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APRESENTAÇÃO

A produtividade de uma cultura é reflexo de sua nutrição, plantas bem nutridas 
suportam fatores externos indesejáveis, como o ataque de pragas e doenças. 

É através do solo que a planta consegue suprir suas necessidades, podendo 
também ser através de suprimentos extras aplicado pelo homem. Neste contexto, 
conhecer as interações entre solo e plantas é primordial para a produção sustentável.

O manejo adequado do solo contribui significativamente para a planta, sendo o 
solo o principal agente de interação onde ocorrem uma diversidade de reações que 
melhoram a sustentabilidade do sistema.

Os elementos químicos que afetam a nutrição das plantas passam por diversas 
etapas, sendo elas: o contato do nutriente com as raízes, transporte, redistribuição 
e metabolismo das plantas, assim qualquer interação pode refletir em condições 
favoráveis para as plantas.

Neste segundo volume encontra-se reunidos os mais diversos trabalhos na área, 
sendo gerado conhecimento e resposta dessas interações. São ao todo 24 artigos de 
várias regiões e as mais variadas metodologias de análise, testando e verificando os 
benefícios da relação solo/planta.

Espero que esses resultados sejam muito úteis e proveitosos em discussões 
aprofundadas na área da agricultura.

Leonardo Tullio
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TRITERPENOIDES DA FRAÇÃO HEXÂNICA DOS 
GALHOS DE Platonia Insignis Mart. (Clusiaceae)

CAPÍTULO 20
doi

Rodrigo de Araujo Moreira
Universidade Federal do Piauí– UFPI

Teresina – Piauí

Andreia Giovana Aragão da Silva
Universidade Federal do Piauí– UFPI

Teresina – Piauí

Renato Pinto de Sousa
Universidade Federal do Piauí – UFPI

Teresina – Piauí

Sâmya Danielle Lima de Freitas
Universidade Federal do Piauí – UFPI
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Mariana Helena Chaves
Universidade Federal do Piauí – UFPI
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RESUMO: Platonia insignis Mart. conhecida 
popularmente como “bacuri”, é uma árvore 
frutífera, pertencente à família Clusiaceae. O 
presente trabalho teve como objetivo isolar e 
identificar os compostos da fração hexânica 
do extrato etanólico dos galhos de P. insignis. 
O estudo fitoquímico da fração hexânica 
possibilitou isolar e identificar os triterpenoides: 
lupeol (1), β-amirina (2), lupenona (3) e betulina 
(4). Os compostos 2, 3 e 4 estão sendo relatados 
pela primeira vez no gênero Platonia. 
PALAVRAS-CHAVE: triterpenoides, Platonia 
Insignis, Clusiaceae

TRITERPENOIDS OF HEXANIC FRACTION 
OF THE Platonia Insignis Mart. (Clusiaceae)

ABSTRACT: Platonia insignis Mart. popularly 
known as “bacuri”, it is a fruit tree, belonging 
to the Clusiaceae family. The present work 
aimed to isolate and identify the compounds 
of the hexane fraction of the ethanolic extract 
of P. insignis branches. The phytochemical 
study of the hexane fraction made it possible 
to isolate and identify the triterpenoids: lupeol 
(1), β-amirine (2), lupenone (3) and betulin (4). 
Compounds 2, 3 and 4 are being reported for 
the first time in the Platonia genus.
KEYWORDS: triterpenoids, Platonia Insignis, 
Clusiaceae

1 |  INTRODUÇÃO

Os produtos naturais de plantas 
são considerados uma fonte inesgotável 
de moléculas bioativas para a inovação 
farmacêutica, devido suas características 
únicas, incluindo diversidade estrutural e 
mecanismos de ação inéditos (LI; VEDERAS, 
2009). A fim de otimizar os esforços de 
prospecção de biomoléculas e aumentar as 
taxas de sucesso, novas abordagens foram 
introduzidas no trabalho fitoquímico nos últimos 
anos, compreendendo inovações tecnológicas 
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para a desreplicação de extratos, isolamento, purificação e elucidação estrutural de 
moléculas bioativas (LI; VEDERAS, 2009). 

Platonia insignis Mart.conhecida popularmente como “bacuri”, “bacuri-açu”, 
“pakoori” e “wild mamme aple” na Guiana, “pakoelie” e “geelhart” no Suriname, 
“parcori” na Guiana Francesa e “matazona” no Equador (LOUREIRO et al.,1979). 
Ela é uma árvore frutífera e madeireira, pertencente à família Clusiaceae, tendo 
como provável centro de origem o estado do Pará, atingindo também os estados do 
Maranhão, Tocantins e Piaui. Apresenta grande plasticidade ecológica, ocorrendo nas 
florestas do Pará e cerrados do Piauí (ARAÚJO; VALOIS; FERREIRA, 1999). Platonia 
insignis tem sido considerado como a única espécie do gênero Platonia. Esse gênero 
é descrito como muito rico em substâncias naturais como xantonas (euxantonas), 
ácidos graxos, triglicerídeos, triterpenos, flavonoides e benzofenonas, bem como 
atividades: antioxidante, antifúngica, citotóxica e leishmanicida. (CLEMENT et al., 
1990; CAVALCANTE, 1996; SILVA et al., 2016). 

A família Clusiaceae é composta por 1000 espécies e 47 gêneros, distribuídos 
em regiões tropicais e subtropicais do mundo. É também um gênero encontrado 
em regiões temperadas. Em nove destes, 90 espécies têm os frutos comestíveis 
(BARROSO et al., 2002). A maioria das espécies está distribuída em três gêneros: 
Hypericum L, Clusia L e Garcinia L (JUNIOR et al., 2005). As principais classes de 
compostos encontrados na família Clusiaceae são xantonas, cumarinas, flavonoides, 
biflavonoides, benzofenonas, esteroides, triterpenos, dipiranocumarinas produzidos 
pelas plantas principalmente como mecanismo de defesa. As benzofenonas das 
plantas da família Clusiaceae possuem propriedades incluindo anti-inflamatórios, 
antimicrobianos, e efeitos citotóxicos (ACUÑA et al., 2009; CUESTA, RUBIO et al., 
2005; PORTO et al., 2000; SOBRAL et al., 2009; MESQUITA et al., 2009).

Com o intuito de contribuir com o conhecimento quimiotaxonômico do gênero 
Platonia esse estudo teve como objetivo realizar o isolamento e identificação dos 
constituintes químicos da fração hexânica dos galhos de P. Insignis.

2 |  METODOLOGIA

Os galhos de Platonia insignis foram coletadas no dia 17/01/2016 em Timon-MA 
nas coordenadas S 04º 50’ 56,6” e W 042º 05’ 04,8”. A espécie foi identificada pela 
bióloga Dra. Ruth Raquel Soares de Farias e uma exsicata encontra-se depositada no 
Herbário Graziela Barroso da Universidade Federal do Piauí – UFPI, com o número 
de registro TEPB: 31.718 e cadastro de acesso SisGen nº ACB65DO. Os galhos 
foram secos e triturados em moinho de facas, fornecendo (906,01 g) de material que 
foi submetido à maceração com etanol (98%) por duas vezes consecutivas, nas quais 
cada extração teve a duração de quatro dias. O solvente foi removido em evaporador 
rotativo à pressão reduzida e a água residual por liofilização, fornecendo o extrato 
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etanólico dos galhos (57,88 g).
Uma alíquota de 25,3 g do extrato dos galhos de P.insiginis foi solubilizada em uma 

mistura de MeOH/H₂O (2:1) obtendo-se um volume de 500 mL, a fase hidroalcóolica 
foi transferida para um funil de separação. Na fase hidroalcóolica adicionou-se 100 
mL de hexano que após formar fase, foi retirado a fase orgânica e extraída por mais 
seis vezes com 100 mL de hexano, fornecendo a fração hexânica (10,04 g) e a fase 
hidroalcóolica foi submetida à extração com acetato de etila (AcOEt) obtendo-se a 
fração AcOEt (12,03 g) e a fração aquosa residual (1,45 g).

A fração hexânica proveniente da partição do extrato etanólico dos galhos de P. 
Insignis foi fracionada por meio de cromatografia em coluna de sílica gel (5x30 cm). 
A fração (8,0 g) foi solubilizada em clorofórmio e misturada com 14 g de sílica, logo 
após, o solvente da mistura foi retirado em evaporador rotativo até a obtenção de um 
pó homogêneo, que foi aplicado na coluna em modo gradiente, eluída com hexano 
(100%), hexano-AcOEt (98:2), hexano-AcOEt (95:5), hexano-AcOEt (9:1), hexano-
AcOEt (8:2), hexano-AcOEt (7:3), hexano-AcOEt (6:4), hexano-AcOEt (1:1), AcOEt 
(100%), AcOEt-MeOH (1:1) e MeOH (100%) fornecendo 98 subfrações de 200 mL 
cada. Após o solvente ser removido com evaporador rotativo e realizado análise por 
cromatografia em camada delgada comparativa (CCDC), as frações foram reunidas 
em 35 grupos, de acordo com as cores observadas nas cromatoplacas reveladas 
com sulfato cérico (Ce(SO4)2) bem como os fatores de retenção observados. 

O grupo HP-20 (328 mg) foi submetido a fracionamento cromatográfico por 
Sephadex LH-20 em modo isocrático usando como eluente hexano: diclorometano 
(1:4), fornecendo a mistura dos compostos 1+2+3 (169,3 mg). Os compostos foram 
identificados por ressonância magnética nuclear (RMN) e espectrometria de massas 
em comparação com a literatura. As análises por RMN de hidrogênio e carbono-13 
foram realizadas em espectrômetro Varian INOVA-modelo 400, operando a 400 
MHz para o 1H e 100 MHz para o 13C. Foi utilizado CDCl3 como solvente e TMS 
como referência interna. Para a análise por espectrometria de massas foi utilizado 
espectrômetro Amazon X (Bruker Daltonics) com analisador armadilha de íons, 
acoplado a fonte de ionização química a pressão atmosférica (APCI-IT-MS). Os 
parâmetros de análise foram: fonte de ionização APCI no modo íon positivo, com 
temperatura de vaporização à 300ºC, fluxo do gás de secagem 5,00 L min-1, voltagem 
do capilar (-) 4000 V, nebulizador à 40 psi e corrente externa 4000 nA. O espectrômetro 
de massas foi operado na faixa de m/z 100-800.

O grupo HP-34 (200 mg) foi purificado por fracionamento cromatográfico em 
Sephadex LH-20 no modo isocrático usando como eluente diclorometano:acetona 
(3:2), fornecendo o composto 4 (2,8 mg), que foi identificado por espectrometria de 
massas. A derivatização com BSTFA do composto 4 foi feita de acordo com Prytzyk 
et al. (2003). Uma alíquota de 1,0 mg da substância foi dissolvida em 1,0 mL de 
CH2Cl2 obtendo uma solução de concentração 1,0 mg mL-1, posteriormente a solução 
foi transferida para um frasco de 2,0 mL, o solvente foi evaporado, em seguida foi 



Características do Solo e sua Interação com as Plantas 2 Capítulo 20 173

adicionado 250 µL de piridina tratada e 50 µL de BSTFA. O frasco foi devidamente 
fechado e levado a aquecimento, entre 40 a 50 ºC, durante 1 hora. Após o término 
da reação, foi adicionado 1,0 mL de acetato de etila e os derivados sililados foram 
analisados em um cromatógrafo da Shimadzu, modelo GCMS-QP2010 SE, equipado 
com auto injetor AOC-5000, seguindo as seguintes condições de análise: injetor 290 
°C, razão split de 1:10, temperatura inicial do forno de 70 °C (2 min), apresentando 
uma rampa de aquecimento de 6 °C/min até 315 °C permanecendo por 30 minutos. 
Para cromatografia dos componentes foi empregada uma coluna SLB-5MS, 30 m × 
0,25 mm, espessura do filme interno de 0,25 µm, usou-se He2 como gás de arraste 
com fluxo de 1,0 mL min-1. A temperatura de interface e da fonte de íons foram 310 °C 
e 260 °C, respectivamente. O analisador de massas utilizado foi do tipo quadrupolo 
operando por impacto eletrônico (70 eV) e os fragmentos detectados na faixa de 40 a 
680 Da. A identificação do composto foi feita por comparação das ordens de eluição, 
tempos de retenção e espectros de massas com dados da literatura.

3 |  RESULTADOS E DISCUSSÃO

O fracionamento cromatográfico por técnicas convencionais seguido de 
análises espectroscópicas e espectrométricas, bem como a comparação com dados 
disponíveis na literatura possibilitou identificar quatro triterpenoides (Figura 1).
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2  
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1 R1= OH, R2=CH3

3 R1= O, R2=CH3

4 R1= OH, R2=CH2OH
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Figura 1: Triterpenoides isolados da Fração hexânica dos galhos de P. Insiginis

Os compostos 1, 2 e 3 foram isolados em mistura proveniente do grupo HP-
20 resultante do fracionamento da fração hexânica dos galhos de Platonia Insignis. 
As estruturas dos compostos foram identificadas por análises de (+) APCI-IT-MS, 
RMN ¹H e ¹³C em comparação com a literatura (ARATANECHEMUGE et al., 2004; 
MAHATO; KANDU, 1994; NAUMOSKA; VOVK, 2015). 

Os espectros de RMN 1H (Figura 2) indicaram a ocorrência de substâncias da 
classe dos terpenoides, evidenciados pelo sinal em cerca de δ 3,2 (dd, J = 4,8 e 11,1 Hz, 
3β-OH) atribuído ao hidrogênio oximetínico ligado ao carbono C-3 em triterpenoides 
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3β-OH (VIERA-JUNIOR et al., 2005), sinais entre δ 0,7 e 2,0 característicos de 
hidrogênios de grupos metílicos em carbonos não hidrogenados.

Os espectros apresentaram também sinais na região de olefinas, sendo dois 
dupletos em δ 4,56 e 4,68 (Figura 2) característicos de hidrogênios em ligação 
dupla gem-dissubstituída sugestivos da presença de triterpenoides com esqueleto 
lupano e um tripleto em δ 5,18 (Figura 2) referente a hidrogênios em ligação dupla 
trissubstituída que sugerem ser de triterpenoides com esqueleto oleanano (VIERA-
JUNIOR et al., 2005).

A confirmação da presença de triterpenoides 3β-OH, foi feita pela análise dos 
espectros de RMN 13C (Tabela 1 e Figura 3) que apresentou o sinal em δ 79,1 atribuído 
ao C-3. A definição do esqueleto carbônico dos triterpenos foi determinada pelos 
deslocamentos químicos dos carbonos olefínicos em δ 109,4 e δ 151,1 característico 
de C-29 e C-20 do grupo isopropilideno do esqueleto lupano no lupeol (1) e δ 121,8 e 
δ 145,3 característico de C-12 e C-13 do esqueleto oleanano do triterpeno β-amirina 
(2) (OLEA; ROQUE, 1990). Todos os dados de RMN foram consistentes com os 
relatados na literatura para estes triterpenoides (MAHATO; KANDU, 1994).
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Figura 2: Espectro de RMN 1H de 1+2 (HP-20) (CDCl3, 400 MHz)

C δC (1) δC lupeol* δC (2) δC β-amirina**
1 38,7 38,7 38,7 38,7
2 27,5 27,4 27,3 27,3
3 79,1 79,0 79,1 79,0
4 38,8 38,8 38,9 38,8
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5 55,3 55,3 55,3 55,3
6 18,3 18,3 18,5 18,5
7 34,4 34,3 32,8 32,8
8 40,9 40,8 38,9 38,8
9 50,5 50,4 47,7 47,7
10 37,1 37,1 37,2 37,6
11 21,0 20,9 23,6 23,6
12 25,2 25,1 121,8 121,8
13 38,2 38,1 145,3 145,1
14 42,9 42,8 41,8 41,8
15 27,3 27,4 26,3 26,2
16 36,5 35,6 27,0 27,0
17 42,9 42,9 32,6 32,5
18 48,4 48,3 47,3 47,4
19 47,7 47,9 46,9 46,9
20 151,1 150,9 31,2 31,1
21 29,8 29,8 34,8 34,8
22 39,9 39,9 37,2 37,2
23 27,5 27,9 28,2 28,2
24 15,5 15,4 15,6 15,5
25 16,1 16,1 15,7 15,6
26 15,7 15,9 16,9 16,9
27 14,7 14,5 26,1 26,0
28 18,1 17,9 28,5 28,4
29 109,4 109,3 33,4 33,3
30 19,4 19,3 23,6 23,7

 Tabela 1: Dados de RMN 13C de 1 e 2 (CDCl3, 100 MHz)
*Dados em CDCl3 relatados por Aratanechemuge et al. (2004). **Dados em CDCl3 relatados por Mahato e Kandu 

(1994).
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Figura 3: Espectro de RMN 13C de 1+2 (HP-20) (CDCl3, 100 MHz)

O espectro de massas da mistura (1+2+3) mostrou picos de íons moleculares: 
m/z 427 (1 e 2) e m/z 425 (3) (Figura 4). Os compostos 1 e 2 (C30H50O, m = 426,72 g 
mol-1) apresentaram o mesmo pico base m/z 409, o qual foi atribuído a perda de [M+H-
H2O]+. No entanto, foi possível diferenciá-los devido ao padrão de fragmentação no 
MS² com m/z 189 e m/z 218 (Figura 5) referente a cada composto, respectivamente 
(Tabela 2). A lupenona (3) (C30H48O, m = 424,7 g mol-1) apresentou um pico base no 
MS² com m/z 407 (Figura 6) correspondente a perda de [M+H-H2O]+ (NAUMOSKA; 
VOVK, 2015).

Compostos [M+H]+ MS2

Lupeol (1) 427 409, 313, 299, 285, 271, 257, 203, 191, 189

β-amirina (2) 427 409, 313, 299, 285, 271,257, 218, 203, 191

Lupenona (3) 425 407, 367, 355, 337, 311, 217, 191, 161, 121

Tabela 2: Fragmentação dos compostos 1, 2 e 3 por (+) APCI-IT-MS
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 Figura 4: Perfil químico da mistura1+3 por (+) APCI-IT-MS
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Figura 5: Espectro de massas MS2 do íon m/z 427 (compostos 1 e 2)
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Figura 6: Espectro de massas MS2 do íon m/z 425 (composto 3)

O grupo HP-34 foi analisado por CG-EM após sililação com BSTFA. Essa 
estratégia tem se mostrado vantajosa na análise cromatográfica identificando 
compostos que contêm grupos hidroxila e carboxila. Os padrões de fragmentação 
dos derivados sililados correlacionam-se bem com os compostos não sililados, desta 
forma, o padrão de fragmentação de massa de cada sinal foi comparado com dados 
da literatura, para fazer a identificação estrutural do composto. 

A análise por CG-EM do grupo HP-34 sililado (Figura 7), resultou no cromatograma 
de íons totais apresentando um único pico com o tempo de retenção de 49,830 min 
e abundância relativa de 100%. O composto correspondente ao pico apresentou íon 
molecular de m/z 586 (Figura 8, Tabela 3). Os fragmentos com m/z 189 e m/z 203 
(Figura 9) e suas abundâncias relativas indicaram a estrutura do lupano com cadeias 
laterais insaturadas. O MS do composto 4 (Figura 9) apresentou o íon do fragmento 
em relação à perda do grupo HOTMS com m/z 496. Tal informação foi confirmada 
pela presença dos íons em m/z 306 (203+CH2OTMS) e m/z 279 (189 + HOTMS) 
relacionados aos fragmentos dos anéis C * DE e ABC *, respectivamente. Os MS de 
compostos sililados apresentam íons, como m/z 73, produzidos pelo trimetilsilano 
(TMS) [(CH3) 3Si]+, bem como aqueles relacionados à perda do grupo metila (15 Da). 
Os derivados sililados mostraram a perda de fragmentos neutros com 90 Da (TMSOH) 
e 118 Da (HCOOTMS). A comparação dos espectros de massas correspondente com 
os dados da literatura (SANTOS et al, 2018), permitiu identificar a substância 4 como 
lup-20 (29)-eno-3β, 28-diol, conhecida como betulina.
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Composto Tr (min) Ar (%) M+ MS (m/z)

BetulinaTMS (4) 49,830 100 586 571, 496, 483, 393, 306, 293, 279, 216, 203,189, 135, 
95, 73

 Tabela 3: Fragmentação do grupo HP-34 da fração hexânica dos galhos de P. insignis.

Ar= Área relativa; Tr= Tempo de retenção

~

 

Figura 7: Cromatograma de íons totais do grupo HP-34
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Figura 8: Espectro de massas da Betulina (4)
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Figura 9: Proposta de fragmentação da Betulina (4)

Betulina, lup-20 (29) -eno-3, 28-diol, também conhecida como betulinol, é um 
álcool triterpênico pentacíclico com um esqueleto de lupano. As características 
estruturais comuns do esqueleto do lupano são o seu anel E de cinco membros e 
o grupo isopropilideno. A betulina pode ser isolada de outras fontes em pequenas 
quantidades, o isolamento em escala industrial é a partir das casca de Betula alba 
córtex. Estudos nas posições C-3 e C-28 demonstram que modificações químicas 
simples da estrutura parental da betulina podem produzir derivados potencialmente 
importantes, que podem atuar como drogas antitumorais. Normalmente, os 
compostos mais citotóxicos apresentam ampla atividade citotóxica contra várias 
linhagens diferentes de células cancerígenas (SAMI et al, 2006). Este triterpenoide foi 
isolado anteriormente nas espécies Garcínia livingstonei, G. epunctata, G. hanburyi 
e Pentadesma grandifolia pertencentes à família Clusiaceae (MULHOLLAND et al., 
2013; FOTSO et al., 2014; REUTRAKUL et al., 2010; DJOUFACK et al., 2010). Sendo 
assim, isolada pela primeira vez no gênero.

4 |  CONCLUSÃO

O estudo químico da fração hexânica dos galhos de P. Insignis possibilitou na 
identificação dos triterpenoides: lupeol (1), β-amirina (2), lupenona (3) e betulina 
(4). Os compostos 2, 3 e 4 estão sendo relatados no gênero Platonia Insignis pela 
primeira vez. Os resultados obtidos contribuem para o estudo fitoquímico dos galhos 
de P.insignis, o qual visa enriquecer o potencial químico deste gênero.
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