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RESUMO

Sapindus saponaria L. (Sapindaceae) € uma espécie amplamente distribuida nos
tropicos, cujos frutos acumulam saponinas triterpénicas com propriedades
tensoativas e interesse cosmético e farmacéutico. O aproveitamento dessas
saponinas depende de processos de extragao eficientes e, preferencialmente,
alinhados a principios de sustentabilidade. Este trabalho teve como objetivo
desenvolver e otimizar um processo sustentavel de extragcdo das saponinas de S.
saponaria, avaliando o tempo de extracdo, a composicao do solvente e as condicdes
operacionais. A cinética de extragao foi acompanhada por refratometria (°Brix),
adotando-se 60 min como compromisso entre eficiéncia e custo operacional. A
selecdo do solvente foi conduzida por ESI(-)-QTOF-MS por infusdo direta,
comparando misturas hidroalcodlicas e agua pura: no extrato aquoso foram
detectados ions compativeis, por razdo m/z, com sete saponinas triterpénicas
previamente descritas para a espécie, e a diversidade de ions na agua pura foi cerca
do dobro da observada no meio hidroalcodlico, caracterizando um efeito de limiar
associado a matriz totalmente aquosa. A agua foi entdo selecionada como solvente
extrator. As condicbes de extracao foram otimizadas por planejamento fatorial 32
(temperatura e proporcao soélido:liquido), com °Brix como resposta. O modelo, com
efeitos lineares e de interacao, foi significativo e apresentou bom ajuste, sendo a
proporcao sélido:liquido o fator dominante. Recomendou-se a condicdo de 37 °C e
proporcdo de 30%, por combinar desempenho de extracdo e menor custo
energético. Em conjunto, os resultados apontam um processo extrativo com
indicadores mais favoraveis de sustentabilidade nas condigdes avaliadas.

INTRODUCAO

As saponinas sao glicosideos de origem vegetal formados por uma aglicona
(sapogenina) ligada a cadeias de aguUcares, o que lhes confere carater anfifilico e
propriedades tensoativas, emulsificantes e espumantes. Essas caracteristicas,
associadas a atividades biol6gicas relatadas na literatura, tornam as saponinas
insumos de interesse para as industrias cosmética e farmacéutica. Entre as fontes
vegetais, Sapindus saponaria L. (Sapindaceae) destaca-se por acumular, em seus
frutos, elevada quantidade de saponinas triterpénicas derivadas de hederagenina e
de &cido oleandlico, tradicionalmente empregadas como tensoativo natural.
Espécies do género Sapindus tém sido investigadas quanto ao seu perfil de
glicosideos por técnicas de espectrometria de massas de alta resolucéao (UY et al.,
2025).



A obtencdo dessas saponinas depende de processos de extragcdo que conciliem
eficiéncia e menor impacto ambiental. Nesse contexto, a substituicdo de solventes
organicos por agua e a definicdo de condi¢cdes operacionais de menor custo
energético alinham-se aos principios da quimica verde. Assim, o presente trabalho
teve por objetivo desenvolver e otimizar um processo sustentavel de extracdo das
saponinas de S. saponaria, avaliando sequencialmente o tempo de extracdo, a
composicao do solvente e as condicoes de temperatura e proporcao sélido:liquido.

MATERIAIS E METODOS

O material vegetal (frutos de S. saponaria) foi seco, moido e submetido as etapas de
extracdo aquosa. A cinética de extracdo foi acompanhada por refratometria,
medindo-se os solidos soluveis totais (°Brix) em func¢do do tempo (5 a 240 min), em
trés proporgdes solido:liquido (10, 20 e 30% m/m). As leituras foram realizadas em
refratdmetro de bancada com resolu¢do nominal de 0,25 °Brix.

A selecado do solvente foi conduzida por espectrometria de massas ESI(-)-QTOF
(Bruker), por infusédo direta, no modo negativo, comparando-se extratos obtidos com
diferentes proporcdes de agua e etanol. Os extratos secos foram redissolvidos em
metanol grau LC-MS (diluente) e os espectros médios foram obtidos apds remocéao
dos scans de calibracao (formiato de sédio). A atribuicdo dos ions as saponinas foi
feita por comparagéao da razdo m/z com dados previamente descritos para a espécie
(MURGU; RODRIGUES-FILHO, 2006), apoiada em padrées de fragmentagdo e
aducao caracteristicos dessa classe de compostos (SAVARINO et al., 2023).

As condicdes de extracdo foram otimizadas por planejamento fatorial 32, avaliando-
se a temperatura (27, 37 e 47 °C) e a proporcao sélido:liquido (10, 20 e 30%), tendo
o °Brix como variavel resposta, em 11 ensaios com triplicata no ponto central. O
ajuste do modelo e a andlise de variancia foram realizados em software estatistico,
avaliando-se a significancia dos coeficientes, o coeficiente de determinacao ajustado
e predito e a andlise de residuos.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na cinética de extragdo (Figura 1), a maior parte da solubilizacdo ocorreu nos
primeiros minutos, com progressiva reducao da taxa de extragao ao longo do tempo.
A partir de 60 min, os incrementos adicionais de °Brix tornaram-se marginais frente
ao tempo e ao consumo energético requeridos, de modo que a extensdo do
processo deixa de ser vantajosa do ponto de vista operacional. Adotou-se, portanto,
o tempo de 60 min para as etapas subsequentes, como compromisso entre
eficiéncia de extracado e sustentabilidade do processo.
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Figura 1 — Cinética de extracao monitorada por °Brix (sélidos soluveis totais) em fungao do tempo,
nas proporgdes soélido:liquido de 10, 20 e 30% (m/m). Linha tracejada: tempo adotado (60 min).

A triagem do sistema extrator foi conduzida por ESI(—)-QTOF-MS com infusao direta.
Nos extratos aquosos foram detectados ions [M—H]— compativeis, por razdo m/z,
com sete saponinas triterpénicas previamente descritas para a espécie, derivadas
de hederagenina e de acido oleandlico e apresentando o padrdo de acetilacdo
sucessiva de 42 Da caracteristico desses glicosideos (Figura 2). A diversidade de
ions no extrato aquoso foi cerca do dobro da observada no meio hidroalcodlico,
caracterizando um efeito de limiar associado a matriz totalmente aquosa, e ndo um
aumento gradual com o teor de agua. A maior riqgueza quimica do extrato aquoso é
coerente com a polaridade favoravel a solubilizacao de glicosideos e com relatos de
que meios aquosos preservam saponinas aciladas melhor que o alcool puro. Aliada
a reducao de risco e de custo associada a substituicado do solvente organico, a agua
foi selecionada como sistema extrator para o planejamento experimental
subsequente.
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Figura 2 — Espectros ESI(—)-QTOF (infusao direta) dos extratos obtidos com 75% de agua (laranja,
invertido) e 100% de agua (azul), dispostos em espelho. Ambos foram analisados sob 0 mesmo
método instrumental (parametros de fonte idénticos) e normalizados ao respectivo pico-base. As

linhas verdes assinalam ions [M—H]— compativeis, por razdo m/z, com saponinas triterpénicas

descritas para S. saponaria (m/z 881, 923, 965 e 1007, derivados de hederagenina; 865, 907 e 949,

derivados de acido oleandlico), separados por incrementos de 42 Da. Os scans de calibragao
(formiato de sédio) foram removidos previamente ao processamento.



As condi¢des de extracao foram otimizadas por planejamento fatorial 32 (Figura 3). O
modelo ajustado, com efeitos lineares e de interagdo (termos quadraticos nao
significativos, descartados), foi significativo (p < 0,0001) e apresentou bom ajuste
(R2aj = 0,991; R2pred = 0,980). A proporcao sélido:liquido foi o fator dominante,
superando amplamente o efeito da temperatura, com interacdo positiva e
significativa: a temperatura teve efeito reduzido na menor carga de solido e mais
pronunciado na maior propor¢cdo, comportamento compativel com limitacdo por
transferéncia de massa. Dentro da faixa estudada, os maiores valores de °Brix
concentraram-se na regidao de maior proporcdo sélido: liquido; como as respostas
previstas a 37 e 47 °C nessa proporcao foram praticamente indistinguiveis, dada a
resolucdo do refratbmetro, recomendou-se a condicdo de 37 °C e proporcdo de
30%, por combinar desempenho de extragdao e menor custo energético.
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Figura 3 — Superficie de resposta para o °Brix em fungéo da temperatura (X1) e da proporg¢ao
sélido:liquido (X2), em variaveis codificadas, obtida pelo planejamento fatorial 32. Pontos
experimentais indicados (acima da superficie, em vermelho; abaixo, em rosa).

CONCLUSOES

Os resultados das trés etapas convergem para uma mesma légica de processo:
maximo desempenho util com minimo custo operacional e ambiental. A extracao
conduzida por 60 min, a selegcdo da agua como solvente e a condicdo de 37 °C e
proporcao de 30% configuram um processo extrativo de saponinas de S. saponaria
com indicadores mais favoraveis de sustentabilidade nas condi¢cdes avaliadas, sem
prejuizo da recuperagdo dos compostos-alvo. A confirmacdo experimental da
condicdo recomendada e a caracterizacao estrutural detalhada dos glicosideos, por
ESI-Q-ToF-MS/MS, constituem as etapas subsequentes deste trabalho.
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