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Introducéo

Neosergeolida (a) é encontrada exclusivamente na
planta amazbnica Picrolemma sprucei e isobruceina
B (2a) também é isolada da mesma. la e 2a sao
quassinoides, metabdlitos triterpénicos de ocorréncia
exclusiva na familia Simaroubaceae. la e 2a
apresentam atividades antimalarica, antitumoral,
larvicida e vermifuga. Ndo ha estudo da fragmentacdo
de quassinéides utilizando ESI-MS/MS. O objetivo do
presente foi analisar 1a,1b,2a e 2b utilizando ESI-MS
e conhecer os principais fragmentos utilizando
dissociacdo induzida por colisdo (CID) em ESI(+)-
Qtof-MS/MS.

Resultados e Discussao

la e 2a foram isoladas de caule e raiz de P. sprucei
e derivados 1b e 2b foram preparados em
Ac,0/CsHsN.Identificacdo baseou-se em RMN e V.

1b R = COCH,
Figura 1. Estruturas dos analitos.

Os espectros de massas exatas foram obtidos
(Tabela 1) comparando-se 3 misturas de solventes de
infusdo. Em geral, o aduto sédico ((M+Na]") foi o pico
base (Tabela 2). ESI-MS/MS (Tabela 3) nos ions
[M+Na]* revelou perda de ceteno (ion B) e/ou perda
de ceteno->agua (ou perda de HOAC) [ion C]

Tabela 1. ions pais dos analitos em ESI-tof-MS.

2b [M+H]* 565,1916 565,1918 0,35

[M+Na]" 587,1735 587,1759 4,09

para analitos 1b,2a e 2b. De acordo com andlises em
modelos moleculares tri-dimensionais, quelagéo forte
de Na" por atomos de O nas funcdes ligadas nas
posi¢cdes 1 (somente em 2b, Figura 2), 12, 13 e 15 dos
analitos é viavel e explica as caracteristicas dos
espectros.

Tabela 2. Intensidade de ions pais em ESI-tof-MS.

Anal. Solven_te de Intensidade relativa
andlise [M+H]" [ [M+Na]® | [M+K]"
MeOH 1 11 2
la MeOH/H,0 1 6 2
MeOH/H,O/HCO,H 8 6 1
MeOH 1 40 2
1b MeOH/H,O 7 35 1
MeOH/H,0/HCO,H 9 6 1
MeOH 1 10 2
2a MeOH/H,O 3 12 1
MeOH/H,0/HCO,H 6 12 1
MeOH 1 52 6
20 NreUHIHZU L} Qll\lld'innc (ml7l)bdnc n:li11n<
MERHR,ORCOH {1, B 1 16, 2h
A (IM+Na]") 5272 | 569,2 | 503,1 | 587,2
B (A-CH,CO) 5272 | 4611
C (B-H,O/A-HOAC) 509,1 | 443,1 | 527,2
D (C-H,0) 509,5
E (C-CO) 415,1
F (C-CH,CO) 485,1

Anal. fon pai Massa m/z obs. | Erro (ppm)
1a M+H]* 505,1704 505,1704 0,00
[M+Na]" 527,1524 527,1503 -3,98
1b M+H]" 547,1810 547,1810 0,00
[M+Na] 569,1630 569,1595 -6,15
2a M+H]* 481,1704 | 481,1704 0,00
[M+Na] 503,1524 503,1527 0,60
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Tabela 3. ions filhos de [M+Na]* em ESI-MS/MS
Figura 2. Proposta de quelagdo de Na" por 2b.

Conclusdes

[M+Na]" é o ion relevante em ESI-MS e durante CID
ndo ocorre significativa fragmentacéo.
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