectro de RMN-H (400 MHz, MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espectro 74. Expansdo entre oy 3.80- 2.80 do espectro de RMN-tH (400 MHz, MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espetro 75. RMN-*C-DEPTQ (100 MHz, MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espectro 76. Expansdo entre 8¢ 175.0- 115.5 do espectro de RMN-*C-DEPTQ (100 MHz, MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espectro 77. Expansdo entre 8¢ 100.5- 30.0 do espectro de RMN-*C-DEPTQ (100 MHz, MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espectro 78. RMN *H-'H-COSY (400 MHz, MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espectro 79. Expansdo entre &y 8.0- 6.0 do espectro de *H-'H-COSY (400 MHz, MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espectro 80. Expanséo entre 8 6.50-3.5 do espectro de *H-"H-COSY (400 MHz, MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espectro 81. Expansdo entre 8y 3.6.-2.9 do espectro de *H-'H-COSY (400 MHz, em MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espetro 82. Expansio entre 8y 8.5-5.0 e 8¢ 145.5-75.0 de *H-*C-COSY-YJcn (HSQC, em MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espectro 83. Expansdo entre 8 5.0-2.0 e 8¢ 104.5-8.0 de *H-"*C-COSY-Jcn (HSQC, em MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espectro 84. 2 D de 'H-"*C-COSY-"Jc (n=2 e n=3, HMBC, em MeOD) da substancia SGMH-4.
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Espectro 88. RMN-!H (500 MHz, MeOD) da mistura de SGMAc-1.
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Espectro 89. Expansdo entre oy 7.7- 6.4 do espectro de RMN-'H (500 MHz, MeOD) da mistura de SGMAc-1.
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Espectro 90. Expansdo entre 6y 4.8- 2.8 do espectro de RMN-'H (500 MHz, MeOD) da mistura de SGMAc-1.
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Espectro 91. RMN-C-DEPTQ (125 MHz, MeOD) da mistura de SGMAc-1.
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Espectro 92. Expansdo entre 8¢ 175.0- 120.0 do espectro de RMN-C-DEPTQ (125 MHz, MeOD) da mistura de SGMAc-1.
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Espectro 93. Expansdo entre 5. 117.0- 102.0 do espectro de RMN-*C-DEPTQ (125 MHz, MeOD) da mistura de SGMAc-1.
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Espectro 94. Expansdo entre 8¢ 78.0- 20.0 do espectro de RMN-"*C-DEPTQ (125 MHz, MeOD) da mistura de SGMAc-1.
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Espectro 95. 2D'H-'H-COSY (500 MHz, MeOD) da mistura de SGMAc-1.
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Espetro 96. Expanséo entre 8y 8.0.-6.5 do espectro de *H-"H-COSY (500 MHz, em MeOD) da mistura de SGMAc-1.
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Espectro 99. Expansio entre 5 8.0-6.5 e 8¢ 124.0-102.0 de *H-*C-COSY-1Jcy (HSQC, em MeOD) da mistura de SGMAc-1.
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Espectro 102. Expansio entre 8y 7.8-6.3 e 8¢ 180.0-95.0 2 D de *H-*C-COSY-"Jcn (n=2 e n=3, HMBC, em MEOD) da mistura de SGMAc-1.
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Espectro 107. RMN-!H (500 MHz, C3DCOCD3) da mistura da SGMD-6.
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Espectro 108. RMN-*C-DEPTQ (125 MHz, em C3DCOCD3) da mistura de SGMD-6.
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Espectro 109. Cromatograma por CG da mistura de SGMD-6.
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Espectro 110. Massas por L.E. (70 eV) de SGMD-6A.
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Espectro 111. Massas por L.E. (70 eV) da substancia SGMD6-B.
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