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RESUMO

A formacao de biofilmes poliméricos formulados com mucilagem necessita da estabilidade de
alguns parametros que interferem em seu potencial filmogénico. No entanto, trabalhos com
mucilagem utilizam cladddios frescos, mas pouco se sabe sobre a qualidade do polissacarideo
quanto ao seu tempo adequado de armazenamento. Com isso, objetivou-se avaliar a estabilidade
fisico-quimica da mucilagem e de biofilmes poliméricos formulados logo apos a extragdo e ao
longo de dez meses com a mucilagem de palma forrageira das espécies Nopalea cochenillifera
(L.) Salm-Dyck - MIU e Opuntia stricta (Haw.) Haw — OEM, cujo armazenamento foi realizado
com auséncia de luz, em temperatura média de 26.5 °C e umidade relativa (UR) de 41.3%. O
estudo do armazenamento da mucilagem de MIU e OEM e de seus filmes poliméricos mostrou
que, o armazenamento foi bem-sucedido e aplicavel por oito meses, cooperando com a
necessidade industrial. Dentre as espécies, MIU apresentou maior capacidade de retengdo de
agua e 6leo e poder de inchago. Além disso, os filmes de MIU contiveram maior resisténcia,
espessura e permeabilidade; e menores valores de transparéncia e solubilidade. Ambas as
espécies possuem potencial para producdo de filmes. Contudo, os resultados deste trabalho

apresentam como mais adequada a espécie Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck.

Palavras-chave: Biofilme, Microscopia eletronica de varredura, Andlise termogravimétrica.



ABSTRACT

The formation of polymeric biofilms formulated with mucilage requires the stability of some
parameters that interfere with their filmogenic potential. However, mucilage studies use fresh
clades, but little is known about the quality of the polysaccharide as to its adequate storage time.
The objective of this study was to evaluate the physical-chemical stability of mucilage and
polymeric biofilms formulated immediately after extraction and over ten months with forage
palm mucilage of the species Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck - MIU and Opuntia stricta
(Haw.) Haw — OEM, whose storage was performed with no light, at an average temperature of
26.5 °C and relative humidity (RH) of 41.3%. The study of MIU and OEM mucilage storage
and their polymeric films showed that, the storage was successful and applicable for eight
months, cooperating with industrial need. Among the species, MIU presented higher water and
oil retention capacity and swelling power. In addition, MIU films contained greater strength,
thickness and permeability; and lower values of transparency and solubility. Both species have
potential for film production. However, the results of this study present as more appropriate the

species Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck.

Keywords: Biofilm, Scanning electron microscopy, Thermogravimetric analysis.
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1 INTRODUCAO

O desenvolvimento de novos biomateriais a partir de subprodutos agricolas e residuos
¢ uma tendéncia global e um dos principais desafios do novo milénio visando promover a
protecdo ambiental através da quimica verde e design inovador, além da aplica¢do de produtos
ecoldgicos. A mucilagem € um interessante biopolimero que vem sendo aplicado nas industrias
de alimentos, cosméticas e farmacéuticas (RODRIGUEZ-GONZALEZ et al., 2014) e que
garante a manutencdo das caracteristicas organolépticas dos alimentos por mais tempo
(SANDOVAL et al., 2019). Visando as caracteristicas da matéria-prima e sua produgdo, além
de sua disponibilidade ndo homogénea em territorio brasileiro, extragdes da mucilagem em
larga escala podem ser necessarias, tendo como alvo o armazenamento. Contudo, estudos que
avaliem sua durabilidade quando armazenada, para producdo de biomateriais sdo incipientes.

A caracteristica de elasticidade da mucilagem e sua capacidade de formar rede
molecular lhe atribui potencial para aplicagdo em embalagens de alimentos como biofilmes
poliméricos comestiveis ou revestimentos, aumentando sua vida de prateleira e atribuindo valor
ao produto (ALLEGRA et al., 2017; MORAIS et al., 2019). O grande desafio para elaboragao
de biofilmes utilizando a palma forrageira sdo condi¢des ambientais (GHERIBI et al., 2018),
manejo (SOUZA et al., 2022) e a variabilidade genética, pois diferentes géneros resultam em
mucilagens com diferentes propriedades (ARAUJO et al., 2021) e consequentemente, filmes
poliméricos diferentes (SANDOVAL et al., 2019). Além disso, ¢ observado que ensaios com a
mucilagem em po6 sdo feitos com ela recém extraida (DAMAS et al., 2017; ARAUIJO et al.,
2021; GHERIBI et al., 2018; SANDOVAL et al., 2019), mas a viabilidade do armazenamento
¢ ainda desconhecida. Essas informacgdes sdo aplicaveis diretamente a indUstria na identificagao
de um periodo de armazenamento ideal para manuten¢do das propriedades filmogénicas da
mucilagem e na formulagdo de biofilmes com base em cada género ou mesmo em cada clone.

Nesse sentido, embora a literatura mostre o uso em potencial de mucilagem de palma
forrageira para elabora¢do de biofilmes e revestimentos, ainda existem lacunas importantes,
para se otimizar e economizar o processo de fabrica¢ao, e melhorar o potencial filmogénico dos
biofilmes de diferentes clones de palma forrageira. Desse modo, objetivou-se avaliar a
estabilidade fisico-quimica de mucilagem armazenada para produ¢do de biofilmes poliméricos

formulados com a mucilagem de diferentes espécies de palma forrageira.
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2  REVISAO DE LITERATURA
2.1 CACTACEAS E A PALMA FORRAGEIRA

Com ampla distribui¢cdo em todo o mundo, as cactaceas t€ém abundancia em regides de
clima arido e semiarido. Estas, possuem cerca de 125 géneros e 2000 espécies, com evidéncia
nas Américas (ORTEGA-BAES; GODINEZ-ALVAREZ, 2006). O Brasil é o terceiro maior
centro diverso da familia Cactaceae, com 35 géneros e 237 espécies, aproximadamente,
distribuidas em todo o seu territério (ORTEGA-BAES; GODINEZ-ALVAREZ, 2006).

Bem difundida no México, a palma forrageira foi introduzida no Brasil no final do
século XIX e ¢ a opgao agricola com maior potencial no nordeste do pais, com nimero superior
a 400 mil hectares (SANTOS et al., 2016). As principais espécies introduzidas e cultivadas no
Brasil sdo Opuntia ficus indica (L.) Mill e Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck, cuja
produgdo ocorre principalmente nos estados de Alagoas, Pernambuco e Paraiba (PEREIRA et
al., 2015a). A palma forrageira foi inserida nesses locais devido a sua adaptabilidade a regides
de climas aridos e semiaridos, muitos dos requisitos de produgdo sdo encontrados na regiao
nordeste (EDVAN et al., 2013; PEREIRA et al., 2015a).

Em geral, os cactos apresentam alto desenvolvimento e capacidade de produgdo, mesmo
sob condig¢des de estresse hidrico em decorréncia do seu tipo de metabolismo, proporcionando
adaptabilidade a fatores abioticos (HARTZELL; BARTLETT; PORPORATO, 2018). Além
disso, estas possuem adaptacdes fisiomorfologicas que caracterizam a resisténcia deste tipo de
vegetacdo as altas temperaturas mesmo com baixo potencial hidrico local; cuticula espessa,
presenca de mucilagem, raizes superficiais, presenga de espinhos em lugar de folhas e caule
fotossintetizante sdo algumas destas adaptacdes (EDVAN et al., 2013; PEREIRA et al., 2015a).
Um mecanismo especifico e eficaz para armazenar agua e nutrientes no periodo de chuvas, para
uso no periodo de escassez hidrica, caracteristico das cactaceas ¢ o metabolismo acido das
crassuldceas, este permite a redu¢do da perda de agua pela transpiragdo com a abertura

estomatica noturna para a captagdo de CO2 (SOUZA FILHO et al., 2016).
2.2 MUCILAGEM E SUA COMPOSICAO
O interesse cientifico em polimeros naturais como a mucilagem de palma forrageira tem

sido crescente devido a sua obtengao ser derivada de fontes renovaveis. Nos ultimos 10 anos, o

namero de artigos publicados relacionados a mucilagem de cactos no mundo teve aumento
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gradativo, com maior nimero de publicagdes nos anos de 2019 e 2020; nessa década foram
publicados aproximadamente 145 artigos, cujo México se destaca com maior numero de
publicagdes, seguido pelos EUA e Brasil (Dados retirados da base de dados Web of Science).

A mucilagem ¢ definida como um heteropolissacarideo de estrutura ramificada de alto
peso molecular (SEPULVEDA et al., 2007; VALDES; GARRIGOS, 2016). Sua aparéncia é
translicida e amorfa, e apresenta caracteristicas como: viscosidade, elasticidade, propriedades
emulsificantes e capacidade de retencdo hidrica, sendo classificada pela industria como
hidrocoloide (CONTRERAS-PADILLA et al., 2015). Ao estudarem as propriedades fisico-
quimicas e reoldgicas (escoamento e deformagdo do fluido) da mucilagem, foi observado que
apresenta pH ligeiramente acido e uma dependéncia acentuada da viscosidade em fungao da
temperatura, forga ionica e do pH; e possui comportamento de fluido ndo-newtoniano, com
elevadas propriedades elasticas (CONTRERAS-PADILLA et al., 2016).

Quanto a composicao da mucilagem, ¢ constituida por varios monossacarideos como
galactose, arabinose, acido galacturénico e glicose (ESPINO-DIAZ et al, 2010). Em
contrapartida, a mucilagem de Opuntia cochenillifera (L.) Miller contém em média 40% de
carboidratos; 7,4% de proteina bruta; 1,6% de nitrogénio; 0,4% de fésforo; 1,2% de potassio;
1,85% de calcio e 0,35% de magnésio. Os valores aproximados de condutividade elétrica foram
2,3;4,9 ¢ 5,4mS cm™! e pH variando entre 4,8 ¢ 5,0 (MONRROY et al., 2017). (SEPULVEDA
et al., 2007) ao caracterizarem a mucilagem de Opuntia spp observaram que o peso seco tinha
em média 5,6% de umidade; 7,3% de proteina; 37,3% de cinzas; 1,14% de nitrogénio; 9,86%
de célcio e 1,55% de potéssio. Embora, como mostrado por (GHERIBI; KHWALDIA, 2019),
a mucilagem sofre influéncia do método utilizado para a realizagdo da extragdo. DUBEUX et
al., (2021) relata que N. cochenillifera geralmente apresenta maior matéria seca, assim como
maiores concentracdes de carboidratos soliveis em dgua e de matéria organica digerivel in vitro
e menor proteina bruta quando comparada com O. ficus-indica.

A mucilagem de cactos tem uma grande versatilidade de usos ja descritos na literatura,
em areas como a industria farmacéutica, cosmética, a construcao civil e a biorremediacao (DI
LORENZO et al., 2017; NHARINGO; MOYO, 2016; VENTOL et al., 2011). Quando
hidratada, a mucilagem de cactos origina solu¢des viscosas (caracteriza resisténcia ao
escoamento do fluido), isso ocorre devido a sua matriz polimérica que contém propriedades
filmogénicas e elasticas (CONTRERAS-PADILLA et al., 2015). Consequentemente, este
composto natural pode atuar como barreira a transferéncia de agua, o que lhe atribui destaque

para a industria de alimentos com aplicagdo na elaboragdo de revestimentos comestiveis e
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biofilmes (PRAJAPATI et al., 2013), além de potencialmente substituir as embalagens plasticas
derivadas do petroleo (GHERIBI et al., 2018).

2.3 FILMES E REVESTIMENTOS COMESTIVEIS

Com a crescente demanda por produtos de impacto reduzido ao meio ambiente,
industrias diversas em todo o mundo tém buscado alternativas ao uso de contaminantes e
poluentes, visando a gestdo sustentdvel dos recursos ainda dispostos nas reservas naturais, sem
que para isso haja prejuizo da saude humana. Segundo (GHERIBI; KHWALDIA, 2019), desde
meados do século 20 revestimentos alternativos ja eram utilizados com o intuito de minimizar
a perda de peso e realcar o brilho das frutas e vegetais.

Grandes investimentos tém sido feitos em busca de novas tecnologias para conservacao
de alimentos, como a producdo de embalagens biodegraddveis ou filmes comestiveis como
alternativa sustentdvel ao uso de derivados do petrdleo (ASSIS; BRITTO, 2014).
Polissacarideos, proteinas e lipidios (ESPINO-DIAZ et al., 2010) sio biocompostos inseridos
nesse cenario, que conferem a tais embalagens inteligentes facil produgao e baixo custo. O uso
dessas tecnologias visa prolongar a durabilidade de alimentos pds-colheita, proporcionando
perda de umidade, controle de permeabilidade dos gases, atividade microbiana e integridade
estrutural dos tecidos (GHERIBI; KHWALDIA, 2019).

Como constatado por (DAMAS et al., 2017), filmes produzidos a base da mucilagem
de frutos de Cereus hildmannianus apresentam um grande potencial para o desenvolvimento de
revestimentos comestiveis. (MORALIS et al., 2019) ao estudarem a mucilagem de Nopalea
cochenillifera (L.) Salm-Dyck para a elaboracdo de revestimentos comestiveis, obtiveram
resultados que sugerem que o revestimento comestivel a base da mucilagem, ¢ promissor para
a aplicacdo em raizes de inhame minimamente processadas, devido a tendéncia de reducdo da
desidratagdo e manutengdo das caracteristicas organolépticas do produto. Além disso, a adi¢cao
de plastificantes como glicerol, sorbitol e polietilenoglicol, tem se mostrado promissora para a
elaboracdo de filmes a base de palma forrageira. A adi¢do de plastificantes ¢ importante, pois
garante integridade fisica e atribui resisténcia aos filmes (GHERIBI et al., 2018). Segundo
DEL-VALLE et al., (2005), revestimentos e filmes comestiveis com boas propriedades
mecanicas podem ser de forma substancial substitutos de embalagens sintéticas, com viés
sustentavel e ecologico, por ndo se tratar de um produto composto e/ou derivado de subprodutos

do petroleo.
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 EXTRACAO DA MUCILAGEM E CARACTERIZACAO DE SUAS
PROPRIEDADES OPTICAS, FiSICO-QUIMICAS E TECNOLOGICAS

A coleta dos cladddios ocorreu em uma area de cultivo do Centro Internacional de
Referéncia de Estudos Agrometeoroldgicos de Cactos e outras Plantas Forrais, no municipio de
Serra Talhada, PE (7°59 'S; 38°15 "W e 431 m). Segundo o sistema de classificacio Koppen, o
clima da regido ¢ do tipo BShw (ALVARES et al., 2013). A precipitacdo média anual ¢ de 642
mm, a temperatura média do ar ¢ de 24.8 °C, a umidade relativa ¢ de 62% e a demanda
atmosférica por agua ¢ superior a 1.800 mm por ano (PEREIRA et al., 2015b).

A mucilagem foi obtida de acordo com ARAUJO et al., (2021), com algumas
modifica¢des. Cladddios de palma forrageira, Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck - MIU
(100004) e Opuntia stricta (Haw.) Haw - OEM (200016), com tamanho médio de 100-230mm
e obtidos da regido do terco-médio da planta foram colhidos, pesados, lavados em agua corrente
e a epiderme foi retirada. O parénquima aquifero restante foi triturado em um multiprocessador
(Philips Walita, ri7775, Barueri, Brasil) com alcool etilico (99.8% P.A.) na proporcao de 2:3
(material vegetal:alcool) e homogeneizado. Sucessivas lavagens com etanol foram realizadas
para a retirada das clorofilas restantes e obtencdo de um precipitado o mais esbranquigado
possivel. O precipitado foi seco em estufa a 55 °C por 48 h. Apos isso, a mucilagem seca foi
pulverizada utilizando um micro moinho (Tecnal, Tipo Willye, TE-648), obtendo-se um p6
esbranqui¢cado. Quando necessario, parte do pé obtido foi hidratado na concentracdo de 4% p/v
(4.0000 g de po6 para 100mL de 4dgua destilada) para realizacdao de andlises na mucilagem. A
mucilagem obtida foi dividida e analisada logo apos a extra¢ao (més 0), e com intervalos de 2
meses até que se completassem 10 meses (2, 4, 6, 8 e 10 meses), seu armazenamento foi
realizado com auséncia de luz, em temperatura média de 26.5 °C e umidade relativa (UR) de

41.3%.

3.1.1 Rendimento

O rendimento agroindustrial foi calculado por meio da seguinte férmula:

Mf (g)
Mi (g)

RCF = * 100
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Em que: RCF = Rendimento do cladddio fresco, %; Mf = Massa da

mucilagem em pod, g; Mi = Massa do cladddio fresco, g.

3.1.2 Acidez titulavel total, condutividade elétrica, densidade, carboidratos e compostos

fendlicos

A acidez titulavel total foi realizada segundo ASTELLO-GARCIA et al., (2015), com
algumas modificagdes; utilizando solucdo aquosa de hidroxido de (NaOH) 0,1 N e Equivalente
grama do acido citrico 64.02. Foi utilizado solu¢do de fenolftaleina 1%. Os resultados foram

calculados pela formula a seguir e expressos em % de acido citrico.

N x V x Eq acido citrico
ATT =

\%

Em que: ATT = Acidez titulével total (% de acido citrico); N = normalidade da solucao
de hidroxido de sodio (0,1 N); V = Volume da amostra de NaOH usado na titulagdo (mL); Eq

= Equivalente grama do 4cido citrico (64.02); v = Volume da amostra utilizada (mL).

A Condutividade elétrica foi realizada através do uso de um condutivimetro (TECNAL,
Tec-4MP, Piracicaba, Brasil). Em que o sensor foi inserido diretamente nas amostras de

mucilagem hidratada e realizada a leitura. Os resultados foram expressos em mS cm'!.

A densidade foi realizada com uso de picndmetro de vidro com termometro. 1 grama de
mucilagem foi pesada em balanca analitica (BIOPRECISA, FA2104N, Curitiba, Brasil), a
mucilagem foi levemente hidratada a fim de evitar resultados ndo legitimos, e entdo inserida no
picnometro. O picndmetro foi completado com agua e o sistema fechado com o termdémetro. O
sistema (picnometro + termometro + amostra + agua) foi pesado e a temperatura coletada.
Também foi pesado o sistema (picndmetro + termdometro + dgua), necessario para o calculo. Os

resultados foram calculados pela formula a seguir e expressos em g.mL™".

MS 1

Ds =
® = [(Pic + H,0) + (MS)] — (Pic + H,0 + M)  Dypo

Em que: Ds = Densidade da mucilagem seca (g.mL!); MS = Massa da mucilagem seca
(g); Pic = Massa do picnémetro com termdmetro (g); H-O = Agua; M = Mucilagem; Do =
Densidade absoluta da 4gua em funcdo da temperatura.

O conteudo de carboidratos soliveis foi obtido conforme metodologia descrita por

DUBOIS et al., (1956), com modificagdes. A mucilagem hidratada (2 mL) foi centrifugada
(Hettich, MIKRO 220, Berlim, Alemanha) a 10000 rpm, a 4 °C por 21 min. Uma aliquota de
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10 puL do extrato bruto da amostra foi adicionada a 490 pL de 4gua deionizada, 500 pL de fenol
5% e 2.5 mL de 4cido sulfurico concentrado a 98.08% que foi colocada em tubos de ensaio e
agitados. Posteriormente, os tubos ficaram em repouso por 10 min em bandeja contendo agua
a temperatura ambiente. Apoés decorrido o tempo, as leituras foram realizadas em
espectrofotometro (Modelo libra S8, Biochrom, Cambridge, Inglaterra) a 490 nm. O branco foi
constituido por 500 pL de agua deionizada, 500 uL de fenol 5% e 2.5 mL de 4cido sulftrico
concentrado a 98.08%. Os resultados foram expressos em g.(100 g)! de matéria seca e
quantificados com base na equagao obtida para a curva padrao, cujo carboidrato de referéncia

foi a glicose.

A determinagdo do teor de compostos fendlicos totais foi realizada de acordo com
JARAMILLO-FLORES et al., (2003) com algumas modificagdes. O volume de 2 mL da
mucilagem hidratada foi levado a uma centrifuga (Hettich, MIKRO 220, Berlim, Alemanha) a
10000 rpm, a 4 °C por 21 min. Uma aliquota de 250 pL do sobrenadante foi combinado com
250 pL de reagente de Folin Ciocalteu (IN). A mistura foi homogeneizada em vortex
(TECNAL, AP56, Araraquara, Brasil) e permaneceu em repouso por 2 min. Em seguida foi
adicionado 500 pL de carbonato de sodio a 20% (p/v), e a mistura permaneceu em repouso por
mais 10 min. Por fim as leituras foram realizadas em espectrofotometro (Biochrom, Libra S8,
Cambridge, Inglaterra) a 757 nm. Para a constru¢@o da curva analitica foi utilizada uma solugao
padrdo de acido galico, nas concentragdes de 0, 20, 40, 60, 80 € 100 pg. mL!. A quantidade de

polifendis totais foi expressa em g.(100 g)! de matéria seca.

3.1.3 Granulometria

A determinag@o do tamanho dos graos de mucilagem foi realizada com uso de peneiras
granulométricas (ASTM 35, 60 e 270). Amostras de 5.0000 g de mucilagem foram pesadas com
uso de balanca semi-analitica (OHAUS - 4100g/0.01g) e passadas pelas peneiras com agitagao

manual. Foi pesado o que ficou retido em cada uma das malhas.
3.1.4 Capacidade de retengdo de dgua e de 6leo
A capacidade de retencdo de agua (CRA) foi estimada pelo método descrito por

ANDRADE VIEIRA et al., (2021), com modificagdes. Amostras de mucilagem (0.2000 g)

foram adicionados a 10 mL de agua destilada em tubos Falcon, mantidos por 1 h em temperatura
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ambiente e agitados por 5 s a cada 15 min. Foram depois centrifugados a 5.000 rpm por 20 min.
O sobrenadante foi descartado e o material dos tubos foi colocado em estufa, a 55 °C para secar
a agua restante por 30 min. A CRA foi expressa como a quantidade de agua retida em peso de
mucilagem (g), calculada pela equacdo abaixo:

1 Peso da mucilagem seca
CRA(g.g87") =

Peso inicial da mucilagem

A capacidade de reten¢do de 6leo (CRO) foi medida de acordo com a metodologia de
ANDRADE VIEIRA et al., (2021), com modifica¢des. Amostras de 0.1000 g de mucilagem
foram adicionadas a 10 mL de 6leo de soja em tubos Falcon e agitados a 200 rpm em incubadora
(TECNAL, modelo TE - 420) por 1 h. A mistura foi centrifugada a 5.000 rpm por 15 min, o
sobrenadante foi descartado e o precipitado foi seco em estufa a 55 °C por 24 h. A CRA foi
calculada e os resultados foram expressos em gramas de 6leo adsorvido por grama de
mucilagem, como segue:

Peso da mucilagem seca

CRO (g.g™hH) =
(&8™) Peso inicial da mucilagem

3.1.5 Poder de inchaco e solubilidade

Foi utilizado a metodologia de VIEIRA et al., (2020), com algumas modificagdes. Para
isso; 0.1250 g do p6 da mucilagem foi hidratado com 10 mL de 4gua destilada e aquecido em
banho maria a 40, 50, 60, 70 e 80 °C por 10 min. Logo apo6s, foi misturado em agua gelada (10
°C) por 5 min e centrifugada por 15 min a 3000 rpm a 25 °C. O sobrenadante foi coletado e
mantido em estufa a 55 °C até o peso constante. Logo apos, ambas as fragdes (precipitado e
sobrenadante) secos em estufa, foram pesados e realizados os calculos apresentados nas

equagoes 1 e 2.

(1) Poder de inchaco [g. g~ 'de mucilagem] = _ MW
o168 & "~ mo —ms

ms
(2) Solubilidade [% em g. (100 g)~de mucilagem] = 5 X 100%

Em que: ms = massa (g) do sobrenadante seco; mo = peso (g) da amostra e msw = massa

(g) do precipitado.
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3.2 FORMULACAO DO FILME E ESTUDO DE SUAS PROPRIEDADES OPTICAS,
FISICO-QUIMICAS, MECANICAS E ESTRUTURALIS.

Para a elaboracdo dos filmes poliméricos foi seguida a metodologia proposta por BRITO
et al., (2022), com modificacdes. O po resultante da extragdo e armazenado para estudo por 10
meses, foi também utilizado para elaboragdo de biofilmes, estes também foram estudados com
intervalo de 2 meses até o décimo més. Para tanto, a mucilagem foi hidratada na propor¢ao de
4% p/v (4.0000 g de po6 para 100 mL de dgua destilada) para formacao de uma emulsdo. A esta
foi adicionado glicerol (plastificante) e lactato de calcio na concentracio padrao de 60% e 2%,
respectivamente. A emulsdo foi aquecida a 70 °C por 10 min. O material foi levado a estufa a
55 °C por 24 h para secagem e, em seguida o biofilme polimérico formado foi retirado e

armazenado para a realiza¢do das analises.

3.2.1 Aspecto visual, fotomicrografias e cor

Observagdes comparativas e visuais foram realizadas com fotografias do material feitas
em smartphone (Apple Iphone XR). Também foram realizadas fotografias no microscopio

optico com lente de aumento de 4 vezes.

A cor foi obtida através de um colorimetro (RS - 232 com saida serial RGB - 1002) com
valores obtidos no sistema RGB. Os dados obtidos pelo colorimetro foram divididos por 4 para
adequagdo a escala RGB (0 - 255) e entdo, convertidos na escala de cores CIE L*, a*b*
(ALVARENGA PINTO COTRIM; MOTTIN; AYRES, 2016a). Em que L* corresponde a
variagdes na luminosidade da amostra (0 a 100, mais escura a mais clara), a* corresponde a
variacoes de verde (- a) a vermelho (+ a), e b* ¢ atribuida a varia¢des entre azul (- b) a amarelo
(+ b). A conversdo de valores foi realizada usando software on-line disponivel em um site
publico: http://www.easyrgb.com/en/convert.php#Result. Posteriormente, o conjunto de dados
de a* e b* foi convertido e expresso em valores de saturacdo de Chroma (C*) de acordo com a
metodologia de ESPINO-DIAZ et al., (2010), em que:

C* = (a*? + b*?)1/2

3.2.2 Transparéncia, espessura, teor de umidade, solubilidade em 4gua e

permeabilidade a vapor d’agua
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A transparéncia foi determinada com uso de segmentos retangulares dos filmes
colocados em cubetas de um espectrofotdmetro, de forma perpendicular ao caminho percorrido
pela luz para obteng¢do da absorbancia a 600 nm. Uma cubeta vazia foi utilizada como controle.
Para obten¢do da transparéncia, a absorbancia foi convertida em transmitancia com a seguinte

formula:

T=1 O(Z—absorbﬁncia)

Para determinagdo da transparéncia. A transmitancia foi determinada de acordo com a
formula:

log T

Transparéncia =
X

Em que: Transparéncia = %T / mm; T = transmitancia (%); x = espessura do filme (mm).

A espessura (em mm) foi medida em 10 pontos aleatérios dos filmes com um

micrometro digital, com resolug@o de 1 um, sendo realizada uma média (GHERIBI et al., 2018).

O teor de umidade foi aferido com corte dos filmes obtido em areas de 1,0 x 1,0 cm ¢
pesados; apds isso, foram levados a estufa por 24 h a 55 °C até peso constante (peso da amostra
seca). A pesagem final dos fragmentos determinou o teor de umidade dos biofilmes, calculado

pela formula:

goMi-ME
~ T M S

Em que: TU = Teor de umidade (%); Mi = Massa inicial dos fragmentos (g); Mf=Massa
final dos fragmentos (g).

A solubilidade em agua foi realizada com fragmentos de 1.0 cm? dos biofilmes, secos
em estufa a 55 °C por 24 h, foram resfriados a temperatura ambiente em dessecador, pesados e
imersos em 12.5 mL de 4gua destilada a 25 °C, durante 30 min. Apds isso, os fragmentos nao
dissolvidos foram armazenados na estufa por 24 h a 55 °C, colocados no dessecador para esfriar

e pesados ao final do processo. A solubilidade em 4gua foi determinada pela férmula:

L MioME
~ T M S

Em que: SA = Solubilidade em agua (%); Mi = Massa inicial dos fragmentos (g); Mf =

Massa final dos fragmentos (g).

A permeabilidade foi medida de acordo com a metodologia proposta por SUKHIJA;
SINGH; RIAR, (2019a), com algumas modificagdes. Amostras dos filmes foram posicionadas

de forma a tampar copos de 20 mL de polipropileno contendo cerca de 15 g de carbonato de
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calcio (CaCQO3), para obter aproximadamente 10 mm de distancia entre o carbonato e a amostra.
Os copos foram entdo foram colocados em dessecador com temperatura e umidade relativa
monitoradas a 25 °C e 70% UR. O transporte de vapor d’agua foi determinado pelo peso ganho
nos copos e as inclinagdes (mudangas de peso em func¢do do tempo) foram calculadas por
regressdo linear (R? > 0.99). A permeabilidade ao vapor d’agua (g m/m? d kPa) foi calculada

de acordo com a formula:
_ WVTRxX
Ap
Em que: WVTR = taxa de transmissdo de vapor d’agua (g/m? d) definida como a
inclinagdo (g/d) dividida pela area de transferéncia (m?); X = espessura do filme (m); Ap (kPa)
= diferenca de pressdo de vapor d’agua parcial através do filme. (Ap = p (RH2 — RH;) =2.22
kPa, em que p ¢ a pressdo de vapor de saturacdo da agua a 25 °C, RH> = 70% e RH1 = 0%).

3.2.3 Resisténcia e degradagao por temperatura

A resisténcia a tragdo (TS), foram realizadas usando uma maquina de tragdo (IMPAC,
IP-AEL—-A-50, Sao Paulo, Brasil) de acordo com o método proposto por GHERIBI et al.,
(2018), com modificacdes. Para cada formulacao de filme, 3 tiras de filme retangulares (20 mm
x 70 mm) foram testadas a uma velocidade de cabeca de 100 mm/min usando um grampo duplo

com uma separa¢ao de 50 mm.

A estabilidade térmica dos filmes foi avaliada por TGA usando o equipamento TGA 2
(Mettler Toledo). O experimento foi realizado sob atmosfera de nitrogénio com varreduras de

aquecimento de 35 a 600 °C e a uma taxa de aquecimento de 10 °C por min para cada amostra.

3.3 ESPECTROFOTOMETRIA DE 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 reflexdo total atenuada (UATR). Os espectros
foram obtidos na regido de 4000 - 400cm!, resolugdo 8 cm™! e 8 varreduras. Para o branco,
utilizou-se o ar e as medidas foram realizadas diretamente no polimero a base de mucilagem

sob o cristal de diamante.
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3.4 DELINEAMENTO EXPERIMENTAL E ANALISE ESTATISTICA

Os experimentos foram conduzidos em delineamento inteiramente casualisado (DIC)
com 3 repeticdes. As andlises foram conduzidas em triplicatas, e os dados foram submetidos
aos testes de normalidade e teste de Tukey a 5% de probabilidade com o auxilio do software R
versao 4.2.1. Os graficos foram elaborados utilizando o software Sigma Plot versdo 14. Para a
andlise de componentes principais (PCA), foi usada a ferramenta de software R (R CORE
TEAM, 2022) na qual os meios dos dados das propriedades estudadas foram decompostos em
conjuntos de vetores ortogonais. Os resultados da matriz de correlagdo foram exibidos em
biplots com sua distribuicdo no espaco de ordenagdes, variancias e correlagdo de Pearson. Os
graficos foram criados usando o software SigmaPlot versdo 14 (Systat Software Inc., 2020) e o

OriginLab versao 8.5.
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4 RESULTADOS
4.1 ESTABILIDADE FiSICO-QUIMICA DA MUCILAGEM

Houve efeito de interagdo para a condutividade elétrica, compostos fenodlicos,
granulometria, capacidade de retencao de agua e 6leo. Nao foi observada diferenga significativa
no rendimento agroindustrial, densidade, carboidratos soluveis totais, acidez titulavel total,

poder de inchaco e solubilidade.

4.1.1 Propriedades fisico-quimicas

A acidez total titulavel da mucilagem ndo diferiu entre as espécies estudadas; como
também, a acidez ndo mudou apo6s 10 meses de armazenamento (Tabela 1). Por outro lado, a
condutividade elétrica e a densidade da espécie OEM apresentaram valores significativamente
maiores em relagdo a MIU (Tabela 1). No armazenamento, a condutividade elétrica, a
densidade, os carboidratos totais e os compostos fenolicos totais reduziram significativamente,
independente da espécie estudada (Tabela 1). Além disso, OEM apresentou maiores valores de

carboidratos, enquanto MIU apresentou valores maiores de compostos fendlicos (Tabela 1).

Tabela 1. Acidez total titulavel (% de acido citrico), condutividade elétrica (mS.cm'l) e densidade (g.mL™),

carboidratos totais (g.(100 g)'1 MS) e compostos fenolicos totais (g.(100 g)'1 MS) na mucilagem de Nopalea
cochenillifera (L.) Salm-Dyck - MIU e Opuntia stricta (Haw.) Haw - OEM, imediatamente apds a colheita do
cladodio e apos 2, 4, 6, 8 e 10 meses, armazenada com auséncia de luz, em temperatura média de 26.5 °C e umidade
relativa (UR) de 41.3%.

T
Propriedades empo (meses)

fisico-quimicas

Inicio (0) 2 4 6 8 10

Acidez titulavel MIU 0.26Aa  0.26Aa 0.26Aa 0.26Aa 0.26Aa 0.26Aa

total OEM 026Aa 026Aa  0.26Aa  026Aa 026Aa 0.26Aa
) MIU 978.4Bb 846.6Db 819.98b 910.4Cb 853.1Db 1365Aa
Condutividade
clétrica OEM 1117Ba  1036Da  1076Ca  988.6Ea 1033Da  1346Ab
MIU 0.673Ab 0.609Ab 0.618Ab 0.636Ab 0.603Ab 0.618Ab
Densidade

OEM 0.934Aa 0.932Aa 0.906Aa 0.923Aa 0.931Aa 0.933Aa
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. MIU 20.1Ab 19.7ABb 17.4ABCb 19.0ABb 16.6Cb 19.0BCb
Carboidratos

soliveis totals  oEN 30,60 27.9ABa 28.1ABCa  27.7ABa 25.1Ca  24.4BCa

C MIU 3.39Aa  3.17Aa 2.22Ca 1.78Da  1.81Da  2.71Ba
ompostos

fendlicos totais - pN 316ap  2.87Bb 2.05Ca 123D 137Db  1.28Db

* Valores com letras diferentes entre as colunas apresentam diferenca significativa (P < 0.05). Letras maitisculas para o tempo (meses) e
mintsculas para a espécie do modelo vegetal.

Para a granulometria da mucilagem das espécies estudadas, na malha de 0.50 mm, foi
observado que ocorreu um decréscimo no quantitativo de particulas ao longo do tempo de
armazenamento (Tabela 2). Diferentemente, nas duas outras malhas (0.250 mm e 0.053 mm),
que aumentaram ao longo dos meses. Adicionalmente, a malha ASTM 60 (0.250 mm) detém

mais de 60% dos graos mucilaginosos em ambas as espécies (Figura 1).

A B

mmm ASTM 35
s ASTM 60
wmmm ASTM 270
s Outros

Figura 1. Média percentual do tamanho dos graos da mucilagem de Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck (A) e
Opuntia stricta (Haw.) Haw (B). As ASTM 35, 60 e 270, correspondem aos diametros 0.5, 0.250, 0.053 mm,
respectivamente.

Tabela 2. Granulometria na mucilagem de Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck - MIU e Opuntia stricta (Haw.)
Haw - OEM, imediatamente apds a colheita do cladddio e apos 2, 4, 6, 8 e 10 meses, armazenada com auséncia de
luz, em temperatura média de 26.5 °C e UR de 41.3%. As ASTM 35, 60 e 270, correspondem aos diametros 0.5,
0.250, 0.053 mm, respectivamente.

. Tempo (meses
Granulometria po ( )

(2

Inicio (0) 2 4 6 8 10

MIU 1.47Ca 2.08Aa 1.72Ba  1.03Ea 1.03Ea 1.17Da
ASTM 35
OEM 0.97Bb 1.38Ab 0.84Db 0.81Db 0.67Eb 0.92Cb
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MIU 3.14Db  2.61Fb 298Eb 3.50Ba 3.60Aa 3.35Ca
ASTM 60
OEM 3.23BCa 2.93Da 3.36Aa 3.18BCb 3.25Bb 3.15Cb

MIU 0.24Bb 0.16Cb 0.18Cb 0.30Bb 0.28Bb 0.44Ab
ASTM 270
OEM 0.57Da 048Ea 0.67Ca 0.83Ba 0.96Aa 0.85Ba

* Valores com letras diferentes entre as colunas apresentam diferenca significativa (P < 0.05). Letras maitisculas para o tempo (meses) e
minusculas para a espécie do modelo vegetal.

4.1.2  Propriedades tecnologicas

A mucilagem de OEM ou MIU mostraram estabilidade em relagdo a capacidade de
reten¢do de agua e oleo até os 8 meses de armazenamento (Tabela 3). Além disso, a espécie
MIU apresentou, independente do tempo de armazenamento, maiores valores médios de
capacidade de reten¢do de agua e 6leo (Tabela 3).

Quanto ao poder de inchago, percebe-se que a mucilagem de ambas as espécies incha
com aumento da temperatura, sempre apresentando os valores de inchago maiores para a
espécie MIU quando comparada a OEM (Tabela 3). A solubilidade da mucilagem de MIU decai
com o aumento da temperatura até 60 °C, depois volta a subir; oposto ao observado para OEM

que aumenta até a mencionada temperatura, e depois decresce (Tabela 3).

Tabela 3. Capacidade de retencdo de dgua e 6leo (g.g!) da mucilagem de Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck
- MIU e Opuntia stricta (Haw.) Haw - OEM, imediatamente apds a colheita do cladodio e apds 2, 4, 6, 8 ¢ 10
meses, armazenada com auséncia de luz, em temperatura média de 26.5 °C e UR de 41.3%. Poder de Inchago (g.g"
1) e Solubilidade (%) da mucilagem de Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck - MIU e Opuntia stricta (Haw.)
Haw - OEM, imediatamente apos a colheita do cladodio.

Propriedades tecnologicas Tempo (meses)

() Inicio (0) 2 4 6 8 10

: MIU 13.64Aa 12.93BCa 14.09Aa 12.79Ca 13.52ABa 6.74Da
Capacidade de

retengdo dedgua  GpNr o 7994, 7.15Ab 7.23Ab 7.01Ab 7.30Ab  4.57Bb

. MIU  8.45Aa 8.36Aa 7.24Aa  7.85Aa 7.37Aa  7.48Aa
Capacidade de

retengao deoleo  GEn 5 13aBb  5.07ABb  5.24ABb 4.85ABb  6.14Ab  437Bb

Propriedades tecnologicas Temperatura

) 40 °C 50 °C 60 °C 70 °C 80 °C
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MIU 18.88Ba 18.80Ba  17.51Ba  21.06Ba 25.32Aa
Poder de inchago
OEM  11.97Bb 11.82Bb  10.40Bb 12.07Bb 16.01Ab

MIU 22.64Aa 19.84Aa 18.03Aa 23.23Aa 23.33Aa
Solubilidade
OEM 15.95Aa 21.47Aa 21.28Aa 14.16Aa 18.32Aa

* Valores com letras diferentes entre as colunas apresentam diferenca significativa (P < 0.05). Letras maitsculas para o tempo (meses) e
minusculas para a espécie do modelo vegetal (Analises 1). Letras maiusculas para a temperatura (°C) e mintisculas para a espécie do modelo
vegetal (Analises 2).

4.2 PROPRIEDADES DOS FILMES A BASE DE MUCILAGEM

Foi verificado interacdo significativa para a cor (chroma), espessura, transparéncia,
resisténcia a tracdo e solubilidade em agua. Nao houve efeito de interagdo para o teor de

umidade, permeabilidade ao vapor d’agua e luminosidade.

4.2.1 Propriedades fisico-quimicas

A transparéncia dos filmes de ambas as espécies, aumentou com os meses (Tabela 4).
Por outro lado, a espessura diminuiu até o oitavo més para OEM, enquanto MIU reduziu seus
valores até o final do estudo (Tabela 4). Além disso, os filmes resultantes da mucilagem de

MIU foram significativamente mais espessos (Tabela 4).

Tabela 4. Transparéncia (%T / mm) e espessura (mm) nos filmes poliméricos obtidos com a mucilagem Nopalea
cochenillifera (L.) Salm-Dyck - MIU, e Opuntia stricta (Haw.) Haw - OEM, imediatamente apos a colheita do
cladodio e apos 2, 4, 6, 8 ¢ 10 meses, armazenada com auséncia de luz, em temperatura média de 26.5 °C e UR de
41.3%.

T
Propriedades empo (meses)

fisico-quimicas

Inicio (0) 2 4 6 8 10

MIU 521cb  6.32BCa  5.81Ca  5.35Cb 7.08Ba 10.39Aa
Transparéncia
OEM  6.42Aa 7.09Aa 6.19Aa  6.87Aa 7.14Aa 7.17Ab

MIU  0.38Aa 0.34Aa 0.38Aa  0.34Aa 0.27Ba 0.23Bb
Espessura
OEM 0.32ABb 0.27BCDb 0.32ABCb 0.27CDb 0.25Da  0.36Aa

* Valores com letras diferentes entre as colunas apresentam diferenca significativa (P < 0.05). Letras maitisculas para o tempo (meses) e
minusculas para a espécie do modelo vegetal.
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Figura 2. Teor de umidade (A) e permeabilidade a vapor d’agua (C) e entre as espécies (B e D), e Solubilidade
em agua nos filmes obtidos com a mucilagem Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck - MIU, e Opuntia stricta
(Haw.) Haw - OEM, imediatamente apos a colheita do cladodio e apds 2, 4, 6, 8 ¢ 10 meses, armazenada com
auséncia de luz, em temperatura média de 26.5 °C e UR de 41.3%. As barras representam o desvio padrdo da
média. Valores com letras diferentes apresentam diferencga significativa (P < 0.05).

4.2.2  Propriedades mecanicas e térmicas

A mucilagem manteve bons resultados gerais por oito meses. A resisténcia a tragdo dos
filmes a base da mucilagem de palma forrageira apresentou reducdo gradual dos valores, sendo
MIU com valores significativamente maiores (Tabela 5). A espécie OEM apresentou um

aumento nos primeiros meses, mas apos o oitavo més os valores decresceram (Tabela 5).

Tabela 5. Resisténcia a tragdo (MPa) nos filmes obtidos com a mucilagem Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck
- MIU, e Opuntia stricta (Haw.) Haw - OEM, imediatamente ap6s a colheita do cladodio e apds 2, 4, 6, 8 e 10
meses, armazenada com auséncia de luz, em temperatura média de 26.5 °C e UR de 41.3%.

Resisténcia a tracao Tempo (meses)

Inicio (0) 2 4 6 8 10

MIU 341Ba 3.72Aa 2.69Ea 2.53Fa 3.03Da 3.20Ca

OEM 1.20Db  1.88Cb 2.13Ab 2.04ABb 2.14Ab 2.0BCb

* Valores com letras diferentes entre as colunas apresentam diferenca significativa (P < 0.05). Letras maitisculas para o tempo (meses) e
minusculas para a espécie do modelo vegetal.

Foi observado que os filmes de MIU tiveram menor perda de massa e sua degradacdo
ocorreu em temperaturas superiores a OEM em todos os estagios de degradacdo (Figura 3).
Quando submetidos ao aquecimento, ocorre a desidratacdo por retirada das moléculas de agua,

fragmentacao e degrada¢ao da matriz do polimero (GHERIBI et al., 2019).
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Figura 3. Massa residual e curvas DTG de filmes a base de mucilagem de palma forrageira Nopalea cochenillifera
(L.) Salm-Dyck - MIU e Opuntia stricta (Haw.) Haw - OEM, imediatamente apds a colheita do cladédio (0) e
apos o armazenamento de 10 meses (10). Os picos DTG representam a temperatura de degradagdo a cada estagio.

Nos filmes estudados, a termogravimetria foi realizada no inicio e ao final do
experimento. A perda de massa das amostras ocorreu em 3 estagios devido a complexidades da
matriz polissacaridica da mucilagem. O primeiro estagio apresentou 25% de perda de massa de
OEM inicial e final e MIU final, enquanto MIU inicial apresentou 0,05%; em 73 e 86 °C,
respectivamente. Esta se refere a perda de umidade dos filmes por evaporagdo. O segundo
estagio apresentou perdas de 40% a 60% entre 200 e 210 °C, para MIU e OEM,
respectivamente, e esta relacionada a degradagao das cadeias laterais da mucilagem. O terceiro
e ultimo estagio mostrou perdas de 60% da massa do polimero de OEM na faixa de 300 °C,
enquanto MIU apresentou perdas de 35%; e essas perdas estdo relacionadas a cadeia principal
de monossacarideos da mucilagem, sendo a faixa entre 250 e 350 °C em que ocorre desidratagao

dos anéis de monossacarideos e a despolimerizagdo (CAPITANI et al., 2016; MA et al., 2017).

4.3 PROPRIEDADES OPTICAS

A luminosidade aumentou significativamente até os 8 meses, independente da espécie
(Tabela 6). Os valores de chroma aumentaram progressivamente ao longo do tempo para MIU,

diferente de OEM que apresentou decaimento dos valores no armazenamento (Tabela 6).



34

Tabela 6. Cor em luminosidade padrao (L*) e chroma (C*) nos filmes poliméricos obtidos com a mucilagem
Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck - MIU, e Opuntia stricta (Haw.) Haw - OEM, imediatamente apos a
colheita do cladédio e apds 2, 4, 6, 8 e 10 meses, armazenada com auséncia de luz, em temperatura média de 26.5
°C e UR de 41.3%.

Tempo (meses)
Propriedades opticas

Inicio (0) 2 4 6 8 10
MIU 65.20Ca 73.50Ba 70.57Ba 85.45Aa 87.81Aa 69.36Ba
Luminosidade
OEM 58.05Ccb 72.72Bb 70.03Bb 82.34Ab  86.03Ab 69.89Bb
MIU 18.95BCb 19.24BCa 16.48Cb 21.20BCa 21.97ABb 26.63Aa
Chroma

OEM 27.65Aa 20.36Ba 20.26Ba 23.94ABa 25.90Aa 19.52Bb

* Valores com letras diferentes entre as colunas apresentam diferenca significativa (P < 0.05). Letras maitisculas para o tempo (meses) e
minusculas para a espécie do modelo vegetal.
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QUADRO 2

QUADRO 1
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Figura 4. Aspecto visual e micrografias da mucilagem (Quadro 1) e dos biofilmes provenientes da mucilagem de palma forrageira (Quadro 2). Imagens macro em A e B, com
aproximagdo de 10x em C e D e aproximadas em 85x e 380x em E e F, G ¢ H (Quadro 2), respectivamente. Inicial corresponde ao inicio e Final, ap6s 10 meses (Quadro 2).
Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck — MIU (A, C, E, G) e Opuntia stricta (Haw.) Haw — OEM (B, D, F, H). Obs.: Regioes circuladas representam a presenca de poros ou
fissuras nos polimeros.
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A mucilagem extraida da espécie MIU apresentou coloragdo mais esbranquicada em
relacdo a espécie OEM, que apresentou uma tonalidade levemente amarelada (Figura 4 —
Quadro 1, A e B). Quanto as fotomicrografias, OEM aparenta conter particulas ligeiramente
menores, quando comparada a MIU (Figura 4 — Quadro 1, C e D).

Os filmes poliméricos resultantes de MIU apresentam coloracdo mais esbranquicada em
relacdo aos de OEM no inicio e ao final do estudo (Figura 4 — Quadro 2, Inicial A e B; Final A
e B). Conforme aproximacao da imagem aumenta, ¢ visto nas imagens de MEV que os filmes
de MIU sao mais compactos € homogéneos; diferentemente do observado na base polimérica
de OEM, que mostra particulas mais dispersas em sua matriz (Figura 4). Esses resultados se
repetem ao final do estudo, mas os filmes poliméricos de ambas as espécies se tornaram mais

homogéneos e densos.

4.4 ESPECTROFOTOMETRIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE
FOURIER (FTIR) E ANALISE DE COMPONENTES PRINCIPAIS (PCA)

O comportamento espectral em infravermelho (FT-IR) das mucilagens de MIU e OEM
no inicio do experimento e ao longo do armazenamento foi semelhante em ambas, sendo este
comportamento também comum aos filmes formulados ao longo do tempo e em suas
respectivas espécies. Com isso, foram utilizadas as curvas médias dos tratamentos estudados
no armazenamento e foram adicionados os espectros dos componentes presentes na formulagao

dos filmes poliméricos (glicerol e lactato de calcio) (Figura 5).

0,8
— Mucilagem de MIU
0.7 - Mucilagem de OEM
Filme de MIU
0.6 Filme de OEM
> — — —  Glicerol
= | T Lactato de calcio
s 0,5
8
g 04+
=
2
< 0,3 A
<
0,2
0,1
S QS
0’0 T T T T T T T T

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800

Numero de onda (cm-l)

Figura 5. Espectro de infravermelho com curvas médias da mucilagem de MIU (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-
Dyck) e OEM (Opuntia stricta (Haw.) Haw), e de seus filmes resultantes, imediatamente apds a colheita do
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cladodio e apos 2, 4, 6, 8 ¢ 10 meses, armazenada com auséncia de luz, em temperatura média de 26.5 °C ¢ UR de
41.3%; e comparag@o com os espectros do plastificante utilizado (glicerol) e do aditivo a matriz (lactato de célcio).

A PCA da mucilagem foi explicada por 72,55%, variagdo total que foi composta por
duas componentes principais, sendo a PCl com 50,93% com maiores contribui¢cdes das
variaveis: compostos fendlicos totais (FEN), espectrofotometria de infravermelho (FTIR),
capacidade de retengdo de agua (WAT) e o6leo (OIL), e poder de inchago (INCH); e
correlacionado negativamente com carboidratos soluveis totais (CAR), densidade (DES) e
condutividade (COD). Menores valores de CAR, DES e COD foram observados nas amostras
de MIU e maiores valores de FEN, FTIR, WAT, OIL e INCH. A segunda componente principal
(PC2) foi responsavel por 21,62% da variancia dos dados, principalmente devido a
granulometria (GRA) e a solubilidade em agua (SAP), que se correlacionam negativamente
(Figura 6 - A).

A PCA dos filmes foi explicada por 66,53%, variagdo total que foi composta por duas
componentes principais, sendo a PC1 com 38,04% com maiores contribui¢des das variaveis:
espectrofotometria de infravermelho (FTIR), luminosidade (L), teor de umidade (TU),
transparéncia (TRA) e chroma (CH); e correlacionado negativamente com solubilidade em dgua
(SA), permeabilidade ao vapor d’agua (PER), espessura (ESP) e resisténcia a tragao (TMAX).
Maiores valores de SA, PER, ESP e TMAX foram observados nas amostras de MIU com 0, 2
e 4 meses € OEM com 0, 4 € 10 meses, e maiores valores de TRA, CH, TU, L e FTIR aos 6, 8
e 10 meses de armazenamento da mucilagem de MIU e aos 2, 6 e 8 meses da mucilagem de
OEM. A segunda componente principal (PC2) foi responsavel por 28,49% da variancia dos
dados (Figura 6 - B).
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Figura 6. Biplots da andlise de componentes principais com base em médias padronizadas de variaveis da
mucilagem (A) e dos filmes (B) imediatamente apds a colheita do cladddio e apds 2, 4, 6, 8 e 10 meses para as
espécies estudadas Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck - MIU e Opuntia stricta (Haw.) Haw - OEM. Nota:
SAP: solubilidade em agua; FEN: compostos fenolicos totais; FTIR: espectroscopia de infravermelho; WAT:
capacidade de retencdo de agua; OIL: capacidade de retengdo de 6leo; INCH: poder de inchago; GRA:
granulometria; COD: condutividade; DES: densidade; CAR: carboidratos soluveis totais; SA: solubilidade em
agua; PER: permeabilidade a vapor d’agua; ESP: espessura; TMAX: tensdo maxima; FTIR: espectroscopia de
infravermelho; L: luminosidade; TU: teor de umidade; CH: chroma; TRA: transparéncia.
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5 DISCUSSAO

Os trabalhos utilizados na fabricacdo de biofilmes e revestimentos utilizando a
mucilagem de cacto como matriz, tem crescido nos ultimos anos (GHERIBI; KHWALDIA,
2019). O foco sdo os estudos ambientais e de manejo, assim como, no processo de extragdo de
mucilagem e obtengdo do filme, sdo, em grande maioria os mais estudados. A proposta do
presente trabalho foi manter a mucilagem armazenada, para simular uma industria de
processamento de mucilagem, que pode necessitar armazenar a mucilagem por algum periodo
antes de produzir o biofilme polimérico. O trabalho estudou dois modelos vegetais de palma
forrageira, as espécies Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck - MIU e Opuntia stricta (Haw.)
Haw - OEM, sendo o ultimo, o mais citado na literatura, enquanto os estudos com MIU s3o
incipientes, mas alguns autores ja apontam o potencial da espécie no estudo de filmes (SOUZA
et al., 2022).

A matéria-prima do estudo foi resultante da bioprospeccao de cladodios de MIU e OEM
e o grande desafio na obtencdo de mucilagem esta relacionado ao rendimento, que, quando
baixos, sdo desvantagens para a industria pela inviabilidade economica de sua producdo. No
presente estudo, o rendimento de ambas as espécies foi em média de 0.95% com base na massa
fresca, resultado inferior ao encontrado por SOUZA et al., (2022), que apresentou cerca de 10%
de rendimento na obtengdo da mucilagem de MIU. Os resultados do presente trabalho sao
semelhantes aos obtidos por DICK et al., (2020), que apresentou 1.20%. Além disso, notou-se
que o po resultante da extragdo de MIU ficou com uma tonalidade mais embranquecida em
relacdo a OEM (Figura 4 — Quadro 1, A e B), possivelmente devido a maior concentracio de
pigmentos em OEM em relagdo a MIU (ARAUJO et al., 2021). O reflexo na mudanga na cor
da mucilagem foi observado nos biofilmes, em que MIU foi mais esbranqui¢cado (Figura 4 —
Quadro 2, A e B Inicial), confirmado pelo maiores valores de luminosidade em relagdo 8 OEM
(Tabela 6), estes valores sdo semelhantes aos vistos em O. ficus-indica (69 - 99 L*) (LUNA-
SOSA et al., 2020) e sdo valores altos, considerando que a escala tem como valor maximo 100
L*; por outro lado, menores valores de chroma foram vistos para MIU (Tabela 6) e estes
confirmam maior saturacdo de OEM, com a coloracdo verde amarelada ligada a expressividade
desses resultados (ALVARENGA PINTO COTRIM; MOTTIN; AYRES, 2016). Além disso,
houve diferenca quanto a homogeneidade dos filmes, MIU foi mais homogénea que OEM.
Fotomicrografias observadas na superficie por meio de MEV (microscopia eletronica de

varredura) e observados pontos ndo homogéneos no polimero de MIU em aproximacao de 85
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x. Essas pontos ou poros podem facilitar a troca gasosa minima necessaria (1 - 3% de oxigénio),
evitando que, quando incorporadas aos alimentos, entrem em rotas anaerobicas e fermentativas
(DHALL, 2013). Todavia, com aproximacao de 380 x, observa-se que a superficie de MIU esta
mais homogénea em relacdo a OEM, no qual aglomerados sdo perceptiveis, interferindo
diretamente em outras propriedades dos filmes e sua usabilidade. Aos 10 meses, fotografias
mostram expressiva redu¢do da qualidade visual dos filmes, as mudangas foram vistas nas
fotomicrografias por meio de MEV, apresentando aspecto gelatinoso e homogéneo, indicativo
de redugdo gradual das propriedades da mucilagem.

A mucilagem contém importantes parametros fisico-quimicos que permitem sua
possivel adequagdo aos mais diversos usos (GHERIBI et al., 2018). A acidez ndo mudou em
funcdo de espécies, nem com o armazenamento da mucilagem (Tabela 1). Por outro lado, os
carboidratos soluveis e compostos fenolicos totais cairam significativamente ao longo dos
meses, independente da espécie estudada (Tabela 1). A mucilagem ¢ um carboidrato complexo
(DU TOIT et al., 2019) com estrutura polissacaridica pouco explorada, mas tem influéncia nas
propriedades filmogénicas da mucilagem. O aumento de fitoquimicos como os compostos
fendlicos tém aspecto negativo para propriedades filmogénicas, porque sua reagdo através de
ligagdes éster com polissacarideos como galactose e arabinose, podem aumentar as
propriedades de barreira a agua e reduzir seu potencial filmogénico (BRITO et al., 2022;
KOSARSOY AGCELI, 2022). Nos filmes formulados, houve variagio ao longo dos meses para
OEM e MIU, mas a ultima apresentou maior resisténcia e estabilidade térmica, podendo seus
filmes serem adequados para aplicagdes como embalagem primaria de alimentos (GHERIBI et
al., 2018) e usos na industria. A transparéncia aumentou ao passar dos meses, mas MIU
apresentou menores valores e, proporcionalmente, houve reducdo da espessura dos filmes, com
destaque dos maiores resultados em MIU. Menores valores de transparéncia sao desejados para
evitar a exposi¢do aos raios UV, além de prevenir danos oxidativos como uma barreira contra
o ambiente externo (LEE; LEE; HAN, 2020). Além disso, biofilmes ou filmes sdo relatados
como durdveis quando mais espessos por, possivelmente, suportarem mais tempo quando
aplicados a outras superficies (BRITO et al., 2022). MIU também apresentou permeabilidade
ao vapor d’agua de seus filmes significativamente reduzida e com decréscimo ao passar dos
meses, seus resultados foram inferiores a faixa relatada entre 1.27 e 5.29 gm/m?s kPa
(KOSARSOY AGCELL 2022; SUKHIJA; SINGH; RIAR, 2019b). Devido a maior
homogeneidade, os filmes de MIU garantem menor exposi¢do do produto ao ambiente, sendo

este um parametro desejavel para a industria de alimentos (XU et al., 2020). O teor de umidade
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observado apresenta variacdes ao longo do tempo sem distingdo entre as espécies, mas se
mantém com valores semelhantes aos relatados, entre 8.2 ¢ 15% (KOSARSOY AGCELIL
2022); diferentemente da solubilidade em agua, que apresentou resultados bem maiores em
comparagdo aos relatados por Sukhija e colabores, cujo maior valor foi de 28% em seus
tratamentos (SUKHIJA; SINGH; RIAR, 2019b).

A condutividade elétrica, bem relacionada a viscosidade, aumentou significativamente
no armazenamento nas espécies estudadas, porém o incremento em MIU foi de 39.5%,
enquanto OEM aumentou 20.5% (Tabela 1). A viscosidade interfere em consequentes
aplicacdes da mucilagem para formulagdes poliméricas, pois ¢ influenciada pela concentragao
de ions monovalentes e divalentes presentes na mucilagem (MONRROY et al., 2017). Com o
desprendimento gradual de ions, ha redu¢@o da viscosidade devido a desarranjos moleculares
(DU TOIT et al., 2019) causados por cargas negativas em sistemas sem um contra-ion,
causando repulsdo intermolecular e expansdo ou inchaco das moléculas (MEDINA-TORRES
et al., 2000). O poder de inchago e a solubilidade ndo foram avaliados ao longo do tempo,
contudo, contém informagdes sobre a espécie mais bem condicionada. Foi observada uma
correlacdo entre o aumento gradual do inchaco e o aumento de temperatura para as duas
espécies, sendo MIU a que apresentou maiores resultados. A solubilidade dos filmes foi
semelhante nas duas espécies. E relatado que o aumento de temperatura desencadeia aumento
do inchaco e da solubilidade (PASHA et al., 2022) e pode estar relacionado a destruicdo de
forcas intermoleculares fracas de moléculas da mucilagem, causando aumento do
aprisionamento de dgua pelas moléculas (ARUEYA; ALOBO; ARUEYA, 2017; SHENDE;
MARATHE, 2015). No entanto, a mucilagem mostrou-se estavel quanto a sua capacidade de
reten¢do de agua (CRA) e 6leo (CRO) durante o estudo, mas MIU apresentou maiores valores.
Os resultados apresentados para MIU e OEM sao maiores que relatados para O. ficus-indica,
que apresentou 7.81 g.g'! de CRA € 1.34 g.g! de CRO (BAYAR; KRIAA; KAMMOUN, 2016)
e estdo relacionados a afinidade da mucilagem maior com dgua, como ja relatado na literatura
(ANDRADE VIEIRA et al., 2021), explicando a taxa reduzida de retencdo de 6leo. Esses
resultados também podem estar associados aos grupos hidroxila presentes na mucilagem
(GHERIBI; HABIBI; KHWALDIA, 2019), a presenga de carboidratos (KIM et al., 2013) e
outros integrantes que favorecem a interacdo entre mucilagem e adgua (BAYAR; KRIAA;
KAMMOUN, 2016). Porém, no ultimo més houve queda significativa dos resultados na
mucilagem de ambas as espécies quanto a CRA, indicativo da perda de qualidade do material

em decorréncia do tempo. Outra propriedade fisica da mucilagem determinada foi a densidade,
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que se mostrou estavel ao passar dos meses de armazenamento, mas OEM apresentou maiores
valores (Tabela 1). Os resultados sdo proximos aos encontrados na literatura para O. ficus-
indica e O. stricta (0.8 gmL™") (GEBRESAMUEL; GEBRE-MARIAM, 2011). A mucilagem
de MIU e OEM nao apresentaram variagdo quanto ao tamanho de suas particulas em sua malha
de maior concentragdo (0.250 mm), onde reuniram 63% de sua massa, concordante com a faixa
relatada de 200 - 500 mm (NABIL et al., 2020). Particulas moidas e peneiradas podem melhorar
propriedades, além de sua qualidade organoléptica e fornece estabilidade a alimentos
(LAZARIDOU; MARINOPOULOU;, BILIADERIS, 2019; NABIL et al., 2020).

O perfil geral dos espectros das amostras da mucilagem e dos filmes submetidas ao
tempo foram semelhantes, por isso, utilizou-se a curva média dos meses estudados nas
diferentes espécies, que contiveram resultados semelhantes aos encontrados na literatura
(DAMAS et al., 2017; RODRIGUEZ-GONZALEZ et al., 2014). As bandas entre 3400 e 3200
cm! estdo relacionadas as vibragdes O-H de grupos de alcool e acido carboxilico (-C(O)-OH)
correlacionadas a pontes de hidrogénio e ligacdes OH entre moléculas, caracteristicas comuns
em moléculas de dgua (BRITO et al., 2022). Os picos observados em 2932 cm™! e 2888 cm’!,
designada como alongamento C-H, CH: e CH3 e porgdes de acidos carboxilicos e aldeidos
(GHERIBI; KHWALDIA, 2019; RODRIGUEZ-GONZALEZ et al., 2014). Além disso, a
banda 1612 cm™ é atribuida ao COO" (carboxilato fon) (RODRIGUEZ-GONZALEZ et al.,
2014). Um conjunto de bandas com absorventes entre 1400 e 1240 cm! pode ser atribuido aos
grupos C-H ou -OH (CHOQUE-QUISPE et al., 2021). Além disso, observou-se maior
intensidade na banda por volta de 1047 cm™!, observada como estiramento C-O correspondente
a alcoois, acidos carboxilicos, ésteres e éteres (GHERIBI et al., 2018). Picos resultantes de
vibragdes abaixo de 1200 cm™! estdo relacionados a presenga de carboidratos na mucilagem,
mas sua identificagcdo especifica ndo ocorre devido a sua complexidade (BRITO et al., 2022).
E possivel visualizar o espectro semelhante dos filmes com o glicerol, o que apresenta a
influéncia do glicerol sobre os filmes poliméricos. O Lactato de calcio apresenta-se como uma
curva com picos baixos perante as demais curvas observadas.

O presente estudo evidenciou a influéncia do armazenamento nas diferentes
propriedades observadas na mucilagem e nos filmes, das espécies estudadas MIU e OEM. Na
analise dos componentes principais (PCA) da mucilagem, ¢ possivel notar uma tendéncia de
formagdo de grupos entre as espécies estudadas (Figura 6 - A); reforcando as mudangas entre
as propriedades exploradas das duas espécies. O agrupamento de mais variaveis fisico-quimicas

na mucilagem de OEM reforca a estabilidade da mucilagem dessa espécie. Contudo, a
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mucilagem de MIU deteve maior capacidade de 4dgua e oleo (Tabela 3), poder de inchago
(Tabela 3) e maiores picos na espectroscopia de infravermelho (Figura 5). Isso pode sugerir que
as propriedades tecnoldgicas dessa espécie sdo mais acentuadas e, portanto, melhores para uso
na formagdo de bases poliméricas. Nos filmes, a PCA também apresenta uma tendéncia de
formagdo de grupos entre os meses e as espécies estudadas (Figura 6 - B); refor¢ando as
mudancas entre as propriedades. Nos meses iniciais MIU apresenta maiores resultados de
varidveis 1importantes nas caracteristicas dos filmes como resisténcia, espessura
permeabilidade, que em func¢do de seu decaimento ao passar do tempo, aos 6, 8 e 10 meses
apresenta mudangas nos valores de cor (L e CH), transparéncia, teor de umidade e FTIR. Por
outro lado, OEM ndo apresenta essa coesao dos resultados com o tempo, com alternancia dos
meses com valores mais altos, o que mostra certa instabilidade do material na formulagdo de
filmes. Em consonancia com os resultados observados para a mucilagem, o estudo dos filmes
sugere que a mucilagem de MIU tem forte potencial para a formulagao de filmes para aplicagdes

diversas na industria.
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6 CONCLUSAO

O estudo do armazenamento da mucilagem de MIU e OEM e de seus filmes indicou que
o armazenamento foi bem-sucedido e aplicavel por oito meses em nosso estudo, cooperando
com a necessidade industrial. Dentre as espécies, a mucilagem de MIU apresentou maior
capacidade de retencdo de agua e Oleo e poder de inchaco, importantes propriedades
tecnoldgicas. Além disso, os filmes de MIU contiveram maior resisténcia, espessura e
permeabilidade a vapor d’agua, além de menores valores de transparéncia e solubilidade;
parametros importantes em biofilmes. Ambas as espécies possuem potencial para produ¢do de
filmes. Contudo, este trabalho apresenta Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck como mais

adequada para fabricagdo de filmes poliméricos com base de cactos.
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