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Informação Suplementar 
 

  
Figura S1. Espectro de Massas-Massas do m/z 385,2567 do TR 3,22 min via ionização por eletrospray em modo 

positivo 
 

 
Figura S2.  Espectro de Massas-Massas do m/z 413,2739 do TR 4,74 min via ionização por eletrospray em modo 

positivo 
 
 

 
Figura S3. Espectro de Massas-Massas do m/z 285,2217 do TR 5,82 min via ionização por eletrospray em modo 

positivo 
 
 
. 

 



Figura S4. Espectro de Massas-Massas do m/z 303,2320 do TR 6,12 min via ionização por eletrospray em modo 
positivo  

 

 
Figura S5. Espectro de Massas-Massas do m/z 363,2532 do TR 6,51 min via ionização por eletrospray em modo 

positivo 
 

 
Figura S6. Espectro de Massas-Massas do m/z 331,2845 do TR 9,12 min via ionização por eletrospray em modo 

positivo 
 

 
Figura S7. Espectro de Massas-Massas do m/z 289,2527 do TR 10,12 min via ionização por eletrospray em modo 

positivo 
 

 
Figura S8. Espectro de Massas-Massas do m/z 431,3879 do TR 12,62 min via ionização por eletrospray em modo 

positivo 
 



 
Figura S9. Espectro de Massas-Massas do m/z 873,5798 do TR 14,22 min via ionização por eletrospray em modo 

positivo 

 

 
    Figura S10. Espectro de Massas-Massas do m/z 903,5336 do TR 19,22 min via ionização por eletrospray em modo 

positivo 

     Figura 
S11. Cromatograma de pico base do extrato diclorometânico da macroalga D. menstrualis obtido pela técnica 

CLUE-EMAR (modo positivo) 

Tabela S1. Massas teóricas e experimentais dos íons protonados dos compostos identificados no extrato 
diclorometânico e frações da macroalga D. menstrualis obtidos nos espectros de massas por ionização em 
eletrospray no modo de ionização positiva. Classe de metabólitos: A: ácido graxo; C: carotenoide; D: diterpeno; E: 
esterol; G:glicerol-lipipídeo; T: tocoferol e P: pigmento fotossintético. 

Tempo de 
retenção 

(TR) 
Identificação Classe  

m/z Teórico              
[M + H]+ 

m/z 
Experimental 

 [M + H]+ 

Fórmula 
molecular 

Referência 

3,22 min Colesterol E 387,3626 387,2567 C27H46O 1-2  
4,74 min Fucoesterol E 413,3783 413,2739 C29H48O 3-4 
5,82 min Ácido esteárico A 285,2214 285,2217 C18H36O2 5 



6,12 min 
Ácido 

eicosapentanoico 
A 303,2323 303,2322 C20H30O2 

5 

6,50 min Dictyol H D 363,2535 363,2532 C22H34O4 6 
6,70 min Estigmasterol E 413,3783 413,3054 C29H48O 7 
9,12 min Glicerol-1-palmitato G 331,2848 331,2845 C19H38O4 8 

10,12 min Pachydictyol A D 289,4828 289,2527 C20H32O 9-10 

12,62 min 
α-tocoferol 

 
T 431,3888 431,3879 C40H56 

11 

14,02 min β-caroteno C 537,4460 537,4382 C40H56 12-13 
14,74 min Feofitina a P 871,5737 871,5737 C55H74O5N4 14 

19,22 min 
Feofitina a 

dihidroxilada 
P 903,5636 903,5636 C55H74O7N4 

14 

 
 

.  
Figura S12. Espectro de RMN 1H da fração DMPF6-18 (500,0 MHz, CDCl3) 

 



 
Figura S13. Espectro de RMN 1H da fração DMC2F4-6 (500,0 MHz, CDCl3) 

 
Figura S14. Espectro de RMN 1H da fração DMC3F1-6 (500,0 MHz, CDCl3) 

 



 
Figura S15. Espectro de RMN 1H da fração DMC3F8-12 (500,0 MHz, CDCl3) 

 
     Figura S16. Espectro de RMN 1H da fração DMC3F13-14 (500,0 MHz, CDCl3) 

 



 
Figura S17. Espectro de RMN 1H da fração DMC3F8-12 (500,0 MHz, CDCl3) 

 

 
Figura S18. Espectro de RMN 1H Do extrato diclorometânico de Dictyota menstrualis. (500,0 MHz, CDCl3) 

 



                                   

Figura S19.  Espectro de RMN 1H (500,0 MHz, CDCl3) de DMPF6-18 de D. menstrualis com sinais 
correspondentes ao diterpeno Pachydictyol A. 

 

Tabela S2. Sinais de RMN 1H (CDCl3, 500 MHz)  ao diterpeno pachydictyol A identificados na fração DMPFF6-18 de 
D. menstrualis. 

 
Posição 

Pachydictyol A9 
δ H (nº H; m; J Hz)a 

DMPFF6-18 

C2 

C3 

C5 

C6 

C9 

C14 

C16 

C17 

C18 

C19 

C20 

2,31 (2H; m) 
5,34 (1H; d; 1,8) 
2,20 (1H; m) 
3,92 (1H; m) 
5,50 (2H; m) 
5,13 (1H; m) 
1,69 (3H; s) 
1,81 (3H; dd; 2,7 e 
1,2) 
4,74 (2H; d; 1,2) 
1,00 (3H; d; 6,0) 
1,61 (3H, s) 

+ 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 

a Deslocamento químico/ppm (nº H; multiplicidade, constante de acoplamento) 



      

Figura S20 - Sinais de RMN 1H (CDCl3, 500 MHz) do diterpeno dictyol H identificados na fração DMC3F1-6 obtida de 
D. menstrualis.  

 

Tabela S3. Sinais de RMN 1H (CDCl3, 500 MHz) ao diterpeno dictyol H identificados em frações de D. menstrualis. 
Resultados expressos em termos de ausência (-) e presença (+) de sinais no espectro de RMN 1H. 

 
Posição 

Dictyol H6 

δ H (nº H; m; J Hz)a 
DMC3F1-6 

 
DMC3F8-12 

 
DMC3F13-14 

 

C3 

C6 

C15 

C16 

C17 

C18 

C19 

C20 
COOCH3 

5,35 (1H; s) 
3,81 (1H; t; 7,1) 
4,17 (1H; d; 7,0) 
1,45 (3H; s) 
1,79 (3H; d; 1,1) 
4,72 (1H; s)  
1,28 (3H, s) 
1,54 (3H, s) 
1,99 (3H, s) 

- 
- 
- 
- 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 

+ 
- 
+ 
+ 
- 
+ 
+ 
+ 
+ 

+ 
+ 
+ 
- 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 

a Deslocamento químico/ppm (nº H; multiplicidade, constante de acoplamento. 

Validação do método CCD-DPPH 
 

A validação do método foi realizada através de ensaio com o controle positivo α-tocoferol diluído 

em diclorometano nas concentrações 1; 0,5; 0,25 e 0,125 mg/mL. A cor amarela/branca desenvolvida 

contra o fundo roxo da superfície do DPPH indicou a presença de compostos ativos nas amostras. 

Doravante, as CCDs foram fotografadas e armazenadas como arquivos Joint Photographics Experts Group 

(.jpg) para posterior processamento de imagem. Os arquivos extensão .jpg foram analisados com o 

software ImageJ elaborado pelo National Institutes of Health.15 Primeiramente, as imagens coloridas 



foram convertidas para imagens de intensidade em tons de cinza (8 bits) e aplicado um filtro para 

eliminação de ruídos (raio 5 pixels). Em seguida, o desvio da linha de base foi removido com o uso de um 

filtro passa-faixa (grandes estruturas filtradas até 100 pixels; pequenas estruturas filtradas de até 0 

pixels).16 

Os picos cromatográficos foram mostrados como sinais, e a integração de todos os picos foi 

realizada manualmente. As áreas totais dos cromatogramas de cada amostras em triplicata foram 

utilizadas para avaliar a atividade antioxidante do controle positivo. Os resultados foram expressos em 

áreas em que cada valor representa a média de medidas triplicatas ± desvio padrão (três medidas de cada 

amostra).  

Figura S21.  A. Cromatografia em camada delgada (CCD) do controle α-tocoferol nas concentrações 1,00 mg/mL (1º), 
0,500 mg/mL (2º), 0,250 mg/mL (3º) e 0,125 mg/mL (4º) eluida no sistema de n-Hexano:Acetato de etila (7:3 v/v) 
revelada com reagente DPPH. B. Exemplo de cromatograma e integração dos picos do composto α-tocoferol na 
concentração de 1,00 mg/mL, obtido através do software ImageJ. C. Relação entre área (atividade antioxidante) e 
concentração do controle α-tocoferol. Os dados correspondem à média das áreas ± desvio padrão 

 
 
 

 
Figura S22. Cromatografia em camada delgada (CCD) do extrato diclorometânico da macroalga Dictyota menstrualis 
nas concentrações 5 mg/mL (1º), 3 mg/mL (2º), 1 mg/mL (3º) eluída no sistema de n-Hexano:Acetato de etila (7:3, 



v/v), A. revelada com solução de sulfato cérico (0,2%, p/v) e B.  com solução de DPPH (2%, p/v) . C. Bioautografia em 
CCD revelada com suspensão de esporos de Cladosporium sphaerospemum do extrato diclorometânico nas 
concentrações: 10 mg/mL (1º); 5 mg/mL (2º); 3 mg/mL (3º); 1 mg/mL (4º) 
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