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RESUMO GERAL

Os problemas ambientais e sanitarios ocasionados devido ao uso descontrolado de plasticos
evidencia a necessidade da producao de novos materiais ambientalmente corretas, como o uso
de biopolimeros de origem natural. A mucilagem proveniente de cacticeas apresentam grande
potencial para producdo de filmes por apresentar elevada capacidade de formacdo de rede
polimérica, devido apresentar uma variedade de polissacarideos em sua composi¢ao semelhante
aos plésticos e embalagens. Além de uso na incorporagdo de ingredientes alimenticios. Manejos
agrondmicos como época e horario de colheita, podem influenciar a composi¢do quimica da
mucilagem, e, consequentemente seus filmes biopoliméricos. Diante disso, objetivou-se obter
mucilagens oriundas de cacticeas (palma forrageira e pitaia) submetidas a doses de nitrogénio
e esterco bovino e desenvolver filmes biopolimericos com aplicabilidade industrial. Nos
estudos com plantas de palma forrageira (Opuntia stricta (Haw.) Haw.) foram submetidos a
doses de adubacio nitrogenada de 0, 150, 300 e 450 kg N ha! consorciadas com leguminosas
e gramineas. Para obtencdo de mucilagem, os cladddios foram cortados, homogeneizado com
alcool (99,3% P.A.) e secado em estufa a 55 °C por 24 h. A mucilagem obtida foi quantificada
o rendimento, sodio, potassio, sélidos soluveis capacidade de retencdo de dgua e 6leo, acidez
titulaveis, pH, condutividade elétrica, proteina total, carboidratos, composto fenolicos, vitamina
C. Para obtengao de filmes biopoliméricos utilizou-se 4g de mucilagem e 150 ml de agua e
glicerol (3,5%), foi seco em estufa a 45 °C por 5 h. A mucilagem obtida de cladodio fertilizado
com da dose 300 kg N ha™! mostrou o maior valor para o rendimento, carboidratos, compostos
fenolicos e vitamina C, e menor valor para condutividade elétrica e capacidade de retengdo de
4gua, e com pH ligeiramente 4cido. Os filmes da dose 300 kg N ha™! foram menos transparentes,
com maior luminosidade, solubilidade e teor de umidade. aspecto visualmente melhor, com
picos mais intensos de FTIR, e mostrou as menores perda de massa na estabilidade térmica.
Nos ensaios com pitaia, as plantas foram submetidas a doses de fertilizagdo com esterco bovino
de 10,66; 21,33 e 49, 33 kg planta™. Os cladddios foram colhidos por meio da poda de limpeza,
com o mesmo método de extracdo da mucilagem da palma forrageira, citado anteriormente.
Para elaboragdo dos filmes biopoliméricos utilizou-se 3g de mucilagem e 150 ml de agua e
glicerol (35%), foi seco em estufa a 45 °C por 8 h. A mucilagem derivada de plantas adubadas
com 49,33 kg planta™, apresentou maiores rendimento, teor de K*, proteina, carboidratos,
composto fendlicos e vitamina C. Os filmes oriundos dessa mucilagem apresentaram mais

homogeéneos, com coloragcdo amarelada, mais transparentes, com picos mais acentuados para o



espectro do infravermelho, maior teor de umidade e menores perda de massa na estabilidade
térmica. Diante dos resultados obtidos para ambos tratamentos, demostram um desempenho

vidvel e sustentavel para aplicacdo na industria de alimentos.

Palavras-chave: Opuntia, Hylocereus, polimeros, cactos, mucilagem.



GENERAL ABSTRACT

The environmental and health problems caused by the uncontrolled use of plastics
highlight the need to adopt environmentally friendly technologies, such as the use of
biopolymers of natural origin. The mucilage from cacti has great potential for film production
due to its high capacity for forming a polymer network similar to plastics and packaging. It is
also used in the incorporation of food ingredients. Agronomic management practices, such as
harvest time and timing, can influence the chemical composition of the mucilage and,
consequently, its biopolymeric films. Although these effects are still poorly understood, the
objective was to obtain mucilage from cacti (forage palm and pitaya) subjected to doses of
nitrogen and bovine manure and to develop biopolymeric films with industrial applicability. In
studies with forage palm plants (Opuntia stricta (Haw.) Haw.), which were subjected to nitrogen
fertilization doses of 0, 150, 300 and 450 kg N ha-1 intercropped with legumes and grasses, the
second-order cladodes were harvested at a similar size. To obtain mucilage, the cladodes were
cut, the chlorenchyma was removed, it was then homogenized with alcohol (99.3% P.A.),
washed until the precipitate was obtained, and dried in an oven at 55 °C for 24 h. The mucilage
obtained was quantified for yield, sodium, potassium, soluble solids, water and oil retention
capacity, titratable acidity, pH, electrical conductivity, total protein, carbohydrates, phenolic
compounds, and vitamin C. To obtain biopolymeric films, 4g of mucilage and 150 ml of water
and glycerol (3.5%) were used, and the mixture was dried in an oven at 45 °C for 5 h. The
mucilage obtained from cladodes fertilized with a dose of 300 kg N ha-1 showed the highest
value for yield, carbohydrates, phenolic compounds, and vitamin C, and the lowest value for
electrical conductivity and water retention capacity, with a slightly acidic pH. The films derived
from this dose were less transparent, with greater luminosity, solubility, and moisture content.
They had a visually better appearance, with more intense FTIR peaks, and showed the lowest
mass loss in thermal stability. In the pitaya assays, the plants were subjected to bovine manure
fertilization doses of 10.66, 21.33, and 49.33 kg plant™. The cladodes were harvested by
pruning to select healthy ones, using the same mucilage extraction method described
previously, and the biopolymer films were prepared using 3g of mucilage and 150 ml of water
and glycerol (35%), and dried in an oven at 45 °C for 8 h. The mucilage derived from plants
fertilized with 49.33 kg plant™? showed higher yield, K+ content, protein, carbohydrates,
phenolic compounds and vitamin C. The films derived from this mucilage were more
homogeneous, with a yellowish color, greater transparency, more pronounced peaks in the

infrared spectrum, higher moisture content, and lower mass loss during thermal stability. Based



on the results obtained, they demonstrate a viable and sustainable performance for application

in the food industry.

Keywords: Opuntia, Hylocereus, polymers, cacti, mucilage.
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Capitulo 1 — Fertilizacao nitrogenada em Opuntia stricta (Haw.) Haw para otimizac¢ao das
propriedades fisico-quimicas da mucilagem e de seus filmes biopoliméricos para fins
industriais

RESUMO

A crescente demanda por materiais sustentaveis e alimentos mais sauddveis tem
impulsionado a busca por biopolimeros de origem vegetal capazes de substituir componentes
alimenticios e sustentaveis. Nesse contexto, a mucilagem oriunda de cactaceas se destaca como
uma matriz polissacaridica promissora, especialmente em regides semidridas. Este estudo avaliou,
de forma inédita, a influéncia de doses crescentes de fertilizantes nitrogenados (0, 150, 300 e 450
kg N ha™') no cultivo da planta e consorciadas com leguminosa e graminea, sobre as propriedades
fisico-quimicas e tecnologica da mucilagem extraida de cladodios de Opuntia stricta (Haw.) Haw.
e sobre as caracteristicas estruturais, opticas e funcionais dos filmes biopoliméricos obtidos. Os
claddédios foram lavados, cortados e lavado com etanol (99,3%) o precipitado foi seco em estufa
obtendo-se o pd usado para analises e elaboragdo dos filmes. A fertilizacdo nitrogenada (dose 300
kg N ha™) modulou significativamente a composi¢do da mucilagem, promovendo reducao da
condutividade elétrica, dos teores de Na* e K* e da capacidade de retencdo de dgua, ao mesmo
tempo, em que aumentou o rendimento, o teor de carboidratos soliveis, compostos fendlicos e
vitamina C. Os filmes produzidos a partir dessa mucilagem apresentaram matriz mais homogénea,
maior luminosidade, menor transparéncia e maior solubilidade em 4gua. A analise por FTIR
confirmou a preservagao dos principais grupos funcionais da mucilagem apos o processamento,
indicando estabilidade estrutural do biopolimero. Os resultados demonstram que o manejo
agrondmico exerce papel determinante na qualidade tecnoldgica da mucilagem e dos biofilmes,
posicionando a dose de 300 kg N ha™', associada ao sistema consorciado, como condi¢do ideal para
maximizar o desempenho dos filmes biopoliméricos de O. stricta, com elevado potencial para

aplicagdes sustentaveis nas industrias de alimentos e de embalagens.

Palavras-chave: biodegradavel, adubacao, polissacarideos, cactos, glicerol.
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1. INTRODUCAO

Problemas causados por residuos fosseis a base de petroleo podem causar diversos impactos
ambientais, como o aquecimento global causado principalmente pela liberagdao do dioxido de
carbono (CO?), devido ao consumo de produtos a base de petréleo'. A industria do plastico produz
anualmente cerca de 300 milhdes de toneladas de plastico, isso se deve ao consumo e a dependéncia
da populagio e diversas aplicacdes devido a suas propriedades e ao seu baixo custo®. A maioria
dos plasticos sintéticos geram intimeros problemas ambientais, principalmente devido a sua
resisténcia a biodegradagio no ambiente .

O aumento significativo da produgdo e uso de pléasticos ndo-biodegradaveis tem levado a
sérios problemas ambientais evidenciando a necessidade novos materias ambientalmente corretas,
como o uso de biopolimeros de origem natural’. Os biopolimeros sio um tipo de material
polimérico, geralmente biodegradaveis, provenientes de subprodutos agricolas ou animais. Por
serem baseados em biorrecursos sdo considerados viaveis para substituir os plasticos
convencionais®. O uso de materiais com rapida degradagdo diminui a quantidade de residuos
presentes na natureza. Além disso, ¢ importante ressaltar que esse tipo de biomaterial geralmente
é atoxico e seguro, podendo ser utilizados pela industria alimenticia e farmacéutica’.

Existem variedades de plantas que apresentam boa adaptacdo as condigdes climaticas da
regido arida e semiarida, dos quais se destacam as plantas com metabolismo acido das crassuldceas
(CAM). Dentre esse grupo das plantas CAM, a palma forrageira (géneros Opuntia ¢ Nopalea)
pertence a familia Cactaceae e devido a sua elevada rusticidade e rapido ciclo produtivo tem grande
aptiddo nas regides mais quentes e secas®. Os cladodios de palma forrageira possuem reservas de
mucilagem constituida de polissacarideos para a absor¢ao e armazenamento de agua nos periodos
secos, portanto, a mucilagem tem sido foco na industria para producao de filmes devido sua elevada
capacidade de formagdo de rede polimérica semelhante aos plasticos e embalagens®”’.

Apesar de sua capacidade de tolerar a escassez de agua, inovagdes de praticas agricolas
buscam melhorar o seu rendimento e aumentar a sua produtividade!'®. O plantio tem incluido

aplicagdes como consorcio de culturas resistentes a seca e adubagdo nitrogenada. Essas praticas
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sdo necessarias para que a palma continue produzindo claddédios mesmo no periodo de
estiagem ',

Em relacdo a manejo cultural, ¢ conhecido que niveis de adubagdes nitrogenadas podem
afetar o crescimento dos cladédios de palma'?, no entanto pouco se sabe sobre suas influéncias na
composi¢do quimica que afetam a qualidade dos biopolimeros. Além disso, € possivel que outros
manejos culturais empregados como o consorcio da palma com gramineas e leguminosas
forrageiras podem interferir na qualidade da mucilagem, modificando seus atributos fisico-
quimicos para obtencdo de biopolimeros para a inddstria'>.

Caracteristicas fisico-quimicas e bioquimicas da mucilagem de cacticeas, podem se
diversificar devido a diversos fatores, como espécies, tratos culturais com a utilizagdo de diferentes
concentragdes e adubacdes nitrogenadas. Todas essas varidveis podem mudar as propriedades da
mucilagem e consequentemente dos filmes biopoliméricos, devido ao uso eficiente da agua, o
aumento na produgio de biomassa o que favorece o aumento da concentragdo de polissacarideos'.
Neste sentido sera avaliado o quanto os diferentes tratos culturais podem influenciar nas
propriedades fisico-quimicas da mucilagem e dos filmes biopoliméricos.

Portanto, este trabalho teve como objetivo avaliar a influéncia de diferentes manejos
agrondmicos, considerando combinacdes de doses de adubagdo nitrogenada e sistemas de cultivo
consorciado com sorgo e leguminosas, sobre as propriedades fisico-quimicas da mucilagem
extraida de Opuntia stricta (Haw.) Haw.. Além disso, buscou-se caracterizar as propriedades
estruturais, opticas e funcionais dos filmes biopoliméricos produzidos a partir dessa mucilagem,
visando identificar condi¢cdes de cultivo que potencializem sua aplicabilidade tecnologica e

industrial.
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2. MATERIAL E METODOS

2.1 LOCAL DO EXPERIMENTO E CARACTERIZACAO DA AREA

Mapa de localizagao do icipio de Serra Talhada
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Figura 1. Mapa de localizac¢do da area experimental no municipio de Serra Talhada.

O experimento foi conduzido em area pertencente ao Centro de Referéncia Internacional de
Estudos de Palma e Outras Plantas Forrageiras, da Universidade Federal Rural de Pernambuco —
Unidade Académica de Serra Talhada (UFRPE/UAST), localizada no municipio de Serra Talhada,
Pernambuco, Brasil (07°56°20” S, 38°17°31” O, 499 m de altitude).

A regido esta inserida no dominio morfoclimatico da Caatinga, apresentando vegetacao
xerofita de pequeno porte, adaptada a escassez hidrica. O clima ¢ classificado como BSwh’
(semiarido quente), segundo Koppen, caracterizado por chuvas irregulares, concentradas entre
janeiro e abril, com precipitacdo média anual de 642 mm, temperatura média minima de 20,1 °C,
méxima de 32,9 °C e umidade relativa do ar de aproximadamente 63%'>!%.0 solo da 4rea
experimental foi classificado como Cambissolo Haplico Ta Eutréfico tipico!”,com textura média e

boa drenagem natural.
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2.2 MATERIAL VEGETAL, DELINEAMENTO EXPERIMENTAL E MANEJO DA
AREA

A espécie estudada foi a palma forrageira clone Orelha de Elefante Mexicana (Opuntia
stricta (Haw.) Haw.). O experimento foi conduzido em delineamento em blocos casualizados
(DBC), com quatro repeti¢gdes. Os tratamentos consistiram em quatro doses de adubacdo
nitrogenada (0, 150, 300 e 450 kg N ha™'), aplicadas em cobertura utilizando ureia (45% N) como
fonte de nitrogénio e consorcio (feijao guandu e sorgo). A area experimental conteve quatro ciclos:
os dois primeiros ciclos foram com consorcio de palma e guandu (Cajanus cajan (L.) Millsp.) no
periodo de 24 de maio de 2023 a 20 de fevereiro de 2024. Com colheitas (corte e rebrota) em 18
de setembro de 2023 e ultima colheita em 19 de fevereiro de 2024. Os dois tltimos ciclos foram
com consorcio de palma e sorgo (Hibrido 1011 ponta negra), que foi conduzido entre 21 de
fevereiro a 19 de novembro de 2024. Suas colheitas (corte e rebrota) foram realizadas no periodo
de 21 de agosto e 23 de outubro de 2024. A adubagao nitrogenada foi aplicada na forma de ureia
no inicio de cada ciclo; apds a conclusdo de todos os ciclos, realizou-se a coleta do material vegetal
da palma para obtengao da mucilagem.

O manejo da irrigagdo foi realizado trés vezes por semana por meio de sistema de
gotejamento superficial, com gotejadores espacados a cada 20 cm, vazao de 1,85 L h! e pressao
de servigo de 1 atm, apresentando coeficiente de uniformidade de 90%. A agua de irrigagdo foi
proveniente de poco artesiano, com condutividade elétrica média de 1,62 dS m™ e pH de 6,84,
classificada como C3 — alta salinidade. A lamina aplicada foi calculada com base em 100% da
evapotranspiragdo de referéncia (ETo), estimada pela equagdo de Penman-Monteith, conforme

metodologia preconizada pela FAO'®.
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2.3 EXTRACAO E PREPARO DA MUCILAGEM

A extracao da mucilagem foi realizada utilizando cladddios de segunda ordem, colhidos as
6 h da manha, periodo em que hd maior estabilidade fisiologica do tecido vegetal. Os cladddios
foram lavados em agua corrente, enxutos e pesados. A mucilagem foi obtida segundo Andrada et
al.,’ com modificagdes adaptadas as condi¢des experimentais. Inicialmente, a epiderme dos
cladodios foi cuidadosamente removida, e o parénquima interno foi fatiado e homogeneizado em
processador de alimentos por 60 s com &lcool etilico anidro (99,3%), a fim de promover a
precipitagdo e a separagdo de pigmentos e compostos insoluveis. O extrato foi entdo filtrado em
tecido de polipropileno e novamente lavado com élcool etilico anidro (99,3%) até a obtenc¢ao de
um material esbranquigado, livre de pigmentos clorofilados'®. O filtrado obtido foi submetido a
secagem em estufa de circulacao forcada de ar a 55 °C durante 24 h. Apods a secagem, o material
foi triturado em moinho de facas até a formagdo de um p6 fino, acondicionado em recipientes

herméticos sob atmosfera seca, constituindo a mucilagem em po6 utilizada nas etapas subsequentes.

2.4 AVALIACOES FiSICO-QUIMICAS DA MUCILAGEM

2.4.1 Teor de sédio (Na®), potassio (K*), rendimento da mucilagem (RM) e acidez total

titulavel (ATT)

Os teores de Na* e K* foram obtidos conforme metodologia descrita por Astello-Garcia et

al., 2, que se baseia na técnica de fotometria de emissdo de chamas com o uso do fotdometro de

chamas modelo (MICRONAL B462). Foi utilizada uma aliquota de 5.000 puL, composta por 4.900

uL de agua deionizada e 100 pLL da amostra de mucilagem. As concentragdes foram determinadas

com base na curva padrdo previamente estabelecida, e os resultados expressos em mg 100 g MS.
O RM, foi calculado com base no peso da mucilagem seca dividida pelo peso fresco do

cladddio inteiro, e expresso em porcentagem, de acordo com a Equacao 1:
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RM = Massa de mucil;ilg(.em em po (g) % 100 (1)
Massa do cladddio fresco (g)

A determinagdo da ATT foi realizada segundo Andrade Viera et al.,’!, com adaptacoes,
utilizando solucao aquosa de hidroxido de sddio (NaOH) 0,1 N. Os resultados foram calculados de

acordo com a Equagdo 2 e expressos em % de acido citrico.

N x V x Eq acido citrico

ATT = ()
v

Em que AT = acidez total titulavel, (% de acido citrico); N = concentracdo de NaOH; V =
volume de NaOH usado na titulagcdo, (mL); Eq = equivalente gramas de acido citrico (64,02); v =

volume da amostra utilizada (mL).

2.4.2 Solidos soluveis totais (SST), potencial hidrogenionico (pH) e condutividade elétrica

(CE)

As medicdes de SST foram feitas com utilizagdo de um refratometro digital de bancada
(Instrutherm, RTD-95, Sao Paulo, Brasil). Para a leitura, foi utilizado 1 mL de mucilagem
hidratada, e os resultados foram expressos em °Brix.

Para afericdo do pH foi utilizado um pHmetro (TECNAL, modelo TEC-5, Piracicaba,
Brasil).

A CE foi medida com uso de um condutivimetro (TECNAL, modelo Tec-4MP, Piracicaba,
Brasil), a amostra da mucilagem hidrata foi colocada em um béquer, e imerso o eletrodo para fazer

as leituras. Os resultados foram expressos em mS cm™.

2.4.3 Capacidade de retencio agua (CRA) e de 6leo (CRO)

A CRA foi determinada conforme descrito por Souza et al.,?

com adaptagdes. Para
determinar a CRA, amostras de 0.03 g de mucilagem foram adicionadas a 1.5 mL de 4gua destilada,

em micro tubos de centrifuga de 2 mL, mantidas por 1 h em temperatura ambiente e agitadas por

7
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5 s a cada 15 min. Em seguida, foram centrifugados a 5.000 rpm por 20 min. O sobrenadante foi
descartado e a 4gua restante do sobrenadante foi drenada por 3:30 h min'. A CRA foi calculada e
expressa como a quantidade em g de 4gua retida por g da mucilagem seca (g.g™).

Para a determinagdo da CRO, amostras de 0.1 g foram adicionadas a 10 mL de 6leo de soja,
em tubos Falcon de 50 mL e agitadas a 200 rpm, em incubadora (TECNAL, modelo TE-420), por
5 h. A mistura foi centrifugada a 5.000 rpm por 15 min, o sobrenadante foi descartado e o
precipitado foi drenado. A CRO foi calculada e os resultados expressos em gramas de 6leo

adsorvido por grama de mucilagem (g.g™!), de acordo com a Equagio 3:

Peso da mucilagem apés drenagem (g) 3)

CRA=CRO =
Peso da mucilagem seca (g)

2.4.4 Proteinas soluveis totais (PST) e compostos fenoélicos totais (CFT)

O conteudo de PST foi determinado conforme o método descrito por Bradford e
Zimmermann et al.,>»**. Para o extrato foram utilizados 2 mL de mucilagem hidratada (4 g de
mucilagem e 100 mL de agua destilada) que foram centrifugados a 10.000 rpm por 21 minutos a 4
°C.

O ensaio de proteina foi feito adicionando-se 100 pL de extrato em meio de reagao contendo
1 mL de solucao de Bradford, sendo homogeneizado. Apos 15 minutos, as leituras foram feitas em
espectrofotometro (Biochrom, Libra S8, Cambridge, Inglaterra) com absorbancia a 595 nm, e o
contetdo de proteina foi estimado de acordo com curva padrdo elaborada com albumina do soro
bovino (BSA), sendo determinada em mg proteina 100.g™' de matéria fresca (MF).

A determinagdo dos CFT foi realizada segundo a metodologia descrita por Jaramillo-Flores

1., com adaptacdes. A extracdo foi efetuada utilizando-se 2 mL da mucilagem hidratada (4 g

eta
de mucilagem e 100 mL de 4gua), que posteriormente foi centrifugada a 10.000 rpm, a 4 °C, por

21 minutos.
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Para o ensaio de CFT, foram utilizados 150 pL da aliquota e adicionado ao meio de reacao
contendo 250 pL do reagente Folin—Ciocalteu (1 N) e 600 uL de dgua deionizada. A mistura foi
mantida em repouso por 2 minutos, sendo entao adicionado 500 uL de solucao de carbonato de
sodio a 20% (p/v). Ap6s um novo periodo de repouso de 10 minutos, as leituras de absorbancia
foram realizadas em espectrofotometro (Biochrom, Libra S8, Cambridge, Inglaterra) a 757 nm.

A quantificacdo foi efetuada com base em uma curva padrio de acido gélico, expressando

os resultados em mg 4acido galico 100.g™! de MF.

2.4.5 Carboidratos soluveis totais (CST) e Vitamina C

A determinagdo do teor de CST foi realizada de acordo com a metodologia proposta por
Souza et al.,?. A mucilagem hidratada (0.08 g e 2 mL de 4gua) foi centrifugada (Hettich, MIKRO
220, Berlim, Alemanha) a 10.000 rpm por 21 minutos a 4 °C. A aliquota de 5 pL do extrato bruto
da amostra foi adicionada a 495 pL de dgua deionizada, 500 puL de fenol a 5% e 2.500 pL de acido
sulftrico 98,08%, em tubos de ensaio que foram agitados. Em seguida, os tubos foram deixados
em repouso por 10 min em uma bandeja contendo dgua a temperatura ambiente. Posteriormente,
as leituras foram feitas em espectrofotometro (Modelo Libra S8, Biochrom, Cambridge, Reino
Unido) a 490 nm. O branco foi constituido de 500 puL. de 4gua deionizada, 500 pL de fenol 5% e
2.500 pL de 4cido sulfarico 98,08%. Os resultados foram expressos em mg 100.g"' de MF e
quantificados com base na equacao obtida para a curva padrao.

A medi¢ao do contetido de 4cido ascorbico foi determinada conforme o método proposto
por Sanchez-Rangel et al.,>’, com adapta¢des. A mucilagem hidratada (0.08 g e 2 mL de 4gua) foi
centrifugada (Hettich, MIKRO 220, Berlim, Alemanha) a 10.000 rpm por 21 minutos a 4 °C. No
ensaio, foram utilizados a aliquota 100 uL de sobrenadante, 400 uL de dgua deionizada e 500 uL.
do reagente Folin-Ciocalteau (1 N). A mistura foi homogeneizada em vortice (TECNAL, AP56) e
permaneceu em repouso por 2 min. As leituras foram realizadas em espectrofotometro (Biochrom,
Libra S8, Cambridge, Inglaterra) a 765 nm. A concentracao total de 4cido ascorbico (AA) foi

expressa com base na curva padrio em mg AA 100.g~ ! MF.
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2.5 PRODUCAO DOS FILMES BIOPOLIMERICOS

Os filmes foram produzidos conforme a metodologia de Andrada et al., ', com ajustes na
proporcao de componentes. A mucilagem seca foi dissolvida em agua destilada na propor¢ao de
4% (p/v) (4 g para 150 mL de dgua), sob agitacdo continua e aquecimento a 60 °C até completa
solubilizagdo. Posteriormente, adicionou-se glicerol 3,5% (v/p) como agente plastificante,
garantindo maior flexibilidade a matriz polimérica. A solugao homogénea foi mantida sob agitacao
por 10 min e, em seguida, 20 mL da mistura foram vertidos em placas de Petri de 9 cm de didmetro
e 1,5 cm de profundidade. As placas de acrilico foram levadas a estufa de circulagio de ar a 45 °C
por 5 h para secagem e formacao dos filmes biopoliméricos. Apds completa desidratacdo, os filmes
foram cuidadosamente removidos e armazenados em dessecadores sob controle de umidade até as

analises fisico-quimicas.

2.6 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DOS FILMES BIOPOLIMERIOS

2.6.1 Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

As analises espectrais na regido do infravermelho médio foram realizadas em um
espectrofotometro de infravermelho por transformada de Fourier (FT-IR) (Frontier da Perkin
Elmer®), utilizando o acessorio universal de reflexao total atenuada (UATR). Os espectros foram
obtidos na regido de 4000-600 cm™!, resolugiio 8 cm™ e 8 varreduras, e forga 30 Newtons. Para o

branco, utilizara o ar ¢ as medidas foram realizadas diretamente no filme sob o cristal de diamante.

10
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2.6.2 Espessura, Transparéncia e Cor dos Filmes

As medigoes de espessura do filme (mm) foram medidas com um paquimetro (calibrado de

precisdo). As medi¢des foram feitas em dez posi¢des diferentes de cada amostra®.

A medida de transparéncia foi determinada de acordo com a metodologia proposta por Han,;
Floros?®. Os filmes foram cortados em forma retangular (3 x 1 cm) e colocados em cubeta de
quartzo no espectrofotometro UV-VIS, e o comprimento de onda obtido na regido de 600 nm. A

transparéncia dos filmes foi calculada por meio da Equagdo 4:

log T
— 4)
T X

Em que, T ¢ a transmitancia (%), e X ¢ a espessura do filme em mm.

A medida da cor foi realizada com uso de um colorimetro (COLOR ANALYZER, RGB-
1002) em sistema RGB. Foi realizada uma medi¢io em cada filme®. Os resultados foram
convertidos para valores CIE (Commission International de I’Eclairage) L*, a* e b*, utilizando o
website ptiblico EasyRGB?, o qual levou em consideragio D65 como iluminante padrdo (luz do
dia) e observador = 2°. O parametro luminosidade foi obtido diretamente pelo colorimetro, sem

necessidade de conversdo.

11



Universidade Federal Rural de Pernambuco
Pro-Reitoria de Pesquisa e Pés-Graduacao

Unidade Académica de Serra Talhada A

Programa de Pos-Graduagao em Producao Vegetal

2.6.3 Teor de Umidade (TU) e Solubilidade em Agua (SA)

A determinagio do TU foi realizada de acordo com Jouki et al.,*°

€ expresso em
porcentagem (%), os filmes foram cortados em propor¢do de 2 x 2 cm, pesados e colocados na

estufa a 55 °C, até a obter de peso constante. O calculo foi feito conforme Equagao 5:

massa inicial (g) — massa final (g)

TU = x 100 ®)

(massa inicial (g))

A SA foi avaliada com os filmes cortados em propor¢des de 2 x 2 cm e em seguida pesados
e imersos em 50 mL de 4gua destilada, sob agitagdo constante por 30 min. a 25 °C. Os pedagos de
filmes restantes foram secos a 55 °C em estufa, até obtengio do peso constante®°. Os resultados

expressos em porcentagem (%) foram calculados conforme a Equagao 6:

massa inicial (g) — massa final (g)

SA = x 100 (6)

(massa inicial (g))
2.6.4 Analise Termogravimétrica (TGA)
O teste termogravimétrico avalia a estabilidade térmica dos filmes através do TGA usando
o equipamento TGA2 (Mettler Toledo). As amostras dos filmes foram analisadas sob atmosfera de

nitrogénio com uma taxa de aquecimento de 10 °C min™' com temperatura de aquecimento de 30 a

600 °C em cada amostra, sob atmosfera de nitrogénio a S0mL.min-1.

12
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2.7 ANALISES ESTATISTICA

Os experimentos em campo foram conduzidos em delineamento em bloco casualizados,
com quatro repetigdes. Os dados forao submetidos aos testes de normalidade, andlise de variancia
(ANOVA), regressdo e teste de Tukey a 5% de probabilidade com o auxilio do software R x 64
3.4.0. Os graficos foram elaborados utilizando o software Sigma Plot versao 15 (Systat Software

Inc., 2020).
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3. RESULTADOS

3.1 PROPRIEDADES  FiSICO-QUIMICAS DA MUCILAGEM DE PALMA
FORRAGEIRA

Os teores de sodio (Na*), potassio (K*), solidos soliveis (SS), capacidade de retencao de
agua (CRA) e condutividade elétrica (CE) diminuiram com o aumento das doses de N (Tabela 1).
Contudo, o rendimento agroindustrial do claddédio e do parénquima aumentaram a medida que as
doses de N foram elevadas (Tabela 1). O teor de vitamina C aumentou progressivamente com o
incremento das doses de N (Figura 2 D). Observou-se que a ATT, CRO e pH apresentaram efeitos
quadratico (p < 0,05) com valores maximos proximos a dose de 150 kg N ha™', reduzindo-se nas
doses superiores (Tabela 1). Os contetidos de CFT e CST aumentaram até 300 kg N ha™', enquanto
a PST reduziu apos esse ponto (Figura 2A, B e C).

14
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Tabela 1: Propriedades fisico-quimicas da mucilagem de cladodios de palma (Opuntia stricta (Haw.) Haw.), submetida a diferentes doses

de adubagio de nitrogenada (0, 150, 300 e 450 kg N ha™).

Dose de nitrogénio (kg N ha™)
Quantifica¢iao Equacao
0 150 300 450
Na* 0,33 +£0,05 0,32 +£0,03 0,30 +0,03 0,29 +0,03 Na*=2.498451e-07x%*+0.0001813875x-0.3393146
K" 0,19 +0,01 0,15+0,01 0,16 £0,01 0,11 0,01 K*=9.856392¢-08x2- 0.0001034921x - 0.1907212
RC 0,46 + 0,02 0,53 £0,02 0,57 £ 0,03 0,60 = 0,01 RC=4.665716¢ - 07x*- 0.0005169112x + 0.46367
RP 1,16 0,07 1,34 £ 0,03 1,13 +0,05 1,49 + 0,06 RP =1.909086¢-06x>+ 0.0003306357x - 1.208821
ATT 0,91 +£0,13 1,53 +0,25 1,28 +0,15 1,08 +0,21 ATT=9.11487¢-06x>- 0.004265584x + 0.9648526
SS 0,64 +0,18 0,36 +0,08 0,36 £ 0,16 0,50 0,07 SS =4.666667¢ - 06x*- 0.00238x + 0.633
pH 4,97 0,02 5,21 £0,02 5,21 £0,02 5,12 +0,01 pH = 3.844444¢ - 06x>- 0.002024667x + 4.9757
CRA 15,02 +£0,28 14,46 £ 0,43 12,02 +0,42 | 13,53+0,39 CRA =2.16963¢ - 05x>+ 0.01431133x - 15.2953
CRO 7,24 +1,55 10,57+ 1,04 1224+142 | 11,50+1,98 CRO=4.523333¢ - 05x%+ 0.02997567x — 7.20385
CE 1925,0 + 88,88 | 1797,2+ 133,4 | 1655+ 152,2 | 1765,2 +202,2 CE =0,002644444x2+ 1.6044x - 1938.34

Os resultados foram expressos em média + desvio padrdo e equagdo. Na': Teor de sédio (g.100g™! MS), K*: Teor de potéssio (g.100g"' MS), RC: Rendimento do cladédio
(%), RP: rendimento do parénquima (%), ATT: Acidez total titulavel (% de acido malico), SS: solidos soluveis totais (°BRIX), pH, CRA: capacidade de retengdo de agua e
6leo (CRO) (g 4gua por g mucilagem) e CE: condutividade elétrica (mS cm™!)
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Figura 2: Proteinas soluveis totais (mg 100 g”! MS) (A), Compostos fendlicos totais (mg AG 100
g'! MS) (B), Carboidratos soluveis totais (mg 100 g! MS) (C) e Vitamina C (mg AA 100 g! MS)

(D) de mucilagem de cladodios de palma (Opuntia stricta (Haw.) Haw.), submetida a diferentes

doses de adubagdo nitrogenada (0, 150, 300 e 450 kg N ha™).
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3.2 PROPRIEDADES FiSICO-QUIMICAS E OPTICAS DOS FILMES
BIOPOLIMERICOS

Os filmes elaborados apresentaram estruturas afiladas, superficie aspera, pouco flexivel e
pouca elasticidade (Figura 3). O filme com a mucilagem oriundo da dose 300 (kg N ha™!) (Figura
3C) apresentou uma matriz mais homogénea e com um tom de cor mais esbranquicado, tornando

mais compativel para industria de filmes biopoliméricos, se diferenciando dos demais que

apresentaram uma matriz menos uniforme (Figura 3A, B e C).

Figura 3: Filmes biopoliméricos oriundos de mucilagem de palma (Opuntia stricta (Haw.) Haw.),

submetida a diferentes doses de adubagdo de nitrogenada 0 (A), 150 (B), 300 (C) e 450 (D) (kg N ha"
1
).

Os filmes das doses 0 e 450 (kg N ha™!) apresentaram espessuras semelhantes , ja os filmes
provenientes das doses 150 e 300 kg N ha™! mostram-se um pouco mais espessos (Tabela 2). A
dose 0 (kg N ha'!) apresentou a maior transparéncia, por outro lado o filme da dose 300 (kg N ha
1) foi menos transparente (Tabela 2). Com relagio a luminosidade, foi maior para dose 300 (kg N

ha!) formando filme mais escuro, e a dose controle 0 (kg N ha!) obteve a menor luminosidade

(Tabela 2).

17



Universidade Federal Rural de Pernambuco
Pro-Reitoria de Pesquisa e Pés-Graduacao

Unidade Académica de Serra Talhada A

Programa de Pos-Graduagao em Producao Vegetal

Tabela 2: Espessura, transparéncia e cor dos filmes biopoliméricos oriundos de mucilagem de
palma (Opuntia stricta (Haw.) Haw.), submetida a diferentes doses de adubag¢do nitrogenada (0,

150, 300 e 450 kg N ha™).

Dose de nitrogénio (kg N ha™)
Quantificaciao Equacao
0 150 300 450
0,24 + 0,26+ 0,27+ 0,24+ E=4.705556e-07x>-
Espessura
0,00 0,01 0,01 0,01 0.00021565x+0.245275
7,32+ 6,45+ 5,99 + 6,37 + T = 1.387146e-05x>+ 0.00845347x -
Transparéncia
0,18 0,28 0,19 0,23 7.343668
I 77,82 £ 80,61+ 83,89+ 81,92+ L =5.28999¢ - 05x- 0.03419341x +
2,22 0,81 1,39 1,02 77.53793
. -0,45 £ -0,45+ -0,50+ -0,71+ a* =-2.358927e-06x2-0.0005051912x+
a
0,46 0,55 0,23 0,40 0,4607157
b 9,30+ 9,34+ 9,29 £ 7,89 + *=1.597961e-05x2-0.004330267x +
1,59 1,50 0,41 0,66 9.24628
Cor

Os resultados foram expressos em média = desvio padrio e equagio. Espessura (mm), Transparéncia (% mm™), colorimetria

e cor dos filmes biopoliméricos.

Os espectros FTIR da mucilagem e dos filmes mostraram bandas semelhantes as ja descritas
para polissacarideos de Opuntia spp., indicando preservacdo dos grupos funcionais apds o
processamento (Figura 4A e B). As bandas dos grupos funcionais da mucilagem, obtiveram
respostas mais intensas na dose de N 0 e 450 (kg N ha!) (Figura 4A). Os filmes biopoliméricos
mostraram ondas mais intensas nas doses de N 150 e 450 (kg N ha™') (Figura 4B). As bandas
amplas em 3349 — 3200 cm™ indicam vibragdes de O-H caracteristica de cadeias de
polissacarideos (Figura 4 A e B). As bandas 2932 e 2923 cm! estdo relacionadas as vibragdes
assimétricas da ligagio CH ou CHa. O pico de absor¢do 1640 — 1580 cm™ mostra grupo carboxilicos
C=0. Os sinais em 1517 cm™ estdo associados ao grupo carboxilato (COO"), sugerindo uma
possivel conservacdo da capacidade de ligacdes hidrogénio entre polimeros. As bandas 1407, 1367

e 1149 cm’!, correspondem a ligagdes C-H ou O-H. O pico 1002 cm™, que ¢ especifico para
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ligagdes C-O-C ou C-O-H. Esse perfil espectral confirma que a formagao dos filmes ocorreu sem

degradacdo estrutural significativa da mucilagem, refor¢ando sua viabilidade como biopolimero.

0,06

coc A B
— COH R g
X —— 300
0’05 — 450 \
——
< 0,04
=
N’
S
2 0,03
Navj
e
—
(@]
wn
-<° 0,02
0,01
0’00 T T T T T T T T T T T T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Numero de onda (cm'l) Numero de onda (cm'l)

Figura 4: Espectros de infravermelho (FTIR) da mucilagem (A) e dos filmes biopoliméricos (B)
oriundos de mucilagem de palma (Opuntia stricta (Haw.) Haw.), submetida a diferentes doses de

adubacio nitrogenada (0, 150, 300 e 450 kg N ha™).

A solubilidade em &4gua (SA) foi maior a medida que as doses de adubagdo foram
aumentando até chegar seu pronto maximo na dose 300 (kg N ha™!), e com o aumento da dose 450
(kg N ha!) o filme diminui sua solubilidade (Figura 5A). A dose 450 (kg N ha'') mostrou o menor
TU, diferente das demais doses que apresentaram um aumento teor de umidade (TU) até atingir

seu ponto maximo (300 kg N ha!) (Figura 5B).
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Figura 5: Solubilidade em agua (%) (A) e teor de umidade (%) (B) dos filmes biopoliméricos
oriundos de mucilagem de palma (Opuntia stricta (Haw.) Haw.), submetida a diferentes doses de

adubagio nitrogenada (0, 150, 300 e 450 kg N ha™).

Foram observadas degradacdo térmicas e a massa residual dos filmes biopoliméricos de
palma através das curvas de TGA das doses de adubagao nitrogenada (0, 150, 300 e 450 kg N ha
1) (Figura 6A) e curvas de TGA derivadas (DTG) (Figura 6B). Que apresentaram trés estagios de
degradacao ao longo da faixa de 30 a 600 °C, com temperaturas iniciais (T onset), maximas (T
max), finais (T endset) e a PM de cada estagio de degradacao (Tabela 3). Observaram-se que as
curvas de TGA e DTG apresentaram apenas trés estdgios de degradagdo. O estagio I atingiu pico
maximo de degradagdo entre 50,1 e 51,8 °C, e perda de massa variando de 3,9 a 7,9 % entre as
doses de N. No estagio II as T max alteraram entre 302,4 ¢ 329,8 °C, e perda de massa variando de

40,5 a 43,3 %. Em seguida o estagio III apresentou a perda de massa variando entre 3,3 e 4,7 %

(Tabela 3).
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Figura 6: TGA (%) (A) e DTG (%/°C) (B) dos filmes biopoliméricos oriundos de mucilagem de

palma (Opuntia stricta (Haw.) Haw.), submetida a diferentes doses de adubagao nitrogenada (0,

150, 300 € 450 kg N ha').
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Tabela 3: Pardmetros térmicos dos filmes biopoliméricos oriundos de mucilagem de palma
(Opuntia stricta (Haw.) Haw.), submetida a diferentes doses de adubagdo nitrogenada (0, 150, 300
e 450 kg N ha!).

DOSE
Estagio de degradagdo

0 150 300 450

T onset 35,0 33,6 348 36,1

T max. 50,1 40,4 50,1 51,8

: T endset 90,6 54,4 65,9 64,3

PM (%) 79 4,2 39 42
T onset 236,8 236,5 227,5 2383
T max. 303,9 3024 329,8 3039
. T endset 326,6 3342 341,0 3352
PM (%) 40,5 42,6 42,7 433
T onset 449,7 4448 4574 461,6
- T max. 470,5 465,6 473,6 481,7
T endset 480,3 479,0 485,3 490,1

PM (%) 4,7 4,5 33 4,0

T onset: temperatura inicial (°C); T méx.: temperatura maxima (°C); T endset: temperatura final (°C) e PM: perda de

massa (%).
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4. DISCUSSAO

A palma forrageira tem na sua composicdo a mucilagem que ¢ um polimero natural
complexo formado por polissacarideos, suas propriedades fisico-quimicas podem ser modificadas
por diversos fatores, como a espécie, horario de colheita, estagdes do ano e evapotranspiracao da
cultura®3!2? Mas ainda a necessidade e aprimoramento dos estudos com a utilizagdo da biomassa
da palma que apresentam um alto teor de polissacarideos na sua estrutura, que permite a producao
de filmes biopoliméricos e revestimentos biodegradaveis, associando com técnicas de adubacao
nitrogenada e consorcio para aprimorar suas propriedades fisicas e estruturais.

A adubagdo nitrogenada ¢ primordial para o crescimento das plantas, pois apresenta
componentes de moléculas orgénicas essenciais, como proteinas, aminoacidos, enzimas, acidos
nucléicos e clorofilas responsaveis pela captacdo de luz durante a fotossintese. O nitrogénio ¢ o
principal regulador do processo fotossintético, que influencia de modo direto na conversao de
energia solar em energia quimica, sendo essencial para o desenvolvimento das plantas®-34 A
adubacdo associada ao consorcio com espécies adaptadas a seca como a palma forrageira, sorgo e
guandu podem favorecer a eficiéncia no uso da 4gua e aumenta a producdo de biomassa*>. Esses
fatores podem aprimorar a produ¢do da mucilagem, contribuindo para producdo de filmes
biopoliméricos de metabolismo vegetal.

O teor de Na' se manteve constante € o teor de K™ na mucilagem diminuiu com o incremento
de N no solo, essa redugdo pode estar relacionada a diluicdo dos metabolitos (Tabela 1). A
diminui¢do desses teores estd atrelada a competicao interespecificas entre os elementos no solo e
na planta, consequentemente a diminuigio desses elementos nos teores foliares do tecido vegetal®®.
Tais resultados mostraram valores abaixo dos encontrados por Garcia et al., e Pinheiro et al.,>’
0,67 2.100 g!' MS de Na" e 0,73 g.100 g!' MS de K" na mucilagem de palma forrageira,
respectivamente. O rendimento (RM) em p6 dos cladodios de Opuntia stricta (Haw.) Haw.
indicaram que o incremento na adubag¢ao nitrogenada levou a um aumento significativo de 0,60 +
0,01% com base no peso do cladédio (MF) (Tabela 1). Esse valor foi maior que os encontrados

anteriormente por Pinheiro et al., 0,36 £ 0,13% e Garcia et al., 0,54 = 0,04%>*’. A mucilagem pode

23



Universidade Federal Rural de Pernambuco
Pro-Reitoria de Pesquisa e Pés-Graduacao

Unidade Académica de Serra Talhada A

Programa de Pos-Graduagao em Producao Vegetal

sofrer variagcdes ambientais impactando diretamente o estado da planta e as substancias que ela
produz, essas alteracdes podem ser explicadas devido ao manejo utilizado e ao material vegetal
(espécies, estresse hidrico, irrigacdo, adubagdo, estagio de desenvolvimento, hora e época de
colheita)*®. Com isso, alguns estudos mostram que o uso de adubacdo nitrogenada associada ao
consorcio, aumentam o rendimento da biomassa da palma forrageira com o uso eficiente desses
manejos>*,

A acidez titulavel (ATT) teve um aumento com o incremento das doses de N chegando ao
seu ponto maximo com a dose 300 kg N ha™! (Tabela 1). A ATT é um dos parametros que influencia
nas particularidades da mucilagem, quando seus valores sdo elevados podem interferir no
desempenho como agente espessante, emulsificante ou na formagio do biofilme***!. A mucilagem
por ser um polieletrdlito anidnico € rico em acidos, tendo cargas negativas o que contribuem para
acidez titulavel*’. Essa acidez reflete aos 4cidos organicos livres e aos grupos de 4acidos ligados a
rede polissacaridica, devido a isso est4 ligado ao grau de ionizac3o e a interagdo com ions*'. Tanto
a acidez como o pH, SS e a CE, sdo parametros importantes para formulacdo dos filmes
biopoliméricos a base de mucilagem de palma forrageira®*. O pH no presente estudo apresentou
valores variando entre 4,5 e 5,5, mostrando-se levemente acido (Tabela 1). Na mucilagem pode
haver variagdes do pH que influenciam diretamente na formagao dos biofilmes, estudos mostram
que esses valores estdo aproximadamente entre 5,0 ¢ 7,0 que tendem a favorecer as propriedades
mecanicas desejaveis, tais como maior resisténcia e espessura***,

A condutividade elétrica (CE) tendeu a diminuir com as maiores doses de N, pouco se sabe
sobre a condutividade de mucilagem com adubagdo nitrogenada (Tabela 1). Porém, o uso de N
pode aumentar a eficiéncia do sistema radicular na absorcao de ions, esses elementos acumulam-
se nos cladodios, e consequentemente na mucilagem>**, Além disso, a CE é um dos indicadores
diretos da concentracao de ions na mucilagem, a elevacao dessas concentragdes pode modificar as
cadeias poliméricas, influenciando diretamente na diminuigdo da viscosidade da mucilagem*’*. A
CRA e a CRO da mucilagem de orelha de elefante mexicana (OEM), mostrou resultado maiores

para a CRA enquanto a CRO foi menor. A literatura relata que a mucilagem apresenta mais

afinidade com 4gua, o que explica sua menor relagio com CRO*. A mucilagem de OEM apresenta
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uma predominancia de carboidratos na sua composi¢dao que faz com que haja uma forte interagao
com a agua’’. Isso se deve ao fato de que a mucilagem por ser um polissacarideo estd associada
aos grupos hidrofilicos com hidroxila (-OH) e carboxila (-COOH), que formam ligagdes de a&tomos
de hidrogénio com moléculas de d4gua’!. Nkoi et al., % , apresentou resultados inferiores de CRA
e CRO para Opuntia ficus-indica com diferentes doses de adubacdo nitrogenada, apresentando
valores de 0,1808 g.g”! CRA e 1,383 g.g”! CRO, essa mudanga talvez seja pelo diferente modo de
extracio e pelas doses de N serem menores (0, 60,120 e 240 kg Ng ha™).

O aumento da adubacdo nitrogenada em palma OEM, favorece o aumento no teor de
proteina soluveis totais (PST), devido ter relagdo direta do N com a enzima nitrato redutase e a
sintese de aminodcidos. O N ¢ o elemento chave da estrutura para construg¢do das proteinas, sendo
essencial para estimulacdo de crescimento celular e para fungdes metabolicas das plantas™. O teor
de compostos fenolicos totais CFT no p6 de OEM, atingiu seu maior valor até a dose 300 kg N ha
!, e a vitamina C aumentou com o incremento das doses de N (Figura 1). A elevacdo nos niveis de
N e a competi¢ao por nutriente devido ao consorcio, pode estar associada a um sistema de defesa
da planta influenciado por fatores bidticos e abi6ticos*. Por serem metabélitos secundarios os CFT
sao amplamente encontrados em diversas partes das plantas devido ser composto por um anel
aromatico ligado a uma ou mais hidroxila, tornando-se forte em atividade antioxidante>*. A planta
quando exposta ao estresse acumula metabdlitos secundarios como método fisioldgico para evitar
danos por radicais livres®. Para aplicagdo na industria alimenticia os teores elevados de CFT e
vitamina C sdo favoraveis devido sua capacidade antioxidante®>*. Concentrac¢des elevadas de CFT
para formulacao dos filmes biopoliméricos, no entanto, ndo sdo ideais, pois esses compostos

reagem com os polissacarideos reduzindo a elaboragdo dos filmes, expandindo as barreiras de
57

agua’’.

Os valores de carboidratos (CST) tenderam a aumentar com a elevagdao dos niveis de
adubacdo nitrogenada (Figura 1). O N ¢ um nutriente que atua na biossintese de aminoacidos,
proteinas e outros compostos nitrogenados, favorecendo o desenvolvimento da planta e sua

fotossintese>®. Além da adubagdo, as plantas foram consorciadas com leguminosas e gramineas,

que melhoram as atividades enzimaticas no solo, aumentando a mineralizagcdo de N favorecendo o
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uso de carboidratos nas plantas com a melhoria do estado nutricional®®. Neste estudo o maior valor
de carboidratos encontrado foi de 20,47 mg 100 g”! MS, esse valor foi inferior ao encontrado por
Pinheiro et al.,’ de 35,89 mg 100 g'! MS, esses valores dependem muito do tipo de manejo, época
de colheita e outros fatores. Além disso, o excesso de N pode reduzir a fixacdo de N pelas
leguminosas, possibilitando a redugio de carboidratos devido a diluigio dos metabdlitos®®¢!.

Foram observadas as caracteristicas dos filmes produzidos da mucilagem de OEM, e
observou-se que a dose de N 300 kg N ha! (Tabela 2) apresentou os pardmetros de cor com maior
luminosidade L* e com um dos valores menores para b*(amarelo/azul), indicando ser um filme
mais claro e menos amarelo, € mostrou-se ser um filme menos transparente. Filmes com menor
transparéncia restringe mais a incidéncia de luz, sendo ideal para aplicagdes de embalagens de
produtos sensiveis a oxidacdo, proporcionando mais vida til para o alimento >®2. Filmes mais
transparente tem suas cadeias poliméricas mais cristalinas ®. Além disso, esse filme apresentou
uma maior espessura, sendo um dos parametros que determina a propriedade fisica como
resisténcia mecanica dos filmes, e com o aumento da espessura o filme se torna menos
transparente64.

O espectro de infravermelho apresenta bandas vibracionais caracteristicas de cada
composto quimico, uma vez que existe um padrdo de absor¢do de luz do infravermelho. Esses
compostos apresentam diferentes frequéncias de absorcdo que correspondem as vibragdes das
ligagdes quimicas presentes nas moléculas do material®. As bandas dos grupos funcionais da
mucilagem, as respostas mais intensas foram nas doses de nitrogénio 0 e 450 (kg N ha™!) (Figura
3A) os filmes biopoliméricos apresentaram ondas mais intensas nas doses de N de 150 e 450 (kg
N ha') (Figura 3B), mostrando-se semelhantes aos resultados de trabalhos anteriores’3>3* As
bandas 3349 e 3245 cm™! correspondem as vibragdes de estiramento assimétrico dos grupos dos
alcoois e acidos carboxilicos -OH, devido as bandas largas de ligacao de hidrogénio, proveniente
de arranjo polimérico a base de agticar’%®. As bandas 2932 e 2923 cm™! estdo relacionadas as
vibragdes assimétricas da ligagdo CH ou CH», que estdo relacionados a cadeia alifatica da
mucilagem e dos filmes®’. O pico de absor¢do 1720 cm™ mostra a baixa intensidade de vibragdo do

grupo carboxilicos C=0%, O surgimento de picos 1619 cm™ é um indicativo de amida 1. Um
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conjunto de bandas 1407, 1367 e 1149 cm’, correspondem a ligagdes C-H ou O-H, um intenso
pico pode ser observado em 1002 cm!, que é especifico para ligagdes C-O-C ou C-O-H implica na
presenca de anéis de piranose de monossacarideos em carboidratos’’.

A SA ¢é um dos fatores importantes para formag¢ao dos filmes poliméricos, isso deve ao fato
da mucilagem ser um material hidrofilico que apresenta boa solubilidade a 4gua, sendo bastante
vantajoso para dispensar solutos e obter filmes homogéneos?. Para aplicacdo em embalagens de
alimentos, a necessidade de que se tenha uma menor solubilidade em 4gua, aumentando a
integridade do produto e sua resisténcia a 4gua’!. Os resultados encontrados nesse estudo (Figura
4A) mostram valores bem inferiores aos encontrados por Silva et al., e Souza et al.,’>’* que
encontraram valores de aproximadamente 60%. Assim como a SA o TU (Figura 4B) também
apresentou valores inferiores aos achados por Pinheiro et al., e Saberi et al.,>"2.

A estabilidade termica ¢ uma analise que estuda as propriedades dos materiais, que investiga os
polimeros e prevé o comportamento térmico sob diferentes temperaturas para fabricagdo e
comercializacdo’®. As curvas de TGA dos filmes de palma apresentaram trés etapas de perda de
massa, que ocorreram entre a faixa de temperatura de 30 °C a 600 ° C, o primeiro estagio de
degradacao estd associado a volatilizagdo da umidade da amostra ou a moléculas de agua
aglutinadas na superficie do filme biopolimérico”®. Nesse estagio a dose 0 (kg N ha!) apresentou
maior perda de massa, indicando uma maior interacao das moléculas de 4gua aderidas a superficie
da matriz polimérica e com fortes ligagao de hidrogénio e nimeros de menores de hidroxila livres,
correlacionando a perda de massa retardada (Figura 5, Tabela 3)°. No estagio I, a dose 300 (kg N
ha') apresentou maior temperatura de degradagiio que ocorreu entre 146 °C e 385 °C, nessa etapa
ocorre a mudanga na composi¢ao do biopolimero, com a degradacao do glicerol e proteinas, esse
estagio apresentou as maiores perdas de massa (Figura 5, Tabela 3)">"°. No terceiro estagio, ocorre
a degradacgao oxidativa de residuos de carbono e minerais presente nos filmes, nessa etapa ocorreu
uma baixa perda de massa para todo os filmes biopoliméricos, sucedendo na ndo degradagdo da
amostra completa’®. Os efeitos das doses de N e o consorcio, os filmes tenderam a diminuir o uso
de glicerol, tonando-se menos soliivel em 4gua. Portanto, faz-se necessario buscar novos métodos

que busquem a diminuicao do glicerol.
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5. CONCLUSOES

O estudo com o material vegetal residual de claddédios de Orelha de Elefante Mexicana
submetidas a quatro ciclos de consorcio (leguminosa e graminea) associada a adubacgao
nitrogenada, indicaram que a mucilagem ¢ viavel para a producao de filmes biopoliméricos. A dose
300 kg N ha'! destacou-se das demais, com a mucilagem mostrando um dos maiores rendimentos,
menor condutividade elétrica e capacidade de retengao de dgua, e com pH ligeiramente acido. Além
disso, seus valores foram maiores para carboidratos, compostos fenolicos e vitamina C. Os filmes
com doses de N de 300 kg N ha™! apresentaram, também, um aspecto visualmente melhor, se
sobressaindo-se dos demais, apresentando menor transparéncia, maior luminosidade, solubilidade,
teor de umidade, com picos mais intensos de FTIR, e mostrou as menores perda de massa na
estabilidade térmica. Embora o uso de adubagdo nitrogenada aumente o custo da producgao, os

filmes se mostram promissores para a industria alimenticia e embalagens.
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Capitulo 2 — Caracterizacao fisico-quimica e tecnologica de mucilagem e filmes
biopoliméricos oriundo de plantas de pitaia proveniente de aduba¢io com esterco bovino
RESUMO

A elevada demanda por embalagens plasticas convencionais tem gerado graves impactos
ambientais, impulsionando alternativas sustentdveis como filmes biopoliméricos de mucilagem de
pitaia. No entanto, ha escassez de estudos sobre biofilmes derivados especificamente do cladodio
da pitaia, cujas caracteristicas hidrofilicas e funcionais sdo promissoras para essa aplicacdo. Nesse
contexto, a mucilagem de Hylocereus polyrhizus surge como fonte alternativa de polimeros para
formulagdo de tais filmes. Este estudo teve como objetivo investigar a formacao e caracterizagao
de filmes biopoliméricos a base de mucilagem extraida de cladddios de pitaia submetidos a
diferentes doses de adubagiio com esterco bovino (10,66; 21,33 e 49,33 kg planta!) e obter
caracteristicas fisico-quimicas da mucilagem e as propriedades estruturais, pticas e funcionais dos
filmes biopoliméricos. . Os cladddios foram colhidos por meio da poda de limpeza selecionando
os sadios, posteriormente foram cortados e lavado com etanol (99,3%) o precipitado foi seco em
estufa obter a mucilagem e usado para analises e elaboracao dos filmes biopoliméricos utilizou-se
3g de mucilagem e 150 ml de agua e glicerol (35%), foi seco em estufa a 45 °C por 8 h. As
mucilagens com adubacdo dose (49,33 kg planta’) mostraram modula¢des significativas para
aumento o rendimento e teor de potdssio, assim como teor de proteina, carboidratos, composto
fenolico e Vitamina C. A mucilagem (49,33 kg planta™), obteve-se filmes biopoliméricos com
matriz homogénea, mais transparente, € mostrando coloracao mais amarelada e com maior teor de
umidade. O espectro de FTIR confirmou a estabilidade estrutural do biopolimero, e a preservacao
dos grupos funcionais. A degradagdo térmica apresentou trés estdgio, com baixa perda de massa e
degradacio incompleta. Os resultados mostram que a dose de adubacdo (49,33 kg planta™), resultou
em mucilagem com propriedades fisico-quimicas mais desejaveis para a producao de filmes. Os
resultados mostram o potencial do cladodio de pitaia com material sustentaveis para aplica¢dao de

embalagens.

Palavras-chave: Biopolimeros, Hylocereus polyrhizus, Polissacarideos, Cactos, Glicerol.
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1. INTRODUCAO

A producdo e o consumo de polimeros sintéticos de origem petroquimica cresceram
exponencialmente nas ultimas décadas, impulsionados pelo crescimento populacional e pela
expansdo do consumo global. Entre 1950 e 2018, a produ¢do mundial de plasticos aumentou de
aproximadamente 2 milhdes para mais de 359 milhdes de toneladas anuais, sendo que o setor de
embalagens representa cerca de 40% da demanda total 2. A ampla utiliza¢io de materiais como
tereftalato de polietileno (PET), polietileno (PE), polipropileno (PP), policloreto de vinila (PVC) e
poliestireno (PS), aliada ao descarte inadequado, tem contribuido significativamente para o
acumulo de residuos sélidos e para a polui¢do ambiental em escala global .

Diante desse cendrio, cresce o interesse por alternativas sustentaveis, entre elas os filmes e
revestimentos a base de biopolimeros, obtidos a partir de fontes renovaveis como polissacarideos,
proteinas e lipidios. Esses materiais apresentam biodegradabilidade, biocompatibilidade e
potencial para reduzir a dependéncia de polimeros sintéticos **. Filmes a base de polissacarideos
tém se destacado devido as suas propriedades de formacao de rede, boa adesdo a superficie dos
alimentos e adequadas propriedades mecanicas e de barreira a gases *°.Entre os biopolimeros mais
estudados estdo quitosana, alginato, amido e gelatina, amplamente aplicados no desenvolvimento
de embalagens biodegradaveis.

Nesse contexto, mucilagens vegetais tém despertado interesse como matéria-prima para
producdo de filmes biopoliméricos. A mucilagem extraida de cacticeas ¢ composta
predominantemente por polissacarideos, além de proteinas e pequenas quantidades de lipidios,
apresentando propriedades reoldgicas e capacidade de formagio de filmes é(Dick et al., 2020).
Estudos com mucilagem de cactdceas demonstram potencial para aplicagdo em revestimentos e
filmes biodegradaveis destinados a conservagao de alimentos (Dick et al., 2020).

A pitaia vermelha (Hylocereus polyrhizus), pertencente a familia Cactaceae, ¢ uma espécie
trepadeira originaria das Américas, caracterizada por cladddios triangulares e producao de frutos
com polpa firme, sabor adocicado e elevado valor funcional, o que favorece sua aceitagdo
comercial 78, Diferentes partes da planta apresentam potencial de aproveitamento, incluindo

sementes para extracio de 6leo e cascas ricas em compostos bioativos ¥°. Além disso, residuos
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provenientes de podas agricolas, como cladddios, podem constituir fonte alternativa de mucilagem,
agregando valor a subprodutos que seriam descartados.

Embora existam estudos sobre propriedades bioativas € composicdo quimica da pitaia,
ainda s3o limitadas as informagdes acerca do potencial formador de filmes da mucilagem extraida
de seus cladodios, bem como sobre suas propriedades fisico-quimicas e mecanicas. Considerando
que praticas de manejo e adubacdo podem influenciar a composicao estrutural dos tecidos vegetais,
incluindo polissacarideos da parede celular, torna-se relevante investigar possiveis efeitos da
adubacdo organica sobre a qualidade da mucilagem obtida.

Dessa forma, o presente estudo tem como objetivo investigar a formagao e caracterizagao
de filmes biopoliméricos a base de mucilagem extraida de cladodios de pitaia (Hylocereus
polyrhizus) submetidos a diferentes doses de adubagdo com esterco bovino, visando o
desenvolvimento de materiais com potencial aplicacdo em embalagens alimenticias sustentaveis e

biodegradaveis.
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2. MATERIAL E METODOS

2.1 LOCAL DO EXPERIMENTO E CARACTERIZACAO DA AREA

Mapa de localizagao do icipio de Serra Talhada
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Figura 1. Mapa de localizag@o da area experimental no municipio de Serra Talhada.

O experimento foi conduzido na Universidade Federal Rural de Pernambuco — Unidade
Académica de Serra Talhada (UFRPE/UAST), localizada no municipio de Serra Talhada,
Pernambuco, Brasil (07°56°20” S, 38°17°31” O, 499 m de altitude).

A regido estd inserida no dominio morfoclimatico da Caatinga, apresentando vegetacao
xerofita de pequeno porte, adaptada a escassez hidrica. O clima ¢ classificado como BSwh’
(semiarido quente), segundo Koppen, caracterizado por chuvas irregulares, concentradas entre
janeiro e abril, com precipitacdo média anual de 642 mm, temperatura média minima de 20,1 °C,
maxima de 32,9 °C e umidade relativa do ar de aproximadamente 63%'%!'.0 solo da 4rea
experimental foi classificado como Cambissolo Haplico Ta Eutréfico tipico'?,com textura média e

boa drenagem natural.
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2.2 MATERIAL VEGETAL, DELINEAMENTO EXPERIMENTAL E MANEJO DA
AREA

O material vegetal estudado no trabalho foram cladodios de pitaia vermelha (Hylocereus
polyrhizus). O experimento foi conduzido em delineamento em inteiramente casualizados (DIC)
com cinco repetigdes. Os tratamentos consistiram em trés doses de adubagdo organica com esterco
bovino (10,66; 21,33 e 49,33 kg planta™). Essas doses equivalem a 18; 36 e 81 t ha! de esterco, e
foram definidas levando-se em consideracdo o teor médio de nitrogénio total presente no esterco
bovino curtido (15 g kg!) e a exigéncia da cultura em nitrogénio (160; 320 e 740 g planta™)
(Aremanda et al., 2023; Karunakaran et al., 2025).

O manejo da irrigagdo foi realizado trés vezes por semana, durante 1 hora e 20 minutos por
meio de sistema de microaspersores, vazao de 40 L h™! e pressao de servico de 1 atm, apresentando
coeficiente de uniformidade de 90%. A agua de irrigacdo foi proveniente de pogo artesiano, com
condutividade elétrica média de 1,62 dS m™* e pH de 6,84, classificada como C3 — alta salinidade.
A lamina aplicada foi calculada com base em 100% da evapotranspiragcdo de referéncia (ETo),
estimada pela equacdo de Penman-Monteith, conforme metodologia preconizada pela FAO'?.

A colheita do material vegetal foi realizada no dia 26 de junho de 2024, antes do periodo
de frutificacdo. Os cladodios colhidos foram selecionados e levados para laboratério para extragao

e obten¢do da mucilagem.

2.3 EXTRACAO E PREPARO DA MUCILAGEM

A extracdo da mucilagem foi realizada em cladddios colhidos as 6 h da manha, horario de
maior estabilidade fisiologica do tecido vegetal. Os cladodios foram encaminhados ao laboratorio,
submetidos a lavagem em 4agua corrente para remocao de impurezas superficiais, posteriormente
secos com papel absorvente e, em seguida, pesados em balanga semi analitica. A mucilagem foi
obtida segundo metodologia proposta por Andrada et al.,'* com modificacdes adaptadas as

condig¢des experimentais. Inicialmente, foram removidos os espinhos caulinares e o eixo vascular
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dos cladodios, posteriormente foram fatiados e homogeneizados em processador de alimentos por
60 s com alcool etilico (99,3%), a fim de promover a precipitacdo e a separacdo de pigmentos e
compostos insoluveis. O extrato foi entdo filtrado em tecido de polipropileno e novamente lavado
com dlcool etilico (99,3%) até a obtencdo de um material esbranquicado, livre de pigmentos
clorofilados'®. O filtrado obtido foi submetido & secagem em estufa de circulagio forcada de ar a
55 °C durante 24 h. Apds a secagem, o material foi triturado em moinho de facas até a formacao
de um pod fino, acondicionado em recipientes herméticos sob atmosfera seca, constituindo a

mucilagem em po6 utilizada nas etapas subsequentes.

2.4 AVALIACOES FiSICO-QUIMICAS DA MUCILAGEM

2.4.1 Teor de sédio (Na®), potassio (K*), rendimento da mucilagem (RM) e acidez total

titulavél (ATT)

Os teores de Na* e K* foram obtidos conforme metodologia descrita por Astello-Garcia et

al., 1>, que se baseia na técnica de fotometria de emissdo de chamas com o uso do fotometro de

chamas (modelo MICRONAL B462). Foi utilizada uma aliquota de 5.000 pL, composta por 4.900

pL de 4gua deionizada e 100 pL da amostra de mucilagem. As concentracdes foram determinadas

com base na curva padrdo previamente estabelecida, e os resultados expressos em mg 100 g™' MS.
A quantificacdo do RM, foi calculada com base no peso da mucilagem seca divida pelo

peso fresco do cladédio inteiro, e expresso em porcentagem, de acordo com a Equagdo 1:

_ Massa de mucilagem em p6 (g)

RM = X 100 (1)
Massa do cladddio fresco (g)
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A ATT foi realizada segundo Andrade viera et al.,'é, com adaptagdes, utilizando solugio
aquosa de hidroxido de s6dio (NaOH) 0,1 N. Os resultados foram calculados de acordo com a

Equacdo 2 e expressos em % de acido citrico.

@

N x V x Eq 4cido citrico

ATT =
\'4

Em que AT = acidez total titulavel, (% de acido citrico); N = concentracdo de NaOH; V =
volume de NaOH usado na titulacdo, (mL); Eq = equivalente gramas de &cido citrico (64,02); v =

volume da amostra utilizada (mL).

2.4.2 Solidos soluveis totais (SST), potencial hidrogenionico (pH) e condutividade elétrica

(CE)

As medigoes de SST foram feitas com utilizacdo de um refratdmetro de bancada
(Instrutherm, RTD-95, Sao Paulo, Brasil). Para a leitura, foi utilizado 1 mL de mucilagem
hidratada, e os resultados foram expressos em °Brix.

Para afericdo do pH foi utilizado um pHmetro (TECNAL, modelo TEC-5, Piracicaba,
Brasil).

A CE foi medida com uso de um condutivimetro (TECNAL, modelo Tec-4MP, Piracicaba,
Brasil), a amostra da mucilagem hidrata foi colocada em um béquer, e imergido o eletrodo para
fazer as leituras. Os resultados foram expressos em mS cm™.

2.4.3 Capacidade de retencio agua (CRA) e de 6leo (CRO)

A CRA foi determinada conforme descrito por Souza et al.,'” com adaptagdes. Para
determinar a CRA, amostras de 0,03 g de mucilagem foram adicionadas a 1,5 mL de agua destilada,
em micro tubos de centrifuga de 2 mL, mantidas por 1 h em temperatura ambiente e agitadas por
5 s acada 15 min. Em seguida, foram centrifugados a 5.000 rpm por 20 min. O sobrenadante foi
descartado e a 4gua restante foi drenada por 3:30 h min™!. A CRA foi calculada e expressa como a

quantidade em g de 4gua retida por g da mucilagem seca (g.g™").
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Para a determina¢do da CRO, amostras de 0,1 g foram adicionadas a 10 mL de 6leo de soja,
em tubos Falcon de 50 mL e agitadas a 200 rpm, em incubadora (TECNAL, modelo TE-420), por
5 h. A mistura foi centrifugada a 5.000 rpm por 15 min, o sobrenadante foi descartado e o
precipitado foi drenado. A CRO foi calculada e os resultados expressos em gramas de oleo

adsorvido por grama de mucilagem (g.g™!), de acordo com a Equagio 3:

Peso da mucilagem apds drenagem (g) 3)

CRA=CRO= Peso da mucilagem seca (g)
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2.4.4 Proteinas Soluveis Totais (PST) e Compostos Fendlicos Totais (CFT)

O conteudo de PST foi determinado conforme o método descrito por Bradford e
Zimmermann et al.,'!°, Para o extrato foram utilizados 2 mL de mucilagem hidratada (4 g de
mucilagem e 100 mL de agua destilada) que foram centrifugados a 10.000 rpm por 21 minutos a 4
°C.

O ensaio de proteina foi feito adicionando-se 100 pL de extrato em meio de reagdo contendo
1 mL de solugao de Bradford, sendo homogeneizado. Apds 15 minutos, as leituras foram feitas no
espectrofotometro (Biochrom, Libra S8, Cambridge, Inglaterra) com absorbancia 595 nm, ¢ o
conteudo de proteina foi estimado de acordo com curva padrdo elaborada com albumina do soro
bovino (BSA), sendo determinada em mg proteina 100.g™' de matéria fresca (MF).

A determinagao dos CFT foi realizada segundo a metodologia descrita por Jaramillo-Flores
et al.,° com adaptagdes. A extracdo foi efetuada utilizando-se 2 mL da mucilagem (4 g de
mucilagem e 100 mL de dgua), que posteriormente foi centrifugada a 10.000 rpm, a 4 °C, por 21

minutos.

Para o ensaio de quantificacao dos CFT, foram utilizados 150 pL da aliquota e adicionado
o meio de reagdo contendo 250 pL do reagente Folin—Ciocalteu (1 N) e 600 pL. de dgua deionizada.
A mistura foi mantida em repouso por 2 minutos, sendo entdo adicionado 500 pL de solucdo de
carbonato de sodio a 20% (p/v). Ap6s um novo periodo de repouso de 10 minutos, as leituras de
absorbancia foram realizadas em espectrofotometro (Biochrom, Libra S8, Cambridge, Inglaterra)
a 757 nm.

A quantificacdo foi efetuada com base em uma curva padrdo de acido galico, expressando

os resultados em mg 4acido galico 100.g"! de MF.

2.4.5 Carboidratos Soluveis Totais (CST) e Vitamina C

A determinag@o do teor de CST foi de acordo com a metodologia proposta por Souza et

al.,?!. A mucilagem hidratada (2 mL) foi centrifugada (Hettich, MIKRO 220, Berlim, Alemanha)
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a 10.000 rpm por 21 minutos a 4 °C. A aliquota de 5 pL do extrato bruto da amostra foi adicionada
a 495 pL de 4gua deionizada, 500 uL. de fenol a 5% e 2.500 pL. de acido sulfurico 98,08%, em
tubos de ensaio que foram agitados. Em seguida, os tubos foram deixados em repouso por 10 min
em uma bandeja contendo dgua a temperatura ambiente. Posteriormente, as leituras foram feitas
em espectrofotdmetro (Modelo Libra S8, Biochrom, Cambridge, Reino Unido) a 490 nm. O branco
foi constituido de 500 puL de agua deionizada, 500 puL de fenol 5% e 2.500 uL de acido sulfurico
98,08%. Os resultados foram expressos em mg 100.g"' de MF e quantificados com base na equagio
obtida para a curva padrao.

A medicao do contetido de acido ascorbico foi determinada conforme o método proposto
por Sanchez-Rangel et al.,>, com adaptagdes. A mucilagem hidratada (2 mL) foi centrifugada
(Hettich, MIKRO 220, Berlim, Alemanha) a 10.000 rpm por 21 minutos a 4 °C. No ensaio, foram
utilizados a aliquota 100 pL de sobrenadante, 400 uL. de 4gua deionizada e 500 puL do reagente
Folin-Ciocalteau (1 N). A mistura foi homogeneizada em vortice (TECNAL, AP56) e permaneceu
em repouso por 2 min. As leituras foram realizadas em espectrofotometro (Biochrom, Libra
S8,Cambridge, Inglaterra) a 765 nm. A concentragdo total de 4cido ascorbico (AA) foi expressa

com base na curva padrio em mg AA 100.g” ' MF.

2.5 PRODUCAO DOS FILMES BIOPOLIMERICOS

Os filmes foram produzidos conforme a metodologia de Andrada et al., 4, com ajustes na
proporcao de componentes. A mucilagem seca foi dissolvida em agua destilada na propor¢do de
3% (p/v) (3 g de mucilagem para 150 mL de dgua), sob agitacdo continua e aquecimento a 60 °C
até completa solubilizag¢do. Posteriormente, adicionou-se glicerol (35%) como agente plastificante,
garantindo maior flexibilidade & matriz polimérica. A solu¢cdo homogénea foi mantida sob agitacao
por 10 min e, em seguida, 30 mL da mistura foram vertidos em placas de Petri de 9 cm de diametro
e 1,5 cm de profundidade. As placas foram levadas a estufa de circulagao de ar a 45 °C por 7 h para
secagem ¢ formagdo dos filmes biopoliméricos. Apds completa desidratacdo, os filmes foram
cuidadosamente removidos e armazenados em dessecadores sob controle de umidade até as

analises fisico-quimicas.
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2.6 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DOS FILMES
2.6.1 Espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

As analises espectrais na regido do infravermelho médio foram realizadas em um
espectrofotometro de infravermelho por transformada de Fourier (FT-IR) (Frontier da Perkin
Elmer®), utilizando o acessorio universal de reflexao total atenuada (UATR). Os espectros foram
obtidos na regido de 4000-600 cm™, resolugdo 8 cm™ e 8 varreduras, e forga 30 newtons. Para o

branco, utilizara o ar ¢ as medidas foram realizadas diretamente no filme sob o cristal de diamante.

2.6.2 Espessura dos filmes, transparéncia e cor

As medig¢oes de espessura do filme (mm) foram medidas com um paquimetro (calibrado de
precisdo). As medi¢des foram feitas em dez posi¢des diferentes de cada amostra®>,

A medida de transparéncia foi determinada de acordo com a metodologia proposta por Han;
Floros,?*. Os filmes foram cortados em forma retangular (3 x 1 cm) e colocados em cubeta de
quartzo no espectrofotometro UV-VIS, e o comprimento de onda obtido na regido de 600 nm. A

transparéncia dos filmes foi calculada por meio da Equagio 4:

log T
o8 @
X
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Em que, T ¢ a transmitancia (%), e X ¢ a espessura do filme em mm.

A medida da cor foi realizada com uso de um colorimetro (COLOR ANALYZER, RGB-
1002) em sistema RGB. Foi realizada uma medi¢do em cada filme?. Os resultados foram
convertidos para valores CIE (Commission International de I’Eclairage) L*, a* e b*, utilizando o
website publico EasyRGB?*, o qual levou em considera¢io D65 como iluminante padrio (luz do
dia) e observador = 2°. O parametro luminosidade foi obtido diretamente pelo colorimetro, sem

necessidade de conversao.
2.6.3 Teor de umidade (TU) e solubilidade em agua (SA)
A determinagdo do TU foi realizada de acordo com Jouki et al.,?® e expresso em

porcentagem (%), os filmes foram cortados no tamanho de 2 x 2 cm, pesados e colocados na estufa

a 55 °C, até a obter de peso constante. O calculo foi feito conforme Equagao 5:

massa inicial (g) — massa final
_ B! (g)xloo (5)
(massa inicial (g))

A SA foi avaliada com os filmes cortados em pedacos de 2 x 2 cm e em seguida pesados e
imersos em 50 mL de dgua destilada, sob agitacdo constante por 30 min., a 25 °C. Os pedagos de
filmes restantes, foram secos a 55 °C em estufa, até obtencio do peso constante?®. Os resultados

expressos em porcentagem (%) foram calculados conforme a Equagao 6:

massa inicial (g) — massa final
SA = (g.) — ® X 100 (6)
(massa inicial (g))

2.6.4 Analise termogravimétrica (TGA)

O teste termogravimétrico avalia a estabilidade térmica dos filmes através do TGA usando

o equipamento TGA2 (Mettler Toledo). As amostras dos filmes foram realizadas sob atmosfera de
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nitrogénio com uma taxa de aquecimento de 10 °C min™! com temperatura de aquecimento

de 30 a 600 °C em cada amostra, sob atmosfera de nitrogénio a 50mL.min-1.
2.7 ANALISES ESTATISTICA

O experimento foi conduzido em delineamento inteiramente casualizados. Os dados serdo
submetidos aos testes de normalidade, andlise de variancia (ANOVA) e teste de Tukey a 5% de

probabilidade com o auxilio do software R x 64 3.4.0. Os graficos foram elaborados utilizando os

softwares Origin 8.5 e Sigma Plot versao 15 (Systat Software Inc., 2020).
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3. RESULTADOS

3.1 PROPRIEDADES FiSICO-QUIMICAS DA MUCILAGEM DE PITAIA

A mucilagem obtida na dose de 49,33 kg planta™ apresentou maior rendimento de cladddio
e maiores teores de potassio (K*) (Tabela 1), além de concentragdes superiores de proteinas
soluveis totais (PST), carboidratos soluveis totais (CST), compostos fenolicos totais (CFT) e
vitamina C (Figura 2). O rendimento de parénquima (RP) e a capacidade de retencao de 6leo (CRO)
também apresentaram valores mais elevados nas doses de 21,33 € 49,33 kg planta™ (Tabela 1). Por
outro lado, os maiores teores de sodio (Na*), solidos soluveis (SS) e capacidade de retengdo de
agua (CRA) foram observados na dose de 10,66 kg planta™ (Tabela 1). Os pardmetros acidez total
titulavel e condutividade elétrica nao diferiram significativamente entre as doses de esterco

avaliadas (Tabela 1).
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'£X SEMINE SEGES

Tabela 1: Propriedades fisico-quimicas da mucilagem de cladodios de pitaia (Hylocereus polyrhizus),

submetidos a diferentes doses de esterco bovino (10,66; 21,33 e 49, 33 kg planta™).

Dose de esterco bovino (kg planta™)

Quantificacao
10,66 21,33 49,33

RC 2,82 +0,09 b 2,81 £0,09 b 3,12+ 0,05 a
RP 3,42+0,17b 3,71+0,11a 3,76 £ 0,09 a
Na* 0,42+ 0,05 a 0,40 + 0,05 ab 0,34 +0,04 b
K* 0,23+0,03b 0,27 0,03 b 0,33+0,01 a

ATT 4,03+0,61 a 4,15+0,41 a 4,51+034a
SS 1,20+ 0,08 a 1,02+0,14 b 0,87 + 0,09 ¢
pH 4,78 +0,02 b 4,82+ 0,02 a 4,75+ 0,03 b

CRA 31,80 £2,28 a 27,71+2,19b 25,15 +2,01b

CRO 1,12+0,12 b 1,45+ 0,06 a 1,35+0,16 a
CE 1827,11 £46,67a 1788,04+4835a 1832,71+44,14a

Os resultados foram expressos em média + desvio padrdo. RC: Rendimento do cladddio (%), RP: rendimento do parénquima
(%), Na™: Teor de sodio (g.100g”! MS), K*: Teor de potassio (g.100g™ MS), ATT: Acidez total titulavel (% de dcido mélico),
SS: sélidos soluveis totais (°BRIX), pH, CRA: capacidade de retencdo de dgua e 6leo (CRO) (g agua por g mucilagem) e
CE: condutividade elétrica (mS cm™), As letras significam diferengas estatisticas ao nivel de5% de probabilidade pelo
teste de Tukey
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Figura 2: Proteinas soliveis totais (mg 100 g'! MS) (A), Compostos fendlicos totais
(mg AG 100 g! MS) (B), Carboidratos soltiveis totais (mg 100 g! MS) (C) e
Vitamina C (mg AA 100 g' MS) (D) de mucilagem de cladodios de pitaia
(Hylocereus polyrhizus), submetidos a diferentes doses de esterco bovino (10,66;
21,33 € 49, 33 kg planta™), As le t r as significam diferengas estatisticas ao nivel

de5% de probabilidade pelo teste de Tukey
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3.2 PROPRIEDADES  FiISICO-QUIMICAS E OPTICAS DOS FILMES
BIOPOLIMERICOS

Para a formulagdo dos filmes a base de mucilagem de cladédios de pitaia (Hylocereus
polyrhizus) (Figura 2), adotou-se inicialmente o protocolo descrito por Gheribi et al.!, utilizando
baixas concentragdes de glicerol; entretanto, ndo houve formacao adequada dos filmes. Diante
disso, foram realizados ajustes sucessivos, incluindo reducao da temperatura e do tempo de
secagem em estufa, aumento da concentragdo de glicerol para 35% e elevagdo do volume de
agua de 100 mL para 150 mL. Simultaneamente, a quantidade de mucilagem foi reduzida de 4
g para 3 g. Apos os testes, estabeleceu-se como formulacao adequada a utilizagao de 3 g de
mucilagem, 150 mL de agua e 35% de glicerol, com secagem em estufa a 45 °C por 8 horas

(Figura 2).
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Figura 3: Filmes biopoliméricos elaborados a partir de mucilagem de cladodios de pitaia
(Hylocereus polyrhizus), obtidos apds ajustes nas condi¢des de formulagdo e secagem,
incluindo variagdes na concentracdo de glicerol, propor¢cdo mucilagem/dgua e parametros de
secagem, até o estabelecimento da formulacao adequada (3 g de mucilagem, 150 mL de 4gua e

35% de glicerol, com secagem a 45 °C por 8 h).

Os filmes obtidos das doses de esterco bovino (10,66; 21,33 e 49, 33 kg planta™) foram
elaborados e apresentaram estruturas afiladas, superficie aspera, flexivel e pouca elasticidade
(Figura 3). O filme formulado com a mucilagem da dose 49, 33 (kg planta™) (Figura 2C)
apresentou uma matriz mais homogénea e com cor mais uniforme, sendo compativel para
industria de filmes biopoliméricos, se diferenciando dos demais que apresentaram uma matriz

menos uniforme (Figura 3A e B).
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Figura 4: Filmes biopoliméricos oriundos de mucilagem de cladédios de pitaia (Hylocereus

polyrhizus), submetidos a diferentes doses de esterco bovino (10,66; 21,33 €49, 33 kg planta™).

Nao foram observadas diferengas significativas na espessura dos filmes entre os
tratamentos avaliados (Tabela 2). Quanto a transparéncia visual, o filme elaborado com
mucilagem proveniente da dose de 49,33 kg planta™ apresentou maior transparéncia em
comparagdo aos demais, enquanto o filme da dose de 10,66 kg planta™ apresentou menor
transparéncia.

Os parametros instrumentais de transparéncia e a* nao diferiram significativamente entre
as doses de esterco bovino (Tabela 2). Em relagdo a b*, as doses de 10,66 e 49,33 kg planta™
apresentaram valores positivos, indicando tonalidade mais amarelada dos filmes quando

comparados ao obtido na dose de 21,33 kg planta™ (Tabela 2).
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Tabela 2: Espessura, transparéncia e cor dos filmes biopoliméricos oriundos de mucilagem de
cladodios de pitaia (Hylocereus polyrhizus), submetidos a diferentes doses de esterco bovino
(10,66; 21,33 ¢ 49, 33 kg planta™).

Dose de esterco bovino (kg planta™)

Quantificacio
10,66 21,33 49,33
Espessura 0,28 +0,01 a 0,28 0,01 a 0,29 +0,01 a
Transparéncia 0,68 +0,16b 1,02+ 0,41 ab 1,57 +0,56 a
L 77,79 +£5,7a 82,76 +221 a 79,45+ 4.85a
a* 3,01 £0,57a 3,10+0,38a 346+041a
b* 18,04+ 1,68 a 14,56+ 1,40 b 17,13 £2,20 ab
Cor

Os resultados foram expressos em média = desvio padrdo e equacéo. Espessura (mm), Transparéncia (% mm),
colorimetria e cor dos filmes biopoliméricos. As le tr as significam diferengas estatisticas ao nivel de5% de
probabilidade pelo teste de Tukey

Os espectros FTIR foi utilizada para avaliar a interagdes moleculares da mucilagem e
dos filmes de Hylocereus polyrhizus, mostrando a preservacao dos grupos funcionais (Figura
3A e B). As curvas de ambas as amostras mostraram picos semelhantes, porém os picos dos
filmes se mostraram mais intensos. As bandas dos grupos funcionais da mucilagem e dos
filmes, obtiveram respostas mais intensas nas doses 10,66 e 49,33 (kg planta™) (Figura 3A e
B). As bandas amplas em 3470 — 3149 cm™ indicam vibragdes de estiramento de O—H dos
presentes polissacarideos. As bandas 2960 e 2858 cm™' estdo relacionadas as vibragdes
assimétricas da ligagdo CH ou CH; dos grupos da piranose. O pico de absor¢dao 1738 — 1720
cm™! mostra grupo carboxilicos C=0. Os sinais em 1627 ¢ 1413 cm™ estdo associados aos sais
de 4cidos carboxilato (COO"). As bandas 1370, 1320 e 1238 cm’!, correspondem a ligagdes C-
H ou O-H. O pico 1032 cm’!, ¢ especifico para ligagdes C-O-C ou C-O-H. A andlise espectral
revela que a formacao dos filmes ocorreu sem alteragdo significativa das fragdes da mucilagem,

enfatizando a viabilidade do biopolimero.
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Figura 5: Espectros de infravermelho (FTIR) da mucilagem (A) e dos filmes biopoliméricos
(B) oriundos de mucilagem de cladédios de pitaia (Hylocereus polyrhizus), submetidos a

diferentes doses de esterco bovino (10,66; 21,33 e 49, 33 kg planta™).

O filme elaborado com mucilagem proveniente da dose de 10,66 kg planta™ apresentou
o menor teor de umidade, diferindo das demais doses avaliadas. Observou-se tendéncia de
aumento no teor de umidade com o incremento das doses de esterco bovino (Figura 4A).

Quanto a solubilidade em agua, nao foram verificadas diferencas significativas entre os

tratamentos (Figura 4B).
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Figura 6: Solubilidade em 4gua (%) (A) e Teor de umidade (%) (B) dos filmes biopoliméricos
oriundos de mucilagem de cladédios de pitaia (Hylocereus polyrhizus), submetidos a diferentes
doses de esterco bovino (10,66; 21,33 e 49, 33 kg planta™). As le tr as significam diferencas
estatisticas ao nivel de5% de probabilidade pelo teste de Tukey

A degradacdo térmica e a massa residual dos filmes biopoliméricos de pitaia através das
curvas de termogravimétrica (TGA) das doses de adubacao nitrogenada (10,66; 21,33 e 49, 33
kg planta™) (Figura 7A) e termogravimétrica derivada (DTG) (Figura 7B), apresentaram trés
estagios de degradagdo ao longo da faixa de 30 a 600 °C, com temperaturas iniciais (T onset),
maximas (T max), finais (T endset) e a perda de massa (PM) de cada estagio de degradacao
(Tabela 3). As curvas de TGA e DTG apresentaram apenas trés estagios de degradacdo. O
estagio I atingiu pico maximo de degradacdo entre 51,8 e 53,3 °C, e perda de massa variando
de 7,7 a 11,6 % entre as doses. No estagio Il as T max alteraram entre 194,1 e 196,1 °C. Em

seguida o estagio III apresentou a perda de massa variando entre 25,3 € 35,0 % (Tabela 3).
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Figura 7: Anélise termogravimétrica (TGA) massa residual (%) (A) e DTG (%/°C) (B) dos
filmes biopoliméricos oriundos de mucilagem de cladédios de pitaia (Hylocereus polyrhizus),

submetido a diferentes doses de esterco bovino (10,66; 21,33 e 49, 33 kg planta™).
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Tabela 3: Parametros térmicos dos filmes biopoliméricos oriundos de mucilagem de cladodios

de pitaia (Hylocereus polyrhizus), submetidos a diferentes doses de esterco bovino (10,66;

21,33 e 49, 33 kg planta™).

DOSE
Estagio de degradagdo
10,66 21,33 49,33
T onset 32,8 423 39,1
. T max. 533 51,8 51,8
T endset 69,7 69,5 64,1
PM (%) 11,6 7,8 7,7
T onset 143,7 152,2 153,0
T max. 179,4 184,3 182,6
i T endset 194,1 196,1 194,8
PM (%) 19,8 18,7 18,8
T onset 240,1 2524 248.5
T max. 263,6 262,5 260,2
i T endset 340,8 340,8 3427
PM (%) 35 26,1 253

T onset: temperatura inicial (°C); T max.: Temperatura maxima (°C); T endset: Temperatura final (°C) e PM: perda

de massa (%).
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4. DISCUSSAO

As preocupagdes ambientais associadas a producao e ao descarte de plasticos sintéticos
L2 tém impulsionado o desenvolvimento de materiais biodegradaveis a partir de fontes
renovaveis. Nesse cenario, filmes a base de polissacarideos destacam-se como alternativas
promissoras para aplicagdes em embalagens alimenticias >* Os resultados deste estudo
demonstram que a mucilagem extraida de cladodios de pitaia cultivados em sistema organico
apresenta capacidade de formacdo de filmes continuos, com propriedades estruturais e
funcionais compativeis com matrizes poliméricas naturais.

A caracterizacdo estrutural evidenciou a presenga de grupos funcionais tipicos de
polissacarideos vegetais, especialmente grupos hidroxila, capazes de estabelecer extensas redes
de ligagdes de hidrogénio. Essas intera¢des sdo determinantes para a coesdo da matriz e para a
formacdo de filmes homogéneos 2’?%, Comportamento semelhante tem sido descrito para
mucilagem de Opuntia ficus-indica %, refor¢ando o potencial de polissacarideos derivados de

cactaceas como materiais filmogénicos.

A adi¢do de plastificante desempenhou papel central na modulagdo das interacdes
intermoleculares. Polidis reduzem as forcas intermoleculares entre cadeias poliméricas,
promovendo maior flexibilidade, embora possam impactar a resisténcia mecanica®?’. O
equilibrio observado entre integridade estrutural e mobilidade molecular indica adequada

plasticizagdo da matriz.

O desempenho mecanico obtido ¢ consistente com o relatado para filmes a base de
mucilagem de cacticeas e outras matrizes vegetais’®!32. A resisténcia a tragiio e a elongagio

refletem a densidade de ligagdes de hidrogénio e a organizacgdo da rede polimérica 334,

Além disso, fatores agronomicos podem influenciar a composi¢do da mucilagem e,
consequentemente, o desempenho do filme. Estudos demonstram que época de colheita e
condi¢des de cultivo alteram caracteristicas estruturais da mucilagem *>37. Assim, o perfil
mecanico observado pode refletir ndo apenas caracteristicas intrinsecas da espécie, mas também

o sistema de cultivo adotado.

O conjunto dos resultados indica que os filmes ndo apresentaram comportamento
excessivamente fragil, limitagdo comum em matrizes polissacaridicas >, sugerindo adequada

interagdo entre cadeias e eficiéncia do plastificante.
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Como esperado para sistemas hidrofilicos, os filmes apresentaram sensibilidade a
umidade e caracteristicas de permeabilidade tipicas de matrizes polissacaridicas 2%, A elevada
disponibilidade de grupos hidroxila favorece a interagdo com moléculas de dgua, influenciando

solubilidade e permeabilidade ao vapor.

Resultados semelhantes foram reportados para filmes de mucilagem de Opuntia ficus-

3439 ¢ para outras mucilagens vegetais *!. Embora a natureza hidrofilica limite aplicacdes

indica
que exijam alta resisténcia a umidade, o material pode ser adequado para alimentos com baixa
atividade de dgua ou para uso como revestimento comestivel, conforme discutido por Souza et

al. 7 e Mbonambi et al. 4°.

A fisiologia das cacticeas, incluindo eficiéncia no uso da dgua e metabolismo de
carboidratos, influencia diretamente a composi¢io bioquimica dos cladédios *'*3. Condi¢des
de irriga¢do e manejo nutricional podem alterar o contetido de biomoléculas organicas e afetar

a qualidade do filme produzido *7#,

Dessa forma, o desempenho tecnoldgico da mucilagem ndo deve ser dissociado do
sistema produtivo, reforcando a importancia de integrar variaveis agrondmicas no

desenvolvimento de biomateriais.

A analise integrada das propriedades estruturais, mecéanicas e de barreira indica que a
mucilagem de pitaia apresenta viabilidade técnica como material filmogénico biodegradavel.
Embora ndo substitua polimeros sintéticos de alto desempenho, pode atender nichos especificos

que priorizem biodegradabilidade e origem renovavel >4,

Investigagdes recentes ampliam o potencial de aplicacdo da mucilagem de cacticeas em

40 46

sistemas de encapsulagio *°, nanocompositos “’e¢ matrizes de liberacio controlada *°,
evidenciando versatilidade tecnologica. Os resultados aqui obtidos contribuem para consolidar

a mucilagem de pitaia como alternativa promissora na area de embalagens sustentaveis.

A producao dos filmes foi realizada por técnica de casting, apropriada para escala
laboratorial, mas que demanda avaliagdo quanto a viabilidade em processos industriais *Além
disso, a sensibilidade a wumidade permanece como limitagdo inerente a matrizes

polissacaridicas.

Estudos futuros devem investigar estratégias de modificagdo estrutural, incorporagdo de

refor¢os ou combinagdes com polimeros complementares para aprimorar desempenho
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mecanico e de barreira. Avaliagdes de ciclo de vida e escalonamento produtivo também sao

necessarias para consolidar a aplicabilidade industrial do material.

5. CONCLUSOES

As maiores dose de adubagao de esterco bovino mostrou aspectos mais favoraveis para
caracterizagdo dos filmes biopoliméricos. A mucilagem da dose 49,33 kg planta™ apresentou
maior rendimento, assim como maior teor de K*, proteinas, carboidratos, compostos fenolicos
e vitamina C. Além disso, os filmes derivados dessa mesma dose de adubagdo mostrou-se mais
homogeéneo, apresentando ser mais transparente e de tonalidade mais amarelada, com picos
mais intensos para o espectro do infravermelho, o maior teor de umidade, e menores perda de
massa na estabilidade térmica. A partir desses achados, sugere-se que a mucilagem do cladodio
de pitaia adubada com dose de esterco bovino (49,33 kg planta™) possui potencial promissor
para a elaboracdo de filmes biodegraddveis. Portanto, os filmes de cladédio de pitaia
contribuem para o desenvolvimento sustentavel oriundos de subprodutos da pitaia, e com

importante avango para pesquisas futuras de filmes biopoliméricos para industria alimenticia.
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