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Resumo da proposta de pesquisa apresentada à Escola de Química da Universidade Federal do 
Rio de Janeiro (EQ/UFRJ) como parte integrante do Exame de Qualificação para o Doutorado. 
 
RIBEIRO, Bernardo Dias. Estratégias de Processamento Verde de Saponinas da 
Biodiversidade Brasileira. Rio de Janeiro, 2012. Programa de Pós-Graduação em 
Tecnologia de Processos Químicos e Bioquímicos, Escola de Química, Universidade Federal 
do Rio de Janeiro. 
 

Saponinas, glicosídeos amplamente distribuídos na natureza, incluem um grupo diverso de 
compostos caracterizados por sua estrutura triterpênica ou esteroidal e um ou mais açúcares a 
esta ligada através de glicosilações. Sua diversidade estrutural é refletida por suas 
propriedades físico-quimicas (formação de espuma, emulsificação, solubilização, adoçante, 
amargor) e biológicas (hemolítico, antimicrobiano, molusquicida, inseticida, ictiocida), que 
são exploradas em várias aplicações nas indústrias alimentícia, cosmética e farmacêutica e 
também em biorremediação de solos. Algumas plantas, como Quillaja saponaria e Yucca 
schidigera, são exploradas comercialmente para extração de saponinas, utilizadas na 
emulsificação de bebidas ou em síntese de drogas esteroidais. As duas plantas, porém, não são 
brasileiras: a Quillaja saponaria é nativa do Chile e a Yucca schidigera, do Mexico. 
Os objetivos desta tese consistem na busca por matérias-primas vegetais oriundas da 
agrobiodiversidade brasileira que possuam saponinas com potencial de aproveitamento 
econômico. Para isso, duas plantas, no máximo, serão selecionadas pela comparação das suas 
propriedades fisico-químicas e antimicrobianas, e estas serão caracterizadas e utilizadas como 
matéria-prima para o estudo e desenvolvimento de métodos de extração e concentração verdes 
das saponinas. Posteriormente, serão realizados testes de aplicação das saponinas como 
ativador e/ou inibidor enzimático para uso em alimentos e/ou cosméticos. 
Das 38 plantas avaliadas por critérios tais como teor de saponinas e seus respectivos índices 
de emulsificação, tensão superficial, atividade antimicrobiana, além da sua sustentabilidade, 
duas foram escolhidas: juá e sisal. Com isso, foi realizada a caracterização destas saponinas, 
determinando suas concentrações micelares críticas (CMCs), 1,11 e 0,54 g/L, 
respectivamente, e avaliando a sua variação pela influência de pH, temperatura e 
concentração de NaCl; atividade antioxidante, complexação com colesterol e composição das 
saponinas por espectrometria de massas. Foram testados métodos de extração com etanol 
30%, líquidos iônicos, solventes eutéticos, além da extração micelar com Triton X-100 e com 
auxilio de ultrassom. Destes métodos, a extração micelar tendo como condições em relação as 
saponinas de juá: 38,8ºC; 1 h; 0,272 (relação juá/solvente), 300 rpm, 15% Triton; e em 
relação as saponinas de sisal: 50ºC; 4 h; 0,166 (relação sisal/solvente), 200 rpm, 7,5% Triton, 
obteve recuperações de 90,8 e 98,4%, respectivamente, sendo o método escolhido para 
concentração por ponto de névoa. A extração orbital simples, com mais 2 reextrações, em 
condições similares, foi mantida para estudo dos métodos de concentração por coluna de 
espuma e separação por membranas. Dentre os métodos de concentração estudados, o de 
ponto de névoa obteve a maior seletividade, com uso de carbonato de sódio 20% para a 
separação bifásica, e Amberlite FPX-66 em condições diferentes para as saponinas de juá 
(46,8ºC e 25,1%) e de sisal (40,8ºC e 25,4%) durante 30 min para remoção do Triton, tendo 
como fatores de concentração 10,6 e 6,6, respectivamente. Com os testes de alteração de 
atividade enzimática, hidrólise s síntese, as saponinas podem ser aplicadas em alimentos ricos 
em proteínas, favorecendo a produção de hidrolisados protéicos; aditivo para hidrólise de 
materiais amiláceos; auxiliar na síntese de ésteres de cadeia curta; fármacos antiobesidade e 
ativos cosméticos antiaging. 
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Abstract of the research proposition presented to the Escola de Química of the Universidade 
Federal do Rio de Janeiro (EQ/UFRJ) as one of the requirements to fulfill the Qualifying 
Examination for the Doctorate. 
 
RIBEIRO, Bernardo Dias. Estratégias de Processamento Verde de Saponinas da 
Biodiversidade Brasileira. Rio de Janeiro, 2012. Programa de Pós-Graduação em 
Tecnologia de Processos Químicos e Bioquímicos, Escola de Química, Universidade Federal 
do Rio de Janeiro. 
 

Saponins, glycosides largely distributed in nature, include a diverse group of compounds 
characterized by their structure with a steroidal or triterpenic aglicone and one or more sugar 
molecules bound to the aglycone through glycosydic linkages. This structural diversity is 
reflected by their physicochemical (foaming, emulsification, solubilization, sweetening, 
bitterness) and biological properties (hemolytic, antimicrobial, molluscacide, insecticide, 
ictyocide), which are explored in many applications in food, cosmetic and pharmaceutical 
industries and also in soil bioremediation. Some plants, as Quillaja saponaria and Yucca 
schidigera, are commercially explored for saponin extraction and are used in emulsification of 
beverages or in steroidal drugs synthesis. However, both are not Brazilian species: the 
Quillaja saponaria is from Chile and the Yucca schidigera, from Mexico. 
The aims of this thesis consist in the search of vegetable raw materials obtained from the 
Brazilian agrobiodiversity which have saponins with potential for economic explotation. 
Thus, two plants will be selected by comparison of their physicochemical and antimicrobial 
properties, and these will be characterizated and used as raw material for the study and 
development of green extraction and concentration methods of saponins. Afterly, tests for 
saponin application as enzymatic activator and/or inhibitor for use in food and cosmetics were 
carried out. 
From 38 plants evaluated by criteria such as saponins content and their corresponding 
emulsification index, surface tension, antimicrobial activity, besides of sustainability, two 
were chosen: juá and sisal. Then, the saponins were characterized, determining their critical 
micellar concentrations (CMCs), 1.11 and 0.54 g/L, respectively, and evaluating their 
variation due to influence of pH, temperature and NaCl concentration; besides their 
antioxidant activity, cholesterol complexation and saponin composition by mass 
spectrometry. Extraction methods were tested with ethanol 30%, ionic liquids, eutectic 
solvents, besides micellar extraction with Triton X-100 and assisted by ultrasound. From 
these methods, micellar extraction with conditions related to juá saponins: 38.8ºC; 1 h; 0.272 
(juá/solvent), 300 rpm, 15% Triton; and related to sisal saponins: 50ºC; 4 h; 0.166 
(sisal/solvent), 200 rpm, 7.5% Triton, had obtained recoveries of 90.8 and 98.4%, 
respectively, which it was chosen to continue in cloud point concentration. Orbital extraction, 
with two more reextractions in similar conditions, was maintained to the study of 
concentration methods foam cloumn and membrane separation. Between the concentration 
methods, cloud point concentration had the higher selectivity, with the use of sodium 
carbonate 20% for biphasic separation, and Amberlite FPX-66 in different conditions for juá 
(46.8ºC, 25.1%) and sisal (40.8ºC, 25.4%) saponins during 30 min for Triton removal, having 
as concentration factors 10.6 and 6.6, respectively. With tests of enzymatic activity 
modification, hydrolysis and synthesis, saponins can be applied in protein-rich food, favoring 
protein hydrolysates production; additive for hydrolysis of starchy materials; aid in the 
synthesis of short chain esters; antiobesity drugs and cosmectic antiaging active. 
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CAPÍTULO 1 – INTRODUÇÃO 
 

Biodiversidade, segundo a definição da Convenção sobre Diversidade Biológica 

(CDB), significa “a variabilidade de organismos vivos de todas as origens, compreendendo, 

dentre outros, os ecossistemas terrestres, marinhos e outros ecossistemas aquáticos e os 

complexos ecológicos que fazem parte; compreendendo ainda a diversidade dentro de 

espécies, entre espécies e de ecossistemas”. O termo tem como sinônimo diversidade 

biológica. A biodiversidade contempla tanto a diversidade encontrada nos ecossistemas 

naturais como naqueles com interferência humana, ou antrópicos. A parcela da biodiversidade 

utilizada por comunidades locais, povos indígenas e agricultores familiares em sistemas de 

cultivo e manejo, ou em práticas correlatas, na natureza, de forma domesticada ou semi-

domesticada, é definida como agrobiodiversidade. (Abrantes, 2002; MMA, 2006a; 

http://www.mma.gov.br, 2009). Entre os componentes da agrobiodiversidade estão: 

• Recursos genéticos manejados no ambiente de ocorrência natural:  frutos nativos, plantas 

medicinais silvestres (espinheira-santa, arnica, carqueja, unha-de-gato), ervas e chás (erva-

mate, macela), castanhas (castanha-do-brasil, barú), condimentos (baunilha, pequi), extração 

de resinas e óleos (copaíba, andiroba, seringueira), fibras (taboa, piaçaba, cipós). 

• Recursos genéticos animais semi-domesticados e domesticados: animais silvestres criados 

em regime semi-extensivo ou semi-aberto, em cativeiro ou em tanques; animais de criação 

selecionados (gado bovino, caprino e ovino); pequenos animais de criação (galinhas, patos); 

animais domésticos ou de companhia (cães, gatos) 

• Recursos genéticos vegetais domesticados: sementes de cultivares agrícolas (milho, feijão, 

arroz, algodão); raízes, tubérculos e rizomas (batata, batata-doce, cará, mandioca); frutíferas 

selecionadas (cítricos, manga, abacate, mamão, banana); plantas medicinais e aromáticas 

cultivadas sob linhagens (hortelã, menta); condimentos cultivados (pimentas, canela, cravo). 

• Variedades Crioulas: são recursos genéticos vegetais utilizados para alimentação e 

agricultura, mantidas por um contínuo processo de conservação realizado por agricultores. 

Apresentam alta diversidade genética (genotípica e fenotípica) e interface entre os tipos 

silvestres e domesticados. 

 

O Brasil é o país com a maior biodiversidade do planeta, quer se considere o número 

(riqueza) e a abundância relativa (eqüitabilidade) das espécies, quer se considere a 

variabilidade local (diversidade alfa), a complementaridade biológica entre habitats 

(diversidade beta) ou a diversidade de ecossistemas e biomas (diversidade gama). Os 

principais biomas brasileiros são a Floresta Amazônica, maior Floresta Tropical do mundo; a 
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Mata Atlântica, a Floresta Tropical com os maiores índices de biodiversidade por área; o 

Cerrado, uma vegetação de savana com os mais altos índices de endemismos; o Pantanal, a 

maior planície inundável do mundo; e a Caatinga, maior biodiversidade encontrada em uma 

região semi-árida do planeta. Estes reúnem a mais diversa flora do mundo, número superior a 

55 mil espécies descritas, o que corresponde a 22% do total mundial. Por outro lado, 

infelizmente também possuímos cerca de 470 espécies da flora ameaçadas de extinção (Ferro 

et al, 2006a; Rodrigues, 2009). 

 

Para promover a conservação e utilização sustentável da biodiversidade brasileira, 

com a repartição justa e eqüitativa dos benefícios derivados da utilização dos recursos 

genéticos, de componentes do patrimônio genético e dos conhecimentos tradicionais 

associados a esses recursos, foi criado pelo Decreto nº 4.339, de 22 de agosto de 2002, a 

Política Nacional de Biodiversidade. Com isso, alguns programas do Governo Brasileiro têm 

sido implementados como (MMA, 2006a,b; Rodrigues, 2009; http://www.mma.gov.br, 2011): 

• “Plantas para o Futuro”:  tem como objetivo definir as espécies nativas da flora brasileira 

comercialmente subutilizadas, de uso local e regional, para utilização direta pelo agricultor e 

para ampliar as oportunidades de investimento pelo setor empresarial no desenvolvimento de 

novos produtos.  

• Parentes Silvestres: mapeamento da distribuição geográfica de cada um dos parentes 

silvestres identificados e das raças locais/variedades crioulas, avaliação das condições de 

conservação dessas espécies e das raças/variedades e as medidas e ações necessárias para a 

manutenção e busca de um melhor aproveitamento para esse acervo genético.  

• Centros Irradiadores de Manejo da Agrobiodiversidade (CIMA):  parceria entre o 

Ministério do Meio Ambiente e o Ministério do Desenvolvimento Agrário, por meio do 

Instituto Nacional de Colonização e Reforma Agrária – INCRA. Tem como objetivo promover 

o resgate, a conservação, o uso sustentável e a valorização da diversidade genética contida na 

agrobiodiversidade e mantida em co-evolução por comunidades locais, povos indígenas e 

agricultores familiares.  

• Programa de Pesquisa em Biodiversidade (PPBio): preservar e ampliar os conhecimentos 

sobre diversidade biológica, que constitui a base de recursos de aplicação alimentar, medicinal 

e industrial, tendo como exemplo a geração de uma base de dados das plantas aromáticas e 

frutos da Amazônia e a investigação de parâmetros físico-químicos da destilação por arraste a 

vapor de óleo essencial de priprioca (Cyperus articulatus) e estoraque (Ocimum micranthum).  
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• Comissão Nacional de Biodiversidade (CONABIO): implementar a Política Nacional de 

Biodiversidade, mediante a promoção de sinergias entre o Poder Público e a sociedade civil. 

Um dos seus mecanismos de auxílio técnico e financeiro foi, até 2005, o PROBIO (Projeto de 

Conservação e Utilização Sustentável da Biodiversidade Brasileira). Em 2008, foi lançado o 

PROBIO II (Projeto Nacional de Ações Integradas Público-Privadas para Biodiversidade) que 

pretende impulsionar a transformação dos modelos de produção, consumo e de ocupação do 

território nacional, começando com os setores de agricultura, ciência, pesca, florestas e saúde, 

com extensa parceria entre os ministérios do governo brasileiro, além de Fiocruz, Embrapa, 

ICMBio, Caixa Econômica Federal e Jardim Botânico do Rio de Janeiro. 

 

O acesso a componentes do patrimônio genético e a conhecimentos tradicionais 

associados para geração de pesquisa científica, bioprospecção ou desenvolvimento 

tecnológico por instituições públicas ou privadas, é coordenado pelo Conselho de Gestão do 

Patrimônio Genético (CGEN), criado pela Medida Provisória nº 2186-16, de 23/08/2001, que 

já credenciou ICMBio para autorizar outras instituições a realizar a coleta de material 

biológico com finalidade de pesquisa científica, e IBAMA e CNPq para autorizar o acesso ao 

patrimonio genético.  

 

Seu maior objetivo é o combate a biopirataria e a repartição dos benefícios, mas o 

excesso de burocracia e a morosidade na análise e deliberação dos processos levaram muitos 

cientistas a ignorar a legislação para que suas pesquisas não ficassem paralisadas. Por isso, 

várias orientações técnicas e resoluções foram aprovadas com intuito de esclarecer e fornecer 

meios para realização das exigências, como as Resoluções nº 21, de 31/08/2006 e nº 28, de 

06/11/2007, que definem que pesquisas relacionadas a história evolutiva ou a identificação de 

uma espécie ou grupo taxonômico, assim como pesquisas epidemiológicas e de formação de 

coleções de germoplasma não se enquadram sob o conceito de acesso ao patrimônio genético. 

Similarmente aplicado a elaboração de óleos fixos, de óleos essenciais ou de extratos quando 

esses resultarem de isolamento, extração ou purificação, nos quais as características do 

produto final sejam substancialmente equivalentes à matéria prima original, descrito na 

Resolução nº 29 de 06/12/2007.  

 

A mais recente, a Resolução nº 35 de 27/04/2011 permite a regularização de empresas 

que utilizaram plantas e animais para desenvolver produtos - como fármacos, alimentos e 

cosméticos - sem aval do governo, podendo contar com redução de multas e autorização para 
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explorar os produtos que criaram com base na biodiversidade. Ainda assim foi elaborado um 

novo anteprojeto de Lei (APL) com o intuito de simplificar o acesso a recursos genéticos, 

reduzindo o tempo para obter autorizações de pesquisa de meses para semanas, além de outras 

melhorias (Ferro et al, 2006b; http://www.planalto.gov.br/, 2009). 

 

No setor privado também há algumas iniciativas para valorização de matérias-primas e 

princípios ativos oriundos da biodiversidade brasileira na produção de fármacos, alimentos e 

cosméticos. Como exemplos, têm-se: 

• Projeto Algas: Parceria do Instituto Terramar, Universidade de Fortaleza (UNIFOR) e 

Universidade Federal do Ceará (UFC) para o desenvolvimento de técnicas de reprodução da 

alga Gracilaria birdiae, e assim, garantir a preservação dos bancos naturais de algas e 

benefícios a comunidade de pescadores (http://www.terramar.org.br/, 2009). Dessa alga 

vermelha, polissacarídeos sulfatados são extraídos e utilizados como geleificantes (Maciel et 

al, 2008). 

• Acheflan: Primeiro antiinflamatório tópico feito do extrato de planta brasileira (erva-baleeira, 

Cordia verbenacea) e tendo como ativo o alfa-humuleno, desenvolvido em conjunto pelo 

professor João Batista Calixto (UFSC), Unifesp, Unicamp, PUC-Campinas e Laboratórios 

Aché, com investimento de R$ 15 milhões em 7 anos de pesquisa. A erva-baleeira é cultivada 

de forma sustentável em um centro de pesquisa da Unicamp, em Paulínia, visando à 

manutenção de qualidade e constância dos extratos (Ereno, 2005; Fialho, 2005). 

• Linha Ekos: Em 2000, com investimento inicial de R$ 11 milhões a Natura lançou uma linha 

de cosméticos onde as matérias-primas castanha-do-pará (Bertholletia excelsa), breu-branco 

(Protium pallidum), copaíba (Copaifera spp.), guaraná (Paullinia cupana), pitanga (Eugenia 

uniflora), entre outras são extraídas de forma sustentável com certificações do IBD (Instituto 

Biodinâmico) e Imaflora (Instituto de Manejo e Certificação Florestal e Agrícola). Estas 

matérias-primas são fornecidas por comunidades tradicionais extrativistas, grupos de 

agricultura familiar e assentamentos agrícolas a empresas intermediárias que ficam 

responsáveis pelo processamento, refinamento físico e químico e padronização, e fixam 

contrato com a Natura (Ferro et al, 2006a; Miguel, 2007). 

 

As plantas produzem vários metabólitos que podem ser essenciais para o crescimento, 

a reprodução e a manutenção da vida, como proteínas, ácidos nucléicos, polissacarídeos e 

lipídeos, ou apenas benéficos para sua sobrevivência atuando na atração de polinizadores ou 

na defesa contra predadores, conhecidos como metabólitos secundários ou especiais, por 

exemplo, os terpenóides (óleos essenciais, fitoesteróis e carotenóides), alcalóides, 
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fenilpropanóides (ácidos fenólicos e cumarinas) e glicosídeos (flavonóides e saponinas) 

(Dewick, 2009). 

 
As saponinas estão amplamente distribuídas no reino vegetal, e incluem um grupo 

diverso de compostos caracterizados pela sua estrutura contendo uma aglicona esteroidal ou 

triterpenóide ligada a uma ou mais moléculas de açúcar. A denominação “saponina” é 

derivada de sapo, originado do latim que significa sabão, devido à formação de espuma 

quando extratos contendo saponinas são agitados com água (Oleszek, 2000; Güçlü-Üstündag 

& Mazza, 2007). As saponinas desempenham importantes funções fisiológicas nas plantas, 

como fatores de resistência contra patógenos e em interrelações alelopáticas (Kalinowska et 

al, 2005). 

 

Sua diversidade estrutural é refletida nas suas propriedades fisico-químicas (formação 

de espuma, emulsificação, solubilização, adoçante, amargor) e biológicas (hemolítico, 

antimicrobiano, molusquicida, inseticida, ictiocida), as quais são exploradas em várias 

aplicações nas indústrias alimentícia, cosmética e farmacêutica (intermediário na síntese de 

drogas esteroidais, e adjuvante em vacinas), e também em meio ambiente (biorremediação de 

solos) (Sparg et al, 2004; Vincken et al, 2007).  

 

Saponinas em alimentos têm tradicionalmente sido consideradas “fatores 

antinutricionais” e em alguns casos têm seu uso limitado devido ao seu sabor amargo. Por 

isso, a maioria das pesquisas tem como objetivo sua remoção para facilitar consumo humano. 

O uso de saponinas, entretanto, voltou a ganhar interesse recentemente devido a novos 

estudos sobre seus benefícios à saúde, como a redução de colesterol e o registro de 

propriedades anticâncer. O potencial comercial das saponinas tem resultado no 

desenvolvimento de novas estratégias de processamento e reavaliação das tecnologias 

existentes de extração/concentração (Güçlü-Üstündag & Mazza, 2007). 

 

Mas apenas a utilização sustentável de matérias-primas e seus princípios ativos da 

biodiversidade não garante o desenvolvimento de produtos limpos e verdes. Para isso, há 12 

princípios da química verde que devem ser considerados (http://www.epa.gov/, 2009): 

1. Prevenção: é melhor prevenir a geração de resíduos do que tratá-los depois de produzidos; 

2. Eficiência atômica: etapas ou reações de síntese devem ser desenvolvidas para maximizar a 

incorporação de todas as matérias-primas utilizadas no produto final, evitando subprodutos ou 

resíduos; 
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3. Uso de substâncias químicas menos tóxicas: métodos sintéticos devem ser desenvolvidos 

para utilizar e gerar substâncias que possuam pouca ou nenhuma toxidez ao meio ambiente e a 

população. 

4. Desenvolvimento de produtos mais seguros: produtos químicos devem ser desenvolvidos 

não só para que realizem a função desejada, mas também sejam menos tóxicos a curto e longo 

prazo. 

5. Solventes e auxiliares mais seguros: o uso de substâncias auxiliares como solventes e 

agentes de separação devem ser evitados. Se não for possível, estas substâncias devem ser 

inócuas ou facilmente reutilizáveis. 

6. Busca pela eficiência energética: as necessidades energéticas dos processos químicos devem 

ser identificadas e minimizadas por seus impactos ambientais e econômicos. Se possível, todas 

as reações devem ser conduzidas a temperaturas e pressões amenas. 

7. Uso de matérias-primas renováveis: a matéria-prima deve ser renovável sempre que técnica 

e economicamente viável. 

8. Redução de derivados: derivatização deve ser minimizada ou evitada. 

9. Catálise: reagentes catalíticos são superiores aos estequiométricos, preferencialmente 

catalisadores heterogêneos. 

10. Produtos degradáveis: produtos químicos devem ser desenvolvidos para que ao término de 

sua função seja degradado em produtos inócuos e que não persistam no meio ambiente. 

11. Análise em tempo real para prevenção de poluição: metodologias analíticas precisam ser 

melhoradas para permitir monitoramento e controle em tempo real antes da formação de 

substâncias perigosas. 

12. Química mais segura para prevenção de acidentes: as substâncias utilizadas nos processos 

químicos devem escolhidas para minimizar os acidentes, como incêndios e explosões. 

 
Várias tecnologias verdes vêm sendo desenvolvidas com a utilização de solventes 

alternativos (água, etanol, líquidos iônicos, fluidos supercríticos e fluorados), outras fontes 

energéticas além da térmica (microondas, ultrassom, campos elétricos e energia solar), 

biocatalisadores (enzimáticos ou microbianos), catalisadores heterogêneos (por exemplo, 

zeólitas) e processos como separação por membranas (por exemplo, ultrafiltração e 

pervaporação) que podem substituir processos convencionais (por exemplo, destilação) mais 

intensivos em energia (Clark & Macquarrie, 2002; Doble & Kruthiventi, 2007). 

 

O objetivo desta tese foi explorar vários processos de extração e concentração 

utilizando tecnologia limpa (ou verde) para obtenção de produtos à base de saponinas obtidas 

da agrobiodiversidade brasileira com aplicações industriais em cosméticos e em alimentos. 
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Para tanto, este trabalho foi dividido em alguns objetivos específicos como: 

1) Seleção das matérias-primas já referenciadas na literatura como fonte de saponinas, 

comparando suas propriedades físico-químicas e antimicrobianas; 

2) Caracterização das matérias-primas selecionadas, como sua composição de saponinas, 

a variação da sua atividade surfactante, antimicrobiana, antioxidante e de complexação 

com colesterol;  

3) Estudo dos métodos de extração das saponinas, comparando e otimizando a extração 

mais usual (orbital simples) com a extração micelar, a auxiliada por ultrassom e por 

Soxhlet, utilizando solventes com a abordagem mais verde possível, como água, 

etanol e líquidos iônicos biocompatíveis;  

4) Estudo dos métodos de concentração das saponinas, como pré-concentração por ponto 

de névoa, fracionamento por coluna de espuma e separação por membranas; 

5) Testes de aplicação das saponinas como ativador e/ou inibidor enzimático para uso em 

alimentos e/ou cosméticos. 
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CAPÍTULO 2 – REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
 

2.1) SURFACTANTES 

2.1.1) Características Gerais 

Surfactantes são compostos orgânicos que apresentam uma parte da molécula com 

características polares hidrofílicas e outra parte com características apolares hidrofóbicas 

(Figura 1). A parte hidrofóbica geralmente presente em surfactantes é composta por 

hidrocarbonetos (saturados, insaturados, lineares, ramificados, aromáticos e/ou cíclicos), 

perfluorohidrocarbonetos, siloxanos ou polioxipropileno (ou butileno). Os grupos hidrofílicos 

podem ser negativamente e/ou positivamente carregados ou podem até mesmo não possuir 

carga. 

 
Figura 1 – Estrutura geral de surfactantes 

 
Devido a essa dualidade na molécula dos surfactantes, estes formam arranjos na interface 

entre duas fases de polaridades distintas, tais como ar-líquido, líquido-líquido e sólido-líquido. 

Estes arranjos ocorrem devido a dois fenômenos: adsorção e micelização (agregação). Na 

adsorção, os surfactantes migram para a interface focando em minimizar o contato das regiões 

hidrofóbicas destes com a parte hidrofílica, alterando as propriedades interfaciais, e podendo ser 

quantificado como a densidade superficial (Γ) do surfactante. Na micelização, em uma 

determinada concentração os surfactantes se agregam, onde os grupos hidrofóbicos se orientam 

para o interior do agregado (micela) e os grupos hidrofílicos se orientam para a solução aquosa, 

alterando assim as propriedades da solução. Esta concentração é conhecida como concentração 

micelar crítica (CMC), intrínseca de cada surfactante, que pode ser observada por alterações 

agudas de propriedades físicas das soluções, como turbidez, solubilidade de corantes, 

condutividade elétrica, pressão osmótica, viscosidade, tensão superficial e interfacial (Rosen & 

Dahanayake, 2000; Farn, 2006). A densidade superficial também atinge um valor máximo 

(Γmax) na CMC, onde a concentração de surfactante na interface está saturada, não ocorrendo mais 

adsorção (Mitra & Dungan, 1997; Decroos et al, 2007). As micelas podem formar estruturas 

esféricas, cilíndricas e lamelares, conforme mostra a Figura 2 (Farn, 2006).  
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Figura 2 – Formas micelares (Rosen & Dahanayake, 2000) 

 
Os surfactantes podem ter as mais variadas aplicações industriais como em detergentes 

e sabões para limpeza doméstica, como agentes espalhantes em agroquímicos, como 

componentes essenciais em fórmulas cosméticas como cremes, shampoos e condicionadores, 

em fármacos, como dispersantes de pigmentos em tintas, como fixadores de corantes e 

agentes antiestáticos em fibras e tecidos, na remoção da tinta na reciclagem de papéis, na 

flotação seletiva em processos de hidrotratamento de minérios, na produção de polímeros, na 

recuperação terciária em poços de petróleo, e no preparo e formulação de produtos 

alimentícios (molhos, bebidas, sorvetes, entre vários outros), tendo movimentado no mundo 

mais de US$24 bilhões em 2009 (Farn, 2006; Myers, 2006; http://www.acmite.com, 2011). 

Contudo, existem aspectos, além das propriedades intrínsecas dos surfactantes, que devem ser 

considerados, tais como a biodegradabilidade, bioacumulação, toxidez e irritação cutânea 

(alerginicidade) (Rosen & Dahanayake, 2000; Tadros, 2005). Por isso, já há uma tendência de 

substituição dos surfactantes sintéticos derivados da petroquímica por outros derivados da 

oleoquímica ou de outras fontes de origem natural (biossurfactantes e saponinas) (Nitschke & 

Pastore, 2002). 

 

2.1.2) Propriedades  
Os surfactantes geralmente alteram as propriedades interfaciais de misturas e soluções, 

gerando fenômenos macroscópicos como a formação de espuma, o molhamento, a 

emulsificação, a dispersão, a adesão, a solubilização, a viscosidade e a detergência (processo 

mais complexo onde várias destas propriedades ocorrem juntas) (Rosen & Dahanayake, 2000; 

Farn, 2006). 

 

2.1.2.1) Formação de Espuma 
Espuma é produzida quando um gás é introduzido em uma solução que possui um 

filme superficial com propriedades viscoelásticas. Quando um surfactante é adsorvido na 

interface gás/solução, este pode inferir estas propriedades ao filme interfacial, estabilizando-o 

e formando a espuma. 

Cilíndrica Lamelar Esférica 
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2.1.2.2) Molhamento (Wetting) 
Molhamento é o fenômeno em que um líquido se espalha sobre um substrato (líquido 

ou sólido), deslocando a fase que estava originalmente em contato com o substrato e 

substituindo-a por uma camada do líquido espalhante, que tem agora novas interfaces com 

ambos substrato e fase originalmente em contato com ele. Na presença de um surfactante, 

solventes hidrofílicos (como a água, por exemplo) podem se espalhar sobre uma superfície 

hidrofóbica devido à alterações nas propriedades interfaciais do sistema já que os surfactantes 

se adsorveram sobre a interface.  

 

2.1.2.3) Emulsificação e Dispersão 
As emulsões são formadas quando dois líquidos imiscíveis entre si e de polaridades 

diferentes são misturados na presença de um surfactante. O surfactante se organiza na mistura, 

localizando-se na interface entre os dois líquidos, gerando barreiras elétricas ou estéricas que 

evitam a coalescência das gotas do líquido imiscível. As dispersões são similares às emulsões, 

substituindo o líquido na fase descontínua por partículas sólidas, onde a presença do 

surfactante também gera barreiras para evitar a agregação das partículas. 

 

2.1.2.4) Adesão 
A adesão entre duas fases imiscíveis depende diretamente da força de interação entre 

duas diferentes moléculas através da interface, principalmente entre grupos hidrofóbicos 

similares e entre grupos de cargas opostas. Assim, a natureza da interface pode ser alterada 

pela adsorção de um surfactante, que pode aumentar (ou diminuir) a adesão entre o substrato e 

a segunda fase. 

 

2.1.2.5) Solubilização 
Solubilização é a dissolução de uma substância (sólido, líquido ou gás) por interação 

reversível com micelas de surfactantes em um solvente para formar uma solução 

termodinamicamente estável. Em geral, a capacidade de solubilização é maior para solutos 

polares e diminui com o aumento do volume molar do soluto. 

 

2.1.2.6) Viscosidade 
O aumento de viscosidade da solução também é função das micelas no sistema, 

ocorrendo com o aumento na fração volumétrica do material dissolvido na solução. Também 

é dependente da estrutura e do arranjo das micelas formadas.  
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2.1.3) Classificação dos surfactantes 

2.1.3.1) Sintéticos 

2.1.3.1.1) Aniônicos 
Surfactantes aniônicos são os mais utilizados em aplicações industriais devido ao seu 

baixo custo e sua excelente capacidade de formar emulsões estáveis. Sua estrutura anfifílica 

deve-se à presença de um grupo hidrofílico negativamente carregado, como carboxilatos 

(sabões), sulfatos, sulfonatos, fosfatos, sulfosuccinatos, isetionatos e tauratos, ligados a um 

esqueleto hidrocarbônico hidrofóbico com estrutura predominantemente linear contendo entre 

8 a 18 átomos de carbono. Os grupos hidrofílicos aniônicos possuem como contra-íon mais 

comum o sódio. Este tipo de surfactante também gera bastante espuma em soluções cuja 

concentração do surfactante está acima da CMC, o que é considerado um atributo desejável 

em aplicações de limpeza (Tadros, 2005; Farn, 2006). 

 

2.1.3.1.2) Catiônicos 

Surfactantes catiônicos possuem um grupo hidrofílico carregado positivamente, 

geralmente sais de amônio quaternário ou sais de amina, e na parte hidrofóbica da cadeia 

grupos alquila de 8 a 18 átomos de carbono, tendo como contra-íon mais comum o cloreto, 

como por exemplo, o cloreto de dodecil trimetil amônio. Outros grupos possíveis são as 

imidazolinas e os cloretos de benzalcônio. A CMC deste surfactante é próxima à de 

surfactantes aniônicos com mesmo tamanho de cadeia de hidrocarboneto. Os surfactantes 

catiônicos são bastante utilizados como agentes antiestáticos em amaciantes de roupa e 

condicionadores para cabelos, como bactericidas, inibidores de corrosão e dispersantes de 

pigmentos inorgânicos (Tadros, 2005; Myers, 2006). 

 

2.1.3.1.3) Anfóteros 

São surfactantes que possuem ambos os grupos catiônicos e aniônicos, que podem 

variar a carga (negativa, positiva e neutra) de acordo com o pH da solução. Entre estes 

incluem betaínas (dimetil alquil glicinatos), derivados alquilados de aminoácidos e derivados 

alquilados de imidazolina. Apresentam boa compatibilidade com os outros tipos de 

surfactantes, gerando estruturas micelares mistas e modificando suas propriedades. 

Geralmente são menos agressivos à pele e aos olhos do que os outros surfactantes, sendo 

muito utilizados em shampoos e outros cosméticos (Tadros, 2005; Farn, 2006; Myers, 2006). 
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2.1.3.1.4) Não-Iônicos 

Os surfactantes não-iônicos são eletricamente neutros, o que gera vantagens interessantes 

como baixa sensibilidade a eletrólitos e ao pH. Em sua grande maioria, estes surfactantes são 

baseados no poli(óxido de etileno), produzindo álcoois, ácidos graxos, alquilfenóis, 

monoalquilamida, ésteres de sorbitana e aminas graxas etoxiladas. Mas há também os derivados 

de polióis e glicerol, poliglicosídeos, óxidos de aminas e ésteres graxos de sacarose. As principais 

aplicações são em alimentos, cosméticos e fármacos (Tadros, 2005; Myers, 2006). 

 

2.1.3.2) Naturais 

2.1.3.2.1) De origem microbiana 

Biossurfactantes são um grupo heterogêneo de metabólitos sintetizados por 

microrganismos, como bactérias, fungos filamentosos e leveduras para emulsificar substratos 

e assim facilitar o uso em seu crescimento; transporte do substrato para o interior celular; 

aderência a superfícies e atividade antimicrobiana. Geralmente produzidos por fermentação, 

apresentam algumas vantagens como baixa toxidez, maior biodegradabilidade, maior 

formação de espuma e atividade específica em condições extremas de temperatura, pH e 

salinidade. Estes podem ser categorizados em moléculas de baixa massa molar (glicolipídeos, 

fosfolipídeos, ácidos graxos, lipídeos neutros e lipopeptídeos), que diminuem a tensão 

superficial e interfacial mais eficientemente, e os de alta massa molar (poliméricos e 

particulados), que se ligam mais fortemente às superfícies, estabilizando as emulsões. Assim, 

a maioria dos biossurfactantes são aniônicos ou não-iônicos, sendo aplicados principalmente 

na indústria petrolífera, tanto em biorremediação como em recuperação de reservatórios 

(Desai & Banat, 1997; Nitschke & Pastore, 2002; Van Hamme et al, 2006; Singh et al, 2007; 

Rahman & Gakpe, 2008). 

 

2.1.3.2.2) De origem vegetal 

Os surfactantes naturais de origem vegetal são fosfolipídeos, proteínas ou hidrolisados 

protéicos e saponinas. Os fosfolipídeos mais utilizados são obtidos do processo de 

degomagem de óleo de soja, e incluem o fosfatidilinositol, a fosfatidilcolina e a 

fosfatidiletanolamina. Esta mistura de fosfolipídeos, conhecida como lecitina de soja é 

utilizada como um surfactante anfótero, principalmente na indústria alimentícia. Por ter 

características de solubilidade intermediárias, a lecitina de soja é mais efetiva em estabilizar 

emulsões quando atua conjuntamente com outro surfactante (Gunstone & Padley, 1997; 

McClements, 2005). 
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As proteínas, por terem uma massa molar maior, não reduzem tanto a tensão 

superficial, mas geram emulsões e espumas mais estáveis, diferindo entre si na sua atividade 

superficial devido a fatores moleculares (estabilidade conformacional, flexibilidade, 

distribuição de resíduos hidrofílicos e hidrofóbicos na estrutura primária) e fatores externos 

(pH, força iônica e temperatura). As proteínas podem ser modificadas por tratamentos 

químicos, térmicos ou enzimáticos para alterar sua composição e tamanho, e assim melhorar 

suas propriedades funcionais, como a emulsificação e formação de espuma. As principais 

aplicações de proteínas e de hidrolisados protéicos são na indústria alimentícia e cosmética 

(Garti, 1999; Moure et al, 2006). 

 

2.2) SAPONINAS 

2.2.1) Tipos e Distribuição 
Saponinas são freqüentemente subdivididas em duas classes principais, triterpênicas e 

esteroidais, ambas derivadas do precursor óxido de esqualeno, com 30 átomos de carbono 

(C30). A diferença entre estas duas classes é que as saponinas esteroidais têm 3 grupos metila 

a menos (C27), enquanto as saponinas triterpênicas se mantêm com 30 átomos de carbono. 

Subdivisões das principais classes são baseadas em modificações adicionais, como rearranjos, 

ciclizações, oxidações (formação de grupos hidroxila, carbonila e carboxila), glicosilações, 

insaturações e degradações, além da presença de grupos como DDMP (2,3-diidro-2,5-

dihidroxi-6-metil-4H-piran-4-ona) e angeloíla como substitutos de hidroxilas (Hostettmann & 

Marston, 2005; Güçlü-Üstündag & Mazza, 2007; Vincken et al, 2007). 

 

As saponinas esteroidais podem ser do tipo espirostano (Figura 3A), ou furostano 

(Figura 3B) (Sparg et al, 2004). Já as saponinas triterpênicas apresentam uma variedade maior 

de tipos de esqueleto: damaranos (Figura 4A), tirucalanos (Figura 4B), lupanos (Figura 4C), 

hopanos (Figura 4D), oleananos (Figura 4E), taraxasteranos (Figura 4F), ursanos (Figura 4G), 

cicloartanos (Figura 4H), lanostanos (Figura 4I) e cucurbitanos (Figura 4J) (Kasai et al, 1999; 

Vincken et al, 2007). 

 

Quando a classificação das saponinas é baseada na biossíntese das suas agliconas, é 

esperado que tipos similares de saponinas sejam encontrados em ordens taxonômicas 

próximas. Esta expectativa é derivada de que ordens similares contenham enzimas com 

mesmas funções, e que estas possam provavelmente catalisar biotransformações similares, 

finalmente gerando estruturas químicas próximas (Vincken et al, 2007). 
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Figura 3 - Estruturas de agliconas de saponinas esteroidais (R = oses) (Vincken et al, 2007) 

 

 

 

 

 
Figura 4 - Estruturas de agliconas de saponinas triterpênicas (Vincken et al, 2007) 

 
As saponinas ocorrem em diferentes famílias vegetais, sendo que as esteroidais 

encontram-se distribuídas em famílias como Agavaceae, Alliaceae, Asparagaceae, Costaceae, 

Dioscoreaceae, Liliaceae, Ruscaceae, Solanaceae, além de Aspilia montevidensis 

(Asteraceae), Balanites aegyptiaca (Balanitaceae), Trigonella foenum-graecum 

(Leguminosae) e Tribulus terrestris (Zygophyllaceae). As saponinas triterpênicas estão 

presentes em várias dicotiledôneas (Sparg et al, 2004; Hostettmann & Marston, 2005). Na 

Tabela 1 são apresentados alguns exemplos de espécies vegetais nas quais as saponinas estão 

distribuídas.  
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Tabela 1 – Distribuição de saponinas em algumas espécies vegetais 
Espécie Família Tipo de 

Saponina 
Referência 

Sisal (Agave sisalana) Agavaceae Esteroidal Ding et al, 1989 
Alho (Allium sativum) Alliaceae Esteroidal Matsuura et al, 1988 

Amaranto (Amaranthus cruentus) Amaranthaceae Triterpênica Oleszek et al, 1999 
Pfafia (Pfaffia paniculata) Amaranthaceae Triterpênica Nakai et al, 1984 
Mate (Ilex paraguariensis) Aquifoliaceae Triterpênica Gnoatto et al, 2005 
Centella (Centella asiatica) Apiaceae Triterpênica Inamdar et al, 1996 
Ginseng (Panax ginseng) Araliaceae Triterpênica Park et al, 2005 

Aspargo (Asparagus officinalis) Asparagaceae Esteroidal Huang & Kong, 2006 
Erva-botão (Eclipta alba) Asteraceae Triterpênica Yahara et al, 1997 

Confrei (Symphytum officinale) Boraginaceae Triterpênica Mohammad et al, 1995 
Saponária (Saponaria officinalis) Caryophyllaceae Triterpênica Jia et al, 1999 

Beterraba (Beta vulgaris) Chenopodiaceae Triterpênica Brezhneva et al, 2001 
Espinafre (Spinacia oleracea) Chenopodiaceae Triterpênica Mithöfer et al, 1999 
Quinoa (Chenopodium quinoa) Chenopodiaceae Triterpênica Woldemichael & Wink, 2001 
Cana-do-brejo (Costus spicatus) Costaceae Esteroidal Da Silva et al, 1999 

Bucha (Luffa cylindrica) Cucurbitaceae Triterpênica Yoshikawa et al, 1991 
Cará (Dioscorea alata) Dioscoraceae Esteroidal Sautour et al, 2006 

Alcaçuz (Glycyrrhiza glabra) Fabaceae Triterpênica Sabbioni et al, 2005 
Alcaçuz do Brasil        
(Periandra dulcis) 

Fabaceae Triterpênica Suttisri et al, 1993 

Grão-de-bico (Cicer arietinum) Fabaceae Triterpênica Kerem et al, 2005 
Soja (Glycine max) Fabaceae Triterpênica Yoshiki et al, 2005 

Lírio branco (Lilium candidum) Liliaceae Esteroidal Mimaki et al, 1999 
Maracujá (Passiflora edulis) Passifloraceae Triterpênica Reginatto et al, 2001 

Aveia (Avena sativa) Poaceae Triterpênica Osbourn, 2003 
Quilaia (Quillaja saponaria) Quillajaceae Triterpênica San Martín & Briones, 1999 

Juá (Zizyphus joazeiro) Rhamnaceae Triterpênica Higuchi  et al, 1984 
Espada-de-são-jorge 

(Sansevieria trifasciata) 
Ruscaceae Esteroidal Mimaki et al, 1996 

Castanha-da-índia 
(Aesculus hippocastanum) 

Sapindaceae Triterpênica Yoshikawa et al, 1996b 

Cipó-timbó (Serjania lethalis) Sapindaceae Triterpênica Teixeira et al, 1984 
Salsaparrilha (Smilax officinalis) Smilacaceae Esteroidal Bernardo et al, 1996 
Berinjela (Solanum melongena) Solanaceae Esteroidal Kintia & Shvets, 1985a 
Pimenta (Capsicum frutescens) Solanaceae Esteroidal De Lucca et al, 2006 

Chá (Camellia sinensis) Theaceae Triterpênica Sagesaka et al, 1994 

Batata doce (Ipomoea batatas) Convolvulaceae Triterpênica Dini et al, 2009 

 
 
O conteúdo de saponinas nas plantas pode variar com a parte vegetal examinada, e 

com fatores ambientais e agronômicos, como disponibilidade de nutrientes e água, e 

necessidade de proteção contra herbívoros e patógenos (Augustin et al, 2011). Shi e 

colaboradores (2007) exemplificaram isso ao investigar a presença de ginsenosídeos em 

raízes, folhas e caule de Panax ginseng em idades diferentes, resultando uma maior produção 

destes nas raízes com um ano de crescimento.  
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As saponinas também podem ser categorizadas de acordo com o número de 

glicosilações na sua estrutura como mono-, di- ou tridesmosídicas. Saponinas 

monodesmosídicas têm uma única glicosilação na aglicona, sendo geralmente ligada ao 

carbono 3 (C3). Já as saponinas bidesmosídicas apresentam, além da ligação via éter em C3, 

há também uma ligação via éster em C28 (aglicona triterpênica) ou uma ligação via éter em 

C26 (aglicona furostanólica). Os monossacarídeos mais comuns incluem: D-glicose, D-

galactose, ácido D-glucurônico, ácido D-galacturônico, L-ramnose, L-arabinose, D-xilose e 

D-fucose. As glicosilações podem ocorrer com apenas um monossacarídeo ou até com um 

oligossacarídeo com 8 oses, distintas ou não, sendo o mais comum a presença de 

trissacarídeos (Sparg et al, 2004; Vincken et al, 2007).  

 

2.2.2) Biossíntese 

Os precursores dos metabólitos especiais presentes nos vegetais são intermediários no 

metabolismo primário, que se inicia a partir da fotossíntese, onde a glicose é gerada para 

depois ser consumida na respiração e produzir água e CO2, sendo que esta ocorre em 3 etapas: 

glicólise, ciclo do ácido cítrico e fosforilação oxidativa (Berg et al, 2004). Da glicólise, surge 

o fosfoenolpiruvato (PEP), que ao reagir com a eritrose-4-fosfato deriva a via do ácido 

chiquímico, precursora de aromáticos como alcalóides, aminoácidos e ácidos fenólicos; o 

acetil-CoA, que gera duas vias: malonato, produzindo policetídeos e lipídeos; e mevalonato, 

formando triterpenos, esteróis e saponinas (Figura 5). Intermediários das vias especiais 

também podem se unir, criando uma biossíntese mista, como os flavonóides e tocoferóis 

(Torssell, 1997). Há também outra via produtora de terpenóides, presente em vegetais, algas e 

bactérias, chamada via do metileritritol fosfato (MEP), que tem como precursores o ácido 

pirúvico e gliceraldeído fosfato cuja reação é mediada pela tiamina difosfato (TPP), gerando 

muito mais isopentenila difosfato (IPP) do que a via do mevalonato. Na planta, estas vias 

ocorrem em locais diferentes: a via do mevalonato, no citosol; e a via do MEP, nos 

cloroplastos (Kalinowska et al, 2005; Dewick, 2009; Augustin et al, 2011; Osbourn et al, 

2011). 
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Figura 5 – Esquema geral da via do mevalonato (Dewick, 2009) 

 
O principal precursor dos triterpenos e esteróis é o esqualeno, que se oxida através da 

esqualeno epoxidase (EE), gerando o 2,3-óxido de esqualeno que, por sua vez, por ciclizações 

e rearranjos através das oxidoesqualeno ciclases, produz dois cátions: dammarenila (forma as 

principais agliconas triterpênicas) e protosterila (nas plantas através do cicloartanos gera as 

agliconas esteroidais). A biossíntese destas agliconas pode ser melhor visualizada na Figura 6 

(Haralampidis et al, 2002; Xu et al, 2004; Philips et al,2006; Vincken et al,2007; Dewick, 

2009). 

 

Depois da formação das agliconas, várias modificações podem ocorrer através de 

enzimas do citocromo P450, com hidroxilação e carboxilação, ou através de aciltransferases, 

com a inserção de grupos N-metila antranilatos, benzoíla ou DDMP, antes da glicosilação 

para geração das saponinas, que é promovida de forma seqüencial onde as glicosiltransferases 

com auxílio da UDP (uridina-5’-difosfato) inserem o monossacarídeo primeiro no C-3, e 

depois podem continuar aumentando a cadeia ou glicosilar em outra posição (Haralampidis et 
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al, 2002; Kalinowska et al, 2005; Augustin et al, 2011; Osbourn et al, 2011). A glicosilação 

geralmente está associada a modulação da estabilidade do metabólito, atividade biológica, 

solubilidade, e sinalização para acúmulo ou transporte celular (Augustin et al, 2011) 
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Figura 6 – Biossíntese das agliconas triterpênicas e esteroidais. Enzimas: LS (lupeol sintase); β-AS (β-
amirina sintase); α-AS (α-amirina sintase); DS (damarenediol sintase); CS (cucurbitadienol sintase); CyS 
(cicloartenol sintase); LaS (Lanosterol sintase); EHC (Esqualeno-hopeno ciclase); ED (esterol demetilases: 
esterol 14-demetilase, esterol ∆14-redutase e esterol C-4 demetilase) (Dewick, 2009) 
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2.2.3) Propriedades 

2.2.3.1) Propriedades micelares 
As propriedades micelares das saponinas, como CMC, densidade superficial máxima e 

número de agregação (número de monômeros em uma micela), são muito importantes para 

aplicações como surfactantes e espumógenos. Estas são influenciadas por variáveis como 

temperatura, concentração salina, pH da fase aquosa, concentração e tipo de solvente (etanol, 

metanol). Além disso, as micelas formadas em soluções aquosas podem variar em tamanho e 

forma em função do tipo de saponina (Mitra & Dungan, 1997; 2000).  

 
Como exemplos, a CMC de uma solução neutra de quilaia (Quillaja saponaria; Mitra & 

Dungan, 1997) varia entre 0,5 – 0,77 g/L, a 25ºC, mas a 52ºC esta aumenta para 0,8 – 1,07 g/L. 

Quando há variação de pH, a CMC varia entre 1,0 – 1,3 g/L a pH 8,8 e entre 0,1 – 0,2 g/L a pH 

3,0, sendo este último resultado similar à variação encontrada quando a concentração de NaCl na 

solução neutra de quilaia está em 1,0M.  Decroos e colaboradores (2007) observaram que três 

fatores estruturais influenciam a CMC, alterando a área hidrofóbica disponível: o número de 

cadeias de oses (monodesmosídeos apresentam menor CMC que os bidesmosídeos); conjugação 

com grupos substitutos (presença do grupo DDMP aumenta a CMC) e presença de grupos acetila 

(também diminui mais a CMC que saponinas não-acetiladas). Pekdemir e colaboradores (1999) 

relataram a ação de alguns eletrólitos sobre o CMC da β-escina da castanha da índia, tendo o valor 

inicial de 0,78 mM alterado para 1,69, 2,20 e 0,47 mM quando na presença de solução de 3 M de 

uréia, 3 M de glicose e água do mar, respectivamente. Estes autores também dissertam sobre o 

efeito de alcoóis com vários tamanhos de cadeia sobre a tensão superficial das saponinas, onde 

cadeias maiores geram uma menor tensão superficial, devido a uma maior interação com o grupo 

hidrofóbico da saponina, promovendo uma maior adorção desta na interface água-ar. 

 

Mitra e Dungan (1997) também determinaram Γmax das saponinas da quilaia como 0,2 

mmol/cm², resultando numa área ocupada por molécula na interface de 83 Ǻ², que é próximo do 

dobro da área encontrada para um surfactante não-iônico típico como C15E8 (octaetoxilato de 

pentadecila), 45,2 Ǻ², a 298 K. Stanimirova e colegas (2011) relataram um valor um pouco 

superior de 113 ± 4 Ǻ² de área ocupada por molécula de saponina de quilaia na interface, muito 

provavelmente devido a diferentes fontes de quilaia, que a partir do processamento, pode ter 

gerado alguma modificação estrutural nas saponinas. Devido a esse valor de área encontrado, os 

autores verificaram através de modelagem molecular que a orientação lay-on (todos os grupos 

hidrofílicos imersos em água) das saponinas na interface água-ar seria mais indicada do que a 

orientação end-on (apenas um grupo hidrofílico imerso em água), que teria uma área de 30 Ǻ² 

(Figura 7). 
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Figura 7 – Orientações possíveis de saponinas na interface água-ar (Stanimirova et al, 2011)    
 
A solubilização micelar de compostos com baixa ou nenhuma solubilidade em água 

também é possibilitada pelas saponinas. Isso permite seu uso em processos de lavagem e 

biorremediação de poluentes como a solubilização de hidrocarbonetos aromáticos policíclicos 

(Güçlü-Üstündag & Mazza, 2007), fenantreno (Zhou et al, 2011), hexaclorobenzeno 

(Kommalapati et al, 1997), naftaleno (Roy et al, 1997), petróleo (Urum & Pekdemir, 2004; 

Pekdemir et al, 2005) e no estímulo a bactérias na biodegradação de hidrocarbonetos alifáticos 

(Kaczorek et al, 2008), e no aumento da biodisponibilidade de fármacos hidrofóbicos, como 

carbamazepina e flurbiprofeno (Peixoto et al, 2011), progesterona, alfa-tocoferol (Sasaki et al, 

1988) e quercetina (Güçlü-Üstündag & Mazza, 2007), além de aumentar a solubilização de outras 

saponinas, como as monodesmosídicas (Morita et al, 1986; Sasaki et al, 1988). 

  

2.2.3.2) Interações com Esteróis 
As saponinas são conhecidas por interagirem com esteróis formando complexos com 

ergosterol, colesterol e fitoesteróis. Esta interação é base de uma gama variada de atividades 

biológicas e farmacológicas associadas a aspectos estruturais (tipos de agliconas e cadeias de 

monossacarídeos), como atividade hemolítica, atividade antifúngica, antiprotozoário e 

hipocolesterolêmica (Micich et al, 1992; Hwang & Damodaran, 1994; Mitra & Dungan, 2000), 

permitindo até mesmo seu uso como agente permeabilizante celular para análise em citometria de 

fluxo (Pereira et al, 2007). 

 

A atividade hemolítica é atribuída à interação entre as saponinas e os esteróis da 

membrana do eritrócito, causando aumento de permeabilidade e sua ruptura da célula (Sparg et al, 

2004). Wang e colaboradores (2007) associaram a atividade hemolítica à estrutura das saponinas e 

concluíram que, a partir da mesma aglicona, as saponinas que apresentam cadeias de 

monossacarídeos maiores geram maior atividade hemolítica. O mesmo acontece com o grau de 

acetilação das oses. Magid e colaboradores (2006) complementam que saponinas 

monodesmosídicas possuem muito mais atividade hemolítica que as bidesmosídicas, que são 

praticamente inativas. A presença de grupos ésteres também favorece a hemólise devido a 
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diminuição da polaridade (Hosttetmann & Marston, 2005). Chwalek e colaboradores (2006) 

correlacionaram a atividade hemolítica com diferentes modificações na cadeia glicosídica de 

saponinas de hera, indicando que anômeros de arabinose na forma alfa são mais hemolíticos que 

os da forma beta, e que a metilação do grupo carboxílico da hederagenina aumenta o poder 

hemolítico pelo menos 3 vezes. Gauthier e colaboradores (2009) citaram que saponinas com 

estrutura oleanólica possuem muito mais atividade hemolítica que as de estrutura lupanólica, 

derivadas de ácido betulínico, praticamente inativas; e, além disso, Kaiser et al (2010), através de 

uma análise estatística multivariada, estabeleceram que na saponina oleanólica a presença de 

hidroxila no C-16, CH2OH no C-17, acetila em C-22 e acila em C-21 aumentam a atividade 

hemolítica. 

 

O modo de ação das saponinas sobre as membranas celulares, exemplificado na Figura 8, 

ocorre com a incorporação espontânea destas na membrana através da sua parte hidrofóbica, 

favorecendo assim a formação de complexos (1:1 molar) entre essas e os esteróis presentes nas 

membranas. Estes complexos se acumulam, gerando perturbação e curvatura na membrana, 

podendo culminar na formação de um poro ou alterações hemitubulares, produzindo vesículas. 

Assim, estes poros aumentam a permeabilidade da membrana permitindo a passagem de íons e 

macromoléculas. Outro modelo indica que a ação das saponinas é sobre os microdomínios 

lipídicos (lipid raft) que apresenta maior concentração de colesterol e esfingolipídeos, e que esta 

interação promoveria uma desorganização da membrana e um rompimento do microdomínio 

(Augustin et al, 2011). 

 
Figura 8 – Esquema das alteraçãoes na membrana celular promovido pela interação saponina-colesterol 
(Augustin et al, 2011)    
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As saponinas também podem apresentar um efeito hipocolesterolêmico em animais e 

humanos, resultando numa diminuição nas concentraçãoes de colesterol no sangue e no 

fígado. Isso pode ocorrer pela formação de complexos com colesterol inibindo sua absorção 

pelo intestino, e também pela solubilização dos sais biliares, aumentando assim sua excreção 

fecal, e estimulando a conversão do colesterol em ácidos biliares (Cheeke, 2000; Shi et al, 

2004). Uma redução de 20% no teor de colesterol no plasma sanguineo foi obtida com 

administração de platicodinas e saponinas de alfafa, feno-grego, soja e feijão branco, 

confirmando que a presença de carboxilas na aglicona influencia positivamente a 

hipocolesterolemia (Story et al, 1984; Petit et al, 1995; Waller, 1999; Shi et al, 2004; Zhao et 

al, 2008). 

 

A atividade antifúngica das saponinas também ocorre devido à interação destas com 

esteróis da membrana plasmática, só que neste caso com o ergosterol, formando poros e a 

perda da integridade da membrana, causando a morte celular. Normalmente as plantas 

armazenam as saponinas na forma bidesmosídica, e ativam uma glucosidase para transformá-

la em monodesmosídica quando há ataque microbiano. Saponinas modesmosídicas com 

cadeias de 4 a 5 monossacarídeos apresentam maior atividade antifúngica (Yang et al, 2006). 

A atividade antibacteriana das saponinas, entretanto, é muito pequena ou nula, atuando em 

proteínas e enzimas da membrana (Oleszek, 2000; Sparg et al, 2004; Hostettmann & Marston, 

2005). Um possível uso das saponinas nesse caso seria no auxílio do controle biológico de 

fungos fitopatogênicos (Hao et al, 2011). Também atuam como antiprotozoários no 

tratamento de malária, leishmaniose e doença de Chagas, ou só para promover sua eliminação 

no rúmen do gado para promover sua engorda (Cheeke, 2000; Sparg et al, 2004; Wallace, 

2004; Campos et al, 2005;  Piacente et al, 2005; Cheeke et al, 2006). 

 
A atividade antimicrobiana tem como princípio a avaliação do grau de eficiência de 

inibição ou inativação de uma faixa selecionada de microrganismos sob condições 

especificadas. Para isso, testes de rastreamento para obtenção de informações preliminares 

podem ser utilizados, como os “endpoint tests”, nos quais os microrganismos são testados por 

um período arbitrário de tempo de incubação, gerando informações sobre a concentração 

efetiva dos compostos antimicrobianos, e os descritivos, que fornece dados quantitativos 

sobre a dinâmica de crescimento dos microrganismos (Davidson et al, 2005). 
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Os “endpoint tests” mais utilizados são o método de difusão em ágar, que correlaciona 

a atividade antimicrobiana com um maior diâmetro da zona de inibição de crescimento 

microbiano, sendo apenas qualitativo, e o método de diluição sucessivas (em ágar ou em 

caldo), utilizado para obtenção de dados quantitativos, como a concentração inibitória mínima 

(CIM), que é a menor concentração de antimicrobiano que previne o crescimento do 

microrganismo, e a concentração letal mínima (CLM), que é a menor concentração de 

antimicrobiano necessária para redução de 99,9% dos microrganismos. Dependendo do 

microrganismo testado, a CLM pode ser chamada de concentração fungicida mínima (CFM) 

ou concentração bactericida mínima (CBM) (Davidson et al, 2005; Schwalbe et al, 2007). Na 

Tabela 2, algumas CIMs de extratos ricos em saponinas podem ser visualizados. 

 

Tabela 2 – Concentração inibitória mínima (CIM) de possíveis saponinas presentes em extratos vegetais 
Matéria-prima Extração/ 

Purificação 
CIM 

(µg/mL) 
Microrganismo Referências 

Banana-de-papagaio       
(Swartzia langsdorffii) 

Etanol 125 Candida albicans, C. krusei, C. 
parapsilosis e Cryptococcus 

neoformans 

Marqui et al, 
2008 

Ginseng                          
(Panax ginseng) 

80% Metanol e 
Butanol 

100 Staphylococcus epidermidis, S. aureus, 
Salmonella typhimurium e Vibrio 

vulnificus 

Sung & Lee, 
2008 

Juá                               
(Ziziphus joazeiro) 

Água 25 
6,25 
100 
6,25 
400 

Candida albicans 
Candida guilliermondii 

Cryptococcus neoformans 
Trichophyton rubrum 
Fonsecaea pedrosoi 

Cruz et al, 2007 

Alho (Allium sativum): 
Saponina Furostanólica 

Metanol e 
Cromatografia 

> 800 
> 800 

Candida albicans 
Aspergillus niger 

Matsuura et al, 
1988 

Alho (Allium sativum): 
Saponina Espirostanólica 

Metanol e 
Cromatografia 

25 
400 

Candida albicans 
Aspergillus niger 

Matsuura et al, 
1988 

Chá (Camellia sinensis) Comercial 500 
> 2000 

2000 

Staphylococcus aureus 
Escherichia coli 

Candida albicans 

Li et al, 2009 

Yucca schidigera Etanol e 
Cromatografia 

62,5 
31,3 
125 
31,3 
31,3 
62,5 
31,3 
62,5 
31,3 

> 1000 
> 1000 
31,3 
15,6 

> 1000 
> 1000 
31,3 
15,6 
31,3 

Candida albicans 
Candida famata 

Cryptococcus laurentii 
Debaryomyces hansenii 

Hansenula anomala 
Kloeckera apiculata 

Pichia nakazawae e P. carsonii 
Saccharomyces cerevisiae 
Zygosaccharomyces rouxii 

Aspergillus awamori e A. niger 
Aspergillus oryzae e A. sydowii 

Epidermophyton floccosum  
Mucor pusillus 

Penicillium expansum 
Rhizopus formosaensis e R. nigricans 

Microsporum canis 
Trichophyton rubrum 

Trichophyton mentagrophytes 

Miyakoshi et al, 
2000 

Quinoa               
(Chenopodium quinoa) 

Metanol e 
Butanol 

50 Candida albicans 
 

Woldemichael 
& Wink, 2001 
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Inhame  
(Dioscorea cayenensis): 

Dioscina 

Metanol 70%, 
Butanol e 

Cromatografia 

12,5 
12,5 
25 

Candida albicans 
Candida glabrata 
Candida tropicalis 

Sautour et al, 
2004 

Smilacina atropurpurea Metanol, 
Butanol e 

Cromatografia 

10 
20 
5 
20 

Candida albicans 
Candida glabrata 

Cryptococcus neoformans 
Aspergillius fumigatus 

Zhang et al, 
2006a 

Pimentão                   
(Capsicum annuum):            

22-O-Metilcapsicosídeo G 

Metanol, 
Butanol e 

Cromatografia 

25 
12,5 
25 
25 

12,5 
25 

12,5 
12,5 
500 
250 
125 
250 

Saccharomyces cerevisiae 
Saccharomycoides ludwigii 

Schizosaccharomyces pombe 
Candida albicans 

Kloeckera apiculata 
Hanseniaspora osmophila 

Hanseniaspora vinae e H. uvarum 
Hanseniaspora guilliermondii 

Penicillium expansum 
Phoma terrestris 
Rhizopus orizea 

Trichoderma viride 

Iorizzi et al, 
2002 

Guar  
(Cyamopsis tetragonoloba) 

Metanol 3130 
780 
1560 

Staphylococcus aureus 
Salmonella typhimurium 

Escherichia coli 

Hassan et al, 
2010 

Gymnema sylvestre/  
Eclipta prostrata 

Metanol, 
Acetona e 

Cromatografia 

800/1200 
1000/1200 
1000/1200 
1200/1000 
600/1000 
1200/1000 
1400/1400 

Pseudomonas aeruginosa 
Escherichia coli 
Salmonella typhi 

Klebsiella pneumoniae 
Proteus mirabilis 

Staphylococcus aureus 
Aspergillus fumigatus, A. flavus e A. 

niger 

Khanna & 
Kannabiran, 

2008 

Phytolacca tetramera Metanol e 
Butanol 

250 
500 
125 
250 
125 
250 
100 
250 
250 

Candida albicans 
Candida tropicalis 

Saccharomyces cerevisiae 
Cryptococcus neoformans 

Aspergillus flavus 
Microsporum canis e M. gypseum 

Trichophyton mentagrophytes 
Trichophyton rubrum 

Epidermophyton floccosum 

Escalante et al, 
2002 

 

Depois da CIM ter sido determinada, os testes descritivos podem ser realizados pela 

curva de inibição (time-kill curve), onde o microrganismo é incubado na presença do 

composto antimicrobiano, na concentração determinada, por até 48 h, verificando em 0, 2, 4, 

8, 12, 24 e 48 h a viabilidade celular destes, ou pela detecção de turbidez em 

espectrofotômetro, determinando a concentração inibitória infinita (CII), onde o inverso da 

efetividade relativa (ER), que significa a razão do tempo de uma população microbiana em 

alcançar uma turbidez específica na presença de um antimicrobiano pelo tempo da mesma 

população microbiana alcançar esta turbidez na ausência deste, deve tender a zero (Davidson 

et al, 2005; Schwalbe et al, 2007). Sung & Lee (2008) fizeram a curva de inibição dos 

ginsenosídeos, em uma concentração de 100 µg/mL, contra Staphylococcus aureus 

necessitando de 210 min para a ação bactericida. 
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2.2.3.3) Interações com Proteínas 
As saponinas também realizam interações com proteínas, podendo gerar alterações na sua 

topologia. Essa interação está associada com várias atividades farmacológicas, como por exemplo, 

a interação das saponinas com receptores de glicocorticóides, que pode induzir ação anti-

inflamatória e neuroprotetora, além de apoptose e adipogênese (Augustin et al, 2011; Hong & 

Lyu, 2011); interação com proteínas da membrana celular, como os canais de Ca+2 e  as Na, K-

ATPases, pode ter um efeito citotóxico (Mimaki et al, 1999; Park et al, 2005; Chwalek et al, 

2006; Augustin et al, 2011), ou a inibição da síntese de DNA (Sampson et al, 2001), pode ter uma 

ação antitumoral; inibição de algumas enzimas presentes na matriz extracelular, como colagenase, 

elastase e hialuronidase, sendo associado a uma ação antienvelhecimento, restaurando o equilíbro 

anabólico/catábolico, e a uma venotônica, diminuindo a permeabilidade do sistema capilar 

(Facino et al, 1995; Wilkinson & Brown, 1999; Aburjai & Natsheh, 2003; Thring et al, 2009); 

inibição da lipase e amilase pancreática, podendo gerar um efeito antiobesidade e hipoglicemiante 

(Önning & Asp, 1995; Birari & Bhutani, 2007); inibição de metaloproteases de células tumorais 

obtendo uma ação antimetastática (Man et al, 2011); inibição do sistema renina-angiotensina, 

evitando problemas de hipertensão (Takahashi et al, 2010); inibição da ciclooxigenase 2 e da 

óxido nítrico sintase, gerando ação analgésica (Süleyman et al, 2003; Neto et al, 2005; 

Puangpraphant & De Mejia, 2009). 

 
Esta interação de saponinas e proteínas também influencia em outras aplicações, já que 

algumas propriedades funcionais, como tensão superficial, formação de emulsões e de espuma, 

além de estabilidade térmica e à hidrólise enzimática, podem ser alteradas, sendo dependentes da 

concentração de saponina e do tipo de estrutura da proteína e/ou da enzima envolvida, variando a 

proporção das interações eletrostáticas e hidrofóbicas envolvidas (Potter et al, 1993; 

Shimoyamada et al, 2000; Sarnthein-Graf & La Mesa, 2004; Heng, 2005; Wojciechowski et al, 

2011). Morton & Murray (2001) relataram que a interação de saponinas e proteínas de beterraba 

geram problemas de turbidez no processamento de bebidas carbonatadas. 

 

2.2.3.4) Modificações estruturais 
A estrutura complexa das saponinas pode sofrer transformações químicas durante a 

estocagem e o processamento, que podem modificar suas propriedades, e uma diminuição no 

seu percentual em até 60%. A ligação glicosídica pode ser hidrolisada na presença de ácidos 

ou bases, devido à hidrotermólise (aquecimento na presença de água) ou por atividade 

enzimática e/ou microbiana resultando na formação de agliconas, prosapogeninas, mono- e 

oligossacarídeos, dependendo do método e condições de hidrólise (Önning et al, 1994; Shi et 

al, 2004; Hostettmann & Marston, 2005; Güçlü-Üstündag & Mazza, 2007).  
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Wang et al (2012) e An et al (2011) realizaram a modificação de ginsenosídeos apenas 

por processamento térmico pressurizado. Heng e colaboradores (2006) discutiram sobre o uso 

de etanol em concentrações maiores que 30% como estabilizante de saponinas com grupos 

DDMP frente a temperaturas maiores que 65ºC, mas se as saponinas apresentarem carboxilas 

livres, em condições próximas do ponto de ebulição do álcool, ocorre a esterificação das 

saponinas entre 2 e 10% (Tava et al, 2003). 

 
A alteração estrutural das saponinas pode gerar propriedades diferentes, como um 

maior poder surfactante ou atividade antimicrobiana. Por isso, alguns estudos tem sido 

realizados em biotransformação microbiana, como a inserção de um grupo hidroxila no C-22 

de uma hederagenina (Murgu et al, 2008), hidrólise de saponinas esteroidais para produção de 

diosgenina (Liu et al, 2010a), conversão do ginsenosídeo Rb1 em Rd, mais 

farmacologicamente ativo (Ye et al, 2010), ou com uso de glicosidases, como a modificação 

de platicodinas por celulases e hemicelulases (Wie et al, 2007), produção do Composto K a 

partir de ginsenosídeos através de pectinases (Kim et al, 2006), obtenção do 20 (S)- 

ginsenosídeo Rg3 por ação de celulases (Chang et al, 2009), e modificação das saponinas de 

quilaia para seu uso como estabilizante de espuma de cerveja (Alárcon-Camacho & Sainz-

Lobo, 2010). Outra opção seria utilizar as saponinas apenas como matéria-prima para 

produção de suas agliconas, como a diosgenina, utilizando uma hidrólise ácida (Rothrock et 

al, 1957; Li et al, 2010a; Peng et al, 2011). 

 

2.2.3.5) Toxidez 
A toxidez das saponinas para animais de sangue quente é dependente do método de 

administração, fonte, composição da mistura e concentração. Estas apresentam baixa absorção 

pelas células intestinais ou sofrem hidrólise enzimática e, por isso, a via oral é o que menos 

problemas podem causar. Altas doses de ácido glicirrízico podem gerar um desequilíbrio nas 

concentrações de sódio e potássio causando retenção hídrica e aumento de pressão sanguínea 

(Güçlü-Üstündag & Mazza, 2007). No caso de concentrações altas (acima de dez vezes a dose 

normal em prescrições clínicas) do extrato etanólico de Dioscorea zingiberensis pode causar 

danos ao fígado (Qin et al, 2009). Em animais de sangue-frio, entretanto, as saponinas apresentam 

toxidez elevada, atuando como icitiocidas, inseticidas, larvicidas, molusquicidas (controle do 

caramujo transmissor da esquistossomose) e anti-helmínticos (Teixeira et al, 1984; Ekabo et al, 

1996; Helaly et al, 1999; Pizarro et al, 1999; Sparg et al, 2004; Hostettmann & Marston, 2005; 

Santiago et aļ  2005).  
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2.2.3.6) Atividade Antioxidante 
Os antioxidantes são compostos que, presentes em pequenas concentrações em relação ao 

um substrato oxidável, conseguem atrasar ou inibir a oxidação deste. Normalmente atuam 

suprimindo a formação de radicais livres como espécies reativas de oxigênio e nitrogênio, ou 

removendo espécies reativas rapidamente antes que atinjam moléculas essenciais em organismos 

(Laguerre et al, 2007; Niki, 2010). Esses radicais livres geram um estresse oxidativo no 

organismo, proporcionando oxidação em lipídios, proteínas, polissacarídeos e DNA, e assim 

causando, além de envelhecimento, inúmeras doenças degenerativas, cardiovasculares, mal de 

Alzheimer e de Parkinson (Krishnaiah et al, 2011). Essa capacidade antioxidante pode ser 

explorada em testes que avaliam a peroxidação de lipídios; pela formação de malonaldeído, que 

pode ser analisado por HPLC e GC-MS, ou por espectrofotometria na forma de um aduto com 

ácido tiobarbitúrico, ou no branqueamento do β-caroteno na formação do peróxido de ácido 

linoléico; ou então avaliam a captura dos radicais livres como DPPH e ABTS, ou promovendo a 

redução e/ou a oxidação dos íons de ferro que estejam acoplados ou complexados a um corante, 

ou não permitindo a ação do sistema hipoxantina/xantina oxidase pela captura de radicais 

superóxido (Moon & Shibamoto, 2009; Krishnaiah et al, 2011). 

 

Algumas saponinas podem ter atividade antioxidante, capturando radicais livres tanto de 

fases aquosas como de hidrofóbicas (Xi et al, 2008), ou de forma indireta, apenas estimulando 

sistemas enzimáticos antioxidantes e inibindo a formação de complexos de radicais livres com 

íons metálicos (Huong et al, 1998). Nzowa e colaboradores (2010) provaram que as saponinas de 

Entada rheedii realmente capturavam radicais superóxido ao invés de só inibir a xantina oxidase. 

Ryu e colaboradores (2012) relataram que saponinas de Platycodon grandiflorum que apresentam 

grupo hidroxila no C-23 e 24 capturam melhor radicais peroxinitritos do que peroxilas, e com o 

aumento de monossacarídeos ligados à aglicona, a captura de peroxilas diminuía, mas sem 

alterações em relação aos peroxinitritos. 

 

2.2.3.7) Outras Propriedades 
Normalmente, as saponinas possuem um sabor amargo, mas há suas exceções como a 

glicirrizina do alcaçuz (Glycyrrhiza glabra), as periandrinas do alcaçuz brasileiro (Periandra 

dulcis), albiziasaponinas de Albizia myriophylla, os abrusosídeos das folhas do gênero Abrus sp., 

os pterocariosídeos e ciclocariosídeos de Pterocarya paliurus, que são de 50 a 300 vezes mais 

doce que a sacarose, e todas pelo menos apresentado grupos carboxila no C-30 ou ácido 

glucorônico na cadeia glicosídica (Kinghorn & Soejarto, 2002; Yoshikawa et al, 2002; Heng, 

2005). 
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As saponinas também podem interagir com minerais como cálcio e ferro (Shi et al, 2004; 

Yoshiki et al, 2005), e metais pesados, como cobre, zinco, níquel, cromo, cádmio e chumbo, 

possibilitando seu uso na recuperação de metais pesados de solos e efluentes (Hong et al, 2002; 

Chen et al, 2008; Song et al, 2008; Yuan et al, 2008; Kiliç et al, 2011; Gusiatin & Klimiuk, 

2012). Essa interação só ocorre com saponinas que apresentem grupos carboxilas (Yuan et al, 

2008). Önning e colaboradores (1994) relataram que a presença de Fe+3 em processamento 

térmico de aveia leva a degradação dos avenacosídeos. 

 

As saponinas apresentam também outras atividades farmacológicas como 

imunoadjuvantes em vacinas, estimulando a produção de linfócitos e de resposta imune (Santos et 

al, 1997, 2002; Sun et al, 2006, 2009; Song & Hu, 2009; Silveira et al, 2011); cicatrizante, onde 

as saponinas estimulam os queratinócitos com a produção de fatores de crescimento e citocinas 

(Sampson et al, 2001); antiviral, agindo na cápsula viral ou nas membranas das células 

hospedeiras, inutilizando os sítios de ligações com os vírus (Aquino et al, 1989; Yoshiki et al, 

1998; Tam & Roner, 2011); inibidor de absorção de etanol (Yoshikawa et al, 1996b) e de glicose 

(Shimizu et al, 2001); gastroprotetor (Yoshikawa et al, 2001); antimutagênica (Krizková et al, 

2004) e espermicida (Sparg et al, 2004).  

 

2.3) FONTES DE SAPONINAS 
Todas as plantas escolhidas para o desenvolvimento deste trabalho apresentam dados 

sobre a presença de saponinas previamente relatados na literatura. Como há uma grande variedade 

de matérias-primas, estas serão aqui subdivididas de acordo com a parte da planta utilizada para 

extração de saponinas. 

 

2.3.1) Raízes 

As espécies de alcaçuz são ervas perenes da Família Fabaceae, nativas da Região 

Mediterrânea, Rússia e Ásia Menor, apresentando mais de 30 espécies, incluindo Glycyrrhiza 

glabra (que possui 3 variedades: persa ou turca, var. violacea; russa, var. gladulifera; espanhola 

ou italiana, var. typical), G. uralensis, G. inflata, G. aspera, G. korshinskyi e G. eurycarpa. Suas 

raízes apresentam saponinas triterpênicas (4-20%), principalmente glicirrizina, que é mistura de 

sais de cálcio e potásssio de ácido glicirrizínico (Figura 9A). Além disso, suas raízes têm 

flavonóides, chalconas, isoflavonas, cumarinas, estilbenos, lactonas, triterpenos, ácidos graxos, 

glicose, sacarose, amido e arabinogalactanas (Nassiri Asl & Hosseinzadeh, 2008). Sua produção 

mundial está entre 30 e 40 mil toneladas anuais, sendo utilizado principalmente em produtos de 

confeitaria e como adoçante (Ibanoglu & Ibanoglu, 2000; http://www.crop.cri.nz, 2010). 
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No Brasil, este alcaçuz geralmente é importado, mas o gênero Periandra que tem em 

suas raízes saponinas muito similares, as periandrinas (entre 0,7 e 1,3%, Figura 9B), é 

utilizado como substituto, sendo conhecido como alcaçuz brasileiro. Também da Família 

Fabaceae, as espécies encontradas são: Periandra mediterranea (antiga P. dulcis), P. gracilis, 

P. coccinea, P. pujalu, P. densiflora e P. heterophylla, tendo sua produção ainda em sistema 

de manejo. Alguns estudos revelam outros componentes em suas raízes, como outras 

saponinas (periandradulcinas), triterpenos e glucanas com propriedades anti-inflamatórias e 

adjuvantes (Hashimoto et al, 1982; Ikeda et al, 1991; Suttisri et al, 1993; Santos et al, 1997; 

Funch & Barroso, 1999; Pereira et al, 2000). 

 
Outra raiz muita estudada é o ginseng, pertencente à Família Araliaceae, que apresenta 

várias espécies cultivadas nos Estados Unidos, Canadá, China, Japão e Coréia do Sul, como 

Panax ginseng (ginseng coreano, chinês ou asiático), P. quinquefolium (ginseng americano), 

P. japonicus (ginseng japonês), P. notoginseng (notoginseng ou sanqi), P. pseudoginseng 

(ginseng himalaiao) e P. trifolius (ginseng anão). Suas saponinas são conhecidas como 

ginsenosídeos (Figura 9C), e apresentam teores que variam entre 1,5 a 6% do peso da raiz 

seca. Suas raízes ainda possuem sesquiterpenos, poliacetilenos, polissacarídeos, 

peptidoglicanas, ácidos graxos e compostos fenólicos. Sua produção mundial está entre 6 e 7 

mil toneladas anuais e suas principais aplicações são em bebidas, fitoterápicos e como 

suplemento alimentar (Park et al, 2005; Angelova et al, 2008; Jia & Zhao, 2009; 

http://www.wanfangdata.com/, 2010). 

 
Outras espécies que não são do gênero Panax também são chamadas ginseng. É o caso 

da Eleutherococcus senticosus (ginseng siberiano) e da Pfaffia paniculata (ginseng 

brasileiro). O gênero Pfaffia, pertencente à família Amaranthaceae, possui 27 espécies 

distribuídas pelo Brasil, além da citada anteriomente, como P. glomerata, P. tuberosa e P. 

iresinoides, sendo que a P. paniculata é a mais comercializada no Brasil, embora na Região 

Sul a P. glomerata seja mais freqüente. Os componentes presentes em suas raízes são as 

saponinas (fafosídeos, cerca de 4%, Figura 9D), triterpenos, fitoesteróis, ecdisteróides (exceto 

a P. paniculata) e alantoína. O gênero Pfaffia é utilizado no Brasil como fitoterápico, sendo 

sua produção por sistema de coleta, embora o seu manejo agrícola já esteja sendo iniciado 

pela Embrapa, com projetos de cultivo no Pantanal (Nakai et al, 1984; Nishimoto et al, 1984; 

Court, 2000; Rates & Gosmann, 2002; Mattos & Salis, 2005; Zimmer et al, 2006). 

 



 46

A maioria dos trabalhos relacionados às saponinas da beterraba (betavulgarosídeos, Figura 

9E) se refere à variedade de beterraba sacarínica (Beta vulgaris subsp. vulgaris var. altíssima, 

Família Chenopodiaceae) que é amplamente cultivada na Europa, Estados Unidos e Rússia. A B. 

vulgaris apresenta cerca de 0,3% de saponinas tanto nas raízes como nas folhas. Por estarem 

presentes nas raízes, a matéria-prima utilizada para extração de saponinas é o melaço da beterraba, 

um resíduo do processamento de açúcar, onde estas, juntamente com açúcares e proteínas estão 

concentradas. Nesta tese, foram utilizadas as raízes e as folhas de beterraba vermelha (Beta 

vulgaris subsp. vulgaris var. vulgaris) visto que a grande similaridade taxonômica entre as duas 

espécies permite a investigação da presença de saponinas nesta espécie. Na raiz da beterraba 

vermelha ocorrem grandes quantidades de antocianinas e betalaínas, além de ácidos fenólicos e 

pectina. A produção brasileira foi próxima de 180 mil toneladas em 2006 (Ridout et al, 1994; 

Yoshikawa et al, 1996a, 1998; Ng et al, 1998; Brezhneva et al, 2001; Kujala et al, 2002). 

 

 

 
Figura 9 – Saponinas de raízes: (A) Ácido glicirrizínico, (B) Periandrina I, (C) Ginsenosídeo Rb1, (D) 

Fafosídeo B, (E) Betavulgarosídeo III 
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2.3.2) Caules 

Como as plantas se irradiaram para vários habitats diferentes, precisaram desenvolver 

adaptações em suas estruturas, como no caso do caule, gerando tipos como hastes (ervas 

pequenas), troncos (árvores lenhosas), colmos (bambu), lianas (videira) e cladódios (cactus) que 

são formas aéreas, e bulbos (alho) e tubérculos (cará) que são formas subterrâneas (Gonçalves & 

Lorenzi, 2007).  

 
O gênero Allium (Família Amaryllidaceae) é um dos mais antigos e comuns utilizados 

em alimentos e em medicamentos, sendo citado pelo Código de Ebers, em 1550 A.C.. Possui 

mais de 450 espécies, sendo os mais conhecidos o alho (A. sativum), a cebola (A. cepa), o 

alho-poró (A. porrum), a cebolinha-verde (A. fistulosum), a cebolinha-branca ou chalote (A. 

ascalonicum), a cebolinha-francesa (A. schoenoprasum) e o nirá (A. tuberosum). A produção 

mundial destes bulbos é elevada, com mais de 17 milhões toneladas de alho e 74 milhões 

toneladas de cebola. A produção anual de outras plantas do gênero chega a 3,6 milhões 

toneladas. No Brasil, essa produção é bem menor com 104 mil toneladas de alho; 1,75 milhão 

toneladas de cebola e aproximadamente 6 mil toneladas de alho-poró. Seus bulbos apresentam 

saponinas esteroidais (Figuras 10A, 10B e 10C), esteróides, flavonóides, tiosulfinatos e 

compostos organossulfurados. Todos possuem baixo teor de saponinas: 0,2% no alho, 0,8% 

na cebola e 0,6% no alho-poró (Matsuura et al, 1988; Carotenuto et al, 1999; Fattorusso et al, 

2000; Corea et al, 2005; Lanzotti, 2005, 2006; Corzo-Martínez et al, 2007; 

http://faostat.fao.org/, 2010; http://www.sidra.ibge.gov.br/, 2010). 

 
 Outro bulbo que possui saponinas (entre 0,01 e 0,03%, Figura 10D) é o lírio, 

pertencente ao gênero Lilium (Família Liliaceae) com mais de 100 espécies, sendo 4 

variedades híbridas comuns no Brasil: longiflorum, asiáticos, orientais e L.A. (híbrido de 

longiflorum e de asiático). Em seu bulbo, também há flavonóides, alcalóides, fitoesteróis e 

esteróides. Poucos dados sobre a produção de lírio estão relatados na literatura, mas como as 

flores de lírio são a terceira na preferência em vendas, e a produção de flores de corte e 

plantas ornamentais no Brasil se manteve em 50 mil toneladas em 2007, pode-se imaginar que 

a quantidade produzida seja significativa. Em relação à produção de bulbos, há um relato da 

produção de 11,5 milhões de bulbos comercializados nos Estados Unidos e Canadá em 1996. 

No Brasil, a produção de bulbos e flores de lírios ocorre principalmente em Holambra (SP) 

(Mimaki & Sashida, 1990; Mimaki et al, 1999; Erdogan et al, 2001; Caixeta-Filho et al, 2002; 

Fráguas et al, 2002; Eisenreichová et al, 2004; Junqueira & Peetz, 2008; http://aggie-

horticulture.tamu.edu/, 2010). 
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Já os tubérculos do gênero Dioscorea (Família Dioscoreaceae), com mais de 600 

espécies espalhadas pelo mundo, são bem conhecidos por possuir grande quantidade de 

amido, mas sempre houve muito desentendimento em torno do seu nome comum, cará e 

inhame, devido à semelhança com a espécie Colocasia esculenta (Família Araceae). Por isso, 

em 1999 foi proposta a padronização da nomenclatura onde inhame seriam as espécies 

relacionadas ao gênero Dioscorea, e taro seria o nome vulgar da espécie Colocasia esculenta. 

As espécies comercializadas no Brasil são inhame ou cará (D. alata), cará-doce (D. trifida), 

cará-da-costa (D. cayennensis), cará-de-rama ou cará-do-ar (D. bulbifera) e cará-barbado ou 

caratinga (D. dodecaneura). Além de amido, seus tubérculos possuem saponinas (variando de 

0,08 a 5%, Figura 10E), proteínas, flavonóides, ácidos fenólicos, tocoferóis, cromenos, 

coenzima Q e mucilagem. A produção mundial de inhame é de 48,7 milhões ton, e no Brasil 

de 232 mil ton (Mascarenhas & Resende, 2002; Pedralli et al, 2002; Sautour et al, 2006; 

Cheng et al, 2007; Huang et al, 2007; Lin & Yang, 2008; http://faostat.fao.org/, 2010). 

 

     

 
Figura 10 - Saponinas de bulbos e tubérculo: (A) Erubosídeo B (Alho); (B) Aliospirosídeo D (Cebola), (C) 
Saponina esteroidal de alho poró, (D) Saponina esteroidal de lírio; (E) Dioscina. 
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As propriedades espumógenas das cascas de Quillaja saponaria (Família 

Quillajaceae) foram observadas pelos índios Mapuches do Chile desde tempos antigos, 

utilizando-as para lavagem de roupas e cabelo. Essas propriedades estão associadas 

diretamente com as saponinas (entre 5 e 20%, Figura 11A), presentes na casca, que também 

possui taninos, proteínas, oxalato de cálcio e açúcares. De 20 mil toneladas de árvores 

cortadas anualmente para extração, apenas 11% do peso obtido da biomassa, que representam 

a casca, são usados. Por isso alguns estudos estão sendo feitos para que se utilize a árvore 

inteira para extração de saponinas. Dois tipos de extrato de quilaia são oferecidos no mercado: 

o Tipo 1, que possui 20-26% de saponinas e o Tipo 2, que alcança 70-95% de saponinas 

devido ao processo de concentração por ultrafiltração. Suas principais utilizações são em 

dentifrícios, bebidas e adjuvantes em vacinas (San Martín & Briones, 1999; Copaja et al, 

2003; Resnick, 2004). 

 
O juá (Ziziphus joazeiro, Família Rhamnaceae) ocorre no Brasil desde o Ceará até 

Mato Grosso do Sul, sendo muito importante para o Sertão Nordestino, que utiliza suas folhas 

para alimentação do gado, seus frutos como alimento e suas cascas como detergente, 

dentifrício e fitoterápico. A sua produção se dá de forma exclusivamente extrativista. O 

gênero Ziziphus possui mais de 30 espécies, sendo que além do juá, mais 4 são encontradas no 

Brasil: Z. cinnamomum, Z. cotinifolia, Z. platyphylla e Z. undulata. Além das saponinas 

(jujubosídeos, entre 2 a 10%, Figura 11B), são encontrados nas suas cascas triterpenos, 

estearato de glicerila, alcalóides (amphibinas) e cafeína (Higuchi et al, 1984; Barbosa-Filho et 

al, 1985; Barbosa-Filho, 1997; Schühly et al, 2000; Carvalho et al, 2007; 

http://www.cnip.org.br/, 2010). 

 

O gênero Uncaria (Família Rubiaceae) é representado por 60 espécies de lianas, sendo 

que na Amazônia e na América Central duas espécies chamadas de unha-de-gato são mais 

comuns: U. tomentosa e U. guianensis. No Brasil, sua produção é por sistema de coleta, 

enquanto no Peru já há o cultivo com produção anual de 700 toneladas. Seu principal uso é 

como fitoterápico, apesar de estudos recentes terem verificado sua ação larvicida. Suas cascas 

apresentam saponinas (cerca de 0,6%, Figura 11C), flavonóides, alcalóides oxindólicos, 

triterpenos, taninos e fitoesteróis (Cerri et al, 1988; Elliot, 2000; Miranda et al, 2001; Valente 

et al, 2006, 2009). 
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Figura 11 – Saponinas de cascas de tronco: (A) Saponina geral de quilaia (R pode ser xilose, ramnose ou 
apiose); (B) Jujubosídeo sulfatado; (C) Saponina 1 de unha-de-gato 
 

2.3.3) Folhas 

Centella asiatica, é uma erva da família Araliaceae, e é oriunda de regiões quentes de 

ambos os hemisférios, sendo abundante em áreas pantanosas da Índia, Iran e Paquistão. A 

centela possui diferentes variedades em relação à origem geográfica que estão correlacionadas 

com a morfologia foliar e sua composição química: C. asiatica var. typica (Ásia tropical e 

Madasgacar),  C. asiatica var. abyssinica (África tropical e equatorial) e C. asiatica var. 

floridana (Sul dos Estados Unidos até Argentina e Oceania). Não foram encontrados relatos 

econômicos sobre esta planta, levantando-se a hipótese, portanto, que sua produção seja por 

coleta. As partes aéreas da planta contêm saponinas (asiaticosídeo e madecassosídeo, 3 a 

12%, Figura 12A), triterpenos, flavonóides, fitoesteróis, óleo essencial, clorofila, lipídeos e 

poliacetilenos. Seu uso é como fitoterápico (Inamdar et al. 1996; Bajaj, 1998; Yu et al, 2007; 

Zheng & Qin, 2007; Subban et al, 2008; Rafamantanana et al, 2009). 
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O gênero Hedera (Família Araliaceae) consiste de 15 espécies distribuídas pela Europa, 

Norte da África, Macaronésia e Ásia. A hera (Hedera helix) possui 3 subespécies: H. helix subsp. 

helix (Norte, Oeste e Centro da Europa), H. helix subsp. poetarum (Sul da Europa e da Ásia) e H. 

helix subsp. rhizomatifera (Sul da Espanha), com mais de 100 cultivares. Sua produção é pequena 

com apenas 26 ton. Sua utilização é como planta ornamental e fitoterápico (com restrições devido 

a sua toxidez). Suas folhas possuem saponinas (entre 4 e 6%, Figura 12B), triterpenos, óleo 

essencial, ácido abscisico, flavonóides, ácidos fenólicos, clorofila, emetina e falcarinol (Elias et 

al, 1991; Bedir et al, 2000; Ackerfiled & Wen, 2002; Medeiros et al, 2002; Censkowsky et al, 

2007; Pennisi et al, 2009). 

 
As folhas de chá (Camellia sinensis, Família Theaceae) são consumidas há mais de 5000 

anos na China. É a segunda bebida mais popular do mundo, sendo produzidos 4,5 milhões de 

toneladas por ano, e apenas 0,4% da produção no Brasil. O chá possui duas variedades: assamica 

e sinensis, e pode ter diferentes processamentos gerando produtos como chá verde, preto, oolong, 

vermelho, branco e amarelo. Em suas folhas se encontram flavonóides, metilxantinas, óleo 

essencial, aminoácidos, polissacarídeos, clorofila, saponinas (entre 0,25 e 0,3%, Figura 12C) e 

triterpenos (Sagesaka et al, 1994; Wang et al, 2000; Kobayashi et al, 2006; Lima et al, 2009; 

Sharangi, 2009; http://faostat.fao.org/, 2010). 

 
A erva-mate (Ilex paraguariensis, Família Aquifoliaceae) é originária da Região Sul do 

Brasil, que, em conjunto com Argentina, Uruguai e Paraguai produzem mais de 760 mil toneladas 

por ano. Aproximadamente 30% da população destes países consomem mais de 1 litro da bebida 

de erva-mate todo dia. Suas folhas possuem saponinas (entre 0,7 e 1%, Figura 12D), 

metilxantinas, ácidos fenólicos, flavonóides e clorofila (Gosmann et al, 1995; Gnoatto et al, 2005; 

Heck & De Mejia, 2007; Efing, 2008; Sugimoto et al, 2009;  http://faostat.fao.org/, 2010). 

 
O sisal (Agave sisalana, Família Asparagaceae) é a principal fibra dura produzida no 

mundo, correspondendo a 70% da produção comercial de fibras. No Brasil, o cultivo do sisal se 

concentra na região Nordeste, alcançando mais de 350 mil toneladas/ano através de pequenos 

produtores, com predomínio do trabalho familiar. Apesar da sua boa adaptação ao país, o sisal não 

é nativo, e sim originário do México, tendo sido introduzido no Brasil em 1903. Das suas folhas 

são extraídas as fibras longas, que só representam 3 a 5% do seu peso. Os 95 a 97% restantes 

constituem os chamados resíduos do beneficiamento (“suco do sisal”), que são aproveitados como 

adubo orgânico, ração animal, bioinseticida e intermediário de síntese de drogas esteroidais pela 

indústria farmacêutica.  
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Isso ocorre por que o suco do sisal, que tem saponinas esteroidais (0,21 – 1,25%, 

Figura 12E), sofre uma fermentação anaeróbica, iniciada 2 dias após a extração, gerando as 

sapogeninas, hecogeninas e tigogenina. Outros constituintes também estão presentes neste 

resíduo do sisal, como isoflavonóides, hemiceluloses e ramnogalacturonana (Ding et al, 1989, 

1993; Stewart et al, 1997; Oashi, 1999; Pizarro et al, 1999; Zou et al, 2006; Chen et al, 2009; 

Martin et al, 2009; Narváez-Zapata & Sanchez-Teyer, 2009; Debnath et al, 2010). 

 

Das 485 espécies do gênero Passiflora, de 150 a 200 são nativas do Brasil, que é o 

maior produtor mundial da fruta com 920 mil toneladas/ano. As espécies mais 

comercializadas no Brasil são a P. edulis (maracujá-azedo) e P. alata (maracujá-doce). Suas 

folhas apresentam saponinas (0,1-0,8%, Figura 12F), fitoesterol, flavonóides, alcalóides 

indólicos e maltol (Soulimani et al, 1997; Reginatto et al, 2001, 2004; Müller et al, 2005; 

Castro, 2008; http://www.sidra.ibge.gov.br/, 2010). 

 
 

 
 

 
 

Figura 12 – Saponinas de folhas: (A) Asiaticosídeo; (B) Hederasaponina C; (C) Teasaponina B1; (D) 
Matesaponina 1; (E) Dongnosídeo E; (F) Quadrangulosídeo 
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2.3.4) Flores 

Há muitos estudos sobre o óleo e as proteínas do girassol (Helianthus annuus, Família 

Asteraceae) provenientes de sua semente, mas suas flores também possuem constituintes 

químicos importantes como saponinas (heliantosídeos, cerca de 0,6%, Figura 13A), 

carotenóides e flavonóides. O girassol é originário do México, mas atualmente é plantado em 

vários países como Argentina, Rússia, Ucrânia, China e França, tendo uma produção mundial 

de 30,4 milhões toneladas de sementes do girassol granífero. No Brasil, a produção está em 

torno de 87 mil toneladas/ano. A Embrapa tem estimulado o cultivo do girassol ornamental 

criando novas variedades de cores diversas e menor porte para uso como flores de corte 

(Kishimoto et al, 2007; Ukiya et al, 2007; Sabbagh, 2008; http://faostat.fao.org/, 2010). 

 

As flores da calêndula (Calendula officinalis, Família Asteraceae) também possuem 

saponinas (calendasaponinas, entre 0,3 a 2%, Figura 13B). A calêndula é originária da Região 

Mediterrrânea, mas no Brasil já existem cultivos nas unidades experimentais da Embrapa. Em 

suas flores também apresentam carotenóides, flavonóides, óleo essencial, triterpenos, ácidos 

graxos e fenólicos. Seu uso principal é como cosmético e fitoterápico (Vidal-Ollivier et al, 

1989; Yoshikawa et al, 2001; Szakiel et al, 2003; Volpato, 2005; Muley et al, 2009). 

 
Figura 13 – Saponinas de flores: (A) Heliantosídeo 5, (B) Calendasaponina A 

 

2.3.5) Frutos 

A planta Tribulus terrestris, espécie pertencente à família Zygophyllaceae, é nativa da 

Região Mediterrânea, mas é muito cultivada em países como Bulgária, Romênia, Austrália, 

China e Índia. No Brasil, não há produção desta planta relatada na literatura. Seus frutos 

apresentam uma gama de saponinas esteroidais (entre 0,17 e 6,5%, Figura 14A) variando sua 

distribuição com a região geográfica. Além de saponinas, os frutos possuem flavonóides, 

alcalóides, lignanamidas e amidas de ácido cinâmico. Seu uso principal é como fitoterápico 

(Wang et al, 1997; Kostova & Dinchev, 2005; Su et al, 2009). 
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As pimentas e os pimentões pertencem à família Solanaceae e ao gênero Capsicum. 

Este gênero possui de 20 a 25 espécies, normalmente classificadas de acordo com o nível de 

domesticação. O Brasil destaca-se por possuir ampla diversidade em todas as categorias e 

contempla 4 espécies domesticadas: C. annuum var. annuum (Pimentão, Jalapeño e Pimenta 

doce), C. baccatum var. pendulum (Pimenta dedo-de-moça e cambuci), C. chinense (Pimenta 

de cheiro) e C. frutescens (Pimenta malagueta); e 3 semi-domesticadas: C. annuum var. 

glabriusculum (Pimenta de mesa), C. baccatum var. praetermissum (Pimenta cumari) e C. 

baccatum var. baccatum (Cumari verdadeira). A produção mundial é de 27,5 milhões 

toneladas, e no Brasil apenas 18 mil toneladas. Seus frutos apresentam saponinas (em torno de 

1%, Figura 14B), ácidos graxos, óleoresina, capsaicinóides, carotenóides. Seu uso mais 

comum é como alimento, mas também tem sido utilizado como armas não letais com gás de 

oleoresina de pimenta (Iorizzi et al, 2002; De, 2003; De Lucca et al, 2001, 2006; 

http://www.cnph.embrapa.br/capsicum/, 2010; http://faostat.fao.org/, 2010). 

 

A berinjela (Solanum melongena, Família Solanaceae) é nativa da Índia, mas é 

produzida no Brasil, principalmente em Minas Gerais, Rio de Janeiro e São Paulo, em um 

total de 78 mil toneladas anuais, ainda muito distante dos 42 milhões da produção mundial, 

onde a China é responsável por 58% da produção. Seus frutos apresentam antocianinas, 

glicoalcalóides esteroidais, saponinas esteroidais (melongosídeos, cerca de 0,35%, também 

encontrado nas sementes, Figura 14C), esteróides, proteínas, polissacarídeos, e são utilizados 

como alimentos (Kintia & Shvets, 1985a, b; Paczowski et al, 1998; Azuma et al, 2008; Tiwari 

et al, 2009; http://faostat.fao.org/, 2010). 

 

A bucha é bastante conhecida no Brasil devido ao seu uso como esponja vegetal, tendo 

uma produção de 1.280 toneladas anuais, mas em seus frutos podem ser encontrados outros 

constituintes além das fibras como saponinas (luciosídeos, entre 1 e 4,5%, Figura 14D), 

flavonóides, triterpenos e xilanas. O gênero Luffa da Família Cucurbitaceae teve origem na 

Índia, mas pode ser encontrada pelo mundo todo. O gênero possui 7 espécies: L. echinata, L. 

acutangula (cabacinha), L. aegyptiaca (bucha, que substitui a L. cylindrica, e é a mais 

cultivada), L. graveolens, L. operculata (buchinha-do-norte),  L. quinquefida e L. astorii 

(Yoshikawa et al, 2001; Bisognin, 2002; Kawahara et al, 2004; Du et al, 2006; Du & Gao, 

2006; Du & Cui, 2007; Khajuria et al, 2007;  http://www.sidra.ibge.gov.br/, 2010). 
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Figura 14 – Saponinas de frutos: (A) Terrestrosina J, (B) CAY-1, (C) Melongosídeo O, (D) Luciosídeo N 
 

2.3.6) Sementes 

O gênero Aesculus (Família Sapindaceae) tem 13 espécies distribuídas pelo hemisfério 

norte, sendo A. hippocastanum (castanha-da-índia) e A. chinensis as mais comuns da Eurásia e A. 

pavia nativa da América do Norte. Sua produção mundial é bem pequena (160 ton) e seu uso 

principal é como fitoterápico. Suas sementes possuem saponinas (escinas, 1,7%, Figura 15A), 

flavonóides, taninos, cumarinas, triterpenos, polissacarídeos, proteína, óleo e purinas (Yoshikawa 

et al,1996b; Wilkinson & Brown, 1999; Martins & Brandão, 2006; Zhang et al, 2006b; 

Censkowsky et al, 2007). 

 

Há também pseudocereais que contem em seus grãos saponinas, como o amaranto e a 

quinoa, ambos pertencentes a Família Amaranthaceae, sendo originários da América Central 

(amaranto) e dos Andes (quinoa) e boas opções de alimentos para celíacos devido a ausência de 

gluten. Sua produção anual é estimada em 70 mil toneladas de quinoa e de 1400 toneladas de 

amaranto. No Brasil, a Embrapa já vem desenvolvendo cultivares para sua produção comercial 

como o Amaranthus cruentus BRS Alegria e o Chenopodium quinoa BRS Piabiru. Além das 

saponinas (amaranto, com teores entre 0,09 e 0,18%, Figura 15B; e quinoa, com teores entre 0,02 

e 0,04%, Figura 15C), os grãos possuem proteínas, amido, óleo, tocoferóis, esqualeno e 

flavonóides (Gorinstein et al, 1991; Oleszek et al, 1999; Woldemichael & Wink, 2001; Spehar & 

Santos, 2002; Spehar et al, 2003; Martirosyan et al, 2007; Kuljanabhagavad et al, 2008; Stuardo 

& San Martín, 2008; http://faostat.fao.org/, 2010; http://www.agmrc.org/, 2010; Alvarez-Jubete et 

al, 2010). 
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Dentre os cereais, o gênero Avena (Família Poaceae) é uma exceção por sintetizar 

saponinas, chamadas de avenacinas, com estruturas triterpênicas, presentes nas raízes e 

avenacosídeos (Figura 15 D), com estruturas esteroidais, presentes nas folhas e sementes. As 

saponinas da aveia são encontradas em teores que variam entre 0,17 e 0,3%. Suas sementes 

também apresentam beta-glucanas, proteínas, lipídeos, amido, tocotrienóis e flavonóides. Sua 

produção mundial é de 19,6 milhões toneladas por ano, sendo o Brasil responsável apenas por 

2% do total (Önning et al, 1994; Osbourn, 2003; Wenzig et al, 2005; Sayar et al, 2006). 

 
Alguns trabalhos sobre guaraná (Paullinia cupana) citam a presença de pequenas 

quantidades (0,06%) de saponinas em suas sementes, mas apenas Henman (1982) relata que 

sua estrutura é similar às saponinas (Figura 15E) encontradas nos timbós (Serjania sp), sendo 

ambos da Família Sapindaceae, Subfamília Sapindoideae e Tribo Paullinieae. O guaraná é 

originário da Amazônia, possuindo duas subespécies: P. cupana var. typica (Venezuela e 

Colômbia) e a P. cupana var. sorbilis (oriunda do Brasil). A variedade brasileira apresenta 

uma produção anual de 3,7 mil toneladas. Suas sementes possuem também taninos, cafeína, 

xantinas, proteínas, óleo e polissacarídeos (Teixeira et al, 1984; Ekabo et al, 1996; Araújo et 

al, 2006). 

 
Várias sementes de leguminosas, além de proteínas, oligossacarídeos e lipídeos, 

apresentam as mesmas saponinas (soyasaponinas, Figura 15F) como é o caso da soja (Glycine 

max, entre 0,3 e 2%), feijão preto (Phaseolus vulgaris, 0,15-0,2%), feijão azuki (Vigna 

angularis, 0,22%), grão-de-bico (Cicer arietinum, 0,23%), lentilha (Lens culinaris, 0,07-

0,11%), ervilha (Pisum sativum, entre 0,18 e 4,2%) e amendoim (Arachis hypogaea, 0,1%). 

Estas sementes pertencem a mesma Família Fabaceae e Subfamília Faboideae, e apresentam 

algumas variedades, possuindo, além de saponinas, isoflavonóides, fitatos, flavonóides, 

taninos e ácidos fenólicos. O feijão preto e o azuki também apresentam saponinas 

características (Figura 15G e H), mas em quantidades menores. Estas leguminosas são 

originárias de vários lugares no mundo como China (soja e feijão azuki), Ásia menor 

(lentilha, grão-de-bico e ervilha), América do Sul e Central (feijão preto e amendoim). O 

Brasil é um dos maiores produtores de soja, colhendo 68,7 milhões toneladas de soja, 3,1 

milhões toneladas de feijão, 261 mil toneladas de amendoim, 5,9 mil toneladas de ervilha e 11 

toneladas de lentilha por ano (Kitagawa et al, 1983; Ruiz et al, 1996; Kinjo et al, 1998; 

Stevenson & Veitch, 1998; Muzquiz et al, 1999; Beninger & Hosfield, 2003; Shi et al, 2004; 

Chukwumah et al, 2007; Güçlü-Üstündag & Mazza, 2007; Lee et al, 2008; Onyilagha et al, 

2009; Xu & Chang, 2009; http://www.sidra.ibge.gov.br/, 2010). 
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Figura 15 – Saponinas de sementes: (A) Escina II; (B) Amaranthus-saponina I; (C) Saponina triterpênica 
de quinoa; (D) Avenacosídeo B; (E) Pulsatilla saponina D (Guaraná); (F) Soyasaponina αg (encontrada 
em soja, grão-de-bico, ervilha, amendoim e lentilha); (G) Azukisaponina VI; (H) Phaseolosídeo I. 
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2.4) MÉTODOS DE EXTRAÇÃO 

A primeira etapa no processamento de saponinas é o pré-tratamento da matéria-prima 

vegetal, incluído a secagem, a cominuição, e o desengorduramento, para que assim se aumente a 

eficiência da etapa de extração. Como em qualquer processo extrativo, o solvente extrator, as 

condições de extração (como temperatura, tempo, pH, relação matéria-prima/solvente, agitação), e 

as propriedades da matéria-prima (como composição e tamanho de partícula) são os principais 

fatores que determinam a eficiência do processo e as propriedades do produto final (Güçlü-

Üstündag & Mazza, 2007). 

 
O método de extração de saponinas mais utilizado é o que utiliza solventes como água, 

metanol, etanol ou mistura hidroalcoólica em extrator Soxhlet ou por extração orbital simples. 

Outros solventes já foram utilizados como glicerol (Gafner et al, 2004) e soluções aquosas e 

alcoólicas de surfactantes (extração micelar), como a utilização de Triton X-100 (etoxilato de 

octilfenol) para extração de ginsenosídeos (Fang et al, 2000). Além do Soxhlet, outros métodos 

que utilizam uma menor quantidade de solvente, menor tempo de extração e que aumentem a 

eficiência do processo estão sendo estudados, tais como extração multi-estágios em contracorrente 

(Wang et al, 2004; Wanezaki et al, 2005); extração líquida pressurizada (ELP); extração de alta 

pressão (Zhang et al, 2007); extração assistida por ultrassom, por microondas (EAM), e com 

dióxido de carbono supercrítico aditivado de co-solvente (Ong, 2004; Wang & Weller, 2006). 

 
Estes métodos de extração são muito promissores, mas ainda são conduzidos em escala 

laboratorial ou piloto, devido aos altos custos operacionais e aos sistemas termodinâmicos 

complexos, necessitando de dados adicionais de solubilidade, seletividade e difusividade para 

possibilitar um aumento de escala (Wang & Weller, 2006).  

 

2.4.1) Extração Micelar 

A extração micelar se assemelha muito a extração com solventes, apenas com a diferença 

de que a fase hidrofóbica é gerada dentro da fase aquosa, devido a formação de núcleos apolares 

nas micelas formadas pelo surfactante, permitindo a solubilização de vários metabólitos como 

proteínas, enzimas, vitaminas, hormônios, íons metálicos e saponinas. Normalmente são 

utilizados surfactantes não-iônicos, como Triton X-100 e X-114 (ambos etoxilato de octifenol, 

mas com unidades com óxidos de etileno diferentes em suas cadeias: 9,5 e 7,5, respectivamente) e 

Genapol X-080 (polietilenoglicol dodecil éter) (Quina & Hinze, 1999; Paleologos et al, 2005). A 

grande maioria dos trabalhos utiliza a extração micelar associadas a energias não-térmicas e aos 

solventes pressurizados, sendo estes discutidos nos próximos subitens. 
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2.4.2) Extração assistida por Energias Não-Térmicas 

Extrações assistidas por ultrassom (freqüências acima de 20kHz) envolvem efeitos 

mecânicos de cavitação acústica, onde há ciclos de expansão e compressão que formam e 

colapsam bolhas rapidamente, induzindo maior penetração de solvente no material e assim 

aumentando a transferência de massa. Geralmente utilizam-se banhos de ultrassom ou 

transdutores para promover a extração (Vilkhu et al, 2008). Já as extrações por micro-ondas 

(freqüências de 0,3 a 300 GHz) envolvem o aquecimento da matéria-prima através das interações 

com moléculas polares (água, metanol e etanol) pelas micro-ondas. Seus efeitos são extremamente 

dependentes das constantes dielétricas do solvente e da matriz vegetal, e por isso materiais 

hidratados facilitam a extração de ativos (Lidström et al, 2001). Ambas as extrações assistidas por 

energias não-térmicas já foram utilizadas para extração de vários metabólitos como óleos 

essenciais, carotenóides, compostos fenólicos, proteínas, polissacarídeos, ácidos orgânicos, 

alcalóides e saponinas, sendo normalmente mais rápidas que os processos convencionais (Vilkhu 

et al, 2008; Soria & Villamiel, 2010; Chemat et al, 2011; Zhang et al, 2011). 

 
Wu e colaboradores (2001) estudaram a extração de ginsenosídeos comparando o método 

por Soxhlet e o auxiliado por ultrassom, tanto diretamente (uso de transdutor imerso na solução, 

com 20 kHz, 25-27ºC) quanto indiretamente (uso de banho de ultrassom com 38,5 kHz, 38-39ºC) 

utilizando 200 mg de ginseng em 15 mL de solvente (metanol, água saturada com n-butanol e 

água com 10% de metanol) com agitação de 100 rpm. A extração com ultrassom, independente do 

solvente utilizado, foi 4 vezes mais rápida do que a extração com Soxhlet, que demorou 8 h, sem 

diferenças significativas em relação ao uso direto e indireto do ultrassom. Já Zhao e colaboradores 

(2007) reportaram a comparação entre uma extração orbital simples e auxiliado por um transdutor 

de ultrassom de 20kHz de 3 g de raízes em pó de Bupleurum chinense utilizando 75 mL de 

solução aquosa de 50% etanol, agitada a 420 rpm. Neste caso, o ultrassom acelerou em 6 vezes a 

extração, necessitando apenas de 30 min. A variação da temperatura de extração de 40 para 80ºC 

gerou um aumento de 20% na extração de saponinas, e o uso de tamanho de partículas menores 

(0,3-0,45 mm) acrescentou mais 33% ao rendimento. Cares et al (2010) e Gaete-Garretón e 

colaboradores (2011) indicaram que, também ao usar um transdutor similar, a extração de 

saponinas de quilaia, a 20 ºC por 20 min, numa proporção de cascas com granulometria de 0,2 

mm e água de 1/15 alcançaram 62% de rendimento.   

 
A maior parte dos trabalhos sobre extração assistida por micro-ondas de saponinas se 

refere às presentes no ginseng e no alcaçuz. Pan e colaboradores (2000) indicaram que a extração 

de ácido glicirrizico de alcaçuz com 60% de etanol e 2% de amônia auxiliada por micro-ondas 

(85-90ºC) obteve o mesmo resultado que a extração orbital simples (25ºC), só que com 4 min de 
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extração invés das 20 h. Extrações híbridas também já foram realizadas utilizando Triton X-100 

para facilitar a solubilização do ácido glicirrizico auxiliado pelas micro-ondas, como Sun et al 

(2007a), que utilizaram uma solução aquosa 5% do surfactante a 100ºC por 3 min para extração, e 

adicionaram 20% NaCl para pré-concentração por ponto de névoa alcançando uma recuperação de 

98%. Estes mesmos autores em 2008, verificaram que essa extração micelar conseguia os mesmos 

resultados da extração auxiliada por microondas com metanol e etanol 50%. 

 
Kim e colaboradores (2003a) reportaram que a extração assistida por micro-ondas (EAM) 

(2450 MHz, 72,2ºC, potência máxima) de ginsenosídeos foi 360 vezes mais rápida que a extração 

orbital simples (75ºC, 3 h), mantendo o mesmo solvente (metanol 80%) e relação matéria-

prima/solvente (1/10). Em outro trabalho dos mesmos autores (2003b), há conclusões similares 

utilizando como solvente etanol 60%, complementado pelo planejamento experimental (2003c), 

mantendo uma potência de irradiação de 105W, e obtendo como condições ótimas de extração de 

295 s e uma concentração de etanol 77,3%. Enquanto isso, Shu e colaboradores (2003) 

investigaram a influência de várias concentrações de etanol e água, além das potências de 

irradiação e o tempo, obtendo 0,28% ginsenosídeo Rg1 com 30% etanol e 1,31% de ginsenosídeo 

Rb1 com 70% de etanol em 15 min de extração, com 150 W de potência. Vongsangnak et al 

(2004) mostraram que a extração assitida por micro-ondas de ginsenosídeos também pode ser 

efetuada em células vegetais, tendo como condições ótimas: 50ºC, 125 W, 4 min e uma razão 

sólido/líquido de 1/150. Qu e colaboradores (2009) relataram que o uso de pressão na EAM (450 

kPa, 125 ºC, 10 min, 70% etanol) aumenta em 20% o rendimento em saponinas. 

 
Já Kerem e colaboradores (2005) verificaram que a EAM (2450 MHz, 60ºC, 20 min) de 

soyasaponinas de grão-de-bico foi 18 vezes mais rápida em comparação com a obtida por Soxhlet, 

utilizando tanto metanol como etanol 70%. Hu e colaboradores (2008) relataram através de um 

planejamento experimental as condições ótimas de extração de saikosaponinas de Bupleurum 

chinense: entre 360-400 W de potência de irradiação, 73-74ºC, 5,8-6,0 min e concentração de 

etanol entre 47-50%, sendo a extração nestas condições cerca de 80 vezes mais rápida do que a 

extração orbital simples. Mandal et al (2009) fizeram a extração das saponinas de Gymnema 

sylvestre em 6 min com 85% metanol, 280 W de potência, recuperando 2 vezes mais saponinas, 

240 vezes mais rápido do que a extração orbital simples. Li et al (2010b) realizaram a extração de 

saponinas triterpênicas de Xanthoceras sorbifolia em 3 ciclos de 7 min, a 51 ºC, usando 42% 

etanol com 900 W de potência de irradiação, alcançando 11,4% de rendimento.  
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2.4.3) Extração por Solventes Pressurizados 

A extração com fluido supercrítico é muito utilizada para extrair moléculas apolares, como 

insaponificáveis e óleos essenciais. Neste processo, o CO2 em condições supercríticas entra em 

contato com a matéria-prima no extrator pressurizado, sendo depois transportado para um 

separador, onde a diminuição da pressão ou o aumento da temperatura levam o CO2 à condição de 

gás diminuindo o poder de solvatação do fluido e possibilitando a fácil recuperação do produto. 

Para a extração de moléculas polares, são adicionados co-solventes (metanol, etanol, acetonitrila, 

água, acetona, éter etílico e diclorometano) ao fluido supercrítico, o que pode alterar as condições 

supercríticas mais brandas do CO2, além de diminuir a seletividade (Wang & Weller, 2006; 

Reverchon & De Marco, 2006). 

 
Como exemplo, Wang e colaboradores (2001) relataram a extração de ginsenosídeos por 

CO2 supercrítico adicionado de 6%mol de etanol 95%, mas, em 4 h de operação a 31,2 MPa e 333 

K, obtiveram um rendimento 33% e 45% inferior ao conseguido com o ultrassom (150 min) e o 

do Soxhlet (12 h), respectivamente. Wood e colaboradores (2006) também estudaram a extração 

de ginsenosídeos de Panax quinquefolius utilizando metanol (27% mol) e DMSO (11% mol) 

como modificadores do CO2 supercrítico a 110ºC e 34,5 MPa por 1,5 h, alcançando 92 e 67% da 

recuperação de saponinas obtido na extração por Soxhlet com metanol durante 20 h. Kim e 

colaboradores (2004) conseguiram a recuperação praticamente total da glicirrizina utilizando CO2 

supercrítico com 15%vol. de metanol 70% em 1 h de operação a 30 MPa e 60ºC.  

 
A extração líquida pressurizada - ELP (ou extração acelerada por solvente) é similar ao 

processo supercrítico utilizando condições de temperatura e pressão elevados (50-250ºC e 10-40 

MPa, respectivamente) com o objetivo de manter o solvente em estado líquido, mesmo a 

temperaturas maiores que o ponto de ebulição, mantendo-o abaixo do ponto crítico, aumentando a 

difusividade, mas possibilitando a degradação das substâncias extraídas, como flavonóides, 

lignanas, lipídios e terpenos. O principal solvente utilizado é a água (Wang & Weller, 2006; Teo 

et al, 2010; Carr et al, 2011; Mustafa & Turner, 2011). 

 
Kim e colaboradores (2010) conseguiram extrair as saponinas de Liriope platyphylla 

através da ELP com 86% de etanol, a 130ºC durante 20 min. Benthin e colaboradores (1999) 

compararam a extração líquida pressurizada (140 bar, 100ºC) das sementes de castanha da índia 

em duas etapas (10 min com diclorometano, e a seguir 12 min com metanol 65%) com as 

condições operacionais relatadas pela Farmacopéia Européia (extração por Soxhlet, com 

diclorometano por 3 h, a seguir 3,5 h de maceração com metanol 65%, e mais 30 min sob 

refluxo), sendo que a ELP forneceu 42% a mais de saponinas. Mukhopahyay & Panja (2008) 
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realizaram a extração do ácido glicirrizico por ELP, e ao mesmo tempo, conseguiram o 

transformar na sua forma adoçante, o glicirrizato de amônia, utilizando como solvente uma 

solução aquosa de amônia (0,01% p/v) a 110ºC, 5 atm, por 90 min, obtendo 14% em saponinas. 

Wan e colaboradores (2006) utilizaram como condições na extração de ginsenosídeos por ELP: 

metanol, 150ºC, 689,5 kPa e 15 min, enquanto Chang & Chang (2007) estudaram a extração de 

isoflavonas e soyasaponinas por ELP utilizando 80% etanol, 110ºC, 551 kPa com um vazão de 25 

mL/min, alcançando uma recuperação de 76% das saponinas. 

 
Por outro lado, Ong e Len (2003) relataram resultados similares na utilização de ELP 

(água, 100ºC, 10-30 bar, 40 min) para glicirrizina em relação à extração por ultrassom (metanol 

70%, 10 min), enquanto Kim e colaboradores (2009) obtiveram um resultado 53% inferior na 

extração de asiaticosídeos utilizando ELP (250ºC, 20 MPa, 5h) comparando a extração sob 

refluxo com etanol. Güçlü-Üstündag e colaboradores (2007) reportaram o estudo da ELP (10,34 

MPa, 150ºC, 22 min) de saponinas de Vaccaria segetalis comparando com extração em banho de 

ultrassom, onde ambos apresentaram resultados similares com diferenças no tempo de extração 

(ELP foi 3 vezes mais rápida) e na escolha de solvente (o melhor solvente para ELP foi 80% 

etanol e para o ultrassom foi 50% etanol). Foi detectado também que, a temperaturas acima de 

150ºC, ocorria a degradação das saponinas. A utilização de Triton X-100 associado à ELP (Choi 

et al, 2003) demonstrou um aumento de 10% na extração de saponinas quando comparado ao 

processo utilizando apenas água, mas inferior quando comparado ao uso de metanol na ELP. 

Engelberth e colaboradores (2010) compararam a ELP com extração assistida por ultrassom 

utilizando os mesmos solventes água, butanol saturado em água e água saturada em butanol, onde 

o ELP (110ºC, 440 kPa) obteve uma recuperação de ginsenosídeos, tendo resultados similares 

com água e água saturada em butanol. 

 

2.4.4) Extração por Líquidos Iônicos 

Líquidos iônicos (LI) são solventes compostos apenas por íons, cátions orgânicos, como 

1-alquil-3-metilimidazolinio (Cnmim), pirrolidinio, piridinio e tetralquilfosfônio, e ânions 

orgânicos, como alquilsulfatos, alquilcarboxilatos, bis(trifluorometilsulfonil)imida (NTf2) e 

dicianamida (dca), ou inorgânicos, como cloreto, brometo, hexafluorofosfato (PF6) e 

tetrafluoroborato (BF4), que apresentam ponto de fusão abaixo de 100ºC. Normalmente os LI 

apresentam outras propriedades comuns como pressão de vapor desprezível, alta estabilidade 

térmica (decompõe acima de 350ºC), e a dissolução de vários compostos, como os metabólitos 

presentes em organismos (Tabela 3), indicando a possibilidade do seu uso como substituto dos 

atuais solventes orgânicos (Wasserscheid & Welton, 2008; Weingärtner, 2008; Olivier-Bourbigou 

et al, 2010). 
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Tabela 3 – Exemplos de metabólitos extraídos por líquidos iônicos 
Metabólito  

(% Extração) 
Matéria-prima Líquido Iônico Método de Extração Associado Referências 

Lignina (34%) Miscanthus giganteus [C2mim][Ac] 60 min, 140 ºC, LI/S: 25, 100% LI Shill et al, 2011 
Tanshishonas 

(50%) 
Salvia miltiorrhiza [C16mim][Br] 30 min, 20ºC, LI/S: 80, 1,94% LI, 

120 W ultrassom 
Wu et al, 2009 

Tanshishonas 
(100%) 

Salvia miltiorrhiza [C8mim][Cl] 80 min, 20ºC, LI/S: 40, 11,5% LI, 
105 W ultrassom 

Bi et al, 2011 

Alcalóides (100%) Stephaniae tetrandrae [C4mim][BF4] 40 min, pH9,8, LI/S: 20, 33,9% LI, 
150 W ultrassom 

Zhang et al, 
2009 

Shikonina (70%) Arnebia euchroma [C6mim][BF4] 5 min, 20ºC, LI/S: 3, 100% LI,  
100 W ultrassom 

Xiao et aļ  2011 

Astaxantina (98%) Resíduo de camarão [C3NH2mim][Br] 60 min, 20ºC, LI/S: 10, 
11,1%(EtOH) LI, 75 W ultrassom 

Bi et al, 2010 

Lipidios (100%) Chlorella vulgaris [C4mim][CF3SO3] 18 h, 65ºC, LI/S: 10, 50% v/v 
(MeOH) LI 

Kim et aļ  2011 

Ácido shiquimico 
(100%) 

Ginkgo biloba [C4mim][Cl] 60 min, 150ºC, LI/S: 3, 100% LI Usuki et al, 
2011 

Piperina (100%) Piper nigrum [C4mim][BF4] 30 min, 20ºC, LI/S: 15, 45,2% LI, 
500 W ultrassom 

Cao et al, 2009 

Isoflavonas 
(100%) 

Iris tectorum [C8mim][Br] 30 min, 25 ºC, LI/S: 30, 13,75% LI, 
250 W ultrassom 

Sun et al, 2011 

Magnolol (100%) Magnoliae officinalis [C4mim][PF6] 30 min, 25 ºC, LI/S: 20, 56,8% 
(Etanol) LI, 200 W ultrassom 

Zhang & Wang, 
2010 

Glabridina  (73%) Glycyrrhiza glabra [C6mim][NTf2] 40 min, 30ºC, LI/S: 100, 100% LI Li et al, 2012 
Taninos (85%) Acacia catechu DIMCARB 16 h, 25ºC, LI/S: 5, 100% LI Chowdhury et 

al, 2010 
Luteolina  (73%) Apium graveolens [C4mim][MeSO4] 90 min, pH 1,0, 25ºC, LI/S: 10,    

25% LI, 200 W ultrassom 
Han & Row, 

2011 
Alcalóides 

fenólicos (100%) 
Nelumbo nucifera [C6mim][BF4]   1,5 min, LI/S: 10, 25,4% LI,  

280 W microondas 
Lu et al, 2008 

Alcalóides 
indólicos (95%) 

Catharanthus roseus [Amim][Br]  30 min, LI/S: 10, 9,5% LI,  
250 W ultrassom 

Yang et al, 
2011a 

Rutina (100%) Saururus chinensis/ 
Sophora japonica 

[C4mim][Br] 12 min, 70ºC, LI/S: 25, 54,8% LI/ 
8 min, 60ºC, LI/S: 35, 32,9% LI, 

microondas 

Zeng et al, 2010 

Rutina e 
Quercetina (100%) 

Sophora japonica [C4mim][Cl] 5 min, 120ºC, LI/S: 15, 17,5% LI, 
1500 psi (ELP) 

Wu et aļ 2012 

Miricetina (100%) Myrica rubra [C4mim][HSO4] 10 min, 70ºC, LI/S: 30, 47,2% LI, 
microondas 

Du et al, 2011 

Aesculina (100%) Fraxinus rhynchophylla [C4mim][Br] 30 min, 20ºC, LI/S: 10, 16,4% LI,    
250 W ultrassom 

Yang et al, 
2011b 

Paeonol (100%) Cynanchum 
paniculatum 

[C4mim][Cl] 8 min, LI/S: 52, 14%(EtOH) LI,    
136 W microondas 

Jin et al, 2011 

Lignanas (100%) Schisandra chinensis [C4mim][BF4] 6 min, LI/S: 100, 1,5% LI,    
200 W microondas 

Xiao & Zhang, 
2012 

Lignanas e óleo 
essencial  (100%) 

Schisandra chinensis [C12mim][Br] 40 min, LI/S: 12, 8,3% LI,    
385 W microondas 

Ma et al, 2011 

Patchouli alcool 
(100%) 

Pogostemon cablin [C4mim][Cl] 10 min, 70ºC, LI/S: 9, 100% LI,    
136 W microondas 

Fan et al, 2011 

Hemicelulose 
(38%) 

Piecea abies DBU-BuOH-CO2 5 dias, 55ºC, LI/S: 20, 100% LI,    
 

Anugwom et al, 
2012 

Antraquinonas 
(100%) 

Rheum palmatum [C4mim][Br] 2 min, LI/S: 15, 43,8% LI,             
500 W microondas 

Lu et al, 2011 

Celulose (62%) Pinheiro (Pinus sp) [Amim][Cl]  2 h, 120ºC, LI/S: 19, 84% (DMSO) 
LI, 500 W microondas 

Wang et al, 
2011 

 

Recentemente, novos LI e análogos estão sendo sintetizados com intuito de serem mais 

funcionais e biodegradáveis, além de menos onerosos, surgindo então os líquidos iônicos 

biocompatíveis, com cátions colinio (Ch), efedrínio e oxazolinio, e ânions derivados de 

aminoácidos, ácidos orgânicos e ácidos graxos (Fukaya et al, 2007; Imperato et al, 2007; Pernak 
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et al, 2007); os solventes eutéticos (deep eutectic solvents), que se formam a partir da mistura de 

duas substâncias, que apresenta um ponto de fusão menor que as substancias sozinhas, tendo 

como exemplo a mistura molar 1/2 cloreto de colina (ChCl) e uréia (Abbott et al, 2003), ou de 

ChCl e glicerol (Shahbaz et al, 2011); e os líquidos iônicos reversíveis (switchable), que se 

formam com o borbulhamento de CO2 em um líquido (ou mistura) neutro, sendo reversível com 

aquecimento ou passagem de N2 ou argônio no LI, um exemplo a formação do DIMCARB (N,N-

dimetilamonio N’,N’-dimetilcarbamato) pela passagem de CO2 em dietilamina, ou então a mistura 

de um derivado de amidina, como o DBU (1,8-diazabicicloundec-7-eno) e um álcool, como 

butanol ou hexanol (Blasucci et al, 2010; Hart et al, 2010; Olivier-Bourbigou et al, 2010). Até 

agora, nenhum trabalho sobre extração de saponinas de matrizes vegetais por líquidos iônicos 

como solventes ou co-solventes foi publicado. 

 

2.5) MÉTODOS DE CONCENTRAÇÃO 

Uma terceira etapa é a concentração das saponinas através da partição destas entre 

extratos aquosos (com álcoois já removidos por evaporação) e n-butanol. Etapas adicionais 

podem ser realizadas, como a precipitação por solventes, a formação de complexos, a 

adsorção em resinas macroporosas (Jia & Lu, 2008) ou em sílicas baseadas em líquidos 

iônicos (Tian et al, 2009), a separação por membranas, a pré-concentração por ponto de névoa 

(Quina & Hinze, 1999), a separação bifásica aquosa e/ou o fracionamento por coluna de 

espuma. Posteriormente, pode-se realizar a purificação de cada saponina através de métodos 

cromatográficos, sendo que estes, na sua maioria, ainda estão limitados a escala analítica 

(Hostettmann & Marston, 2005; Güçlü-Üstündag & Mazza, 2007). Exceções são os estudo de 

Du & Gao (2006), Decroos et al (2007) e Qi et al (2010) que utilizaram cromatografia 

preparativa para a purificação destes compostos. 

 
A precipitação de saponinas pode ocorrer tanto em soluções etanólicas pela adição de 

acetona ou éter etílico quanto em soluções aquosas pelo uso de acetato de chumbo ou 

hidróxido de bário (Oleszek, 2000; Dobbins, 2002). Já os complexos são formados na 

presença de colesterol (Micich et al, 1992; Hwang & Damodaran, 1994) e de beta-

ciclodextrina (Lee et al, 2006; Brewster & Loftsson, 2007). Estratégias indiretas de 

concentração também já foram realizadas como a utilização de PVPP (polivinilpirrolidona, 

Sagesaka et al, 1994) e a lavagem da fração butanólica com uma solução 1% p/v de NaOH 

(Gosmann et al, 1995) para remoção de compostos fenólicos. 
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2.5.1) Separação por Membranas 

Os processos de separação por membranas, como microfiltração, diafiltração, 

ultrafiltração e nanofiltração são baseados na permeabilidade seletiva da membrana em relação ao 

tamanho do metabólito, que pode variar de 1 nm até 10 µm, ou então com massas molares entre 

0,1 a 100 kDa, tendo como força-motriz a pressão  de 1 a 35 bar (Kumar, 2007; Li & Chase, 

2010). 

 
Muir e colaboradores (2002) elaboraram uma patente para concentração de saponinas de 

quinoa testando processos de ultra- e nanofiltração, alcançando os melhores resultados com 

membranas de 0,3 kDa, recuperando 99% das saponinas no retentado. Yapo e colaboradores 

(2007) utilizaram membranas com massa molar de corte de 10 kDa em soluções ricas em pectina 

de beterraba para separar as saponinas no permeado, possivelmente devido a baixa concentração 

destas, pois San Martín e Briones (1999) afirmam que maiores concentrações saponinas 

possibilitam a geração de micelas, que poderiam ser retidas por membranas de ultrafiltração de 

10-30 kDa.  Similarmente, alguns autores como Marciani et al (2000), Kamstrup et al (2000), San 

Martín et al (2008), e Stuardo & San Martín (2008) utilizam o sistema de ultrafiltração com 

membranas de 10 kDa para concentração das saponinas de quilaia e de quinoa. Apenas Kim e 

colaboradores (2003) realizaram uma etapa de ultrafiltração (100 kDa) e uma de diafiltração (20 

kDa) na concentração de saponinas de quilaia e Yucca shidigera , sendo a primeira para remoção 

de proteínas e polissacarídeos, e a segunda etapa para remoção de polifenóis, sais e açúcares.  

 

2.5.2) Separação por Sistemas Aquosos Bifásicos 

A pré-concentração por ponto de névoa é a etapa posterior à extração micelar, onde o 

aumento de temperatura (no caso de surfactantes não-iônicos) favorece a separação das micelas da 

solução formando duas fases, uma rica em surfactante (fase supramolecular) e outra rica em sal 

(fase salina), podendo ser necessário a adição de sal para induzir a separação. Caso a fase micelar 

se torne muito viscosa, podem ser empregados agentes de diluição como água, metanol, etanol e 

acetonitrila para facilitar sua manipulação (Quina & Hinze, 1999; Ballesteros-Gómez et al, 2010). 

Fang e colaboradores (2000) observaram que com adição de 0,5% p/v de sulfato de sódio a 

eficiência de extração de ginsenosídeos alcançava a 100%, obtendo uma material 7 vezes mais 

concentrado, enquanto que o ponto de névoa induzido apenas por temperatura só conseguia uma 

eficiência próxima dos 80% e uma concentração apenas 2 vezes maior do que o material inicial. 

Já Sun e colaboradores (2007b) utilizaram cloreto de sódio (20% p/v) para auxiliar no ponto de 

névoa, concentrando 13,2 vezes e recuperando 98% do ácido glicirrízico. Enquanto Choi e 

colaboradores (2003) adicionaram sulfato de amônio (40% p/v) ao extrato de ginseng e obtiveram 

um fator de concentração de 35 vezes. 
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A separação em sistema bifásico aquoso ocorre similarmente à extração líquido-líquido. O 

sistema é geralmente composto por polímeros e sal, ou dois polímeros incompatíveis 

(polietilenoglicol e dextrana), sendo que a partição das moléculas vai depender das suas 

propriedades físico-químicas, como hidrofobicidade e carga, e da composição do sistema, como o 

tipo e a concentração do polímero e/ou do sal (Hatti-Kaul, 2000). Han e colaboradores (2008) 

reportaram o uso de sistema bifásico aquoso (adição de 1,12 g de PEG 4000, 1,2 g de K2HPO4 em 

0,2 mL de etanol a 12 mL de extrato aquoso de Momordica charantia) onde depois de 

homogeneizada e centrifugada, a fase salina foi lavada com etanol 95% por três vezes. As fases 

alcoólicas foram reunidas e mantidas em repouso a 4ºC para precipitação de sal residual, sendo 

centrifugada e evaporada para isolamento das saponinas. Infelizmente, neste trabalho não há 

relato sobre fator de concentração nem da recuperação das saponinas. 

 

Outras possibilidades de sistemas baseados em partição são: (i) o sistema líquido trifásico, 

em que se utiliza uma fase orgânica, um polímero, sal inorgânico e água, como Shen et al (2007), 

que separou ácido glicirrízico testando sistemas usando 2-etil hexanol, tributilfosfato e óxidos de 

trialquilfosfinas como fase orgânica, polietileno glicol e sulfato de amônio, (ii) ou então como Liu 

et al (2010b) que separou saponinas esteroidais utilizando éter de petróleo como fase orgânica, 

etanol 30% e sulfato de amônio; e (iii) o sistema bifásico sem adição de PEG, apenas alcoóis e 

sais, como descrito por Tianwei et al (2002), que utiliza sistemas com 60% etanol ou 2-propanol e 

15% sulfato de amônio ou fosfato monobásico de potássio alcançando a recuperação de 92% de 

glicirrizina na fase superior etanólica. 

 

2.5.3) Fracionamento por Coluna de Espuma 

A espuma consiste em um grande número de pequenas bolhas dispersas em uma fase 

líquida contínua, separadas por uma fina película. Sua estabilidade depende principalmente da 

resistência a perda (drenagem) do solvente do filme líquido que envolve o gás (Costa, 1999). 

Assim, o uso de coluna de espuma (Figura 16) tem como premissa a concentração de soluções por 

adsorção preferencial em uma interface gás-líquido criada por aspersão de ar ou gás inerte pela 

solução, formando uma espuma estável rica no surfactante (Grieves, 1975; Singh & Rizvi, 1995).  

 

Costa (1999) conseguiu concentrar em até 10 vezes as saponinas de quilaia, utilizando 

uma coluna de 175 cm de altura e 2,5 cm de diâmetro interno com uma vazão de ar comprimido 

de 22,60 mL/min, passando por uma solução com concentração de 80 mg/L de saponinas a pH 3 

durante 3,5h. Yan e colaboradores (2011) realizaram a separação das saponinas do chá por este 

método só que em 2 etapas: a primeira com vazão de ar de 150 mL/min e 65ºC obtendo uma 
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maior concentração (3,47), e na outra etapa, eles aumentaram a vazão para 200 mL/min e 30ºC, 

uma maior recuperação das saponinas (65,2%). Thompson (2004) e Backleh-Sohrt et al (2005) 

demonstraram que o uso da coluna de espuma com auxílio de saponinas também pode ser 

interessante para concentração de outras moléculas, como catequinas, ésteres de faradiol, 

carotenóides, cafeína, alcalóides indólicos e canabinóides. 

 
Figura 16 – Interface entre solução com bolhas e espuma em uma coluna de espuma 

 
Utilizando esta propriedade espumógena das saponinas, uma nova abordagem tem sido 

utilizada, a microespuma (colloidal gas aphrons), gerada a partir de intensa agitação (5 a 10 mil 

rpm), composta normalmente de 65% gás e com diâmetro das bolhas entre 25 e 300 µm, e que 

tem sido utilizado como um novo solvente verde (Save & Pangarkar, 1994; Jauregi & Varley, 

1999). As saponinas proporcionam uma microespuma mais estável (10 min) do que as geradas por 

outros surfactantes (4-5 min) (Kommalapati et al, 1996). A microespuma já foi utilizada para 

recuperação de proteínas e carotenóides (Jauregi et al, 1997; Alves et al, 2006), e até mesmo 

como carreador de oxigênio em cultivos de bactérias (Park et al, 2009). 
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CAPÍTULO 3 – MATERIAIS E MÉTODOS 

3.1) MATERIAIS 
Ao todo 38 plantas, sob formas variadas, foram adquiridas no comércio de acordo com 

a Tabela 4, e tiveram suas identidades certificadas pela Profª Ana Cláudia Vieira, do 

Laboratório de Farmacognosia da Faculdade de Farmácia da UFRJ, através de exame 

microscópico das plantas, para assim poderem ser utilizadas no preparo de extratos. 

 
Tabela 4 – Plantas utilizadas para o estudo de saponinas 

Nome vulgar Nome científico Parte utilizada 
Estado na 
compra Local de obtenção 

Alcaçuz Glycyrrhiza glabra L. raiz pó Mercado local 
Alho Allium sativum L. bulbo inteiro Comércio popular 

Alho porro Allium porrum L. bulbo (talos) inteiro Comércio popular 
Amaranto Amaranthus cruentus L. semente inteiro Embrapa 
Amendoim Arachis hypogaea L. semente inteiro Mercado local 

Aveia Avena sativa L. semente flocos Comércio popular 
Berinjela Solanum melongena L. fruto + semente inteiro Comércio popular 

Beterraba (f) Beta vulgaris L. folha inteiro Comércio popular 
Beterraba (t) Beta vulgaris L. tubérculo inteiro Comércio popular 

Bucha Luffa cylindrica M. Roem. fruto inteiro Fazenda (MG) 
Calêndula Calendula officinalis L. flores inteiro Mercado local 

Cará Dioscorea alata L. tubérculo inteiro Comércio popular 
Castanha-da-

índia 
Aesculus hippocastanum L. semente inteiro Mercado local 

Cebola Allium cepa L. bulbo inteiro Comércio popular 
Centella Centella asiatica (L.) Urb partes aéreas pedaços Mercado local 

Chá verde Camellia sinensis (L.) Kuntze folhas pedaços Mercado local 
Ervilha Pisum sativum L. semente inteiro Mercado local 
Fáfia Pfaffia paniculata Kuntze. raiz rasurado e pó Mercado local 

Feijão azuki Vigna angularis (Willd.) Ohwi 
& H.Ohashi 

semente inteiro Mercado local 

Feijão preto Phaseolus vulgaris L. semente inteiro Comércio popular 
Ginseng Panax ginseng C.A.Mey raiz pó Santos Flora (SP) 
Girassol Helianthus annuus L. flores inteiro Comércio popular 

Grão-de-bico Cicer arietinum L. semente inteiro Mercado local 
Guaraná Paullinia cupana Kunth. semente pó Comércio popular 

Hera Hedera helix L. partes aéreas inteiro Nova Friburgo/RJ 
(Fazenda Prof Daniel) 

Juá Ziziphus joazeiro Mart. casca e tronco pedaços e pó Mercado local 
Lentilha Lens culinaris Medik. semente inteiro Mercado local 

Lírio Lilium pumilum "híbrido 
asiático" Navona 

bulbo inteiro Bulbos André Boersen 
(Sendas) 

Maracujá Passiflora alata Curtis folha pedaços Mercado local 
Mate Ilex paraguariensis A. St.-Hil. folha pedaços Mercado local 

Periandra Periandra mediterranea (Vell) 
Taub 

raiz rasurado e pó Santos Flora (SP) 

Pimenta Capsicum frutescens L. fruto + semente inteiro Comércio popular 
Quilaia Quillaja saponaria Mollina casca tronco rasurado Santos Flora (SP) 
Quinoa Chenopodium quinoa Will.  semente inteiro Mercado local 
Sisal Agave sisalana Perrine ex 

Engelm. 
folha inteiro Jardim Botânico (JBRJ) 

Soja Glycine max L. semente inteiro Mercado local 
Tribulus Tribulus terrestris L. folhas pó Mercado local 

Unha-de-gato Uncaria tomentosa DC. casca rasurado Mercado local 
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Os solventes e reagentes utilizados foram: acetona, éter etílico, ácido sulfúrico, ácido 

acético, ácido fosfórico, clorofórmio, metanol, etanol 95%, hidróxido de sódio, vanilina e 

cloreto de sódio (Vetec); butanol, acetonitrila (Tedia); óleo de soja (Perdigão), Span 20 

(Fluka), Tween 80 e diosgenina (Sigma), Triton X-100 (Isofar) e ácido bórico (Pró-químicos). 

 

3.2) EQUIPAMENTOS 
Os equipamentos utilizados no presente trabalho estão relacionados a seguir: 

• Centrífugas Fanem modelo 204-NR e Eppendorf modelo 5804R; 

• Espectrofotômetros Hach modelo DR/4000 UV, Shimadzu modelo UV-1800 e BEL Photonics 

SP 2000 UV; 

• Incubador com agitação e controle de temperatura (Shaker) Certomat BS-1; 

• Tensiômetro Krüss K-100 com banho termostatizado Julabo F32;  

• Ultrafreezer CL120-80V; 

• Liofilizador Terroni Enterprise I; 

• Balança analítica Ohaus Adventurer; 

• Liquidificador Arno com lâminas modificadas; 

• Peneira Granutest com abertura de 0,50 mm (32 Mesh Tyler ~ nº de aberturas da 

peneira/polegada) 

• Banho termostatizado Tecnal TE-2005; 

• Sistema de água ultrapura Millipore Simplicity; 

• Banho de ultrassom Odontobras 2840D (40 kHz); 

• Evaporador Rotativo TE-210 acoplado a bomba de vácuo TE-0581, ambos Tecnal; 

• Refratômetro Abbe de Bancada, modelo Q-767B, e Estufa de secagem, Quimis; 

 

3.3) MÉTODOS ANALÍTICOS 
3.3.1) Teor de Saponinas Totais 

Para determinação das saponinas totais pelo método da vanilina-ácido sulfúrico 

(Makkar et al, 2007), é necessário que as plantas sejam secas, cominuídas e peneiradas de 

forma a manter a mesma granulometria para preparar em seguida os extratos butanólicos de 

acordo com o esquema apresentado na Figura 17. A granulometria de 32 Mesh Tyler foi 

escolhida por um diâmetro de partícula intermediário utilizado na literatura (Ong & Len, 

2003; Zhao et al, 2007). Este processo têm 5 etapas principais: desengraxe, possui a função de 

remoção de lipídeos; extração, utilizando uma solução metanol/água (1/1) para obtenção das 

saponinas e outros componentes; após a remoção do resíduo sólido e do metanol, há a etapa 
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de lavagem com clorofórmio para remoção das possíveis agliconas formadas pela hidrólise 

das saponinas; partição com butanol, grande parte dos glicosídeos, saponinas e flavonóides, se 

distribuem para fase butanólica, permanecendo na fase aquosa apenas açúcares; e após a 

remoção do butanol e ressuspensão em água, a liofilização de um extrato rico em saponinas. 

Assim a presença de sapogeninas triterpênicas e esteroidais, além de fitoesteróis, que podem 

resultar em falso positivos na análise, pode ser evitada. 

 
Figura 17 – Preparo do extrato rico em saponinas 

 
Outra possível interferência nesta análise é a presença de catequinas e 

dihidrochalconas em proporções de compostos fenólicos no extrato butanólico acima de 15% 

(Sarkar & Howarth, 1976; Sun et al, 1998). Neste caso, há necessidade da inclusão de uma 

etapa logo após a partição com butanol que seria a lavagem com solução aquosa de NaOH 1% 

(p/v) (Gosmann et al, 1995), em que os flavonóides são ionizados e distribuídos para a fase 

aquosa. 

 
A determinação das saponinas totais nos extratos foi efetuada pela adição de 165 µL 

de amostra (solução diluída 50 vezes em metanol 80%) a 165 µL de solução etanólica 8%p/v 

de vanilina e em seguida, a adição de 1,65 mL de solução aquosa 72% de H2SO4 (previamente 

preparada e resfriada). A solução ácida resultante foi mantida aquecida a 60ºC por 10 

minutos. A curva padrão foi realizada com diosgenina 0,5g/L, sendo a absorbância detectada 

pelo espectrofotômetro em 544 nm. 
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3.3.2) Teor de Compostos Fenólicos Totais (ou Fenóis Totais) 

A maioria dos extratos butanólicos pode apresentar saponinas e compostos fenólicos, e 

por isso a concentração de fenóis totais foi determinada (em triplicata) pelo método de Folin-

Denis (Waterman & Mole, 1994).  A 10 µL de amostra foram adicionados 1,69 mL de água 

deionizada e 0,2 mL de uma solução saturada de Na2CO3 (previamente preparada). A solução 

foi homogeneizada e a seguir foram adicionados 0,1 mL de reagente de Folin-Denis (10% p/v 

tungstato de sódio, 2% p/v ácido fosfomolibdico e 5% v/v de ácido ortofosfórico, previamente 

preparada). O sistema foi mantido na ausência de luz por exatos 30 minutos. A curva padrão 

foi realizada com ácido tânico 0,1g/L, sendo a absorbância detectada pelo espectrofotômetro 

em 760 nm. 

 

3.3.3) Teor de Açúcares Redutores Totais 

Para detectar a degradação das saponinas, foram feitas análises em triplicata de 

açúcares redutores totais em solução. A 1 mL de amostra (solução diluída 20 vezes) em tubo 

de Folin-Wu foram adicionados 1 mL da mistura 4:1 das soluções aquosas A (2% p/v 

NaHCO3, 1,5% p/v tartarato duplo de sódio e potássio, 3% p/v Na2CO3 anidro e 14,25% p/v 

Na2SO4 anidro) e B (2% p/v CuSO4 5H2O e 18% p/v Na2SO4 anidro), respectivamente. Em 

seguida, a mistura reacional foi aquecida a 100°C por 10 minutos exatos, resfriada, e a esta 

adicionados 2 mL da solução C (5%p/v (NH4)6Mo7O24, 5%v/v H2SO4 concentrado e 0,6% p/v 

Na2HAsO4 • 7H2O, previamente preparada, mantida a 37ºC por 2 dias) com intensa agitação, 

até total desprendimento gasoso. O volume total foi completado a 25 mL com água destilada. 

A curva padrão foi realizada com glicose 1g/L, sendo a absorbância detectada pelo 

espectrofotômetro em 540 nm (Somogyi, 1952). 

  

3.3.4) Índice de Emulsificação 

A 4 mL de óleo de soja foram adicionados 4 mL de solução aquosa de saponinas com 

uma concentração de 0,1 g/L, sendo então agitados em vortex por 2 minutos (2500 rpm). 

Após 24 horas, o índice de emulsificação (IE) foi calculado como sendo a razão entre a altura 

da camada em emulsão (hemuls) e a altura total da mistura (htotal), como descrito na equação 

abaixo (Cooper & Goldenberg, 1987; Sarubbo et al, 2006).  

100××××====
total

emuls

h

h
IE  
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3.3.5) Tensão Superficial 

A determinação da tensão superficial foi realizada utilizando o tensiômetro segundo o 

método da placa. Para cada amostra analisada foram necessários 40 mL de extrato com uma 

concentração de 0,1 g/L de saponinas, mantidos a temperatura ambiente (25ºC). O equipamento 

foi previamente calibrado com água destilada (Fontes, 2008).  

 

3.3.6) Atividade Antimicrobiana 

A atividade antimicrobiana foi realizada pela Prof Daniela Sales Alviano no Laboratório 

de Estruturas de Superfície de Microrganismos no Instituto de Microbiologia/UFRJ. O método 

utilizado foi o teste de difusão em ágar (drop test), onde 10 µL de amostra (50 mg/mL) foram 

colocadas no centro de cada placa de Petri, previamente inoculadas com Aspergillus niger, 

Candida albicans, Escherichia coli e Staphylococcus aureus, e incubadas a 30ºC por 24 h, sendo 

depois o diâmetro de inibição de crescimento medido em mm (Hili et al, 1997).  

 

3.3.7) Concentração Micelar Crítica (CMC) 

A CMC foi determinada por dois métodos: o método do tensiômetro, com diluições 

sucessivas dos extratos de saponinas até manutenção de valor constante da tensão superficial 

(Sarubbo et al, 2006) e por espectrofotometria, conhecido como titulação turbidimétrica, através 

da medida da transmitância a 450 nm (Abed et al, 2004), sempre utilizando água como controle.  

 

3.3.8) Atividade Antioxidante 

A atividade antioxidante foi determinada pelo método de DPPH (1,1-difenil-2-picril 

hidrazil). Este método mede a habilidade de captura de radicais livres, utilizando uma solução 

etanólica 0,3 mM de DPPH como radical livre estável e com alguma coloração (roxo) para 

detecção no espectrofotômetro. Assim, as amostras solubilizadas em etanol (1430 µL) são 

adicionadas a 570 µL de solução de DPPH, com medida da absorvância em 518 nm depois de 

30 min no escuro. Para cada concentração de amostra é necessário que se realize um “ensaio 

em branco” para se descontar a absorvância da própria amostra, sendo preciso apenas 

substituir a solução de DPPH por etanol. Por outro lado, também deve ser feito um “ensaio 

controle”, onde nesse caso, substitui-se a amostra por etanol (Silva et al, 2005). A 

porcentagem de descoloração do DPPH (%AA) pelas amostras foi calculada de acordo com a 

fórmula abaixo. 

1001% ×




















 −−=
CONTROLE

BRANCO

Abs

AbsAbs
AA  
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Assim, plotando %AA x concentraçãoes das amostras, foi obtido uma reta de 

regressão linear, que possibilita o cálculo do EC50, que significa qual quantidade de amostra 

é necessária para diminuir a absorbância do DPPH em 50%. 

 

3.3.9) Determinação do Colesterol 

A análise de colesterol foi realizada através de um método espectrofotométrico 

utilizando um kit enzimático que contém lipase, colesterol oxidase e peroxidase, tendo como 

padrão uma solução de colesterol de 200 mg/mL (Moreau et al, 2003). Inicialmente, 20 µL de 

amostra é adicionado a 2,0 mL de reativo de trabalho (0,5 mL de 4-aminofenazona 0,025 M + 

19 mL água + 0,5 mL fenol 0,055 M + 0,2 mL reativo enzimático), e incubados a 37 ºC em 

um banho-maria por 60 minutos, e depois detectados em espectrofotômetro a 505 nm. A 

concentração de colesterol é calculada de acordo com a fórmula abaixo. 

200
).(

).(
)/( ×=

PadrãoAbs

AmostraAbs
dLmgColesterol  

 

3.3.10) Determinação de Triton X-100 

Para detectar a concentração de Triton X-100 nos extratos, há duas possibilidades: 

espectrofotometria e índice de refração. Utilizando a espectrofotometria, os comprimentos de 

onda recomendados (254, 275, 278 e 283 nm) para determinação do Triton tem a interferência 

das saponinas, com a sobreposição dos valores de absorbância. Com isso, foi utilizado o 

índice de refração em um refratômetro. Foi feita uma curva de calibração utilizando soluções 

hidroalcoólicas (30% v/v) de Triton X-100 variando a concentração de 2 a 60% v/v. Nos 

valores obtidos no refratômetro das amostras com Triton X-100, foram descontadas os valores 

de índice de refração referentes às concentrações de alguns interferentes como o carbonato, as 

saponinas e a solução hidroalcoólica. 

 

3.3.11) Produção de Agliconas por Hidrólise Ácida 

A hidrólise das saponinas foi realizada com um método adaptado de Rothrock et al 

(1957) com a adição de 100 mL de solução HCl 8N (78,8% v/v) a 100 mL de extrato, a 60ºC 

por 8 h. O material em suspensão foi filtrado, ressuspenso em DMSO, particionado em 

clorofórmio e concentrado no rota-evaporador. O material final foi solubilizado minimamente 

em metanol, recristalizado em água e liofilizado.  
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3.3.12) Atividade Enzimática 

3.3.12.1) Lipase 
A atividade da lipase foi estimada mediante a variação de absorbância a 410 nm em 

espectrofotômetro devido à hidrólise do p-nitrofenil laurato (p-NFL) com uma concentração 

de 0,162 mg.mL-1 em tampão fosfato de potássio (0,05 M), pH 7,0 (Meirelles, 1997). O 

substrato (p-NFL) foi preparado solubilizando 0,018 g deste em 1 mL de dimetilsulfóxido 

(DMSO). Em seguida, uma alíquota foi diluída 100 vezes em tampão fosfato de potássio 

(0,05 M). Para determinação da atividade, foi adicionado 0,2 mL da solução da enzima em 1,8 

mL do substrato previamente aclimatado a 37ºC por 15 minutos, e através da variação da 

absorvância acompanhada em espectrofotômetro a 410 nm contra o branco de reação, foi 

monitorado a quantidade de produto formado durante 100 segundos. 

 

O cálculo da atividade foi realizado utilizando a equação abaixo: 

( )
A

R

Vt

VfDAbs
A

*)(

***

∆
∆=  

onde: 

A = atividade da enzima (U.L-1), onde 1 Unidade enzimática (1U) é a quantidade de enzima capaz 

de produzir 1µmol de p-nitrofenol por  minuto nas condições de ensaio; 

∆Abs = variação de absorvância no intervalo de tempo ∆t (em minutos) transcorrido durante a fase 

de aumento linear da absorvância; 

D = diluição da solução enzimática; 

VR = volume (mL) do meio reacional total. 

VA = volume (mL) da solução enzimática utilizado no ensaio. 

f = fator de conversão (245,1 µmol/L) 

 
3.3.12.2) Protease 

A atividade de protease foi estimada mediante a variação de absorvância a 428 nm em 

espectrofotômetro devido à hidrólise da azocaseína com uma concentração de 1 g.L-1 em 

tampão universal, no pH ótimo da protease. A 10 mL de substrato foram adicionados 10 mL 

de solução enzimática diluída 2000 vezes e incubou-se a mistura por 20 minutos a 40ºC em 

banho-maria, retirando 3 alíquotas de 1 mL aos 10 minutos e mais 3 alíquotas ao final da 

reação. A cada amostra retirada, é adicionado 0,5 mL de solução de tricloroacético (TCA) 

20%, objetivando a precipitação de proteínas não hidrolisadas pelas proteases. Em seguida, as 

amostras foram centrifugadas a 1358,4 g por 15 minutos (Brígida, 2010). Ao fim da 
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centrifugação, 1 mL do sobrenadante foi transferido para um novo tubo ao qual foi adicionado 1 

mL de KOH 5N. A leitura de absorvância das amostras deve ser feita contra um branco no qual a 

solução de TCA deve ser adicionada antes da solução enzimática.  O cálculo da atividade foi 

realizado utilizando a equação abaixo: 

( )
01,0**)(

min10min20

AVt

AbsAbs
A

∆
−=  

onde: 

A = atividade da enzima (U.L-1), onde 1 Unidade enzimática (1U) é a quantidade de enzima capaz 

de promover o aumento de 0,01 na absorvância que a amostra apresenta em relação ao branco por  

minuto nas condições de ensaio; 

Abs = absorbância média no intervalo de tempo transcorrido durante a fase de aumento linear da 

absorbância; 

VA = volume (mL) da solução enzimática utilizado no ensaio. 

∆t = tempo decorrido (em minutos) 

 
3.3.12.3) Amilase 

A atividade amilolítica foi medida pelo método do ácido dinitrosalicílico – DNS 

(Miller, 1959), que determina a concentração de açúcares redutores provenientes da hidrólise 

do amido. Depois de incubar 135 µL de uma solução de amido solúvel 1% a 40ºC junto de 15 

µL de preparado enzimático, foi adicionado 400 µL de DNS a mistura, e mantidos a 90ºC por 

10 min. Finalmente, foi acrescentado 1,5 mL de água destilada e a absorvância obtida foi 

quantificada a 540 nm em espectrofotômetro, frente a uma curva-padrão realizada com 

glicose (0,5 a 10 µmoles/mL). Uma unidade de atividade enzimática (U) equivale a 

quantidade de enzima que forma 1µmol de glicose (produto) em 1 minuto (Castro, 2010). 

 

3.3.13) Determinação do Grau de Hidrólise (e Síntese) 

3.3.13.1) Materiais Hidrofóbicos 
Para determinar o grau de hidrólise e de síntese dos materiais hidrofóbicos por lipases 

na presença de saponinas, transcorrido 4 horas de reação, os experimentos foram realizados 

em triplicatas, e cada réplica foi utilizada na titulação potenciométrica para determinar no 

caso da hidrólise os ácidos graxos livres (AGL) sendo gerados, e no caso de síntese, quanto de 

AGL está sendo consumido. A titulação foi realizada adicionando as amostras em álcool 

quente neutralizado, completando 50 mL de solução, e os grupos ácidos são neutralizados 

com solução 1M NaOH até detecção do ponto final a pH 10,2 (no caso do uso de óleos 
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vegetais ou do próprio ácido esteárico possuidor deste pKa) (Kanicky & Shah, 2002; Osawa & 

Gonçalves, 2006) ou até pH 4,8, que é o pKa do ácido acético. O grau de hidrólise (GHL) foi 

calculado segundo a equação abaixo, tendo como base ácido oleico: 

2,28% 0 ×−=
M

AGLAGL
GHL t  

 
onde o branco, AGL0, correspondeu ao volume (mL) de NaOH 1 M necessário para neutralização 

do material hidrofóbico sem hidrólise; AGLt foi o volume (mL) de NaOH 1M para neutralização 

do material que foi hidrolisado em determinado tempo após a adição da enzima e M foi a 

quantidade (g) do material hidrofóbico inicial. 

 

Já o rendimento da síntese (RS) foi calculado segundo a equação abaixo: 

1001%
0

×







−=

A

A
RS R  

 
onde o branco, A0, correspondeu ao volume (mL) de NaOH 1 M necessário para neutralização do 

material hidrofóbico sem ação da lipase; AR foi o volume (mL) de NaOH 1M para neutralização 

do material que ainda não foi utilizado para síntese do éster em determinado tempo após a adição 

da enzima. 

 
3.3.13.2) Materiais Protéicos 

Para determinar o grau de hidrólise das proteínas pelas proteases na presença de 

saponinas, transcorrido 2 horas de reação, alíquotas de 1 mL de hidrolisado foram inativadas 

pela adição de 0,5 mL de solução de ácido tricloroacético (TCA) 20% e centrifugadas para 

remoção do material insolúvel precipitado pelo TCA. Neste sobrenadante e no hidrolisado 

proteico foram determinados o teor de proteínas solúveis no filtrado utilizando o método de 

Lowry (Lowry et al, 1951), expresso em mg/L de albumina de soro bovino. O grau de 

hidrólise (GHP) foi calculado segundo a equação abaixo:  

( )
100*

)(
%

0

0

PSP

PSPS
GHP

Total

t

−
−=  

 
onde o branco, PS0, correspondeu à quantidade de proteína solúvel no substrato apenas na 

presença de água, nas condições do ensaio; PSt foi a quantidade de peptideos solúveis no 

hidrolisado em determinado tempo após a adição da enzima e PTotal foi a quantidade de proteína 

total no hidrolisado em determinado tempo após a adição da enzima. 
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3.3.13.3) Materiais Amiláceos 
Para determinar o grau de hidrólise dos materiais amiláceos pelas amilases na presença 

de saponinas, transcorrido 2 horas de reação, alíquotas de 1 mL de hidrolisado foram 

centrifugadas, e o sobrenadante foi analisado para determinação do teor de açúcares redutores 

por DNS, expresso em µmol/L de glicose. O grau de hidrólise (GHA) foi calculado segundo a 

equação abaixo:  

100*
***

*)(
% 0

fTPM

VGRGR
GHA t −=  

 
onde o branco, GR0, correspondeu à concentração (mg/mL) de açúcar redutor soluvel no 

substrato apenas na presença de água, nas condições do ensaio; GRt foi a concentração de 

açúcares redutores totais no hidrolisado em determinado tempo após a adição da enzima; V, 

volume de solução (mL); M, massa (g) de substrato; P, teor de amido determinado na 

literatura; T, teor de massa seca; f , é o fator de conversão de amido em glicose (1,111 g 

glicose/g amido). 

 

3.4) PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS 

3.4.1) Screening de matérias-primas 
Nesta etapa inicial, foram preparados 38 extratos das plantas escolhidas obtidos de 

acordo com a Figura 17 (subitem 3.3.1). Os extratos liofilizados (5 mg) foram ressuspensos 

em 2 mL de solução metanol/água (80/20), permitindo avaliar o teor de saponinas totais e de 

fenóis no extrato butanólico, e por conseqüência a porcentagem de saponinas na planta, que 

seria a porcentagem de extrato butanólico obtido multiplicado pela proporção de saponinas 

neste, conforme a equação abaixo: 

100
5,2

%
..

.. ××= SapTot

DesengMat

ButExtr
Conc

Massa

Massa
Saponinas  

Além da porcentagem de saponinas nas plantas, outros critérios foram estudados para 

pré-seleção das plantas como a redução da tensão superficial da água (72 mN/m) e o índice de 

emulsificação, utilizando dois surfactantes comerciais, Span 20 e Tween 80, como padrão de 

comparação. Os extratos que apresentaram resultados superiores em pelo menos um dos 

critérios estudados seguiram para a determinação de atividade antimicrobiana. Ao final, os 

dois extratos escolhidos, juá e sisal, atenderam os critérios selecionados, além de pertencerem 

a agrobiodiversidade brasileira e possibilitarem a idéia de desenvolvimento sustentável das 

espécies.  
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3.4.2) Caracterização das Saponinas 
3.4.2.1) Concentração Micelar Crítica (CMC) 

Para avaliação da atividade superficial dos extratos ricos em saponinas foi feita a 

determinação de CMC dos extratos escolhidos de juá e sisal, e de mais dois, ginseng e quilaia, já 

que estes apresentam vasta documentação na literatura. No presente trabalho, foram comparados 

os resultados obtidos pelo método do tensiômetro com os obtidos pelo método 

espectrofotométrico (turbidimétrico). Como ambos apresentaram resultados similares, com uma 

variação de 10 a 20% entre os métodos, os testes seguintes, onde se estudaram as alterações da 

CMC das saponinas do juá e do sisal em função da variação da temperatura, do pH e da 

concentração de NaCl (%p/v) nos extratos foram realizados pelo método turbidimétrico utilizando 

26 diluições desde 10 g/L até 0,001 g/L, com detecção da tensão superficial da CMC e das 

variações de ± 20% de sua concentração. Para a variação de pH, foi utilizado o tampão universal 

(Britton & Robinson, 1931) que apresenta uma ampla faixa de pH (3 a 11). 

 
Para realização destes testes, foi feito um planejamento experimental composto central, 

constituído de 17 experimentos para cada extrato, como mostrado na Tabela 5. Este tipo de 

planejamento consiste de uma parte referente ao planejamento fatorial 2k (neste caso k = 3, pois 

são três fatores), com 8 (23) ensaios fatoriais, 6 (2k) ensaios axiais e 3 ensaios no ponto central. 

Os valores dos níveis associados aos ensaios axiais (-1,68 e +1,68) são calculados a partir da 

rotabilidade (α): α = (2k)1/4. Já os pontos centrais são incluídos para possibilitar a estimativa do 

erro do planejamento, em um número entre 3 e 5 (Calado & Montgomery, 2003). Os resultados 

foram analisados através do software STATISTICA 6.0. 

 
Tabela 5 – Análise da variação de CMC utilizando planejamento composto central 

Ensaios -1,68 -1 0 +1 +1,68 
T (ºC) 23,2 30,0 40,0 50,0 56,8 

pH 3,6 5 7 9 10,4 
% NaCl 0 1 2,5 4 5 

 

3.4.2.2) Atividade Antioxidante 
O teste de atividade antioxidante foi realizado tanto no extrato bruto (saponinas + 

compostos fenólicos) quanto no extrato purificado (saponinas), de juá e sisal, tendo como padrões 

ácido ascórbico, ácido tânico, Epigalocatequina galato (EGCG) e diosgenina. As amostras 

solubilizadas em etanol em concentrações variando de 1 a 10000 µg/mL.  

 
3.4.2.3) Complexação com Colesterol 

Inicialmente foi preparada uma solução etanólica de 2 g/L de colesterol a qual foi 

adicionada uma solução também etanólica de saponinas de juá e de sisal em concentrações 

variando de 0,1, 0,5, 1, 2, 5 e 200 g/L, sendo homogeneizadas no vortex a 2500 rpm por 2 min. 
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Depois o material foi centrifugado a 10000 rpm, o sobrenadante separado e analisado quanto ao 

teor de colesterol. 

 
3.4.2.4) Concentração Inibitória Mínima (CIM) 

A determinação da concentração inibitória mínima dos extratos butanólicos e das 

saponinas de juá e de sisal foram realizados com base na metodologia padrão internacional das 

Normas M27-A2 (NCCLS, 2002a), M38-A (NCCLS, 2002b) e M7-A6 (NCCLS, 2003), do 

CLSI/NCCLS (Clinical and Laboratory Standards Institute) descrita para cada um dos 

microrganismos: Pseudomonas aeruginosa (ATCC 9027), Escherichia coli (ATCC 8739), 

Staphylococcus aureus (ATCC 6538), Bacillus subtilis (ATCC 6633), Salmonella choleraesuis 

(ATCC 10708), Aspergillus niger (ATCC 16404) e Candida albicans (ATCC 10231), tendo 

ciprofloxacina e anfotericina B como padrões antimicrobianos controle. Todos os testes foram 

conduzidos pela Prof Daniela Sales Alviano no Laboratório de Estruturas de Superfície de 

Microrganismos no Instituto de Microbiologia/UFRJ. 

 

Para observação da CIM sobre os microrganismos, foram feitas diluições seriadas (1:2) 

dos extratos butanólicos, das saponinas e das substâncias padrão com concentração inicial de 12,5 

mg/mL em meio de cultivo RPMI – 1640 (DIFCO) com glutamina e sem bicarbonato, tamponado 

a pH 7,0 em 25ºC com MOPS (ácido 3-[N-morfolino]propanosulfônico) para fungos e Mueller 

Hinton – 2 g de infusão de carne, 17,5 g de caseína e 1,5 g de amido por litro - para bactérias.  

 

As bactérias foram crescidas em BHI sólido por 24 horas a 37ºC. O inóculo inicial foi 

obtido através de suspensão em água para determinar a D.O. de 0,08 – 0,1 em 625nm 

(1x108UFC/mL), e depois feitas diluições do inóculo inicial (1:20 de meio de cultura líquido 

Mueller Hinton) para obtenção do inóculo final de 5x106 UFC/mL. A cada poço foi adicionado 

10µL do inóculo em um volume final de 110µL de meio líquido Mueller Hinton adicionado em 

cada extrato e saponina nas suas respectivas diluições, onde foi obtida uma suspensão de 5x105 

UFC/mL. 

 

Os fungos foram crescidos em ágar Sabouraud por 48 horas em temperatura ambiente. O 

inóculo inicial foi obtido através de suspensão em água para determinar a D.O. de 0,08 – 0,1 em 

530nm. Foram feitas diluições do inóculo 1:50 (10µL em 500µL de meio de cultura RPMI) e 1:20 

(100µL em 2000µL de meio). Em cada poço foi adicionado 100µL do inóculo, em um volume 

final de 200µL de meio de cultura RPMI adicionado com cada extrato e saponina em suas 

respectivas diluições, obtendo uma suspensão de 5,0x102 a 2,5x103 UFC/mL.  
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Após o período de incubação, a CIM é determinada visualmente pela turvação e pela 

adição de Resazurina (0,005% em PBS pH 7.2) para todos os microrganismos testados.  

 
3.4.2.5) Composição das Saponinas 

A análise da composição das saponinas foi realizada por espectrometria de massas em 

ressonância ciclotrônica de íons por Transformada de Fourier com ionização por eletrospray (ESI 

FT-ICR MS), conduzida pela consultora Rosana Cardoso e Boniek Gontijo da Gerência de 

Química do CENPES/PETROBRAS. Uma amostra de 2 mg das saponinas liofilizadas de juá e 

sisal (com todos os fenóis removidos por lavagem com NaOH 1%) foi dissolvida em 10 mL de 

metanol. Desta solução, 500 µL foram transferidos para um frasco de 1 mL, e diluídos com 

metanol contendo 0,1% de hidróxido de amônio apara análise no modo negativo (ESI (-)). Esta 

solução resultante foi injetada no espectrômetro LTQ FT Ultra (Thermo Scientific, Bremen, 

Alemanha), nas seguintes condições:  

Parâmetros ESI (-) 

Iso Spray Voltage 3,10 kV 

Tube Lens -39 V 

Voltagem do Capilar -100 V 

Temperatura do Capilar 275ºC 

 

3.4.3) Extração das Saponinas  
 
3.4.3.1) Extração com solventes orgânicos verdes 

Como a intenção desta tese é utilizar estratégias verdes e limpas de processamento, os 

solventes escolhidos foram água e etanol 95%. Para determinar qual a melhor proporção entre 

esses solventes na extração das saponinas do juá e do resíduo mucilaginoso do sisal, foram 

fixados alguns parâmetros como: relação matéria-prima/solvente de 1/5 (0,2); temperatura, 50ºC; 

velocidade de agitação, 200 rpm; e tempo, 4 horas. As variações foram de 0, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 

40, 50, 60, 70, 75, 80, 85, 90, 95 e 100% v/v etanol. De forma a evitar interferências nas análises 

de saponinas e fenóis totais, estas foram realizadas com as amostras previamente lavadas com 

clorofórmio para remoção de agliconas. 

 

Após a seleção da melhor composição de solventes, foi realizado um novo 

planejamento experimental composto central variando alguns parâmetros como temperatura, 

velocidade de agitação e relação matéria-prima/solvente, como demonstrado pela Tabela 6, 

em um total de 4 horas de extração. As variáveis de resposta avaliadas foram o teor de 

saponinas, fenóis e açúcares redutores totais. 
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Tabela 6 – Otimização da extração de saponinas do juá utilizando planejamento composto central 

Ensaios T 
(°C) 

Agitação 
(rpm) 

Juá/ 
Solvente 

1 38 140 0,20 
2 38 140 0,30 
3 38 260 0,20 
4 38 260 0,30 
5 62 140 0,20 
6 62 140 0,30 
7 62 260 0,20 
8 62 260 0,30 
9 30 200 0,25 
10 70 200 0,25 
11 50 100 0,25 
12 50 300 0,25 
13 50 200 0,166 
14 50 200 0,334 

15 (C) 50 200 0,25 
16 (C) 50 200 0,25 
17 (C) 50 200 0,25 

 

Com os principais parâmetros otimizados, foi realizado o estudo da cinética da extração 

das saponinas do juá e do sisal, analisando as mesmas variáveis de resposta anteriores em 

intervalos de tempo de 15, 30, 45, 60, 90, 120, 150, 180, 240, 300, 360, 480 e 1440 minutos, que 

depois foram comparados com dois experimentos realizados no Soxhlet usando água e etanol 95% 

separadamente. Além disso, foi feito um ensaio para avaliar quantas extrações seriam necessárias 

para alcançar o máximo de recuperação de saponinas. 

 
3.4.3.2) Extração com líquidos iônicos e análogos 

Nesta etapa foram preparados líquidos iônicos biocompatíveis e solventes eutéticos 

com intuito de serem alternativas mais eficientes na extração de saponinas do que água e 

etanol. Os líquidos iônicos foram preparados através da adição lenta de um ácido orgânico 

sobre bicarbonato de colina (ChHCO3 76%) sob agitação durante 12h, e depois mantida 

agitação para finalizar a reação por mais 48h. Como a reação é estequiométrica, foi calculada 

a proporção de água presente nos LI, com exceção do acetato de colina (ChAc, 2,08%), que 

grande parte da água foi removida por rotaevaporação a vácuo: salicilato de colina (ChSal, 

22,4%); citrato de colina (ChCit, 19,14%); succinato de colina (ChSuc, 24%); lactato de 

colina (ChLac, 29,32%); hexanoato de colina (ChHex, 24,19%); benzoato de colina (ChBz, 

23,61%); butirato de colina (ChBut, 26,72%); malonato de colina (ChMal, 25,15%); oxalato 

de colina (ChOx, 26,5%); propionato de colina (ChProp, 28,21%); e fenilacetato de colina 

(ChPhAc, 23,61%). 
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Os solventes eutéticos foram preparados adicionando um composto doador de 

hidrogênio a ChCl em um proporção molar de 2/1, e aquecendo a mistura até 100ºC. As 

misturas utilizadas como solventes foram apenas as que se mantiveram liquefeitas a 

temperatura de 25ºC, como as que utilizaram glicerol, uréia, etileno glicol, ácido acético, 

ácido malônico, ácido oxálico, ácido fenilacético, ácido propiônico e ácido láctico, sendo esta 

última com presença de 5,84% de água. 

 

Após o preparo dos líquidos iônicos e análogos, foram fixados alguns parâmetros para 

escolha do solvente mais efetivo na extração de saponinas de juá e do resíduo mucilaginoso 

seco de sisal, como temperatura 40ºC, agitação 200 rpm, tempo 24h, relação matéria-

prima/solvente 1/5, conteúdo de co-solvente de 50%, sendo comparados com água e etanol 

30%. Assim, com o líquido iônico ou seu análogo escolhido, foi realizado um planejamento 

de misturas (Tabela 7) para determinar qual seria a melhor proporção entre este solvente, água 

e etanol para extração das saponinas. 

 

Tabela 7 – Planejamento de misturas de extração de saponinas por líquidos iônicos ou análogos 
Ensaios Água Etanol Solvente 

1 1 0 0 
2 0 1 0 
3 0 0 1 
4 0,33 0,67 0 
5 0,33 0 0,67 
6 0 0,33 0,67 
7 0,67 0,33 0 
8 0,67 0 0,33 
9 0 0,67 0,33 
10 0,33 0,33 0,33 
11 0,67 0,167 0,167 
12 0,167 0,67 0,167 
13 0,167 0,167 0,67 
14 0,33 0,33 0,33 

 

Com a melhor proporção definida, foi realizado o estudo da cinética da extração das 

saponinas do juá e do sisal, analisando as mesmas variáveis de resposta anteriores em intervalos 

de tempo de 15, 30, 45, 60, 90, 120, 150, 180, 240, 300, 360, 480 e 1440 minutos. Depois foram 

avaliadas a relação matéria-prima/solvente (1/5, 1/10, 1/20, 1/30, 1/40 e 1/50) e a temperatura (30, 

40, 50, 60 e 70ºC), com as condições anteriores fixas. 
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3.4.3.3) Comparação dos métodos de extração 
Com intuito de comparar a extração orbital simples com outros métodos de extração, o 

estudo da cinética de extração foi repetido, mantendo o tempo de 3 horas, com o auxílio de 

ultrassom.  A influência do tensoativo Triton X-100 (5% v/v) na extração também foi testada. Os 

intervalos de tempo adotados no experimento com o shaker foram 15, 30, 60, 120 e 180 minutos, 

e no experimento com o ultrassom foram de 5, 10, 15, 30, 45, 60, 90, 120, 150 e 180 minutos.  

Com as condições escolhidas anteriormente fixadas, as concentrações de Triton X-100 foram 

variadas de 0, 0.5, 1, 2.5, 5, 7.5, 10, 15, 20, 25 e 30% v/v para se maximizar a recuperação de 

saponinas. 

3.4.4) Concentração das Saponinas  

3.4.4.1) Pré-concentração por Ponto de Névoa 
Após a extração micelar das saponinas, a próxima etapa é a concentração dessas e 

posterior remoção do Triton X-100. Para isso, um total de 22 sais foram testados, em uma 

concentração de 20% p/v, para auxiliar a separação de uma fase rica em surfactantes (saponinas e 

Triton X-100) e outra fase rica em sais. Estes sais foram escolhidos por ter um custo baixo e 

serem amplamente utilizados em alimentos e cosméticos, como: MgCl2, MgSO4, Na3PO4, 

Na2SO4, NaCl, Na2CO3, NaHCO3, NaNO3, (NH4)2SO4, NH4Cl, NH4NO3, K2CO3, K2SO4, KNO3, 

KCl, KHCO3, CaCl2, citrato de sódio, acetato de sódio, citrato de potássio, acetato de potássio e 

acetato de amônio. Para cada sal foi determinado em que temperatura ocorria a separação de fase 

(cloud point). Para cada fase, foi analisado o teor de compostos fenólicos e saponinas, além de 

medido o volume, e portanto, possibilitando o cálculo de três coeficientes: K, coeficiente de 

partição; α, fator de concentração; e V, razão volumar. 
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Depois que o sal responsável pela maior concentração de saponinas foi escolhido, foram 

testadas diferentes concentrações deste sal, como 5, 10, 15, 20, 25 e 30% p/v, repetindo as 

mesmas análises, e também verificando a variação do cloud point. 

 

Com a concentração do sal definida, foram testados alguns adsorventes, como Sílica gel 

60 e Amberlites XAD-2 e FPX-66 com o objetivo de remover o máximo de Triton X-100 dos 

extratos concentrados. As condições destes ensaios foram: 4 mL dos extratos concentrados, 0,8 g 

de adsorvente, 50ºC, 2h, 200 rpm (Cheetham, 1979). Ao escolher o adsorvente que promove 

maior remoção de Triton X-100, foi realizado um planejamento composto central variando 
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parâmetros como temperatura e concentração do adsorvente, como demonstrado pela Tabela 8, 

mantendo fixos tempo e agitação do ensaio anterior. 

 

Tabela 8 – Otimização da adsorção de Triton dos extratos concentrados utilizando planejamento composto central 

Ensaios Concentração 
(%) 

T (ºC) 

1 10 30 
2 10 50 
3 30 30 
4 30 50 
5 5,86 40 
6 34,14 40 
7 20 25,86 
8 20 54,14 

9 (C) 20 40 
10 (C) 20 40 
11 (C) 20 40 

 
Com estes parâmetros otimizados, foi realizado o estudo da cinética de adsorção de Triton 

X-100 dos extratos concentrados de juá e de sisal, analisando as mesmas variáveis de resposta 

anteriores em intervalos de tempo de 30, 60, 90, 120, 180, 240 e 360 minutos. Também foi 

verificada a possibilidade de reutilização do adsorvente, sendo que após seu uso, este foi lavado 

sucessivamente por 2 vezes com etanol 95% por 30 minutos e nas mesmas condições ótimas de 

adsorção de cada extrato, para promover a dessorção de Triton X-100, e depois reciclando o 

adsorvente limpo para remoção de mais Triton dos extratos concentrados. 

 

Como o Triton X-100 tem um custo elevado, outros surfactantes como Span 20 e 80, 

Tween 20 e 80, além de PEG 1500, 4000 e 6000, foram testados com objetivo de comparar o fator 

de concentração e o coeficiente de partição na extração bifásica aquosa.  As condições do ensaio 

foram: a adição de 2,5 mL solução hidroalcoólica (30% v/v) do surfactante ou polímero em 

concentrações de 15% p/v e 1 g de carbonato de sódio anidro a 2,5 mL extrato hidroalcoolico 

(30% v/v) de resíduo mucilaginoso de sisal, com posterior homogeneização em vortex a 2500 

rpm. No caso do juá, a concentração do polímero ou surfactante utilizada é de 30% p/v. 

 

3.4.4.2) Coluna de Espuma 
Foi realizado um planejamento experimental composto central, com intuito de 

explorar quais seriam os limites de alguns parâmetros como volume inicial de extrato, vazão 

de ar e concentração relativa de saponinas no extrato, onde 100% seria o extrato sem diluição 

com etanol 30%, durante 15 min de processamento, podendo ser visualizados na Tabela 9. 
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Tabela 9 – Planejamento composto central exploratório da concentração de saponinas por coluna de espuma 

Ensaios 
Volume 

(mL) 
Vazão Ar 
(mL/min) 

Conc. 
Saponinas 

(%) 
1 70 600 25 
2 70 600 75 
3 70 1000 25 
4 70 1000 75 
5 100 600 25 
6 100 600 75 
7 100 1000 25 
8 100 1000 75 
9 60 800 50 
10 110 800 50 
11 85 460 50 
12 85 1140 50 
13 85 800 8 
14 85 800 92 

15 (C) 85 800 50 
16 (C) 85 800 50 
17 (C) 85 800 50 

 

A partir disso, foram realizados mais 2 planejamentos composto central, uma para o 

sisal e outro para juá, sumarizados na Tabela 10. 

 
Tabela 10 - Planejamento composto central da concentração de saponinas por coluna de espuma 

Ensaios SISAL JUÁ 
Volume 

(mL) 
Vazão Ar 
(mL/min) 

Conc. 
Saponinas (%) 

Volume 
(mL) 

Vazão Ar 
(mL/min) 

Conc. 
Saponinas (%) 

1 85 800 70 85 400 20 
2 85 800 90 85 400 40 
3 85 1200 70 85 800 20 
4 85 1200 90 85 800 40 
5 115 800 70 115 400 20 
6 115 800 90 115 400 40 
7 115 1200 70 115 800 20 
8 115 1200 90 115 800 40 
9 75 1000 80 75 600 30 
10 125 1000 80 125 600 30 
11 100 660 80 100 260 30 
12 100 1340 80 100 940 30 
13 100 1000 63,2 100 600 13,2 
14 100 1000 96,8 100 600 46,8 

15 (C) 100 1000 80 100 600 30 
16 (C) 100 1000 80 100 600 30 
17 (C) 100 1000 80 100 600 30 

 

Com as condições definidas, outros parâmetros foram testados com intuito de aumentar o 

fator de concentração das saponinas, como testar outros valores para vazão de ar (400, 600 e 800 

mL/min para o juá, e 1000, 1200 e 1400 mL/min para o sisal); pH (3, 4, 5, 6, 7, 8, 9, 10 e 11 

ajustado com NaOH 6M ou HCl 8N), e a presença dos anéis de Raschig (5, 15 e 25g). Com esses 

dados obtidos, foram realizados estudo da cinética de concentração durante 6 horas (sisal) e 9 
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horas (juá) em duas concentrações: no caso do sisal, o extrato etanólico do resíduo mucilaginoso e 

o próprio resíduo líquido do sisal; no caso do juá, o extrato etanólico e o extrato pré-concentrado 

com adição de 20% carbonato de sódio. Além disso, a vazão de ar foi diminuída até um valor 

mínimo que produzisse alguma bolha na coluna, sendo aumentado em sistema gradiente apenas 

quando a taxa de saída de espuma não permanecia constante. 

 

3.4.4.3) Separação por Membranas 
A concentração pelo sistema de membranas foi realizada com apoio de Bruno Santos e da 

Prof Denise Freire do Laboratório de Biotecnologia Microbiana, do Instituto de Química/UFRJ. 

Foi utilizado o Millipore Labscale TFF System UF (Millipore, Billerica, USA), com as 

membranas Biomax 10 (50 cm², Millipore, Pellicon XL) para ultrafiltração com corte de 10 kDa, 

e Durapore 0,45 (50 cm², Millipore, Pellicon XL) para microfiltração. As membranas foram 

lavadas antes e depois de seu uso com NaOH 0,1M por 20 minuros, e depois com água destilada. 

Foram utilizados volumes de 100 mL de extrato, onde todos foram filtrados para remover 

particulados, e no caso do resíduo líquido de sisal também passaram por microfiltração (25 psi, 30 

min). Com a membrana de ultrafiltração (30 psi) foi realizado um estudo da cinética de 

concentração dos extratos. 

 

3.4.5) Aplicação das Saponinas  

3.4.5.1) Alteração de Atividade Enzimática 
Com objetivo de investigar a possibilidade do uso de saponinas em aplicações 

relacionadas à área de alimentos, foi feito um estudo sobre como estas poderiam atuar sobre um 

complexo enzimático do trato digestivo, a pancreatina, que possui ação amilásica, proteásica e 

lipásica. Para isso, foi comparada a alteração de várias concentrações de saponinas (0.001, 0.005, 

0.01, 0.1 e 0.5%) sobre atividade da pancreatina (0,05%) atuando sobre vários substratos (amido, 

azocaseína e p-nitrofenil laurato) também em várias concentrações distintas. Também foi feita 

uma hidrólise ácida das saponinas, simulando as condições no estômago, com concentrações de 

substratos fixas (amido, 0,1%; azocaseína, 0,025%; p-NFL, 0,504 mM), e de agliconas 

(diosgenina, juá e sisal) com as mesmas variações das saponinas. 

 

Similarmente, com intuito de verificar o uso de saponinas em cosméticos foi feito o 

mesmo estudo em relação a atuação destas sobre a colagenase, normalmente presente nas matrizes 

extracelulares junto com proteínas e glicosaminoglicanas que podem atuar sobre a 

microcirculação (Wilkinson & Brown, 1999). 
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3.4.5.2) Hidrólise e/ou Síntese enzimática 
Já que as saponinas proporcionam alguma modificação na atividade enzimática foi 

verificado então como seria a ação da pancreatina e alguma enzima com função similar (Stargen, 

amilase, Genencor; Papaína, protease, Vetec; Lipozyme CALB, lipase, Novozymes) sobre alguns 

substratos cotidianos como:  

• Carne, leite, soja, feijão preto, gelatina, farinha de trigo, gema e clara de ovo � Proteases 

• Milho, arroz, farinha de trigo, batata, mandioca e amido � Amilases 

• Azeite, óleo de soja e manteiga � Lipases 

 

As condições de reação foram 2 g de substrato, 10 mL água a 200 rpm durante 2 horas no 

caso de amilases e proteases, e de 4 horas para as lipases. A temperatura foi de 40ºC para 

pancreatina, Stargen e Lipozyme CALB, e de 50ºC para a papaína. 

 

No caso da síntese foram utilizados as lipases Lipozyme TL e Novozym 435, ambas da 

Novozymes, para produção de acetato de butila, a partir de ácido acético e n-butanol relação 

molar 1/1, adicionado de água (45% volume total), 37ºC, 200 rpm, 4h (Salah et al, 2007), e para 

produção de biodiesel, a partir de ácido esteárico e etanol, na relação molar 1/3, 37ºC, 200 rpm, 

4h (Ribeiro et al, 2011). 
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CAPÍTULO 4 – RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

4.1) SCREENING DE MATÉRIAS-PRIMAS 

4.1.2) Seleção preliminar dos extratos 
A viabilidade do uso de saponinas em aplicações diversas está diretamente relacionada a 

disponibilidade de plantas facilmente cultiváveis com altas concentrações de saponinas. Assim, a 

seleção preliminar dos extratos teve como critérios a apresentação de teores de saponinas iguais 

ou superiores a 2%; índices de emulsificação acima de 50% e tensão superficial abaixo de 46 

mN/m, que foram os valores obtidos de uma solução 0,1 g/L de Span 20. Os resultados obtidos 

foram organizados na Tabela 11, onde os destacados em negrito atenderam a pelo menos 1 

critério, e os destacados em vermelho atenderam os 3 critérios (Figura 72, Anexo). 

 
Os resultados relativos ao teor de saponinas, quando comparado com os dados de 

literatura, foram bastante variados, sendo que os teores obtidos para as amostras de alho, 

amaranto, aveia, berinjela, calêndula, cará, girassol, juá, maracujá, mate, periandra, quilaia e 

tribulus encontravam-se nas faixas de valores das referências. Esta variação pode ter ocorrido 

devido à utilização de extratos butanólicos brutos, que em alguns casos podem apresentar 

agliconas (triterpenos e esteróides) possivelmente geradas durante o processamento dos materiais. 

Outra explicação possível é a falta de clareza da maioria dos artigos em relatar o teor de saponinas 

em suas matérias-primas, já que muitos visam o estudo fitoquímico de saponinas desconhecidas, 

fazendo seu isolamento, purificação e determinação estrutural, informando apenas quantidade de 

matéria-prima utilizada, de extrato butanólico e das saponinas isoladas, o que nem sempre 

representa a quantidade total presente no extrato.  

 
Para se realizar os testes de atividade surfactante foi mantida a concentração de 0,1 g/L, 

pois esta concentração já seria ou estaria bem próxima da CMC (Mitra & Dungan, 1997; Decroos 

et al, 2007) e proporcionaria alterações significativas na tensão superficial e provavelmente no 

índice de emulsificação. Como existem poucos dados na literatura avaliando o poder surfactante 

das saponinas, foram introduzidos dois surfactantes comerciais para se ter uma comparação. 

Decroos e colaboradores (2007) citaram valores de tensão superficial de soyasaponinas entre 50,1 

e 54,7 mN/m nas concentrações entre 0,085 e 0,19 g/L, que são muito próximos do encontrado 

(49,19 mN/m) para a soja neste trabalho. Já Mitra & Dungan (1997) relataram uma tensão 

superficial para quilaia de 43,5 mN/m, similar ao obtido nesta tese (42,56 mN/m), sendo ambos na 

mesma concentração. Van de Ven e colaboradores (2011) obtiveram para as saponinas da 

castanha da índia na concentração de 0,1 g/L uma tensão superficial de 52,2 ± 0,8 mN/m, próximo 

ao valor encontrado neste trabalho (54,60 mN/m ± 0,63). 
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Tabela 11 – Comparação do teor e atividade surfactante das saponinas das matérias-primas utilizadas 

 Extrato butanolico Saponinas 
final (%) 

Índice de 
Emulsificação 

(%) 

Tensão superficial 
(mN/m) 

% Saponinas Totais % Fenóis 

Alcaçuz  52,32 ± 3,26 37,8 ± 4,55 2,70 ± 0,30 47,70 ± 0,84 46,76 ± 0,77 
Alho  75,05 ± 4,36 16,74 ± 0,82 0,18 ± 0,01 46,95 ± 1,69 47,92 ± 0,45 
Alho poro  66,53 ± 4,72 24,93 ± 0,59 3,10 ± 0,22 51,72 ± 2,44 45,45 ± 0,56 
Amaranto  88,23 ± 7,11 3,29 ± 0,50 0,10 ± 0,01 47,00 ± 0,64 46,85 ± 0,52 
Amendoim  76,44 ± 5,43 13,39 ± 1,31 0,89 ± 0,06 47,41 ± 1,22 41,52 ± 0,15 
Aveia  70,32 ± 2,75 0 0,21 ± 0,01 44,94 ± 2,27 46,14 ± 0,20 
Berinjela  77,89 ± 1,00 2,49 ± 0,55 0,41 ± 0,01 47,46 ± 2,40 49,40 ± 0,38 
Beterraba (f)  73,57 ± 6,12 19,62 ± 2,05 0,92 ± 0,08 47,80 ± 0,75 48,30 ± 0,15 
Beterraba (t)  86,26 ± 4,58 0 0,50 ± 0,03 47,36 ± 0,13 42,52 ± 0,41 
Bucha  61,2 ± 5,49 16,74 ± 1,80 0,19 ± 0,02 43,10 ± 2,44 37,81 ± 0,30 
Calêndula  46,37 ± 3,43 47,91 ± 3,95 0,68 ± 0,05 53,39 ± 1,20 36,12 ± 0,32 
Cará  65,58 ± 1,60  25,28 ± 1,47 0,10 ± 0,02 50,00 ± 0,78 48,72 ± 0,53 
Castanha-da-índia   80,38 ± 3,54 15,24 ± 1,55 3,60 ± 0,23 45,48 ± 0,73 54,60 ± 0,63 
Cebola  63,34 ± 1,92 30,24 ± 1,63 0,43 ± 0,01 46,99 ± 0,99 59,83 ± 0,27 
Centella  73,36 ± 0,93 19,92 ± 1,84 1,96 ± 0,12 45,56 ± 0,97 44,85 ± 0,85 
Chá verde  47,35 ± 1,29 45,88 ± 1,26 0,68 ± 0,13 45,35 ± 0,10 40,79 ± 0,51 
Ervilha  84,58 ± 3,25 5,19 ± 0,64 0,94 ± 0,04 48,27 ± 1,28 42,50 ± 0,52 
Fáfia  89,46 ± 0,14 5,31 ± 0,73 1,74 ± 0,01 52,12 ± 3,00 42,99 ± 0,04 
Feijão azuki  77,49 ± 5,38 11,84 ± 1,30 0,79 ± 0,05 47,89 ± 1,74 52,29 ± 0,60 
Feijão preto  84,00 ± 7,60 9,42 ± 0,78 0,64 ± 0,06 48,24 ± 1,24 37,12 ± 0,18 
Ginseng  86,45 ± 0,50 11,43 ± 1,50 8,86 ± 0,01 47,84 ± 0,53 44,29 ± 0,56 
Girassol  74,15 ± 6,77 16,68 ± 1,70 0,50 ± 0,10 44,19 ± 0,10 51,56 ± 0,72 
Grão-de-bico  88,69 ± 7,90 3,72 ± 0,60 2,03 ± 0,18 47,85 ± 1,84 52,83 ± 0,73 
Guaraná  55,35 ± 1,98 43,31 ± 1,64 0,04 ± 0,01 45,24 ± 0,10 43,63 ± 1,14 
Hera  72,49 ± 5,71 19,51 ± 2,30 1,26 ± 0,10 52,59 ± 1,22 44,83 ± 1,11 
Juá 77,42 ± 5,21 16,00 ± 1,75 3,88 ± 0,26 50,88 ± 2,48 38,03 ± 0,61 
Lentilha 76,99 ± 5,62 13,71 ± 1,25 0,83 ± 0,06 49,97 ± 2,40 41,57 ± 0,41 
Lírio 91,51 ± 8,97 7,62 ± 0,95 0,67 ± 0,07 50,00 ± 1,20 49,54 ± 0,94 
Maracujá 71,02 ± 1,10 19,02 ± 0,78 0,82 ± 0,01 48,57 ± 3,22 43,32 ± 0,71 
Mate 65,26 ± 2,21 33,14 ± 4,26 0,65 ± 0,10 43,65 ± 0,56 39,02 ± 0,65 
Periandra 79,02 ± 5,42 19,93 ± 2,50 1,49 ± 0,38 45,45 ± 0,10 53,06 ± 1,10 
Pimenta 78,74 ± 3,95 13,57 ± 1,70 0,60 ± 0,10 42,54 ± 0,22 39,94 ± 0,45 
Quilaia 77,52 ± 0,65 21,6 ± 0,77 7,16 ± 0,06 54,24 ± 2,40 42,56 ± 0,10 
Quinoa 79,05 ± 5,40 16,81 ± 1,60 0,64 ± 0,04 49,14 ± 0,02 51,04 ± 0,44 
Sisal 62,43 ± 2,99 31,69 ± 2,60 2,87 ± 0,14 50,38 ± 3,06 45,05 ± 1,02 
Soja 78,26 ± 7,48 12,93 ± 1,71 7,28 ± 0,70 50,00 ± 0,02 49,19 ± 0,17 
Tribullus 70,72 ± 3,36 21,21 ± 2,00 1,16 ± 0,05 50,95 ± 2,51 47,74 ± 0,93 
Unha-de-gato  51,26 ± 4,83 47,00 ± 1,17 0,92 ± 0,10 43,02 ± 0,11 34,30 ± 0,82 
Span 20 - - - 53,04 ± 0,58 40,53 ± 0,57 
Tween 80 - - - 53,09 ± 0,51 31,40 ± 0,21 

 

Em uma correlação mais geral, cerca de 71% dos extratos ricos em saponinas conseguiram 

promover uma diminuição na tensão superficial de 25 a 35 mN/m, comparando-se com a água 

pura (72 mN/m), mas apenas 47% destes conseguiram promover uma emulsificação com índice 

maior que 50%. Isso indica que apesar das saponinas conseguirem diminuir a tensão superficial, 

estas sozinhas não mantêm um grande volume emulsificado. Talvez com concentrações maiores 

de saponinas, ou menor quantidade de fase hidrofóbica, ou com auxílio de outros surfactantes e/ou 

espessantes, estas possam estabilizar melhor um sistema em emulsão. 



 90

4.1.3) Atividade Antimicrobiana 
A partir da seleção preliminar das plantas, foi realizado o teste de atividade antimicrobiana 

em alguns dos extratos, utilizando 10 µL de uma solução com uma concentração de 50 mg/mL do 

extrato liofilizado, utilizando como controle positivo a anfotericina B (1 mg/L). A anfotericina B 

foi escolhida como controle positivo por ser um antifúngico macrocíclico poliênico capaz de 

promover a morte celular pela interação com o ergosterol presente na membrana fúngica, 

aumentando sua permeabilidade (Martinez, 2006), ação esta muito semelhante à das saponinas. 

Para garantir que apenas as saponinas estariam sendo avaliadas em sua atividade antimicrobiana, 

sem influência dos compostos fenólicos, que podem gerar um falso positivo por possivelmente 

terem este tipo de atividade principalmente antibacteriana (Cushnie & Lamb, 2005), o extrato 

liofilizado foi solubilizado em metanol e a este foi adicionada uma mistura de acetona/éter etílico 

(1/1 v/v) para precipitação das saponinas, que foram separadas e novamente liofilizadas para a 

análise. Os resultados podem ser visualizados na Tabela 12. 

 

As bactérias Escherichia coli e Staphylococcus aureus também foram testadas, mas 

não foi observado nenhum halo de inibição para os 21 extratos avaliados. Além do controle 

positivo (anfotericina B), os extratos de alcaçuz, castanha-da-índia, ginseng, hera, quilaia e 

tribulus foram utilizados como referências externas já que não integram a agrobiodiversidade 

brasileira.  

 
A atividade antimicrobiana do extrato de juá era esperada, já que Alviano e 

colaboradores (2008) relataram atividade antibacteriana contra Prevotella intermedia, 

Porphyromonas gingivalis, Fusobacterium nucleatum, Streptococcus mutans e Lactobacillus 

casei em uma concentração de 20 mg/mL. Cruz e colaboradores (2007) também verificaram a 

ação antifúngica contra Candida albicans, Candida guilliermondii, Cryptococcus 

neoformans, Fonsecaea pedrosoi e Trichophyton rubrum em uma concentração de 1 mg/mL, 

apesar de neste caso ter sido utilizado extrato aquoso, o que poderia sugerir ação 

antimicrobiana de outros compostos, como flavonóides, triterpenos e alcalóides, além das 

saponinas. No caso do alho poró, Carotenuto e colaboradores (1999) determinaram o ED50 

(concentração de extrato que causa 50% de redução no crescimento fúngico) das saponinas 

isoladas de 30-35 µg/mL contra o fungo Fusarium culmorum, enquanto Matsuura et al (1988) 

obtiveram um CIM de 25 e 400 µg/mL contra Candida albicans e Aspergillus niger para o 

erubosídeo B, e um CIM > 800 µg/mL para o proto-erubosído B, ambas saponinas do alho. 

Apenas Sagesaka e colaboradores (1996) citam a ação das saponinas de chá verde contra o 

fungo Microsporum audouinii tendo uma CIM de 10 µg/mL. 
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Tabela 12 – Atividade antimicrobiana dos extratos por difusão em ágar 

Matérias-primas Candida albicans Aspergillus niger 

Alcaçuz  - - 
Alho 1,3 cm 1,3 cm 
Alho poró 0,8 cm - 
Amaranto - - 
Amendoim - - 
Aveia - - 
Berinjela - - 
Beterraba folha - - 
Beterraba tuberculo - - 
Bucha - - 
Calêndula - - 
Castanha-da-índia  1,4 cm 1,1 cm 
Cebola - - 
Centella - - 
Chá verde - 0,5 cm 
Ervilha - - 
Fáfia  - - 
Feijão Azuki - - 
Feijão preto - - 
Ginseng - 1,3 cm 
Grão-de-bico - - 
Hera  - - 
Juá  1,1 cm 0,5 cm 
Lentilha - - 
Lírio - - 
Maracujá - - 
Mate  - - 
Periandra  - - 
Pimenta  - - 
Quilaia  - 1,8 cm 
Quinoa - - 
Sisal  - - 
Soja  - - 
Tribulus  - - 
Unha-de-gato - - 
Anfotericina B 1,8 cm 2,0 cm 

(-) não houve inibição no crescimento microbiano 
 

Em relação às referências externas, Chapagain e colaboradores (2007) observaram o 

percentual de inibição de crescimento (17,72 a 59,12%) dos fungos fitopatogênicos Pythium 

ultimum, Alternaria solani, Verticillium dahliae e Fusarium oxysporum pela ação das 

saponinas de quilaia em concentração variando de 0,1 a 4% p/v. Sung e Lee (2008) testaram a 

ação antibacteriana dos ginsenosídeos contra Staphylococcus aureus, Staphylococcus 

epidermidis, Salmonella typhimurium e Vibrio vulnificus, e também o efeito sinérgico destes 

com antibióticos comerciais (canamicina e cefotaxima). Já para as escinas não há nenhum 

dado sobre atividade antimicrobiana na literatura. 
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De maneira geral as saponinas têm um poder antimicrobiano limitado, quando 

comparadas a outros metabólitos tais como óleos essenciais. Isso pode ser evidenciado pelo 

trabalho de Hili e colaboradores (1997) que também realizaram o teste antimicrobiano por 

difusão em ágar de óleos essenciais contra Staphylococcus aureus, Escherichia coli, 

Pseudomonas aeruginosa, Schizosaccharomyces pombe, Saccharomyces cerevisiae, Candida 

albicans e Torulopsis utilis. Neste teste, os óleos essenciais de cravo-da-índia (Eugenia 

caryophyllata), tomilho (Thymus vulgaris) e canela (Cinnamomum zeylanicum) apresentaram 

um halo de inibição de crescimento variando de 1,45 a 5,13 cm para as bactérias, e de 3,43 a 

8,00 cm para os fungos. 

 

4.1.4) Seleção Final 
De acordo com os resultados acima obtidos de seleção preliminar e de atividade 

antimicrobiana, há uma drástica redução no número de matérias-primas, de 38 para apenas 8, os 

quais de acordo com os critérios estabelecidos seriam: alho poró, juá, quilaia e sisal pela seleção 

preliminar, e alho, alho poró, castanha-da-índia, chá verde, ginseng, juá e quilaia pela atividade 

antimicrobiana. Contudo castanha-da-índia, ginseng e quilaia são apenas referências externas, 

pois não pertencem a agrobiodiversidade brasileira, por isso foram retiradas da seleção final. 

Considerando que os dados da seleção preliminar têm um peso maior que os de atividade 

antimicrobiana, pois as principais aplicações das saponinas estão relacionadas às suas 

propriedades micelares, ambos chá verde e alho também foram retirados, já que possuíam teor de 

saponinas e índice de emulsificação abaixo do pré-estabelecido. Assim, os extratos escolhidos 

para continuação do trabalho foram juá e sisal, dado que ambos poderiam incentivar a 

conservação e a utilização sustentável da agrobiodiversidade brasileira. 

 

4.2) CARACTERIZAÇÃO DAS SAPONINAS 

4.2.1) Concentração Micelar Crítica (CMC) 
Inicialmente, foi feita a determinação de CMC utilizando o tensiômetro pelo método de 

placa plana (Figura 18) comparando com o turbidimétrico (Figura 19) dos extratos escolhidos, juá 

e sisal, e de duas referências externas, ginseng e quilaia. A comparação dos valores da CMC 

obtidos pelos dois métodos demonstra uma similaridade entre os resultados, com variações 

observadas na faixa entre 4 e 20%, o que pode ser visualizado na Tabela 13. Além da similaridade 

dos resultados, fatores como maior simplicidade operacional e menor quantidade de matéria-

prima utilizada, permitiram a escolha do método turbidimétrico para avaliação de como pH, 

temperatura e concentração de sal em solução podem afetar a CMC. 
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Mitra & Dungan (1997) relataram que a CMC de saponinas de quilaia de diferentes fontes 

comerciais variam entre 0,51 a 0,77 g/L, a 25ºC, mas podendo alcançar 0,35 g/L a 34ºC. Já 

Stanimirova e colaboradores (2011) obtiveram 0,25 g/L como CMC da saponinas de extratos 

comerciais de quilaia, muito similar aos dados aqui encontrados. Essa diferença nos valores de 

CMC deve estar relacionado as metodologias utilizadas: solubilização de diclorofluoresceína 

(Mitra & Dungan, 1997) e tensão superficial. O dado de CMC mais próximo do ginseng foi o 

trabalho de Xiong e colaboradores (2008) obtendo o valor de 0,34 g/L para as saponinas de Panax 

notoginseng, que por apresentar proporções diferentes de cada ginsenosídeo pode justificar as 

diferenças em relação a este trabalho que utilizou extrato butanólico de Panax ginseng.  
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Figura 18 – Determinação de CMC dos extratos ricos em saponinas através do tensiômetro 
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Figura 19 – Determinação de CMC dos extratos ricos em saponinas pelo método turbidimétrico 
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Tabela 13 – Comparação dos CMC dos extratos ricos em saponinas obtidos por dois métodos distintos 
Matérias-primas CMC (g/L) ¹ CMC (g/L) ² Desvio (%) 

Quilaia 0,284 0,315 10,72 
Ginseng 0,627 0,747 19,08 

Juá 1,064 1,110 4,39 
Sisal 0,684 0,545 20,37 

¹ Método pelo tensiômetro; ² Método turbidimétrico 
 

Os resultados da influência de fatores como pH, temperatura e concentração salina sobre a 

CMC podem ser visualizados na Tabela 14. Para cada CMC calculada pelo método 

turbidimétrico, foi medida a tensão superficial relacionada (tensão crítica) ao CMC e às suas 

variações de ± 20%. Assim o extrato de sisal teve uma variação de CMC entre 0,15 a 0,45 g/L, 

com tensões críticas de 33,57 a 45,13 mN/m, enquanto a CMC do extrato de juá flutuou entre 0,08 

e 0,55 g/L e a tensão correlacionada entre 33,94 e 46,52 mN/m. 

 

Para melhor avaliar a influência dos três fatores citados e suas interações sobre a CMC dos 

extratos de juá e sisal no planejamento experimental composto central, foi necessária a utilização 

de ferramentas estatísticas fornecidas pelo programa STATISTICA 6.0.  

 

Tabela 14 – Resultados da análise da variação de CMC e tensão crítica dos extratos de juá e sisal 
utilizando planejamento composto central descrito na Tabela 5 

Ensaios Juá Sisal 

CMC (g/L) Tensão crítica (mN/m) CMC (g/L) Tensão crítica (mN/m) 

1 0,27 ± 0,03 37,28 ± 1,73 0,40 ± 0,08 41,75 ± 0,73 
2 0,18 ± 0,02 41,53 ± 0,43 0,25 ± 0,05 39,63 ± 2,47 
3 0,33 ± 0,03 38,77 ± 1,25 0,45 ± 0,09 41,46 ± 3,84 
4 0,19 ± 0,02 43,95 ± 0,44 0,40 ± 0,08 40,78 ± 1,04 
5 0,32 ± 0,03 35,87 ± 0,14 0,37 ± 0,07 39,43 ± 1,08 
6 0,25 ± 0,03 36,15 ± 0,60 0,28 ± 0,06 35,53 ± 0,26 
7 0,40 ± 0,04 34,96 ± 0,84 0,27 ± 0,06 40,20 ± 2,28 
8 0,39 ± 0,04 38,21 ± 0,43 0,15 ± 0,03 37,14 ± 1,09 
9 0,08 ± 0,01 46,52 ± 1,84 0,29 ± 0,06 45,13 ± 0,80 
10 0,31 ± 0,03 33,94 ± 0,99 0,24 ± 0,05 33,57 ± 2,49 
11 0,39 ± 0,04 34,33 ± 1,14 0,23 ± 0,05 43,61 ± 1,37 
12 0,53 ± 0,05 38,85 ± 0,70 0,30 ± 0,06 41,66 ± 1,04 
13 0,55 ± 0,05 35,35 ± 0,74 0,44 ± 0,08 42,45 ± 2,62 
14 0,22 ± 0,02 43,52 ± 1,61 0,23 ± 0,05 40,84 ± 0,65 

15 (C) 0,12 ± 0,01 37,71 ± 0,88 0,34 ± 0,07 36,50 ± 1,81 
16 (C) 0,21 ± 0,02 35,96 ± 0,71 0,27 ± 0,05 37,99 ± 1,00 
17 (C) 0,17 ± 0,02 36,93 ± 0,71 0,31 ± 0,06 40,06 ± 0,45 

 
Primeiramente, depois de selecionado o modelo estatístico mais completo (nesse caso, 

possui termos lineares, quadráticos e a interação dos termos lineares), gera-se a tabela de ANOVA 

(Análise de Variância Univariável), que fornece duas informações como o R² (coeficiente de 

determinação), que permite verificar o ajuste do modelo; e o p-valor (probabilidade de 

significância), que é função de alguns parâmetros da tabela da ANOVA como SS (soma dos 
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quadrados da variação dos termos), df (grau de liberdade), MS (quadrados médios), MS Erro Puro 

(quadrado médio devido aos erros de ajuste) e F (parâmetro relacionado a distribuição de Fisher-

Snedecor), e indica quais termos são relevantes (estatisticamente significativos), ocorrendo 

quando o p-valor do termo for inferior ao α (nível de significância) de 0,05 (Calado & 

Montgomery, 2003; Rodrigues & Iemma, 2005). 

 

Com a tabela de ANOVA gerada, e percebidos quais termos são estatisticamente 

signficativos, um ajuste ao modelo é realizado, retirando os termos irrelevantes, e por 

conseqüência uma nova tabela é produzida com R² mais próximo de 1 do que o anterior. Como 

este planejamento foi realizado para investigar qual a influência dos fatores externos na CMC das 

saponinas, o nível de significância foi aumentado para 0,1, permitindo que termos marginalmente 

significativos (p-valor entre 0,05 e 0,1) sejam mantidos no modelo final. Nas Tabelas 15 e 16, os 

modelos completo e ajustado da ANOVA podem ser observadas para as CMCs dos extratos de juá 

e sisal, respectivamente. 

 

Tabela 15 - ANOVAs com modelo completo e ajustado para variação do CMC do extrato de juá 
  

 
 

No caso da CMC das saponinas de juá, os termos linear e quadrático da concentração 

salina e do pH, além do termo linear da temperatura se mostraram relevantes e incluídos no 

modelo final. Pela Figura 20, foi observado que em pH neutro, temperatura próxima da ambiente 

(25-30ºC) e concentração salinas entre 2 e 4% p/v, há maior redução nos valores de CMC.  

 

Este comportamento diretamente proporcional entre a CMC e a temperatura indica 

características iônicas das saponinas do juá, o que corresponde aos dados de literatura que cita a 

presença de grupos sulfatos. No caso do pH, a variação do CMC está correlacionada ao pKa dos 

grupos ácidos presentes na saponina, podendo gerar repulsão eletrostática entre os grupos iônicos, 

e assim, aumentando a CMC. Já na presença de NaCl, essa repulsão eletrostática é diminuída, e os 

surfactantes iônicos tem sua CMC reduzida (Mitra & Dungan, 1997). 

Ajuste 
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Figura 20 - Curvas de contorno fixadas no ponto médio: efeitos de pH, temperatura e concentração salina 
sobre o CMC das saponinas de juá 
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Tabela 16 - ANOVAs com modelo completo e ajustado para variação do CMC do extrato de sisal 
  

 
 
Para a CMC das saponinas de sisal, o termo linear da concentração salina em conjunto 

com a interação dos termos lineares de pH e temperatura foram estatisticamente 

significativos, sendo também o termo linear da temperatura como marginalmente 

significativo. O termo linear do pH não foi retirado do modelo devido a sua interação ser 

importante para este. Já a retirada do termo quadrático da concentração salina provocou uma 

diminuição no R² ajustado, sendo por isso mantido no modelo final. Pela Figura 21, foi 

observado que, em pH entre 3 e 4 associado a temperatura próxima da ambiente, pH entre 10 

e 11 em conjunto com temperaturas entre 55 e 60ºC e concentração salinas entre 2 e 6%, há 

maior redução nos valores de CMC. 

 

Alguns trabalhos, como o de Han e Kim (1984) e de Xiong e colaboradores (2008), 

estudaram a influência da concentração salina (9, 11,7 e 29,2 g/L) sobre ginsenosídeos, 

detectando diminuição da CMC e da tensão superficial, além da precipitação das saponinas. 

Sua justificativa foi que a presença de íons afeta a hidratação do surfactante em solução, 

diminuindo a sua solubilidade. Este fato é também corroborado por Mitra & Dungan (1997) 

ao estudar as saponinas de quilaia, mas ao estudar os efeitos de temperatura e pH verificaram 

que estes influenciavam, aumentando a CMC. Nenhum destes trabalhos, entretanto, 

demonstrou simultaneamente os efeitos destes três fatores, não permitindo a visualização das 

interações entre estes e qual sua real relevância para a CMC das saponinas. 

 

 

 

 

Ajuste 
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Figura 21 - Curvas de contorno fixadas no ponto médio: efeitos de pH, temperatura e concentração salina 
sobre o CMC das saponinas de sisal 



 99

Com os modelos ajustados, podemos definir as expressões relativas às CMCs das 

saponinas de juá e de sisal a partir dos coeficientes da curva de regressão, em termos das 

variáveis originais. Nas equações 1 e 2, T é a temperatura, pH é o próprio e S é a 

concentração salina (em %NaCl). 
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Comparando os dados calculados pelos modelos ajustados com os dados 

experimentais no ponto central (T = 40ºC, pH = 7 e % Sal = 2,5), foram obtidos os valores de 

CMC de 0,17 e 0,28 g/L para as saponinas de juá e de sisal, respectivamente, que estão dentro 

das faixas de valores determinados experimentalmente. 

 

4.2.2) Atividade Antioxidante 

Antioxidantes naturais geralmente estão associados a compostos fenólicos, como 

flavonóides e taninos, e vitaminas, como ácido ascórbico, tocoferóis e carotenóides. Por isso, 

como há compostos fenólicos nos extratos de juá e de sisal, foi realizado o teste de atividade 

antioxidante tanto no extrato bruto (saponinas + compostos fenólicos) quanto no extrato 

purificado (saponinas), como observado na Tabela 17. 

 
Tabela 17 – Atividade Antioxidante dos extratos de juá e de sisal 

Amostras EC50 (µg/mL) 
Ácido ascórbico 5,17 

Acido tânico 4,37 
Galato 3-epigalocatequina (EGCG) 4,47 

Diosgenina >10000 
Juá Saponinas + Fenóis 664 

Juá Saponinas >10000 
Sisal Saponinas + Fenóis 1452 

Sisal Saponinas >10000 
 

Ambos os extratos apresentam valores de EC50 muito altos, quer dizer, necessitam de 

muita quantidade de extrato para se ligar aos radicais livres em solução, indicando um poder 

antioxidante baixo. As saponinas do sisal e do juá representaram 25% da atividade antioxidante 

dos extratos brutos correspondentes. Comparando a atividade antioxidante da diosgenina com as 

das saponinas de juá e de sisal na concentração de 10000 µg/mL, estas perderam cerca de 35 e 

43% da atividade. Isso deve ter ocorrido provavelmente pelas saponinas terem a hidroxila do C-3 

glicosilada, o que não acontece na diosgenina que é uma aglicona. 

 

(1) 
(2) 
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Poucas pesquisas relataram atividade antioxidante de saponinas utilizando métodos 

variados de análise, o que dificulta a comparação. Como exemplo, há os trabalhos de Huong et al 

(1998) que investigaram a atividade antioxidante das saponinas do ginseng (Panax ginseng); Sur e 

colaboradores (2001), que reportaram a atividade antioxidante de duas saponinas extraídas das 

raízes de chá (Camellia sinensis); Gulçin et al (2004), compararam vários métodos de análise de 

atividade antioxidante das saponinas de hera com EC50 variando entre 41 e 82 µg/mL; Li et al 

(2009), que relataram a variação da atividade antioxidante de saponinas da semente de chá com o 

pH, que ao ser mais básico aumenta a atividade antioxidante; Chen et al (2010), que 

determinaram atividade antioxidante de extratos de Sapindus mukorossi, rico em saponinas, entre 

5 e 34%, em uma concentração de 10µg/mL; e Xi et al (2008) obtiveram, utilizando extratos 

brutos butanólicos de várias plantas chinesas, os seguintes valores de EC50 (µg/mL): 

Acanthopanax senticosus, 28,12; Aralia taibaiensis, 13,25; Ophiopogon japocicus, 92,68; Panax 

notoginseng, 37,84; Polygonatum odoratum, 36,39 e Poria cocos, 33,61. 

 

4.2.3) Complexação com Colesterol 

Interações de saponinas com esteróis são responsáveis pelas várias atividades biológicas 

das saponinas, como atividade hemolítica e antifúngica. Além disso, as saponinas tem apresentado 

um efeito hipocolesterolêmico em animais e humanos, inibindo sua absorção no intestino pela 

formação de complexos destas com colesterol e sais biliares (Cheeke, 2000; Shi et al, 2004). Por 

isso, foi testado a formação de complexos insolúveis de saponinas de juá e de sisal com colesterol, 

mas em nenhuma concentração de saponina testada foi observada redução da quantidade de 

colesterol, alcançando uma relação em massa saponina/colesterol de 100. Mitra & Dungan (2001) 

corroboraram a idéia da solubilização do colesterol pelas saponinas invés da formação de um 

complexo insolúvel, indicando uma relação saponina/colesterol maior que 500. 

 
Micich et al (1992) propôs a utilização de polímeros ligados covalentemente a saponinas 

em leitos fixos para remoção de colesterol de manteigas solubilizadas em hexano, e precisou de 

uma relação em massa saponina/colesterol de até 211. Neste trabalho eles utilizaram digitonina, 

um glicosídeo cardiotônico, e tomatina, um alcalóide esteroidal, ambos tóxicos, mas que eram 

considerados tipos de saponinas na época. Sundfeld et al (1993) testaram a remoção de colesterol 

de manteiga com saponinas de quilaia em uma concentração de 400 g/L, tendo por isso um 

relação saponina/colesterol de 166. Nas condições reacionais, utilizando uma solução de 

saponinas em pH 4,5, adicionados de 25% p/v de Celite 545 a 280 rpm, 55ºC, 30 mim 

conseguiram a remoção de 75% do colesterol. Neste experimento, a sinergia de Celite e saponina 

de quilaia foi que proporcionou os melhores resultados, pois, ainda com o pH 4,5, apenas com o 

Celite, a remoção de colesterol não ocorre, e só com a solução de saponinas, a remoção é de 16%.  
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4.2.4) Concentração Inibitória Mínima (CIM) 

O método de difusão por ágar é normalmente utilizado para avaliações qualitativas de 

atividade antimicrobiana, apesar de alguns trabalhos indicarem o uso de modelos não-lineares 

para determinação de CIM associando diâmetro da zona de inibição e coeficiente de difusão do 

antibiótico no ágar (Bonev et al, 2008). Mesmo assim, o método de diluição sucessivas com 

adição de um corante que indique viabilidade celular é o mais utilizado para uma análise 

quantitativa (Andrews, 2001).   

 
Poucas saponinas apresentam atividade antimicrobiana, um exemplo disso é que, das 38 

plantas estudadas nesta tese, apenas 7 apresentaram alguma atividade antimicrobiana, e mesmo 

assim em concentrações elevadas (50 mg/mL, ver Anexo, Figura 73). Na determinação da 

concentração mínima inibitória dos extratos butanólicos e das saponinas de juá e de sisal, foram 

utilizados microorganismos recomendados por associações internacionais que regulamentam 

formulações cosméticas (Geis, 2006), incluindo apenas a Salmonella por ser uma bactéria comum 

em contaminações de alimentos (Tabela 18). 

 

Tabela 18 – Concentração inibitória mínima das saponinas de juá e de sisal 

Espécies 
Anfotericina B 

(µg/mL) 
Juá 

(µg/mL) 
Sisal 

(µg/mL) 
Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027 - > 12500 > 12500 

Escherichia coli ATCC 8739 - > 12500 > 12500 
Staphylococcus aureus ATCC 6538 - > 12500 > 12500 

Bacillus subtilis ATCC 6633 - > 12500 > 12500 
Salmonella choleraesuis ATCC 10708 - > 12500 > 12500 

Candida albicans ATCC 10231 0,19 156 > 12500 
Aspergillus niger ATCC 16404 0,38 312,5 > 12500 

 
Na literatura, Alviano e colaboradores (2008) relataram atividade antibacteriana de um 

extrato aquoso de juá com CIM variando de 1,0 a 16,0 mg/mL, e Cruz e colaboradores (2007) 

identificaram atividade antifúngica de extrato similar de juá com CIM variando de 6,25 a 400 

µg/mL. Por ser um extrato aquoso, outros constituintes também devem ter sidos extraídos, como 

os compostos fenólicos, alcalóides e triterpenos, que também apresentam atividade antimicrobiana 

(Cushnie & Lamb, 2005). 

 
Em relação ao sisal a falta de atividade antibacteriana também foi relatada por Santos et al 

(2009) que testaram vários micro-organismos como Staphylococcus aureus, Escherichia coli, 

Pseudomonas aeruginosa, Micrococcus luteus, Salmonella choleraesuis, Bacillus cereus e 

Candida albicans, utilizando 1 mg/mL, e apenas contra levedura teve resultado, alcançando um 

CIM de 390 µg/mL, utilizando o resíduo líquido do sisal e um extrato hidroalcoolico (3/7), 

indicando provavelmente que a aglicona tenha sido responsável pela ação antifúngica. 
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4.2.5) Composição de Saponinas 

Vários métodos cromatográficos, como cromatografia em camada fina bidimensional 

(TLC-2D) e cromatografia líquida de alta eficiência (HPLC), podem ser utilizados para 

determinação da composição de saponinas de uma matriz vegetal, porém é sempre necessária a 

utilização de padrões e o uso de métodos de detecção diferentes do UV-Vis (ultravioleta-vísivel), 

já que a ausência de cromóforos em saponinas, só permite sua detecção entre 200 e 210 nm, o que 

limita os solventes disponíveis para fase móvel (Oleszek, 2002; Oleszek & Bialy, 2006). Assim, o 

uso de técnicas hifenadas, associando HPLC com espectrometria de massas, ou até espectrômetros 

de massas em sequência (MS/MS), começou a ser mais freqüente para análise de saponinas (Van 

Setten et al, 1998; De Combarieu et al, 2002; Liu et al, 2004; Kite et al, 2007; Montoya et al, 

2009; Sagratini et al, 2009; Foubert et al, 2010; Montoro et al, 2010; Wu et al, 2010).  

 

A espectrometria de massas é baseada na ionização de um composto, que em seguida é 

separado com base da razão massa/carga (m/z), e o número de íons que correspondem a cada 

unidade de m/z é registrado na forma de um espectro. Na espectrometria de massas em sequência 

MS/MS, um íon é selecionado na fragmentação inicial, e se fragmenta novamente, gerando íons 

filhos, obtendo informações estruturais da molécula, permitindo assim o uso de amostras 

complexas sem uso prévio de técnicas cromatográficas (Silverstein et al, 2006). Na literatura 

foram identificadas algumas estruturas de saponinas de sisal e de juá (Tabela 19, Figuras 22 e 23), 

que foram tomadas como base na busca da composição de saponinas por espectrometria de 

massas. 

 

Tabela 19 – Dados de m/z de saponinas de juá e de sisal 
Plantas Saponinas m/z Referências 

Juá (1) Jujubogenina 3-O-α-L-arabinofuranosil-(1�2)-[β-D-
glucopiranosil (1�3)]-α-arabinopiranosídeo 

937  
[M(C46H74O17)+ K]+, ou 

921,4  
[M(C46H74O17)+ Na]+ 

Higuchi et al, 1984; 
Schühly et al, 2000 

Juá (2) Jujubogenina 3-O-α-L-arabinofuranosil-(1�2)-[β-D-
glucopiranosil-4-O-sulfato (1�3)]-α-

arabinopiranosídeo 
1055  

[M(C46H73O17 SO3K)+ K] + 
Higuchi et al, 1984 

Juá (3) Jujubogenina 3-O-α-L-arabinofuranosil-(1�2)-[β-D-
glucopiranosil-4-O-sulfato (1�3)]-α-

arabinopiranosídeo-3-Osulfato 
1173  

[M(C46H72O17 2SO3K)+ K] + 
Higuchi et al, 1984 

Juá (4) Joazeirosídeo A 689,0  
[M(C37H63O10)+ Na]+ 

Schühly et al, 2000 

Juá (5) Joazeirosídeo B 1115,4  
[M(C53H88O23)+ Na]+ 

Schühly et al, 2000 

Juá (6) Lotosídeo A 1101,3  
[M(C52H86O23)+ Na]+ 

Schühly et al, 2000 

Sisal (1) Dongnosídeo E 1033 [M - H]- Ding et al, 1989 
Sisal (2) Dongnosídeo D 1165 [M - H]- Ding et al, 1989 
Sisal (3) Dongnosídeo C 1179 [M - H]- Ding et al, 1989 
Sisal (4) Dongnosídeo B 1209 [M - H]- Ding et al, 1993 



 103

Sisal (5) Dongnosídeo A 1341 [M - H]- Ding et al, 1993 
Sisal (6) (25S)-26-(β-D-glucopiranosil)-22-ξ-hidroxifurost-12-

ona-3β-il-O-α-L-ramnopiranosil-(1→4)-β-D-
glucopiranosil-(1→3)-O-[O-b-D-glucopiranosil-

(1→2)]-O-β-D-glucopiranosil-(1→4)-β-D-
galactopiranosídeo 

1409,5  
[M + Na]+ 

Zou et al, 2006 

Sisal (7) (25S)-26-(β-D-glucopiranosil)-22-ξ-hidroxifurost-5-en-
12-ona-3β-il-O-α-L-ramnopiranosil-(1→4)-β-D-
glucopiranosil-(1→3)-O-[O-b-D-glucopiranosil-

(1→2)]-O-β-D-glucopiranosil-(1→4)-β-D-
galactopiranosídeo 

1407,4  
[M + Na]+ 

Zou et al, 2006 

Sisal (8) Hecogenina 3-O-α-L-ramnopiranosil-(1→3)-β-D-
xilopiranosil-(1→2)-[β-D-xilopiranosil-(1→3)-β-D-

glucopiranosil-(1→3)]-β-D-glucopiranosil-(1→4)-β-D-
galactopiranosideo 

1349,6  
[M + Na]+ 

Chen et al, 2010 

Sisal (9) Hecogenina 3-O-β-D-glucopiranosil-(1→2)-[β-D-
xilopiranosil-(1→3)]-β-D-glucopiranosil-(1→4)-β-D-

galactopiranosideo 

1048,1 Chen et al, 2010 

Sisal (10) Neotigogenina 3-O-α-L-ramnopiranosil-(1→4)-β-D-
glucopiranosil-(1→2)-[β-D-xilopiranosil-(1→3)-β-D-
glucopiranosil-(1→3)]-β-Dglucopiranosil-(1→4)-β-D-

galactopiranosideo 

1365,6  
[M + Na]+ 

Chen et al, 2010 

Sisal (11) Cantalasaponina 1 773,9 Chen et al, 2010 
Sisal (12) Poliantosídeo E 1542,6 Chen et al, 2010 

 
Figura 22 – Saponinas do juá (Tabela 19) 
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Figura 23 – Saponinas do sisal (Tabela 19) 
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A partir do íon molecular (M), foram simuladas todas as possíveis degradações das 

saponinas, removendo os açúcares um por um, até sobrar a aglicona, que neste trabalho, foi 

tomada como exemplo e padrão a diosgenina (Figura 24). 

 

  
Figura 24 – Espectro de massas da diosgenina 

 
Para melhor compreensão, foram gerados espectros de massas tanto no modo positivo 

como no negativo. Durante a ionização por “electrospray”, três tipos de íons podem ser 

gerados: íons moleculares (M+•) ou (M–•), a partir de reações redox; moléculas 

protonadas/desprotonadas (íons quasi-moleculares, [M+H]+ ou [M-H]-), a partir de reações 

ácido/base; e moléculas cationizadas ou anionizadas ([M+Na]+, [M+K] +, ou [M+Cl]-), por 

coordenação com os íons (Crotti et al, 2006). Assim, dados de m/z que apresentarem uma 

variação de 1, 23, 32 e 39 pode resultar da presença de H, Na, CH3OH e K, respectivamente. 

 

Os espectros de massa no modo negativo das saponinas do juá são vistos na Figura 25. 

No ESI (-), a faixa de m/z 470 até 510 indicaria a hidrólise da saponinas, formando as 

agliconas, e m/z 560 até 940 seria a hidrólise parcial das saponinas. Assim, foi verificado o 

pico m/z 455,35 pode representar a ebelin lactona, um derivado da hidrólise ácida da 

jujubogenina, e o pico m/z 471,35 foi identificado como a jujubogenina. Os demais picos 

estão todos na região acima de m/z 900 apontando para picos de saponinas, onde entre m/z 

900 e 1100 podem estar as saponinas descritas na literatura, como o pico m/z 977,44, a 

saponina 2 do juá, m/z 1077,42, a saponina 6 do juá, e m/z 1093,54, saponina 5 do juá; e 

acima de m/z 1100 são saponinas ainda desconhecidas. 

 

Alguns picos foram selecionados para investigação da estrutura por MS/MS (ver 

Anexo, Figura 74): m/z 991, possivelmente presença de uma pentose e de um grupo sulfato; 
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m/z 1009, pelo menos uma pentose; m/z 1139, uma hexose, uma ramnose e um grupo sulfato; 

m/z 1167, uma ramnose e um grupo sulfato; m/z 1193, uma ramnose, pentose e um grupo 

sulfato. 

 
Figura 25 – Espectro de massa das saponinas do juá 

 
Já no espectro de massa no modo negativo das saponinas de sisal (Figura 26), como há 

uma variedade de massas molares, as faixas de m/z são mais relativas, limitando apenas uma 

faixa inicial de m/z 400 até 440 indicando a geração das agliconas. Assim, foi verificado o 

pico m/z 771,42 como a saponina 11 do sisal (cantalasaponina 1); pico m/z 1047,50, pode ser 

associada a saponina 9 do sisal; pico m/z 1179,54, seria o dongnosídeo C; pico m/z 1193,56, 

pode ser identificado como o dongnosídeo A, sem xilose; pico m/z 1209,56, seria o 

dongnosídeo B; e pico m/z 1325,60 relativo a saponina 8 de sisal. 

 
Alguns picos também foram selecionados para investigação da estrutura por MS/MS 

(ver Anexo, Figura 75), como m/z 771, 1047, 1193 e 1325, mas estes já foram 

correlacionados com os dados da literatura. 
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Figura 26 - Espectro de massa das saponinas do sisal 

 

4.3) EXTRAÇÃO DE SAPONINAS  

4.3.1) Extração com solventes orgânicos verdes  
Como nesta etapa, a matéria-prima relacionada ao sisal foi substituída (do sisal inteiro 

cominuído para o resíduo mucilaginoso de sisal), foi determinado o teor de água e de 

saponinas neste resíduo e também no resíduo líquido de sisal, resultando em valores de 89,42 

e 91,50% de água, e 0,92 e 2,44% de saponinas, respectivamente. 

 

4.3.1.1) Avaliação da Composição do Solvente 
 Para extração das saponinas do juá e do sisal foram utilizados água e etanol 95% 

como solventes verdes, variando a proporção entre estes de 0 a 100% v/v etanol, como é 

mostrado pela Figura 27 e 28, e avaliando o teor de saponinas e fenóis totais obtidos. 

 

A maioria dos trabalhos utiliza uma faixa de 40 a 80% de etanol para extração de 

saponinas, valores próximos ao encontrado neste trabalho, que variam de 25 a 85% de etanol, 

no caso do juá. Já para o resíduo mucilaginoso de sisal, muito das saponinas permaneceram 

no resíduo líquido de sisal, gerando um perfil diferente com maior extração de saponinaas em 

30% de etanol e na faixa de 80 a 100% de etanol. A proporção escolhida nos dois casos foi de 

30% de etanol, já que possui maior quantidade de água, o que favorece uma menor extração 

de fenóis e gera um menor custo com o solvente. 
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Figura 27 – Avaliação das proporções entre água e etanol na extração das saponinas do juá. Parâmetros 

fixos deste ensaio de extração: Relação matéria-prima/solvente de 1/5 (0,2); 50ºC; 200 rpm; 4 horas. 
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Figura 28 – Avaliação das proporções entre água e etanol na extração das saponinas do resíduo 

mucilaginoso de sisal. Parâmetros fixos deste ensaio de extração: Relação matéria-prima/solvente de 1/5 
(0,2); 50ºC; 200 rpm; 4 horas. 

 
 

4.3.1.2) Otimização da Extração por Planejamento Composto Central 
Com a composição do solvente já escolhida, foi feito um planejamento experimental 

composto central para otimizar o rendimento na extração de saponinas do juá, avaliando 

parâmetros como temperatura (ºC), velocidade de agitação (rpm) e relação juá/solvente, com 

resultados visualizados na Tabela 20. Outras análises como fenóis e açúcares redutores totais 

foram realizadas para percepção se os parâmetros avaliados influenciam em uma maior 

extração de compostos fenólicos e se há degradação das saponinas. 

 

Neste caso também foi necessária a utilização de ferramentas estatísticas fornecidas 

pelo programa STATISTICA 6.0, gerando uma tabela ANOVA que foi ajustada com a 

retirada de termos não estatisticamente significativos (Tabelas 20 e 21), que neste caso são os 

termos com p-valor acima de 0,05. 
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Tabela 20 – Comparação dos rendimentos (saponinas, fenóis e açúcar redutores totais) da extração de 
saponinas de juá e de sisal utilizando planejamento composto central 

Ensaios T 
(°C) 

Agitação 
(rpm) 

M.P./ 
Solvente 

Rendimento Juá (%) Rendimento Sisal (%) 
Saponinas Fenóis Açúcar Saponinas Fenóis Açúcar 

1 38 140 0,20 2,52 0,66 1,36 0,27 0,020 0,47 
2 38 140 0,30 3,68 0,52 1,05 0,32 0,024 0,57 
3 38 260 0,20 2,55 0,76 1,35 0,45 0,023 0,45 
4 38 260 0,30 3,33 0,56 1,06 0,74 0,022 0,47 
5 62 140 0,20 1,22 0,65 0,90 0,91 0,030 0,43 
6 62 140 0,30 1,78 0,57 0,74 1,04 0,030 0,53 
7 62 260 0,20 1,30 0,77 1,18 0,83 0,034 0,46 
8 62 260 0,30 1,68 0,17 0,74 0,91 0,028 0,29 
9 30 200 0,25 2,74 0,20 1,28 0,93 0,025 0,49 
10 70 200 0,25 0,92 0,21 0,87 0,92 0,037 0,63 
11 50 100 0,25 1,62 0,58 1,28 0,89 0,036 0,51 
12 50 300 0,25 4,48 0,64 1,09 1,03 0,036 0,61 
13 50 200 0,166 1,17 0,61 1,34 1,20 0,031 0,66 
14 50 200 0,334 1,92 0,91 1,51 0,64 0,023 0,57 

15 (C) 50 200 0,25 3,06 0,59 1,00 0,79 0,025 0,58 
16 (C) 50 200 0,25 3,00 0,58 1,18 0,75 0,028 0,64 
17 (C) 50 200 0,25 2,94 0,60 1,30 0,85 0,030 0,76 
  
 
A) Juá 

Na Tabela 21 da ANOVA é verificado que o termo linear e quadrático da temperatura 

e da relação juá e solvente, além do termo linear da velocidade de agitação e da interação dos 

termos lineares de temperatura e relação juá e solvente são os mais relevantes para a extração 

de saponinas do juá, apesar do valor do R² ajustado demonstrar um baixo ajuste dos dados ao 

modelo. Pela Figura 29, foi observado que em temperaturas entre 25 e 50ºC, velocidades de 

agitação entre 200 e 300 rpm e relação juá/solvente de 0,2 a 0,35 há uma maior rendimento na 

extração das saponinas do juá. Os valores ótimos encontrados foram: temperatura, 38,8ºC; 

relação juá/solvente, 0,272 e agitação, 300 rpm. 

 

Tabela 21 - ANOVA com modelo ajustado para extração de saponinas do juá 

 

Fatores SS df MS F p 
(1) Temperatura L 6,16177 1 6,161772 1627,662 0,000614 

Temperatura Q 1,87833 1 1,878333 496,171 0,002009 
(2) Agitação L 1,44372 1 1,443720 381,366 0,002612 

(3) Juá/Solvente L 1,25762 1 1,257624 332,208 0,002997 
Juá/Solvente Q 2,97001 1 2,970011 784,543 0,001272 

1L x 3L 0,12707 1 0,127068 33,566 0,028524 
Falta de Ajuste 3,06956 8 0,383695 101,355 0,009806 

Erro Puro 0,00757 2 0,003786   
SS Total 16,05362 16    
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Figura 29 – Superfícies de resposta fixadas no ponto ótimo: efeitos de temperatura, relação juá/solvente e 

velocidade de agitação sobre a extração das saponinas de juá 
 

Güçlü-Üstündag & Mazza (2007) comentam que temperaturas acima de 70ºC podem 

causar a diminuição no rendimento de extração de saponinas pela degradação destas, e que as 

relações de matérias-primas e solvente podem ser diretamente proporcionais ao rendimento de 

extração, variando de 0,067 a 0,167. A maior velocidade de agitação provavelmente causa 

maior aeração no extrato, gerando mais espuma, e elevando a extração das saponinas. 

 
B) Resíduo Mucilaginoso de Sisal 
 

Nesta Tabela 22, com os resultados obtidos para análise ANOVA do sisal é verificado 

que o modelo não tem ajuste com os valores experimentais, dado o valor do R² ajustado ser de 

0,197. Com isso, foi decidido que as condições ótimas seriam as do ensaio com maior 

rendimento em saponinas, já que a variação nos teores de compostos fenólicos e açúcares 

redutores foram irrelevantes. Assim, as condições são: temperatura, 50ºC; relação 

sisal/solvente, 0,166 e agitação, 200 rpm. 
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Tabela 22 - ANOVA com modelo ajustado para extração de saponinas do sisal 

 
 

Fatores SS df MS F p 
(1) Temperatura L 0,278598 1 0,278598 397,9965 0,002503 

(2) Agitação L 0,028663 1 0,028663 40,9473 0,023562 
(3) Sisal/Solvente L 0,011241 1 0,011241 16,0579 0,057002 

1L x 2L 0,082013 1 0,082013 117,1607 0,008428 
Falta de Ajuste 0,605463 10 0,060546 86,4947 0,011482 

Erro Puro 0,001400 2 0,000700   
SS Total 1,007376 16    

 

4.3.1.3) Cinética da Extração 
Com parâmetros de composição de solvente, temperatura, velocidade de agitação e 

relação matéria-prima/solvente definidos, foi feita a avaliação da cinética de extração, como 

pode ser visto nas Figuras 30 e 31. No caso do juá, com 2 horas de extração, a concentração 

de saponinas no extrato chega ao seu máximo, mantendo-se constante por mais 3 horas, 

tendendo a leve diminuição. Isso deve ocorrer muito provavelmente por geração de agliconas 

já que a concentração de açúcares aumenta com o tempo. A concentração de compostos 

fenólicos permanece praticamente inalterada durante as 24 h de extração. 
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Figura 30 – Avaliação da cinética de extração de saponinas do juá 

 
Já com o sisal, foram necessárias 4 horas de extração para que a concentração de 

saponinas no extrato chegasse ao seu valor máximo, também apresentando uma leve 

diminuição ao final das 24 h. Isso deve ocorrer muito provavelmente por geração de agliconas 

já que a concentração de açúcares aumenta com o tempo. A concentração de compostos 

fenólicos permanece praticamente inalterada durante as 24 h de extração. 
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Figura 31 – Avaliação da cinética de extração de saponinas do sisal 

 
Na Tabela 23, foi feita a comparação da extração orbital simples no tempo escolhido 

para cada matéria-prima com extração por Soxhlet tanto com água quanto com etanol 95%, 

sendo que a recuperação das saponinas, compostos fenólicos e açúcares redutores para 

extração por Soxhlet utilizando água foram considerados como 100% para padronização. 

 

Tabela 23 – Comparação dos métodos de extração orbital simples e Soxhlet das saponinas de juá e de sisal 
 Extração Saponinas Fenóis Açúcares 

Juá Soxhlet Água 100,0 100,0 100,0 

Soxhlet Etanol 95,9 58,9 36,3 

Orbital Simples 45,6 42,9 91,4 

Sisal Soxhlet Água 100,0 100,0 100,0 

Soxhlet Etanol 94,5 55,6 91,4 

Orbital Simples 38,6 27,2 24,5 

 

Tian e colaboradores (2008a) relataram a extração de ácido glicirrizico e glabridina 

(saponina e flavonóide) verificando que uma solução 30% de etanol seria o melhor solvente 

utilizando o método de extração orbital simples a 50ºC por 1 h com recuperação de 89,7% 

para a saponina. 

 

Como a recuperação de saponinas se demonstrou baixa com apenas uma extração, 

foram realizadas 2 re-extrações com o objetivo de maximizá-la, sendo os resultados 

apresentados na Figura 32, com cerca de 3 extrações sucessivas se alcança 100% de 

recuperação das saponinas de juá, e para o sisal são necessárias 4 extrações sucessivas. 
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Figura 32 – Avaliação do número de reextrações de saponinas do juá e do sisal 

 

4.3.2) Extração com líquidos iônicos e análogos  

4.3.2.1) Seleção dos líquidos iônicos e análogos 
Uma das vantagens em se trabalhar com líquidos iônicos é a possibilidade de modificação 

das suas propriedades fisico-químicas, apenas com a troca dos ânions (Olivier-Bourbigou et al, 

2010). Assim, foram testados vários líquidos iônicos biocompatíveis baseados no íon colínio, 

tendo como co-solvente água e a solução etanol 30%, que é o solvente utilizado na extração 

orbital simples. Este procedimento teve alguns detalhes diferentes da extração orbital simples, 

como a quantidade de solvente utilizada (1 mL ao invés de 15 mL), devido ao custo elevado dos 

LI, mas com a relação matéria-prima/solvente mantida em 1/5; e agitação, que diminuiu para 120 

rpm, mas para não ter problemas de transferência de massa, os ensaios foram todos 

homogeneizados em vortex (2500 rpm) por 30 s; e o tempo de extração, que foi aumentado para 

24 h, tentando garantir a saturação da difusão das saponinas para o meio. Foram avaliados 4 

variáveis de resposta: o teor de recuperação de saponinas (%); teor de recuperação de açúcares 

redutores totais (%), verificando uma possível degradação das saponinas; a razão entre saponinas 

e compostos fenólicos, investigando a seletividade do solvente; e o custo, relacionando o solvente 

com quanto de saponinas foi extraída (ver Anexo, Figura 76). No caso do custo, como grande 

parte destes LI e análogos não são comercializados, foi feito uma estimativa usando os preços das 

materias-primas e o percentual em que cada uma seria responsável na constituição do LI . 

 
Os LI e análogos com a presença de grupos aromáticos (ChSal, ChBz, ChPhAc e 

ChCl/HPhAc) apresentaram uma recuperação de saponinas superior ao dos solventes orgânicos 

(Tabela 24), com exceção do eutético em presença de água, mas com seletividade baixa, 

provavelmente devido a presença de grupos aromáticos também nos compostos fenólicos. Dentre 

os LI e análogos com ânions derivados de ácidos orgânicos lineares (ChAc, ChProp, ChBut, 

ChHex, ChCl/HAc e ChCl/HProp), o uso de etanol 30% como co-solvente aumentou a 
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seletividade para saponinas, sendo superior com os eutéticos, com exceção do ácido acético em 

relação ao juá em que a seletividade do ChAc foi superior. Na recuperação das saponinas, o 

aumento da cadeia hidrofóbica influencia ligeiramente de modo positivo nas saponinas do juá, 

mas com o sisal os eutéticos e ChProp foram os mais representativos.  

 

Tabela 24 - Comparação do poder extrativo de líquidos iônicos e análogos em relação a saponinas 

LI ou 
Eutéticos 

Co-
Solvente 

Juá Sisal 
%      

Sap 
%      

Açúcar 
Sap/   
Fen 

Custo 
(R$/ton Sap) 

%    
Sap 

%    
Açúcar 

Sap/      
Fen 

Custo  
(R$/ton Sap) 

- Agua 50.89 82.84 4.17 0,04 40.77 25.87 1.16 0,06 
- EtOH 30% 45.60 91.40 4.13 6,41 38.60 24.50 2.12 8,83 

ChCl Agua 56.71 88.55 9.69 2050,63 28.82 24.65 3.61 4707,11 
ChCl EtOH 30% 54.46 81.13 8.80 2138,10 29.37 21.67 5.86 4624,95 
ChAc Agua 57.03 82.11 9.90 14220,26 39.43 30.58 2.48 23993,04 
ChAc EtOH 30% 52.80 81.94 10.31 15360,24 34.55 22.11 2.34 27378,46 
ChSal Agua 73.23 99.80 4.86 11838,19 61.38 50.57 2.28 16475,71 
ChSal EtOH 30% 65.80 85.53 3.74 13177,47 50.02 40.10 2.35 20220,11 
ChCit Agua 57.43 79.66 4.10 13152,87 65.90 28.32 2.18 13370,31 
ChCit EtOH 30% 58.42 78.68 4.70 12931,67 51.11 28.30 1.56 17242,23 
ChSuc Agua 56.46 90.58 4.51 15943,84 65.11 30.94 2.00 16125,48 
ChSuc EtOH 30% 50.69 81.78 3.89 17759,22 68.38 21.67 2.66 15357,21 
ChLac Agua 57.59 97.35 5.49 16935,48 54.14 34.05 2.27 21009,86 
ChLac EtOH 30% 61.75 93.19 5.27 15796,93 49.35 28.22 2.16 23056,05 
ChHex Agua 65.46 111.13 4.66 13721,06 54.42 31.55 1.72 19249,22 
ChHex EtOH 30% 67.19 103.95 5.79 13368,83 52.29 22.77 2.93 20037,44 
ChBz Agua 64.62 120.01 4.88 14118,85 54.07 30.26 2.12 19680,45 
ChBz EtOH 30% 65.74 111.94 4.20 13882,04 44.72 24.64 2.09 23801,90 
ChBut Agua 58.09 126.62 4.46 16763,73 45.00 27.18 1.89 25257,93 
ChBut EtOH 30% 63.59 106.40 4.94 15314,90 58.73 26.03 2.51 19340,05 
ChMal Agua 57.47 103.63 4.77 17065,55 39.24 28.16 1.45 29151,55 
ChMal EtOH 30% 61.07 91.16 3.54 16062,77 50.84 23.49 1.84 22504,96 
ChOx Agua 54.23 103.22 5.81 18542,25 62.77 24.79 3.06 18686,04 
ChOx EtOH 30% 48.86 96.29 3.70 20581,18 60.93 21.38 2.36 19252,77 

ChProp Agua 40.09 96.13 3.14 25465,89 50.84 24.81 2.59 23422,43 
ChProp EtOH 30% 49.76 110.07 4.36 20519,37 72.99 22.67 3.46 16316,45 
ChPhAc Agua 65.14 117.32 4.01 12450,32 68.61 24.84 2.09 13787,89 
ChPhAc EtOH 30% 54.49 103.87 4.18 14884,08 70.35 21.72 2.61 13447,17 

ChCl/Glicerol Agua 52.18 119.03 3.82 1800,46 62.51 28.60 2.56 1753,06 
ChCl/Glicerol EtOH 30% 52.34 109.50 2.71 1797,76 58.94 19.58 2.38 1862,09 
ChCl/EtGlicol Agua 60.09 124.01 6.45 1543,56 53.33 23.83 2.70 2028,57 
ChCl/EtGlicol EtOH 30% 53.12 108.84 5.09 1748,98 61.77 20.65 3.50 1754,23 

ChCl/Uréia Agua 62.46 121.48 6.44 1608,08 74.87 26.02 2.92 1564,76 
ChCl/Uréia EtOH 30% 61.21 109.25 6.19 1643,34 64.46 22.56 2.70 1820,02 
ChCl/HAc Agua 55.56 102.08 4.56 1333,96 67.70 18.62 2.30 1276,87 
ChCl/HAc EtOH 30% 67.66 93.44 6.82 1097,52 62.14 16.09 2.66 1393,90 
ChCl/HMal Agua 49.22 44.69 2.37 3376,74 40.82 9.78 1.21 4749,05 
ChCl/HMal EtOH 30% 48.01 47.63 3.22 3464,56 37.78 10.17 1.24 5135,20 
ChCl/HOx Agua 53.83 144.47 4.34 2715,51 53.61 30.11 1.86 3180,03 
ChCl/HOx EtOH 30% 42.55 42.41 3.63 3438,92 39.05 15.50 1.51 4370,43 

ChCl/HPhAc Agua 36.43 86.67 2.11 4452,24 30.25 38.42 1.84 6254,74 
ChCl/HPhAc EtOH 30% 52.06 61.89 4.79 3115,43 70.12 26.43 2.69 2698,03 
ChCl/HLac Agua 54.51 63.52 3.33 2206,75 55.98 24.70 1.78 2506,47 
ChCl/HLac EtOH 30% 52.02 58.47 4.93 2314,90 47.79 23.53 1.95 2939,10 
ChCl/HProp Agua 51.63 53.66 4.70 1504,08 49.35 24.57 2.43 1835,41 
ChCl/HProp EtOH 30% 48.57 44.28 5.82 1601,84 67.47 21.20 3.13 1344,86 
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Os LI e análogos derivados de ácidos orgânicos hidroxilados e dicarboxilados 

apresentaram resultados de recuperação de saponinas e seletividade similares ao dos solventes 

orgânicos, com exceção do ChOx, provavelmente pela maior viscosidade destes solventes. Em 

relação aos solventes eutéticos clássicos (ChCl/Uréia, ChCl/Glicerol e ChCl/Etileno Glicol), 

vários apresentaram resultados com recuperação de saponinas acima de 60%, e seletividade alta, 

com destaque para ChCl/Uréia. 

 

No caso do juá, o solvente com maior poder extrativo foi salicilato de colina (ChSal) em 

água com uma recuperação de 73,23% de saponinas, mas algumas saponinas podem ter sido 

degradadas (99,80% de açúcares redutores), seletividade similar a da água, e um custo elevado. O 

mais seletivo foi o acetato de colina (ChAc), obtendo uma relação saponina/fenóis 2,5 vezes 

superior ao dos solventes orgânicos, sem nenhuma degradação aparente das saponinas, mas com 

uma recuperação de saponinas apenas 15% superior, e com um custo maior que o ChSal. Assim, o 

solvente escolhido foi o eutético ChCl/HAc 1/2 em 30% etanol, pois apresentou respostas 

intermediárias com 48% a mais de recuperação de saponinas, seletividade superior (1,65 vezes), 

praticamente sem degradação das saponinas, e com o custo mais baixo dentre todos os solventes. 

 

No caso do sisal, o solvente com maior poder extrativo foi o eutético ChCl/Uréia 1/2 

em água com uma recuperação de 74,87% de saponinas, praticamente sem degradação das 

mesmas, seletividade 2,5 vezes superior a da água, e um custo menor que dos LIs. O mais 

seletivo foi o cloreto de colina (ChCl), obtendo uma relação saponina/fenóis de 5,86, sem 

nenhuma degradação aparente das saponinas, mas com uma recuperação de saponinas cerca 

de 30% inferior a dos solventes orgânicos, e com um custo maior que o ChCl/Uréia. Assim, o 

solvente escolhido foi o eutético ChCl/HProp 1/2 em 30% etanol, pois apresentou respostas 

intermediárias com 75% a mais de recuperação de saponinas, seletividade superior 1,48 vezes, 

sem degradação das saponinas, e com o custo baixo. 

 

4.3.2.2) Planejamento de misturas 
Como foi visto na Tabela 24, o uso de etanol pode influenciar na extração das 

saponinas, tanto que os solventes eutéticos escolhidos obtiveram melhores resultados na sua 

presença. Por isso, foi avaliado através do planejamento de misturas qual seria a melhor 

proporção entre água, etanol e solvente eutético para uma maior recuperação de saponinas e 

seletividade, com baixo custo. Similarmente a extração com solventes orgânicos verdes, foi 

necessária o uso das ferramentas estatísticas do programa STATISTICA 6.0, removendo 

termos não estatisticamente significativos (p-valor acima de 0,05) para melhor ajuste do R². 
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Para o juá, foi utilizado um modelo cúbico completo, com termos de interação tripla 

(ABC) e interação relativa entre etanol e eutético removidos (BC(B-C)), obtendo R² iguais a 

0,8909 e 0,9851 para as variáveis de recuperação de saponinas e seletividade, 

respectivamente. Na Figura 33, pode ser observado através dos diagramas de Pareto quais 

parâmetros e interações tem efeitos sinérgicos e positivos nas variáveis de resposta, onde o 

solvente eutético, água e etanol tem efeito positivo na recuperação de saponinas e na 

seletividade. Na Figura 34, observa-se a variação da composição da mistura de solventes para 

maximizar as variáveis de resposta. O valor ótimo da composição da mistura, incluindo a 

minimização do custo, foi 81% do eutético ChCl/HAc 1/2 e 19% água. 

     
Figura 33 – Diagramas de Pareto do planejamento de mistura para extração de saponinas de juá. (A) 

Recuperação de Saponinas (%), (B) Seletividade (Relação Saponinas/Compostos fenólicos) 
 

 
Figura 34 – Curvas de contorno do planejamento de mistura para extração de saponinas de juá. (A) 

Recuperação de Saponinas (%), (B) Seletividade (Relação Saponinas/Compostos fenólicos) 
 
 
 
 
 
 

(A) (B) 

(A) (B) 
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Para o sisal, também foi utilizado um modelo cúbico completo, mas com termos de 

interação relativa entre etanol e eutético (BC(B-C)), e água e eutético (AC(A-C)) removidos, 

obtendo R² iguais a 0,881 e 0,9483 para as variáveis de recuperação de saponinas e 

seletividade, respectivamente. Na Figura 35, são apresentados nos diagramas de Pareto quais 

parâmetros e interações tem efeitos sinérgicos e positivos nas variáveis de resposta, onde o 

solvente eutético, água e etanol tem efeito positivo na recuperação de saponinas e na 

seletividade. Na Figura 36, a variação da composição da mistura de solventes é analisada de 

forma a maximizar as variáveis de resposta, sendo que em concentrações altas de eutético, a 

seletividade é alta, e em concentração entre 50 a 75% de etanol a recuperação é alta. Assim, o 

valor ótimo da composição da mistura foi 58% do eutético ChCl/HProp 1/2 e 42% etanol. 

 

       
Figura 35 - Diagramas de Pareto do planejamento de mistura para extração de saponinas de sisal. (A) 
Recuperação de Saponinas (%), (B) Seletividade (Relação Saponinas/Compostos fenólicos) 
 

    
Figura 36 - Curvas de contorno do planejamento de mistura para extração de saponinas de sisal. (A) 
Recuperação de Saponinas (%), (B) Seletividade (Relação Saponinas/Compostos fenólicos) 
 
 
 

 

 

(A) (B) 

(A) (B) 
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4.3.2.3) Otimização Seqüencial da Extração 
Com a composição da mistura de solventes definida, foi inicialmente verificado se a 

difusão de saponinas para o meio extrator poderia ser realizada em tempos menores que 24 h, 

mantendo uma recuperação de saponinas e seletividade altas. Nas Figuras 37A e B, pode ser 

verificado que em 1,5 h de extração foi obtida uma recuperação de saponinas de 58 e 61% do sisal 

e do juá, respectivamente, com uma seletividade de 7,36 e 9,30. Para as saponinas do juá, o 

máximo de recuperação ocorre em 24 h, mas com menor seletividade (3,10), sendo mantido 1,5 h.  
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Figura 37 – Cinética de extração de saponinas por solventes eutéticos. (A) Recuperação de Saponinas (%), 

(B) Seletividade (Relação Saponinas/Compostos fenólicos) 
 

Mantendo as condições anteriores (40ºC, 200 rpm), e com um tempo de extração de 1,5h, 

foram realizados ensaios para verificar a influência da relação matéria-prima/solvente sobre a 

extração de saponinas. Assim, foi obtida recuperação de saponinas de 100% e uma seletividade de 

7,94 com uma relação de 1/10 para o sisal, e com uma relação de 1/20 para o juá, foram 

alcançados valores de 85% e 16,73, respectivamente (Figuras 38A e B). 

 
Mantendo as condições (200 rpm, 1,5h), e relação matéria-prima/solvente de 1/10 para o 

sisal, e 1/20 para o juá, foi estudado o comportamento da extração das saponinas frente a variação 

de temperatura (Figuras 39A e B). À temperatura de 50ºC, a recuperação obtida de saponinas do 

sisal foi de 100% com uma seletividade de 10,34, enquanto a temperatura de 30ºC já é suficiente 

para a extração das saponinas do juá, obtendo 87% de recuperação e 18,39 de seletividade. 

(A) 

(B) 
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Figura 38 – Influência da relação matéria-prima/solvente na extração de saponinas 
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Figura 39 - Influência da temperatura na extração de saponinas 
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4.3.3) Comparação dos Métodos de Extração  
Foram testadas outros métodos de extração, como a extração micelar utilizando 5% de 

Triton X-100, a extração com auxílio de ultrassom e uma combinação de ambas a fim de 

comparar com a extração orbital simples (Figuras 40, 41 e 43).  

 

4.3.3.1) Juá 
Os melhores resultados foram obtidos na extração micelar em 1 hora de 

processamento, alcançando 79% na recuperação de saponinas, e da mesma com auxílio de 

ultrassom após 2 h de extração com 81% de saponinas. Porém, após o ápice de recuperação de 

saponinas, há certa redução destas e com concomitante aumento do teor de açúcares redutores 

podendo indicar certa degradação das saponinas.  
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Figura 40 – Comparação dos métodos de extração em relação à recuperação de saponinas do juá 

 
 
Resultados similares foram obtidos por Fang e colaboradores (2000) na extração 

micelar de ginsenosídeos utilizando uma solução aquosa 10% de Triton X-100, temperatura 

de 40ºC, relação matéria-prima/solvente de 0,005, por 1 hora de extração obtendo 99% de 

recuperação de saponinas, comparado com recuperações de 87 e 88% ao se utilizar como 

solvente água e metanol, respectivamente.  

 
Sem a adição de Triton X-100, a recuperação máxima de saponinas foi de 45,6 e 

53,9% para a extração orbital simples e com auxílio de ultrassom, respectivamente. Em 

ambos, há um aumento de açúcares redutores totais após 1 h de extração, indicando uma 

possível hidrólise dos polissacarídeos da casca do juá, já que a recuperação de saponinas 

permanece praticamente constante, demonstrando que não estão sendo afetadas. A 
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recuperação dos compostos fenólicos se manteve praticamente invariável e similar a todos os 

métodos de extração testados. Tian e colaboradores (2008b) relataram que ao usar metanol na 

extração de ácido glicirrizico com auxílio de ultrassom a extração foi pelo menos 4 vezes 

mais rápida. 

 

Zhao e colaboradores (2008) também compararam a extração orbital simples com a 

extração empregando transdutor de ultrassom para saikosaponinas obtendo uma recuperação 

de 38 e 56%, respectivamente. Posteriormente os parâmetros para máxima recuperação das 

saikosaponinas foram obtidos para o método por ultrassom, sendo o solvente uma solução 

aquosa de etanol a 50% (v/v) durante 30 minutos a 80ºC, com uma relação matéria-

prima/solvente de 0,04, uma potência de ultrassom de 21W e uma granulometria do material 

entre 0,3 a 0,45 mm (35 a 48 Mesh Tyler).  
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Figura 41 - Comparação dos métodos de extração em relação à recuperação de (a) fenóis e (b) açúcares 

redutores 
 

Como a extração micelar foi a que obteve maior recuperação de saponinas em menor 

tempo, foram testadas várias concentrações de Triton X-100 para maximizar a recuperação de 

saponinas. Na Figura 42 foi observado que com o aumento da concentração de Triton X-100, há 
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um maior seletividade das saponinas em relação aos compostos fenólicos e açúcares, 

provavelmente pela alteração da composição de micelas simples (só Trtion X-100) para mistas 

(Triton+saponinas), encontrando uma saturação na extração a partir de 15% v/v de Triton obtendo 

90,8% de recuperação. Este resultado difere do relatado por Sun e colaboradores (2007a) que 

alcançaram o máximo de rendimento em saponinas na concentração de 5% de Triton X-100. 
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Figura 42 – Avaliação da variação da concentração de Triton X-100 sobre a recuperação de saponinas de 
juá 

 

4.3.3.2) Resíduo Mucilaginoso de Sisal 
Os melhores resultados foram obtidos na extração micelar em 4 horas de processamento, 

alcançando 89% na recuperação de saponinas, e da mesma com auxílio de ultrassom após 1 h de 

extração com 78% de saponinas. Sem a adição de Triton X-100, a recuperação máxima de 

saponinas foi de 38,6 e 14,8% para a extração orbital simples e com auxilio de ultrassom, 

respectivamente. Em ambos, não há variação na recuperação de compostos fenólicos e de 

açúcares redutores totais, e já que a recuperação de saponinas permanece praticamente constante, 

demonstra que não estão sendo afetadas.  
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Figura 43 – Comparação dos métodos de extração em relação à recuperação de saponinas do sisal 
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Como a extração micelar foi a que obteve maior recuperação de saponinas, foram testadas 

várias concentrações de Triton X-100 para maximizar a recuperação de saponinas, obtendo 98,4% 

utilizando 7,5% v/v de Triton (Figura 44). Neste caso, houve a necessidade de menor 

concentração de Triton para saturação na extração devido a um menor teor de saponinas presente 

no resíduo de sisal, mas mantendo o mesmo aumento de seletividade devido a formação de 

micelas mistas. 
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Figura 44 – Avaliação da variação da concentração de Triton X-100 sobre a recuperação de saponinas de sisal 

 

4.3.3.3) Resumo 
Comparando a extração orbital simples com re-extração, a extração micelar e a com 

solventes eutéticos (Tabela 25), utilizando como parâmetros a recuperação de saponinas (Sap %), 

a seletividade (Sap/Fen) e o custo (quanto seria gasto de solvente, em reais, para obtenção de 1 

ton de saponinas) foi verificado que a extração orbital simples com reextração é a possibilidade 

com menor custo, só sendo prejudicada no sisal pelo fato de ser resíduo com muito água. Por este 

motivo, esse extrato foi utilizado em etapa de concentração por coluna de espuma e por 

membranas. Para a separação bifásica aquosa por ponto de névoa, o extrato trabalhado foi o 

obtido pela extração micelar pelo menor custo no caso do juá e pela maior seletividade no caso do 

sisal, além de o solvente eutético ter uma recuperação difícil. 

 

Tabela 25 – Resumo da comparação dos métodos de extração das saponinas 
Métodos de 

Extração 

JUÁ SISAL 

Sap (%) Sap/Fen Custo 
(R$/ton Sap) 

Sap (%) Sap/Fen Custo 
(R$/ton Sap) 

Orbital (3 Extrações) 97,25 8,28 20,71 75,68 2,38 145,93 

Micelar 90,8 11,32 200,47 98,4 93,10 190,92 

Solvente Eutético 86,9 18,39 723,91 100 10,34 169,67 
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4.4) CONCENTRAÇÃO DE SAPONINAS 

4.4.1) Pré-concentração por Ponto de Névoa  

4.4.1.1) Screening dos Sais 
Neste método de concentração, muitas vezes é apenas necessário o aquecimento da 

solução contendo o surfactante não-iônico até o cloud point para que a separação de fases 

ocorra. Isso ocorre pela remoção de água das partes hidrofílicas da cadeia de polietilenoglicol 

promovendo o aglomeramento de micelas e separação de uma fase rica em surfactante, mas 

geralmente é reversível sendo necessário o resfriamento e agitação da solução para voltar a 

ser homogênea. Em muitos casos, a adição de sais diminui o cloud point e aumenta o fator de 

concentração das substâncias (Quina & Hinze, 1999). Na Tabela 26, foi observado como 

vários tipos de sais influenciam diferentemente a concentração de saponinas pelo método de 

cloud point (ver Anexo, Figura 77). Os sais com maior fator de pré-concentração e maior 

coeficiente de partição de saponinas à temperatura ambiente (27ºC) foram sulfato de sódio, 

citrato de sódio e carbonato de sódio. O melhor sal tanto para as saponinas do juá quanto para 

os do sisal foi o carbonato de sódio, que mesmo não sendo o sal com maior fator de pré-

concentração (14,2, juá; e 20,27, sisal) alcançou os maiores coeficente de partição (315,25, 

juá; e 35,29, sisal). A concentração ótima de carbonato de sódio foi mantida em 20% p/v, 

tanto para o juá quanto para o sisal, como pode ser visto na Tabela 27. 

 

Tabela 26 – Avaliação de sais na pré-concentração por ponto de névoa de saponinas de juá e de sisal 
Sais Ppt. T(ºC) KSAP  

Juá 
KFEN  
Juá 

α 
Juá 

V 
Juá 

KSAP 
Sisal 

KFEN 
Sisal 

α 
Sisal 

V 
Sisal 

MgCl2 - 78-80 13,32 1,01 17,99 0,82 19,36 3,62 29,65 0,12 
MgSO4 - 27 55,65 3,09 13,12 0,92 25,53 3,26 19,14 0,31 
Na3PO4 + 44-48 19,48 0,59 9,08 1,98 12,64 6,22 21,94 0,19 
Na2SO4 + 27 112,39 1,23 11,64 1,26 32,76 3,81 27,59 0,27 
NaCl + 43-47 37,11 1,17 17,05 1,02 10,58 3,89 28,50 0,15 
NaCit + 27 129,93 1,35 13,85 0,74 27,96 5,57 20,74 0,23 

Na2CO3 - 27 315,25 1,67 14,20 1,13 35,29 1,61 20,27 0,52 
NaHCO3 + 42-48 8,05 0,58 11,45 0,83 6,27 3,66 29,89 0,15 
NaNO3 - >85 4,80 1,13 12,44 0,74 2,23 3,72 9,76 0,19 

(NH4)2SO4 - 27 27,28 2,57 12,11 0,59 30,26 6,72 27,95 0,19 
NH4Ac - 54-64 7,97 1,93 16,67 0,92 5,70 5,18 29,34 0,06 
NH4Cl - 64-68 8,61 2,00 15,31 0,83 6,31 4,29 23,83 0,12 
KCit - 27 59,01 1,22 18,07 1,13 8,06 7,61 15,92 0,27 

K2CO3 - 27 99,10 1,86 19,49 1,02 16,50 4,52 23,90 0,27 
K2SO4 + >85 8,96 1,38 18,36 0,59 3,19 4,00 24,72 0,15 
KNO3 + >85 26,04 0,85 17,53 0,83 3,71 2,31 15,05 0,23 
KCl + 60-64 50,59 0,92 20,40 0,74 6,09 2,86 16,94 0,15 

KHCO3 + 43-48 30,30 0,94 14,20 0,66 3,12 4,01 11,47 0,15 
KAc - 50-52 26,94 0,92 14,56 0,83 3,57 3,63 20,82 0,12 
CaCl2 - 72-77 14,83 1,64 19,35 0,52 3,35 5,20 11,13 0,19 
NaAc + 55-57 12,01 1,11 19,97 0,74 - - - - 

NH4NO3 - >85 4,03 1,23 8,42 1,02 - - - - 
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Tabela 27 – Avaliação da concentração de carbonato de sódio na pré-concentração por ponto de névoa de 
saponinas de juá e de sisal 

Na2CO3 

(%) 
Ppt. T(ºC) KSAP  

Juá 
KFEN  
Juá 

α  
Juá 

V 
Juá 

KSAP 
Sisal 

KFEN 
Sisal 

α  
Sisal 

V 
Sisal 

5 - 48-50 14,37 0,54 10,69 0,47 0,61 0,23 16,44 0,15 
10 - 27 79,15 1,26 14,03 1,13 1,23 0,84 14,67 0,27 
15 - 27 91,42 1,35 17,12 1,13 9,49 0,85 13,06 0,59 
20 - 27 315,25 7,03 21,54 1,13 35,29 2,34 20,27 0,52 
25 + 27 75,08 1,51 17,08 1,13 2,85 1,20 13,80 0,59 
30 + 27 55,07 1,49 18,13 1,13 1,79 0,68 10,63 0,59 

 
Fang et al (2000) relataram que com adição de 3% p/v de sulfato de sódio a 

recuperação de ginsenosídeos alcançou 100%, com fator de pré-concentração (α) de 7, e uma 

razão volumar (V) de 0,16, enquanto sem adição do sal, o rendimento foi próximo de 80%, 

com α de 2 e V, 0,72. Sun e colaboradores (2008) usaram NaCl (20% p/v) obtendo 98% de 

recuperação de ácido glicirrízico e α de 13.2. Choi et al (2003) adicionaram sulfato de amônio 

(40% p/v) ao extrato de ginseng e conseguiram um fator de pré-concentração de 35. 

 

4.4.1.2) Remoção do Triton 
Em várias aplicações, os surfactantes podem ser removidos da fase supramolecular (ou 

da fase rica em surfactante) por diálise ou adsorção hidrofóbica com resinas de poliestireno 

como Bio-Beads SM2, Amberlite XAD-2, sílica gel, hidroxiapatita ou Florisil (Quina & 

Hinze, 1999; Fang et al, 2000).  Nas Figuras 45 A e B, foram avaliadas as remoções de Triton 

X-100, saponinas e compostos fenólicos da fase supramolecular utilizando alguns 

adsorventes. Amberlite FPX-66 obteve a maior remoção de Triton X-100 e compostos 

fenólicos, e a menor remoção de saponinas. Isto ocorreu devido a sua estrutura macroreticular 

com alta área superficial (> 700 m²/g) o qual permitiu a adsorção de surfactantes e compostos 

fenólicos, justificando sua aplicação comum na remoção de pigmentos em sucos. Há poucos 

trabalhos na literatura sobre a remoção de Triton X-100 por Amberlite como o de Trescec et 

al (1999) que relataram que a Amberlite XAD-7 conseguiu remover entre 94 e 99% do Triton 

X-100 de uma solução de imunoglobulinas, e Cheetham (1979), que fez uma comparação 

entre Amberlite XAD-1, -2, -4 e -7, obtendo para o Amberlite XAD-2 uma remoção de 0,26 g 

de Triton X-100 a cada grama de adsorvente utilizado. 
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Figura 45 – Avaliação da capacidade de remoção de Triton X-100 dos extratos concentrados de sisal por 
adsorventes. (A) Sisal, (B) Juá 
 

Após a escolha do Amberlite FPX-66 como adsorvente, foi realizado um planejamento 

composto central para maximizar a remoção do Triton X-100 e compostos fenólicos e 

minimizar o de saponinas, avaliando a temperatura e concentração do adsorvente (Tabela 28). 

Com STATISTICA 6.0, foi gerado as tabelas de ANOVA para cada variável de resposta, 

sendo que para o sisal foram obtidos R² de 0.96, 0.94 e 0.84 , e para o juá, R² de 0.97, 0.95 e 

0.82 referentes ao Triton X-100, saponinas e compostos fenólicos, respectivamente. Os 

termos com maior impacto positivo na remoção destes compostos foi o termo linear da 

concentração do adsorvente e o termo quadrático da temperatura para juá e sisal. As 

condições foram obtidas utilizando a abordagem do desirability, sendo 40.8ºC e 25.4% 

Amberlite FPX-66 para o sisal, e 46,8ºC e 25,1% para o juá (Figuras 46 A e B). Com estas 

condições determinadas, foi realizada uma cinética de adsorção, alcançando um máximo de 

remoção de Triton X-100 e compostos fenólicos e um mínimo para as saponinas em 30 min 

(Figuras 47 A e B). 

 

 

(A) 

(B) 
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Tabela 28 – Comparação dos rendimentos (saponinas, fenóis e açúcar redutores totais) da extração de 
saponinas de juá e de sisal utilizando planejamento composto central 

Ensaios Concentração 
(%) 

T (°C) Remoção Juá (%) Remoção Sisal (%) 
Triton Saponinas Fenóis Triton Saponinas Fenóis 

1 10 30 18,7 17,0 12,3 15,0 17,5 38,3 
2 10 50 13,5 16,9 20,9 22,9 13,1 31,9 
3 30 30 36,7 29,5 26,5 44,6 30,4 38,3 
4 30 50 38,5 32,4 37,4 44,8 30,4 54,5 
5 5,86 40 12,2 13,6 18,4 12,1 3,4 23,7 
6 34,14 40 38,8 35,9 36,6 50,3 33,0 59,7 
7 20 25,86 27,7 28,0 30,1 32,1 21,4 41,7 
8 20 54,14 33,6 24,5 24,5 30,2 23,2 33,8 

9 (C) 20 40 28,3 20,5 26,5 29,4 16,5 44,3 
10 (C) 20 40 26,8 18,8 24,3 26,5 17,9 39,4 
11 (C) 20 40 27,7 15,7 21,2 25,6 17,2 44,5 

 

  
Figura 46 – Otimização da remoção de TritonX-100 das fases supramoleculares de sisal (A) e juá (B) 
 

0
5

10
15
20
25
30
35
40
45
50

0 1 2 3 4 5 6
tempo (h)

R
em

oç
ão

 (
%

)

Triton

Saponinas

Fenóis

 

0

5

10

15

20

25

30

35

40

0 1 2 3 4 5 6
tempo (h)

R
em

oç
ão

 (%
)

Triton

Saponinas

Fenóis

 
Figura 47 - Cinética de adsorção de Triton X-100 nas fases supramolculares de sisal (A) e juá (B) 
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Na Tabela 29, foram avaliados os resultados no reciclo de Amberlite FPX-66, onde o 

extrato 1 seria a fase supramolecular com as saponinas de juá e de sisal; extrato 2 seria o 

extrato 1 depois do tratamento com o adsorvente nas condições previamente determinadas; 

extrato 3 seria o extrato 2 após o tratamento com o adsorvente reciclado (lavado duas vezes 

com etanol em condições similares a adsorção); e extrato 4 seria extrato 3 repetindo o mesmo 

tratamento.  

 
Tabela 29 – Avaliação do reciclo de adsorvente para remoção de Triton X-100 

Extratos Remoção Juá (%) Remoção Sisal (%) 
Triton  Saponinas αSAP Fenóis Volume Triton  Saponinas αSAP Fenóis Volume 

1 0 0 14,2 0 0 0 0 20,3 0 0 
2 28,12 16,42 11,6 35,18 28,67 39,25 20,22 17,8 37,37 28,67 
3 44,72 28,26 10,7 59,33 62,67 69,83 42,18 12,0 78,76 62,67 
4 70,81 33,81 10,6 73,10 81,33 100 50,81 6,6 97,60 81,33 

  
Assim, após 3 processos de adsorção, no caso do sisal, 100% do Triton X-100 e 97,6% 

dos compostos fenólicos foram removidos, permanecendo em solução 49,19% das saponinas 

com um reduzido fator de pré-concentração de 6,6, enquanto para o juá, seria necessário mais 

um processo de adsorção para remoção completa do Triton, sendo que com três processos a 

remoção foi 70,81%, permanecendo em solução 66,19% de saponinas e 26,9% de compostos 

fenólicos, e um α de 10,6. 

 

4.4.1.3) Alternativas ao Triton 
Como o Triton X-100 tem um custo elevado, outros surfactantes e PEGs foram testados 

como alternativas, comparando o fator de concentração e o coeficiente de partição na extração 

bifásica aquosa. Na Tabela 30, pode ser verificado que até mesmo sem nenhum surfactante ou 

PEG ocorre a separação bifásica, mas sem grandes resultados. Isso pode ser explicado pela 

presença de etanol, que juntamente com uma alta concentração salina forma duas fases (Greve & 

Kula, 1991; Wang et al, 2010a, b). Este sistema já foi testado por Tianwei et al (2002) para 

recuperação de glicirrizina, conseguindo um coeficiente de partição de 26 num sistema 60% 

etanol e 15% fosfato dibásico de potássio. Outra possibilidade seria substituir o sal pelo álcool na 

presença de Triton X-100, como fez Sun et al (2007b), no qual substituíram NaCl por isobutanol, 

a 75ºC e pH 2,5, alcancando um coeficiente de partição de 171 de ácido glicirrízico. 

 

Dentre as alternativas, os Tweens apresentaram bons resultados com a saponina do sisal, 

provavelmente formando micelas mistas, onde a tensão superficial e a CMC são menores do que 

as micelas geradas com cada surfactante individualmente (Jian et al, 2011), mas com as do juá 

obtiveram um fator de pré-concentração baixo, talvez devido à presença dos grupos sulfatos. 
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Assim, o Triton interage com as saponinas de modo tão eficiente, que obteve os melhores 

resultados. Similarmente ao Tween, também forma uma micela mista com as saponinas levando a 

diminuição do número de agregação e um comportamento não-ideal do CMC da micela mista 

(Majhi et al, 1999) e alterando suas propriedades como o aumento da temperatura do ponto de 

névoa (Chaterjee et al, 2002; Qiao & Easteal, 1998), visto que neste trabalho uma separação 

somente com o aumento de temperatura não foi alcançada.  

 
Tabela 30 – Avaliação de alternativas ao Triton X-100 para separação bifásica aquosa de saponinas 

Sais KSAP  
Juá 

KFEN  
Juá 

α Juá V 
Juá 

KSAP 
Sisal 

KFEN 
Sisal 

α 
Sisal 

V 
Sisal 

Na2CO3 11,16 6,32 0,50 1,09 2,82 2,73 0,35 1,05 
Span 20 5,34 2,19 0,54 0,78 6,57 3,35 0,85 0,92 
Span 80 7,90 3,07 0,71 1,03 1,14 4,10 0,99 0,74 

Tween 20 26,46 3,76 0,81 0,87 16,96 2,12 10,96 0,87 
Tween 80 23,14 1,50 2,15 1,2 23,93 1,74 9,84 0,78 

Triton X-100 315,25 1,67 14,20 0,92 35,29 1,61 20,27 0,78 
PEG 2000 10,41 1,54 1,02 1,66 6,84 1,88 0,89 0,92 
PEG 4000 12,81 1,89 1,01 1,56 5,61 1,61 0,67 0,92 
PEG 6000 19,45 1,89 1,09 1,66 10,46 2,20 0,98 0,92 

 

4.4.2) Coluna de Espuma  
O método da coluna de espuma se baseia na adsorção de surfactantes na superfície 

hidrofóbica das bolhas de ar, e apresenta algumas vantagens para concentração de saponinas 

como equipamento simples (coluna de vidro acoplada a um compressor de ar), baixo custo e 

consumo de energia (Backleh-Sohrt et al, 2005; Yan et al, 2011). Inicialmente, neste método, 

foram utilizados extratos de juá e de sisal obtidos pela extração orbital simples com mais duas 

reextrações no planejamento composto central exploratório; mas no caso do sisal, nenhuma 

condição promoveu a formação de espuma suficiente para ser recolhida. Assim, para o sisal, 

foi utilizado só o extrato simples, sem re-extrações. As variáveis de resposta neste método 

foram relação da concentração de saponinas e de compostos fenólicos entre a espuma e o 

extrato (solução inicial), sendo o fator de concentração (β); a relação em massa de saponinas e 

de compostos fenólicos obtida na espuma e a massa inicial no extrato, sendo a recuperação 

(R%); e a relação entre o volume de espuma e o volume residual, sendo a razão volumar (V). 

Resultados com β = 0, representam uma espuma instável, que se forma pouco e sem 

recolhimento, enquanto β = 1, significam que toda a solução inicial foi recolhida como 

espuma, não ocorrendo concentração. Na Tabela 31, pode ser verificado que a concentração 

de saponinas é muito importante, sendo necessária uma faixa entre 8 e 50% de concentração 

das saponinas no extrato de juá (6,97 g/L), e valores acima de 75% quando relacionados ao 

extrato de sisal (4,58 g/L). 
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Tabela 31 – Resultados do planejamento exploratório para concentração de saponinas por coluna de espuma 

Ensaios 
Vol  

(mL) 
Vazão Ar  
(mL/min) 

Sap  
(%) 

JUÁ SISAL 
βSAP  %RSAP βFEN  %RFEN V βSAP  %RSAP βFEN  %RFEN V 

1 70 600 25 1,024 52,66 1,033 53,11 1,059 0 0 0 0 0 
2 70 600 75 1 100 1 100 ∞ 0 0 0 0 0 
3 70 1000 25 1,002 78,71 1,017 79,90 3,667 0 0 0 0 0 
4 70 1000 75 1 100 1 100 ∞ 1,693 0,36 1,175 0,25 0,0021 
5 100 600 25 1,491 20,87 1,201 16,81 0,163 0 0 0 0 0 
6 100 600 75 1 100 1 100 ∞ 1,911 0,86 1,258 0,57 0,0045 
7 100 1000 25 0,977 73,75 1,044 78,85 3,082 0 0 0 0 0 
8 100 1000 75 1 100 1 100 ∞ 1,626 0,41 1,425 0,36 0,0025 
9 60 800 50 1 100 1 100 ∞ 0 0 0 0 0 
10 110 800 50 1 100 1 100 ∞ 0 0 0 0 0 
11 85 460 50 1 100 1 100 ∞ 0 0 0 0 0 
12 85 1140 50 1 100 1 100 ∞ 0 0 0 0 0 
13 85 800 8 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 
14 85 800 92 1 100 1 100 ∞ 1,316 4,33 1,418 4,67 0,0338 

15 (C) 85 800 50 1 100 1 100 ∞ 0 0 0 0 0 
16 (C) 85 800 50 1 100 1 100 ∞ 0 0 0 0 0 
17 (C) 85 800 50 1 100 1 100 ∞ 0 0 0 0 0 
βSAP e βFEN são os fatores de concentração de saponinas e compostos fenólicos, respectivamente;  
%RSAP e %RFEN  são as recuperações em massa de saponinas e compostos fenólicos, respectivamente; 

 
Assim, foram redefinidos os planejamentos experimentais e as condições ótimas foram 

obtidas através da abordagem desirability, com o objetivo de maximizar βSAP, ter valores 

intermediários de recuperação de saponinas, já que valores muito altos representam baixa 

concentração destas, e a razão volumar mínima, mas sem alcançar o zero, obtendo então R² 

iguais a 0,731, 0,944 e 0,832 relacionados a βSAP, %RSAP e V referentes ao juá, e 0,871, 0,752 

e 0,701, similarmente referente ao sisal.  

 

A influência dos termos sobre as variáveis de resposta foi bastante relativo. No 

planejamento referente as saponinas de juá, o termo de interação entre vazão e concentração 

de saponinas teve impacto positivo em todas as variáveis, enquanto os demais termos tem 

ação inversa sobre βSAP, %RSAP e V. Exemplos são os termos lineares de concentração de 

saponinas e de vazão que apresentaram efeito positivo sobre %RSAP e V, mas negativo em 

relação a βSAP, ou então os termos linear e quadrático de volume, termo quadrático de vazão e 

termo de interação entre volume e concentração que agiram negativamente sobre %RSAP e V, 

mas sendo positivo em relação a βSAP. Já o termo de interação entre volume e vazão que 

obtiveram efeito negativo sobre βSAP e V, mas positivo sobre %RSAP, e ação inversa quando o 

termo é o quadrático da concentração. Na Figura 48, pode ser visto o comportamento da 

função desirability frente as variações de vazão, volume e concentração relativa de saponinas, 

obtendo como condição ótima de trabalho: 125 mL, 940 mL/min e 30% de concentração. 
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Figura 48 – Otimização dos parâmetros da concentração de saponinas de juá por coluna de espuma 
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No planejamento referente as saponinas de sisal, o termo de interação entre vazão e 

concentração e entre volume e vazão tiveram impacto negativo, e o termo quadrático da vazão 

teve efeito positivo em todas as variáveis, enquanto os demais termos tem ação inversa sobre 

βSAP, %RSAP e V. Exemplos são os termos linear de vazão e a interação entre volume e 

concentração que apresentaram efeito positivo sobre %RSAP e V, mas negativo em relação a 

βSAP, ou então os termos linear e quadrático de concentração e o termo linear de volume, 

agiram negativamente sobre %RSAP e V, mas sendo positivo em relação a βSAP. Já o termo 

quadrático de volume obteve efeito positivo sobre βSAP e %RSAP, mas negativo sobre V. Na 

Figura 49, pode ser visto o comportamento da desirability frente as variações de vazão, 

volume e concentração relativa de saponinas, obtendo como condição ótima de trabalho: 75 

mL, 1300 mL/min e 90% de concentração. 

 

Estes resultados obtidos são um pouco diferentes dos da literatura. Backleh-Sohrt e 

colaboradores (2005) utilizaram uma vazão de N2 de 15 mL/min, com uma concentração 

inicial de saponinas de quilaia entre 0,4 e 0,5 g/L, volumes entre 70 e 100 mL e tempo de 

operação entre 60 e 100 min. Similarmente, Costa (1999) também trabalhou com uma vazão 

de N2 de 13,6 mL. Já Yan e colaboradores (2011) usaram uma vazão de ar de 150 mL/min, 

com uma concentração inicial de saponinas de chá de 3,56 g/L e volume de 200 mL (mas a 

coluna tinha 3,3 cm de diâmetro interno). Para comparar dados de vazão com gases diferentes, 

é necessária uma padronização, considerando informações sobre temperatura e pressão do 

gás, onde uma bala de N2, por exemplo da White Martins, possui de 145 a 190 atm de 

pressão, representando assim em temperatura ambiente uma vazão mínima de ar de 2000 

mL/min, considerando 15 mL/min de N2. Assim, de 150 a 2000 mL/min é uma faixa próxima 

da que foi trabalhada na tese. 

 

O CMC e o volume da solução inicial com saponinas também influenciam na 

operação da coluna de espuma. Costa (1999) testou soluções com saponinas de quilaia em 

várias concentrações e volumes, e verificou que concentração acima do CMC (0,8 g/L), o 

fator de concentração era apenas de 1,18 em 7 h de operação, no CMC (0,2 g/L) em 10 h de 

operação, obteve um βSAP = 9,63, e abaixo do CMC (0,08 g/L), alcançou 10 x vezes mais 

concentrado em 2 h, todos com o mesmo volume, representando 85% do volume total da 

coluna, mas utilizando um volume de 50% com concentrações abaixo de 0,08 g/L, a espuma 

formada não era estável e não podia ser coletada. Isso explica a impossibilidade de se 

trabalhar com extrato de sisal com mais 2 reextrações. 
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Figura 49 – Otimização dos parâmetros da concentração de saponinas de sisal por coluna de espuma 
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Assim, como menores vazões poderiam possibilitar maiores fatores de concentração 

para as saponinas, devido a um maior tempo para drenagem do líquido da espuma formada, 

foram testadas novas vazões a partir das condições ótimas obtidas no planejamento, como 

pode ser observado nas Figuras 50 A e B. Nesse caso, o foco seria principalmente em 

aumentar o βSAP, deixando como fator secundário a recuperação das saponinas, devido ao 

pouco tempo de operação, obtendo então as vazões para a concentração das saponinas de juá e 

sisal de 400 e 800 mL/min, respectivamente. 
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Figura 50 – Avaliação da vazão para concentração de saponinas de juá (A) e sisal (B) por coluna de espuma 

 
Outras parâmetros também foram testados como pH e presença dos anéis de Raschig, mas 

com as vazões de 600 e 1000 mL/min para as saponinas de juá e de sisal respectivamente, que 

podem ser visualizados nas Figuras 51 e 52. Em relação ao pH, foi observado que o perfil de 

variação das recuperações de saponinas e compostos fenólicos e razão volumar foi similar para 

ambas as saponinas, mas o fator de concentração para saponinas apresenta valores máximos 

diferentes em 4 e 5, referente ao juá e sisal, enqaunto o βFEN tem máximos em 10 e 11 para o juá, e 

4, 5 e 8 para o sisal. Já os anéis de Raschig foram utilizados com o objetivo de aumentar a área 

interfacial e a transferência de massa entre a fase gasosa (ar) e a fase líquida (extrato), facilitando 

assim a adsorção das saponinas nas bolhas. A presença de 25 g de anéis de Raschig promoveu o 

maior aumento do βSAP. 

(A) 

(B) 
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Figura 51 - Avaliação de pH para concentração de saponinas de juá (A) e sisal (B) por coluna de espuma 
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Figura 52 - Avaliação da presença de anéis de Raschig para concentração de saponinas de juá (A) e sisal (B) 

por coluna de espuma 
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O pH também demonstrou sua importância em outros trabalhos, devido ao seu efeito 

na energia de rede e na força repulsiva entre as moléculas, e na CMC. Yan et al (2011) 

relataram que o aumento do pH diminui a tendência das saponinas do chá de se adsorverem 

nas bolhas de ar, e aumenta a estabilidade da espuma formada, devido a uma maior 

viscosidade gerada pela carga negativa formada a partir de grupos carboxilas da saponina. 

Assim em pH 2,06, houve um maior βSAP  e uma menor recuperação de saponinas. Costa 

(1999) verificou também que o aumento de pH junto com a variação da concentração de 

saponinas de quilaia impactava na βSAP, onde com 80 mg/L obteve fatores de 10, 7,4 e 6,97 

quando o pH variou de 3, 5 e 7, e com o aumento na concentração de saponinas em pH 5, de 

80, 350 e 800 mg/L, o βSAP variou entre 7,4, 1,93 e 1,24. 

 
Como um máximo fator de concentração de saponinas e recuperação destas não são 

possíveis nas mesmas condições, foi realizado um estudo da cinética de operação da coluna de 

espuma, focando principalmente no βSAP, tendo uma vazão mínima para formação de espuma 

estável e possível de ser coletada, com um sistema gradiente objetivando manter a vazão de 

espuma gerada. Além disso, foram utilizados extratos já concentrados, substituindo o extrato 

do resíduo mucilaginoso de sisal pelo resíduo líquido de sisal, e o extrato de juá pela fase 

supramolecular gerada pela adição de 20% de Na2CO3, sendo 1,57 vezes mais concentrado. O 

processo ocorreu sempre com a formação de espuma estável de forma organizada (Figura 

53A), sendo recolhida com aspecto viscoso (Figura 53B), onde a estrutura da espuma ficou 

heterogênea pela inserção de bolhas maiores (Figura 53 C) e com maior tempo de processo, a 

espuma apareceu esparsa pela coluna (Figura 53 D). No caso do juá (Figura 54 A e B), foi 

alcançado em 9 h de operação, uma βSAP de 3,46, e uma recuperação de 82,6% de saponinas, 

enquanto no sisal (Figuras 55 A e B), em 4,5 h de operação, foi obtido um fator de 

concentração de 1,98, e uma recuperação de 90,5%. 

 

              
Figura 53 – Operação de coluna da espuma. (A) Formação da espuma, (B) Coleta, (C) Início de 

instabilidade da espuma e (D) Fim do processo 

(A) (B) (C) (D) 
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Figura 54 – Cinética de concentração de saponinas de juá por coluna de espuma (A) utilizando um 

gradiente de vazão de ar (B) 
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Figura 55 - Cinética de concentração de saponinas de sisal por coluna de espuma (A) utilizando um 

gradiente de vazão de ar (B) 
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4.4.3) Separação por Membranas  
Os processos de concentração por microfiltração, ultrafiltração e nanofiltração utilizam 

membranas semi-permeáveis e pressão, tendo algumas vantagens em relação aos processos 

convencionais de separação, como operação a temperaturas brandas, diminuindo custos 

energéticos e evitando a degradação de componentes sensíveis; seletividade da membrana, e a 

simplicidade de operação e escalonamento (Baldasso, 2008). Nesta tese, foi utilizada a mesma 

membrana de polietersulfona de 10 kDa para a concentração das saponinas de juá e de sisal 

(Figura 56), sendo os extratos previamente filtrados para remoção de particulados de 

macromoléculas. Apenas no uso do resíduo líquido de sisal, foi realizada a remoção dos 

particulados por meio de microfiltração. 

 
Figura 56 – Operação de um sistema de ultrafiltração em escala de bancada 

 
Na Figura 57, é apresentada a cinética de concentração por ultrafiltração do extrato de juá, 

de sisal e do resíduo líquido de sisal (RLS). O volume inicial de extrato foi de 100 mL, e o 

objetivo inicial era alcançar 10 mL de concentrado, mas isso só foi possível com o RLS (30 min), 

os demais extratos (juá obteve 50 mL de concentrado em 2 h, e o sisal obteve 17 mL em 75 min) 

promoveram um aumento de pressão no equipamento provalvemente por colmatação na 

membrana. Assim, ao final do processo, o βSAP para as saponinas de juá foi 1,42, com uma 

recuperação de 71%, enquanto para o sisal o fator de concentração foi 1,58 muito similar ao do 

RLS que foi 1,55, mas obtiveram recuperações distintas, 27 e 15,5%, respectivamente. San Martín 

et al (2008) justificaram o uso do sistema de ultrafiltração com membranas de 10 kDa devido a 

formação de micelas, indicando o uso de extratos que contenham concentrações de saponinas 

maiores ou iguais a CMC. O uso de microfiltração anterior a ultrafiltração, de volumes iniciais 

maiores ou então de nanofiltração poderiam ser mais efetivos no aumento de βSAP. 
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Figura 57 – Cinética de concentração de saponinas por ultrafiltração 

 

4.4.4) Resumo  
Comparando os métodos de concentração (Tabela 32), pode ser verificado que o 

método por ponto de névoa foi o mais eficaz dentre os métodos estudados tanto na 

concentração das saponinas quanto em relação à seletividade, mesmo considerando que no 

caso do juá haveria a necessidade de mais uma etapa de remoção de Triton X-100 com 

Amberlite FPX-66, o que faria a recuperação e βSAP diminuírem. A possibilidade de reciclo do 

adsorvente, com uma dessorção rápida com etanol, favorece a diminuição dos custos desse 

processo. A coluna de espuma apresenta realmente equipamentos com custo baixo, 

necessitando apenas de uma coluna e um compressor de ar, e obteve uma boa recuperação das 

saponinas, mas não alcançou βSAP e seletividade altas. Mesmo assim, tais valores ainda foram 

superiores ao do processo de separação por membranas. Uma coluna encamisada com uma 

geometria que favorecesse a drenagem da espuma e com outro tipo de recheio (substituindo 

os anéis de Raschig) poderia levar a melhores resultados. Provavelmente um processo de 

nanofiltração ou com membranas < 10kDa, pudessem gerar maiores valores para as variáveis 

de resposta, concorrendo assim com o método por ponto de névoa. 

 
Tabela 32 – Comparação dos métodos de concentração de saponinas 

Métodos JUÁ SISAL 

βSAP %R Sap/Fen βSAP %R Sap/Fen 
Ponto de Névoa 10,6 66,19 542,4 6,6 49,19 1279 

Coluna de Espuma 3,46 82,58 2,573 1,98 90,51 1,267 

Membranas 1,42 70,99 1,407 1,58 26,95 1,395 
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4.5) APLICAÇÕES DAS SAPONINAS 

4.5.1) Alteração da Atividade Enzimática por Saponinas 
As enzimas são proteínas que atuam como biocatalisadores com alta seletividade, e 

estão presentes em vários organismos, desde bactérias até humanos, sendo possível de serem 

utilizadas industrialmente. Estas podem ter sua atividade alterada negativamente (inibidores) 

ou positivamente (ativadores). A ação de inibidores enzimáticos pode ser muito útil no 

combate de várias enfermidades, como inibidores de aromatase para tratamento de câncer de 

mama, inibidores de 5α-redutase para tratamento de câncer de próstata ou inibidores do 

sistema renina-angiotensina para regular a hipertensão (Smith & Simons, 2005).  Já os 

ativadores enzimáticos podem diminuir os custos do uso de enzimas nas indústrias, já que 

estas poderiam ser utilizadas em menor quantidade. 

 

Nesta tese, foram pensadas duas possíveis aplicações: alimentícia e cosmética. Para a 

utilização de saponinas em alimentos era necessário saber se estas poderiam inibir as enzimas 

digestivas. Então, foi tomado como exemplo a pancreatina, que apresenta ação lipásica, 

amilásica e proteásica, atuando no alimento na área duodenal do trato digestório. Para a 

aplicação cosmética, foi investigado se as saponinas poderiam inibir alguma das enzimas da 

matriz extracelular, como a colagenase, que atua no equilíbrio anabólico-catabólico do 

colágeno, mas com envelhecimento ocorre um desequilíbrio, e a degradação se torna mais 

rápida do que a síntese. Assim, a inibição da colagenase poderia promover um efeito anti-

aging. As atividades enzimáticas da pancreatina e da colagenase podem ser observadas na 

Tabela 33, utilizando sempre uma concentração fixa de 0,5% p/v, sendo estes valores 

utilizados para padronização nos demais gráficos (Figuras 58-61), correspondendo a 0% na 

atividade enzimática relativa. Várias concentrações de substratos e de saponinas, de juá e de 

sisal, foram testadas tanto para pancreatina (Figuras 58, 59 e 60) quanto para colagenase 

(Figura 61). 

 

Tabela 33 – Atividade enzimática da pancreatina e da colagenase sem adição de saponinas 
PANCREATINA COLAGENASE 

Amido 
(g/L) 

Amilase 
(mM/min) 

Azocaseína 
(g/L) 

Protease 
(U/L) 

p-NFL 
(mM) 

Lipase  
(µM/min) 

Azocaseína  
(g/L) 

Protease 
(U/L) 

1 0.538374 0,25 41 0.101 1.0055 0,25 61.33333 
2,5 1.370965 0,5 63 0.252 1.1699 0,5 86.66667 
5 2.454694 1 98 0.336 1.7805 1 276.6667 
10 3.65162 2,5 314 0.504 2.5201 2,5 470 
- - - - 1.01 4.2451 - - 
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Figura 58 – Alteração da atividade amilásica da pancreatina por diferentes teores de saponinas de juá (A) 

e de sisal (B). Concentração enzimática: 0,5% 
 

Em relação a atividade amilásica da pancreatina sob ação das saponinas de juá, estas 

promovem a inibição enzimática em concentrações de saponinas até 0,01% em todas as 

concentrações de amido, mas principalmente com 10 g/L de amido com adição de 0,1 e 0,5% de 

saponina, houve pequena ativação. Skurtys e Aguilera (2009) investigaram a interação de 

saponinas de quilaia com amido de batata, indicando que as propriedades interfaciais são alteradas 

a partir de uma concentração de 0,1 g/L de saponinas e 10 g/L de amido. Assim as micelas 

formadas na CMC foram modificadas estruturalmente devido a maiores concentrações do 

polímero, invertendo a ação inibitória para ativadora. Outra opção seria a interação das saponinas 

com a enzima por interações hidrofóbicas (aglicona triterpênica) e eletroestáticas (grupos sulfatos) 

modificando sua ação sobre o amido, sendo esta desfavorecida com uma maior quantidade de 

amido em solução.  

 
Na presença das saponinas do sisal, a atividade amilásica foi inibida com concentrações 

acima de 0,01% em 1 e 2,5 g/L de amido, e ativada em concentrações abaixo de 0,01% em 1 g/L 

de amido e, praticamente, com qualquer concentração de saponinas em 5 e 10 g/L de substrato. 

Neste caso a interação das saponinas com o polissacarídeo parece ser o fator preponderante na 

ativação enzimática, enquanto a inibição parece ser menor que no caso do juá, talvez pela 

ausência dos grupos sulfatos quando há formação das micelas. 

(B) 

(A) 
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Figura 59 - Alteração da atividade proteásica da pancreatina por diferentes teores de saponinas de juá (A) 

e de sisal (B). Concentração enzimática: 0,5% 
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Figura 60 - Alteração da atividade lipásica da pancreatina por diferentes teores de saponinas de juá (A) e 

de sisal (B). Concentração enzimática: 0,5% 
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No caso da atividade proteásica da pancreatina, tanto as saponinas de juá quanto as do 

sisal, apresentaram efeito ativador bastante acentuado. A CMC parece apresentar um menor 

efeito na ativação desta enzima. Outra opção seria que uma interação entre a azocaseína e as 

saponinas teria facilitado a ação proteolítica, como Shimoyamada et al (2000) informaram 

sobre as proteínas do soro de leite que se tornaram mais sensíveis a ação da tripsina e 

quimotripsina na presença de soyasaponinas.  

 
A ação da CMC das saponinas de juá e de sisal ficou realmente evidenciada na 

atividade lipásica da pancreatina. Acima da CMC, ocorre a inibição quase completa, quanto 

maior a concentração de saponina. Já abaixo da CMC, principalmente com uma concentração 

de 0,001% de saponinas, ocorre ativação, sendo este efeito diminuído com o aumento da 

concentração de substrato. A interação das micelas com a enzima parece alterar muito a sua 

conformação, prejudicando sua atividade (ver Anexo, Figura 78).  

 
Assim, a aplicação de saponinas em alimentos ricos em proteínas, utilizados como 

suplementos para aumento de massa muscular em exercícios físicos, poderiam ser 

interessantes já que promoveriam uma hidrólise mais rápida e gerando mais peptídeos e 

aminoácidos para serem absorvidos. Outra possível aplicação das saponinas seria como 

fármacos anti-obesidade, já que podem inibir a ação amilásica e lipásica com concentrações 

entre 0,1 e 0,5%, evitando que lipídeos e matérias amiláceos sejam hidrolisados e absorvidos, 

diminuindo o acúmulo de gordura e aumento da concentração de glicose no sangue. Segundo 

Birari e Bhutani (2007), há um mercado crescente para este tipo de medicamento, calculado 

em US$ 4 bilhões, principalmente com as várias contra-indicações dos fármacos sintéticos. 

 

A Figura 61 mostra que a aplicação de saponinas como ativo cosmético pode ser 

possível já que os resultados apresentaram inibição (máximo de 40%) em concentrações de 1 

e 2,5 g/L de azocaseína. Neste caso, talvez ocorra uma competição entre a interação da 

saponina com a azocaseína e desta com a colagenase. Outra opção seria atuação das saponinas 

sobre o mecanismo de ação da colagenase, que é uma metaloprotease, um pouco diferente das 

proteases pancreáticas (proteases serínicas), e que na verdade a interação das saponinas seja 

relacionado ao zinco presente na colagenase. 
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Figura 61 - Alteração da atividade da colagenase por diferentes teores de saponinas de juá (A) e de sisal 

(B). Concentração enzimática: 0,5% 
 

4.5.2) Alteração da Atividade Enzimática por Agliconas 
Como a ação da pancreatina sobre os alimentos só ocorre após a passagem deste pelo 

estômago em ambiente ácido, que pode proporcionar a hidrólise das saponinas, foram feitos 

testes em concentrações fixas dos substratos (amido, 0,1%; azocaseína, 0,025%; p-NFL, 

0,504 mM) com diosgenina e agliconas de juá e de sisal (Figura 62). 

 

Comparando as saponinas com as agliconas, a ação sobre pancreatina foi distinta. 

Sobre a atividade amilásica a inibição só ocorre nas concentrações de 0,1 e 0,5%, tendo 

ativação nas concentrações menores, independente da aglicona utilizada. A alteração da 

conformação da enzima pela aglicona deve ser o efeito mais provável. Uma total inversão de 

atuação ocorre com atividade proteásica quando as saponinas são hidrolisadas, sendo a 

inibição proporcional a quantidade de agliconas. No caso da atividade lipásica, só ocorre 

inibição com 0,5% de diosgenina e de aglicona do juá.  

 

(A) 

(B) 
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Figura 62 – Alteração da atividade amilásica (A), proteásica (B) e lipásica (C) da pancreatina por 
diferentes teores de diosgenina e das agliconas de juá e de sisal. Concentração enzimática: 0,5% 

 

No caso da colagenase, este procedimento foi testado simulando formulações com prazo 

longo de validade, em que o ambiente aquoso levemente ácido também pudessem levar a hidrólise 

de saponinas. As saponinas apresentavam ação ativadora nesta concentração de substrato, 

fenômeno que é inverso em concentrações maiores de agliconas (Figura 63). 

(B) 

(A) 

(C) 
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Figura 63 - Alteração da atividade da colagenase por diferentes teores de diosgenina e das agliconas de juá 

e de sisal. Concentração enzimática: 0,5% 
 

4.5.3) Hidrólise enzimática 
Como as enzimas podem ser ativadas ou inibidas pelas saponinas, para se ter uma idéia 

mais clara da sua ação na digestão, foram testados vários substratos diferentes, amiláceos, 

protéicos e lipídicos, para verificar se a hidrólise destes ocorreria ou não pela pancreatina (Figura 

64, 67 e 69). Além disso, foram testadas enzimas comerciais (Papaína, Figura 65; Stargen, Figura 

68; e Lipozyme CALB, Figura 70) para verificar se o perfil dos resultados de hidrólise seriam 

mantidos. No caso da colagenase, foi utilizada gelatina como fonte de colágeno a ser testada a 

inibição pelas saponinas (Figura 66). 

 
As proteínas podem ser classificadas de acordo com a sua solubilidade: albuminas, 

solúveis em água; globulinas em soluções salinas; glutelinas em soluções diluídas ácidas e/ou 

alcalinas; e prolaminas em soluções alcoólicas (Yada, 2004). Os vários substratos utilizados como 

fontes protéicas tem composições distintas que podem influenciar na ação da enzima, e em uma 

possível ativação ou inibição pelas saponinas. No leite, há caseínas, β-lactoglobulina e α-

lactoalbumina; na carne, proteínas miofibrilares, sarcoplasmáticas e do estroma; ovalbuminas e 

ovoglobulinas na clara do ovo, e fosvitina e lipovitelinas na gema; β-conglicinina e glicinina na 

soja, e outras globulinas no feijão; gliadinas e glutelinas no trigo, além do colágeno presente na 

gelatina (Yada, 2004; Mine, 2008).  

 
Ambas as saponinas apresentaram ação similar sobre a pancreatina na hidrólise destes 

substratos: inibição em relação as proteínas da carne, leite e gema; ativação sobre feijão, farinha 

de trigo e gelatina; e sem interferências substanciais na atividade em relação a clara do ovo e a 

soja. Estes resultados são um pouco diferentes dos obtidos com a azocaseína, mas deve-se 

perceber que a concentração neste caso (200 g/L) é superior aos anteriormente testados. Além 

disso, só as fontes protéicas com presença de colesterol foram que apresentaram inibição, 

indicando que uma possível interação entre saponinas e colesterol tenha sido formada, e afetado a 

interação destas com a proteína ou com a pancreatina.  
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Figura 64 – Hidrólise de materiais protéicos por pancreatina por diferentes teores de saponinas de juá (A) e de 

sisal (B). Concentração enzimática: 0,5% 
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Figura 65 - Hidrólise de materiais protéicos por papaína por diferentes teores de saponinas de juá (A) e de sisal 

(B). Concentração enzimática: 0,5% 
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No caso da papaína, uma cisteinoprotease, que normalmente é utilizada como 

amaciante de carnes, esta apresentou resultados diferentes da pancreatina, onde as saponinas 

de juá interferiram pouco em sua ação proteolítica, apresentando ativação com 0,005% de 

saponinas sobre gema, feijão e soja; e as saponinas de sisal, apresentaram inibição sobre clara, 

soja e gelatina, ativação sobre leite, gema e feijão e uma inibição parcial sobre carne e farinha 

de trigo, pois também apresentaram ativação em 0,01 e 0,005%, respectivamente. Há uma 

possibilidade de que a interação das saponinas de sisal com as proteínas dos substratos e com 

a papaína possa estar alterando sua conformação estrutural e interferindo na sua ação positiva 

e/ou negativamente. 

 

Assim, o uso de alimentos de ricos em proteínas e sem colesterol seriam os mais 

indicados para serem associados com a ingestão de saponinas. O uso da papaína com 

saponinas como amaciante de carnes não seria prejudicado em concentrações de 0,01%. As 

saponinas também poderiam favorecer a produção enzimática de hidrolisados protéicos, que 

seriam utilizados como suplementos alimentares, produtos hipoalergênicos e meios de cultura 

para microorganismos, células vegetais e animais (Pasupuleti & Demain, 2010). 

 

A inibição da colagenase utilizando a gelatina como substrato confirma a possibilidade 

do seu uso como ativo cosmético com funcionalidade antiaging.  
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Figura 66 - Hidrólise de gelatina por colagenase spor diferentes teores de saponinas de juá e de sisal. 

Concentração enzimática: 0,5% 
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O amido é constituído de amilose (α-1,4-glucana linear) e de amilopectina (α-1,4-glucana 

com ramificações em α-1,6) em proporções variáveis (21-26% de amilose e 74-79% de 

amilopectina) nas fontes amiláceas e influenciam muito nas propriedades dos grânulos de amido, 

como cristalinidade e morfologia. Em base seca, o milho possui em média 72,4% de amido, com 

grânulo tipo A; mandioca (granulo tipo B) e arroz (granulo tipo) A tem 85% de amido, com 17% 

de amilose e 83% de amilopectina; batata (granulo tipo B) com 76,6% de amido; e o trigo possui 

63% de amido, granulo tipo A (BeMiller & Whistler, 2009).  

  
A atividade amilásica da pancreatina sobre amido, mandioca e arroz com adição das 

saponinas de juá e de sisal apresentaram o mesmo perfil de resultados, tendo um máximo em 

0,001% com arroz, 0,005% com mandioca e 0,01% com amido, ocorrendo inibição após estas 

concentrações. Um possível motivo deste resultado seria maior concentração de amilopectina, que 

poderia promover uma interação com saponinas e alterar formação de micelas. Nos outros 

substratos amiláceos, as saponinas de juá influenciaram a inibição da hidrólise de milho, a 

ativação da hidrólise de batata na concentração até 0,005%, mas com uma forte inibição após este 

valor, e uma leve ativação na hidrólise de trigo com 0,001%, e depois uma tendência inibidora. 

Porém, na presença das saponinas de sisal, geraram um ativação na hidrólise de milho, inibição no 

caso da batata e do trigo.  
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Figura 67 - Hidrólise de matérias amiláceos por pancreatina por diferentes teores de saponinas de juá (A) 
e de sisal (B). Concentração enzimática: 0,5% 
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Figura 68 - Hidrólise de matérias amiláceos por Stargen por diferentes teores de saponinas de juá (A) e de 
sisal (B). Concentração enzimática: 0,5% 
 

Já com adição de saponinas na hidrólise destes materiais amiláceos com Stargen 

praticamente todos apresentaram ativação, exceto o milho que apresentou um máximo de 

ativação em 0,001% e inibição com 0,01%. Estes resultados poderiam ser explicados com 

uma interação das saponinas com a amilase, levando a uma conformação mais propícia a 

hidrólise dos materiais.  

 

Assim, a utilização das saponinas em concentrações de 0,001% não interferem na 

digestão destes alimentos. Já em concentrações acima de 0,01%, estas poderiam auxiliar como 

um fármaco antiobesidade, pela diminuição da disponibilização de glicose. As saponinas 

também podem ser utilizadas como aditivo na hidrólise do amido, já que a glicose produzida 

tem um mercado extenso em biorrefinarias para produção de etanol, ácidos orgânicos e outros 

produtos de origem biotecnológica (Kamm et al, 2006). 

 

Mesmo considerando o baixo grau de hidrólise destes materiais hidrofóbicos, foi 

verificado que ação das saponinas de sisal tanto sobre a pancreatina como sobre a Lipozyme 

CALB foi inibitória. Já as saponinas de juá até apresentaram uma leve ativação na pancreatina 

(B) 

(A) 
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sobre a hidrólise de óleo de soja e manteiga, e inibição em azeite, mas com a Lipozyme 

CALB, a inibição ocorreu em óleo de soja, uma leve ativação com manteiga e sem 

interferências sobre o azeite. Por ser uma fonte de origem animal, a interação das saponinas 

com o colesterol pode ter favorecido a hidrólise da manteiga, já com o azeite e óleo de soja, a 

interação das saponinas com a lipase pode ter sido mais importante. Assim, o uso de sisal 

como fármaco anti-obesidade pode ser uma oportunidade a ser investigada. 
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Figura 69 - Hidrólise de materiais lipidicos por pancreatina por diferentes teores de saponinas de juá e de 

sisal. Concentração enzimática: 0,5% 
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Figura 70 - Hidrólise de materiais lipidicos por Lipozyme CALB por diferentes teores de saponinas de juá 

e de sisal. Concentração enzimática: 0,5%  
 

4.5.4) Síntese enzimática 
Outra opção para o uso das saponinas seria no aumento do rendimento de síntese 

enzimática de alguns compostos, tendo como exemplos um éster de cadeia curta, como o 

acetato de butila (Figura 71A), que pode ser utilizado como solvente e flavorizante, e um éster 

de cadeia longa, como o estearato de etila (Figura 71B), que é um dos componentes do 

biodiesel.  
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Para produção de acetato de butila, as saponinas promoveram um aumento substancial 

no rendimento da síntese quando a enzima Lipozyme TL foi utilizada, mas sem interferências 

no caso da enzima Novozym 435. Por outro lado, na síntese de estearato de etila, as saponinas 

causaram a inibição de ambas as lipases, mas houve dificuldade na transferência de massa na 

reação provavelmente pela ausência de um solvente como hexano ou heptano, que poderia ter 

auxiliado na dissolução dos materiais (ácido esteárico e etanol) e promovido uma maior área 

interfacial para atuação das lipases. Assim, as saponinas poderiam ser utilizadas para auxiliar 

síntese de ésteres de cadeia curta com Lipozyme TL. 
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Figura 71 – Síntese enzimática de acetato de butila (A) e estearato de etila (B) por diferentes teores de 

saponinas de juá e de sisal. Concentração enzimática: 0,5%  
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CAPÍTULO 5 – CONCLUSÕES 
 
 

O presente trabalho teve como objetivo principal buscar duas fontes vegetais da 

agrobiodiversidade brasileira para obtenção de saponinas e explorar vários processos verdes de 

extração e concentração de saponinas, além de identificar, a partir de suas características, quais 

aplicações poderiam ser mais apropriadas para as saponinas. Assim, as conclusões obtidas foram: 

 
• O screening das matérias-primas foi realizado com 38 plantas tendo como critérios o teor de 

saponinas, o índice de emulsificação, a tensão superficial, a atividade antimicrobiana e a sua 

sustentabilidade, resultando na escolha do juá e do sisal para continuidade do trabalho sobre 

saponinas. 

• A determinação da CMC das saponinas dos extratos de juá e sisal, em paralelo ao de ginseng e 

quilaia como referências externas, foi realizada pelos métodos turbidimétrico e por tensão 

superficial, demonstrando a similaridade entre estes. Assim, foi feita a avaliação de como pH, 

temperatura e concentração afetam a CMC das saponinas do juá e do sisal. Com isso, foi 

observado que em pH neutro, temperatura próxima da ambiente (25-30ºC) e concentração 

salinas entre 2 e 4% há maior redução nos valores de CMC das saponinas de juá. Já as 

condições que promovem uma diminuição na CMC das saponinas de sisal são: pH entre 3 e 4 

associado a temperatura próxima da ambiente (25-30ºC), pH entre 10 e 11 em conjunto com 

temperaturas entre 55 e 60ºC e concentração salinas entre 2 e 6%. 

• As saponinas do sisal e do juá representaram 25% da atividade antioxidante dos extratos brutos 

correspondentes. Comparando a atividade antioxidante da diosgenina com as das saponinas de 

juá e de sisal na concentração de 10000 µg/mL, estas perderam cerca de 35 e 43% da atividade.  

• Não houve a formação de complexos insolúveis de saponinas de juá e de sisal com colesterol  

em nenhuma concentração de saponinas testada, alcançando uma relação em massa 

saponina/colesterol de 100.  

• Apenas as saponinas de juá e o padrão (anfotericina B) apresentaram, respectivamente, CIM 

abaixo de 12,5 mg/mL: 156 e 0,19 µg/mL (Candida albicans), e 312,5 e 0,38 µg/mL 

(Aspergillus niger), sem atividade anti-bacteriana. As saponinas de sisal não apresentaram 

atividade antimicrobiana até 50 mg/mL. 

• A composição das saponinas foi realizada por espectrometria de massas por ionização em 

eletrospray no modo negativo. Em relação as saponinas do juá foi verificado os picos 

principais em m/z 471,35 indicando certa hidrólise e os demais na região entre m/z 900 e 1100 

referentes às saponinas descritas na literatura. Já para as saponinas de sisal, foi verificado 
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como pico principal m/z 771,42 como cantalasaponina 1 e os demais concentrados entre m/z 

1100 e 1350. 

•  Na extração de saponinas do juá e do sisal, as condições ótimas encontradas na extração 

orbital simples com etanol 30%, auxiliadas por um planejamento composto central, com uma 

recuperação, respectivamente de 45,6 e 38,6% de saponinas foram: 38,8ºC; 2 h; 0,272 (relação 

juá/solvente) e 300 rpm; e 50ºC, 4 h, 0,166 (relação sisal/solvente) e 200 rpm.  

• Na extração micelar com Triton X-100, foi obtido, em condições similares à extração orbital 

simples, uma recuperação de 98,4 e 90,8% das saponinas de sisal e de juá, respectivamente, 

utilizando concentrações de Triton de 7,5 e 15% v/v durante 4 e 1 h. 

• Na extração com líquidos iônicos e análogos, os melhores resultados foram obtidos durante 

1,5h e 200 rpm, com os eutéticos ChCl/HAc 1/2 molar (81%) e água (19%) e ChCl/HProp 1/2 

molar (58%) e etanol (42%) para juá e sisal, nas condições de 1/20 (juá/solvente), 30ºC; e 1/10 

(sisal/solvente), 50ºC; com recuperação de saponinas de 87 e 100%, e seletividade de 18,39 e 

10,34, respectivamente. 

• Dentre os métodos de concentração estudados, o de ponto de névoa obteve a maior 

seletividade, com uso de carbonato de sódio 20% para a separação bifásica, e Amberlite FPX-

66 em condições diferentes para as saponinas de juá (46,8ºC e 25,1%) e de sisal (40,8ºC e 

25,4%) durante 30 min para remoção do Triton, tendo como fatores de concentração (βSAP) 

10,6 e 6,6, e recuperação de 66,19 e 49,19%, respectivamente. 

• Na coluna de espuma, foram utilizados extratos já concentrados, como resíduo líquido de sisal 

(RLS), e fase supramolecular de juá gerada pela adição de 20% de Na2CO3 ao extrato de juá, 

sendo 1,57 vezes mais concentrado, em um sistema gradiente de vazão, adicionados de 25 g de 

anéis de Raschig, com volumes iniciais de 75 e 125 mL, pH 5 e 4, respectivamente, 

recuperando em 9 h, 82,6% de saponinas de juá com βSAP de 3,46, e para as saponinas de sisal, 

em 4,5 h de operação, foi obtido um βSAP de 1,98, e uma recuperação de 90,5%. 

• No sistema de ultrafiltração, o βSAP para as saponinas de juá foi 1,42, com uma recuperação de 

71%, enquanto para o sisal o fator de concentração foi 1,58 muito similar ao do RLS que foi 

1,55, mas obtiveram recuperações distintas, 27 e 15,5%, respectivamente. 

• Com os testes de alteração de atividade enzimática, hidrólise s síntese, as saponinas podem ser 

aplicadas em alimentos ricos em proteínas, favorecendo a produção de hidrolisados protéicos; 

aditivo para hidrólise de materiais amiláceos; auxiliar na síntese de ésteres de cadeia curta; 

fármacos anti-obesidade e ativos cosméticos anti-aging. 
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CAPÍTULO 6 – TRABALHOS FUTUROS 
 
 

Este trabalho foi apenas o início no estudo de processamento verde e aplicações de 

saponinas, podendo gerar desdobramentos e melhorias, dentre os quais: 

 

� Modificação enzimática das saponinas por glicosidases objetivando alterações nas 

propriedades antimicrobianas e micelares. 

� Esterificação enzimática de saponinas que possuam grupos carboxilas também objetivando 

alterações nas propriedades antimicrobianas e micelares. 

� Testes para verificação se a formação de complexos de saponinas e colesterol em 

organismos evita a sua absorção, e assim, apresentando um efeito hipocolesterolêmico. 

� Estudo da extração micelar de compostos bioativos de plantas, substituindo Triton X-100 

por saponinas. 

� Teste de outros surfactantes, como Pluronic, para substituição de Triton X-100 na extração 

micelar e pré-concentração por ponto de névoa. 

� Estudo de outros líquidos iônicos biocompatíveis e análogos para extração de saponinas, e 

também na separação e reciclo destes para novas extrações. 

� Avaliação do uso de sistemas bifásicos aquosos constituídos de álcool, água e sais para 

concentração de compostos bioativos. 

� Otimização da geometria da coluna de espuma por fluidodinâmica computacional, e seu uso 

para concentração de componentes bioativos. 

� Produção de microbolhas (aphrons) de saponinas para extração de componentes bioativos. 

� Teste de membranas com outras composições e com cortes abaixo de 10 kDa, sendo 

possível substituição da ultrafiltração por nanofiltração. 

� Verificação da atuação das saponinas sobre outras lipases, proteases e amilases comerciais. 

� Utilização de saponinas como surfactante primário e/ou secundário em formulações 

cosméticas.  

� Estudo de possível interação positiva entre saponinas e óleos essenciais para uso como anti-

microbianos naturais.  

� Teste da atividade antimicrobiana de saponinas em micro-organismos de uso industrial para 

possíveis aplicações em alimentos, como produtos simbióticos, e em biodegradação. 
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GLOSSÁRIO 
 
 
Adjuvantes: compostos que auxiliam os antígenos aumentando de maneira especifica a resposta 

imune humoral e/ou celular contra os mesmos (Bernardo, 1998). 
 
Biopirataria: prática ilegal de exploração, manipulação, exportação e comercialização de recursos 

biológicos de um país a outro (http://www.conexaoprofessor.rj.gov.br/, 2009). 
 
Bioprospecção: atividades que acessam recurso genético, seus derivados ou conhecimento tradicional 

associado, descritas em projeto cujo objetivo preveja aplicações de interesse econômico 
(http://www.planalto.gov.br/, 2009). 

 
Constante dielétrica: habilidade de um material de armazenar energia potencial elétrica sob a 

influência de um campo elétrico. Quanto maior a constante dielétrica, mais o solvente 
converte as microondas em energia térmica (Lidström et al, 2001). 

 
Convenção para Diversidade Biológica: foi lançada no Brasil durante a realização da Conferência 

das Nações Unidas sobre Meio Ambiente e Desenvolvimento em junho de 1992. Considerada 
o marco referencial para as ações relativas à biodiversidade planetária, tem como objetivos a 
conservação e a utilização sustentável da biodiversidade e a repartição justa e eqüitativa dos 
benefícios decorrentes de sua utilização, bem como dos conhecimentos tradicionais a eles 
associados (Rodrigues, 2009). 

 
Manejo Sustentável de Recursos Naturais: É um planejamento que busca o aproveitamento 

econômico simultâneo à preservação dos recursos florestais e aquáticos, visando à perpetuação 
da sua cobertura vegetal, à conservação da biodiversidade e ao desenvolvimento social. Para 
realizar o manejo dos recursos naturais é preciso ter autorização do órgão competente, ou seja, 
do IBAMA (Benatti et al, 2003). 

 
Produção mais limpa: aplicação continua de uma estratégia ambiental integrada e preventiva a 

processos e produtos para redução de riscos a população e ao meio ambiente. Em relação aos 
processos, é associada a conservação de matérias-primas, e a redução da qualidade e toxidez e 
todas as emissões e resíduos antes que deixem o processo. Em relação aos produtos, a 
estratégia é focada na redução de impactos durante o ciclo de vida deste, desde a extração da 
matéria prima até a sua disposição final (Clark & Macquarrie, 2002). 

 
Rasurado: Material que foi submetido à fragmentação por meio de ralador, lima ou raspador 

(http://michaelis.uol.com.br/, 2010). 
 
 
 
 
 
 
 



 181

PRODUÇÃO BIBLIOGRÁFICA 
 
Artigos já submetidos: 
- RIBEIRO, B.D.; BARRETO, D.W.; COELHO, M.A.Z.; Use of micellar extraction and cloud point preconcentration for 
valorization of saponins from sisal (Agave sisalana) waste. Waste and Biomass Valorization.  

 
 
Artigos a serem submetidos: 
- RIBEIRO, B.D.; BARRETO, D.W.; COELHO, M.A.Z.; Application of Foam Column as Green Technology for 
Concentration of Saponins from Sisal (Agave sisalana) and Juá (Ziziphus joazeiro). Brazilian Journal of Chemical 
Engineering.  
  
- RIBEIRO, B.D.; COELHO, M.A.Z.; REBELO, L.P.N.; MARRUCHO, I.M.; Use of Ionic Liquids for Extraction of 
Saponins from Mate (Ilex paraguariensis) and Tea (Camellia sinensis). Separation and Purification Technology. 
 
 
Trabalhos apresentados: 
- RIBEIRO, B.D.; COELHO, M.A.Z.; FREITAS, S.P.; BARRETO, D.W.; Searching for potential plant extracts as 
natural surfactants. 2nd Brazilian Conference on Natural Products and XXVIII Annual Meeting on Micromolecular 
Evolution, Systematics and Ecology, 09 a 12 de novembro de 2009. 
 
- RIBEIRO, B.D.; COELHO, M.A.Z.; BARRETO, D.W.; Avaliação das propriedades micelares das saponinas de juá 
(Ziziphus joazeiro) utilizando planejamento experimental. XXII Congresso Brasileiro de Ciência e Tecnologia de 
Alimentos, 07 a 10 de novembro de 2010.  
 
- RIBEIRO, B.D.; BARRETO, D.W.; COELHO, M.A.Z.; Comparação dos métodos de extração de saponinas do juá 
(Ziziphus joazeiro). XXII Congresso Brasileiro de Ciência e Tecnologia de Alimentos, 07 a 10 de novembro de 2010.  
 
- SANTOS, R.S.; RIBEIRO, B.D.; COELHO, M.A.Z.; Avaliação do efeito inibidor de saponinas do juá (Ziziphus 
joazeiro) sobre lipases. XXII Congresso Brasileiro de Ciência e Tecnologia de Alimentos, 07 a 10 de novembro de 2010.  
 
- RIBEIRO, B.D.; SANTOS, R.S.; SOUSA, Y.A.V.; COELHO, M.A.Z.; Effect of Saponins from Agave sisalana and 
Ziziphus joazeiro on Digestive Enzymes. 10th International Symposium on Biocatalysis (Giardini Naxos, Itália), 02 a 06 de 
outubro de 2011. 
 
 
Trabalhos a serem apresentados: 
- RIBEIRO, B.D.; COELHO, M.A.Z.; MARRUCHO, I.M.; Use of biocompatible ionic liquids for extraction of saponins 
from Agave sisalana. XVI World Congress of Food Science and Technology, 5 a 9 de agosto de 2012. 
 
- SOUSA, Y.A.V.; RIBEIRO, B.D.; COELHO, M.A.Z.; Modification of Enzymatic Activity of Proteases by saponins 
from Ziziphus joazeiro and Agave sisalana. XVI World Congress of Food Science and Technology, 5 a 9 de agosto de 
2012. 
 
- RIBEIRO, B.D.; COELHO, M.A.Z.; MARRUCHO, I.M.; Extraction of saponins from Ziziphus joazeiro with cholinium-
based ionic liquids and analogues. 4th International IUPAC Conference on Green Chemistry, 25 a 29 de agosto de 2012. 
 
- RIBEIRO, B.D.; COELHO, M.A.Z.; REBELO, L.P.N.; MARRUCHO, I.M.; Extraction of saponins from green tea 
(Camellia sinensis) using ionic liquids. 4th International IUPAC Conference on Green Chemistry, 25 a 29 de agosto de 
2012. 
 
- RIBEIRO, B.D.; BARRETO, D.W.; COELHO, M.A.Z.; Uso de coluna de espuma para concentração das saponinas de 
juá (Ziziphus joazeiro). XIX Congresso Brasileiro de Engenharia Química, 09 a 12 de setembro de 2012.  
 
- RIBEIRO, B.D.; BARRETO, D.W.; COELHO, M.A.Z.; Pré-concentração por ponto de névoa das saponinas do resíduo 
mucilaginoso de sisal (Agave sisalana). XIX Congresso Brasileiro de Engenharia Química, 09 a 12 de setembro de 2012.  
 
- RIBEIRO, B.D.; COELHO, M.A.Z.; REBELO, L.P.N.; MARRUCHO, I.M.; Uso de líquidos iônicos para extração de 
saponinas de mate (Ilex paraguariensis). XIX Congresso Brasileiro de Engenharia Química, 09 a 12 de setembro de 2012. 
 
 
 



 182

ANEXO 
 

 

 

 
Figura 72 – Extratos metanólicos das plantas utilizadas nesta tese 
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Figura 73 -  Atividade antimicrobiana por difusão em ágar. Resultados positivos, 17: Juá e 47: Alho 
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Figura 74 – MS/MS de alguns picos relativos as saponinas do sisal 
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Figura 75 – MS/MS de alguns picos relativos as saponinas do juá 
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Figura 76 – Extração de saponinas de sisal (A) e de juá (B) utilizando líquidos iônicos e análogos contendo 

ChCl/aditivo 1/2 molar, e co-solventes sendo a esquerda água e a direita etanol 30% 
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Figura 77 – Exemplos da aplicação de diferentes sais para concentração de saponinas de sisal (A) e de juá 

(B) por ponto de névoa. (1) citrato de sódio, (2) Na2CO3, (3) NaHCO3, (4) NaNO3, (5) (NH4)2SO4 
 

 

  
Figura 78 – Interação das saponinas com lipase (seta vermelha) 

 
 
 




