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RESUMO GERAL

As tecnologias para prolongar a vida util dos produtos alimenticios tém incentivado o
desenvolvimento de biomateriais ecologicos, como a mucilagem da palma forrageira, um
biopolimero com diversas aplicacBes. No entanto, as propriedades fisico-quimicas da
mucilagem sdo influenciadas por varios fatores agrondmicos, exigindo estudos detalhados para
otimizar o potencial filmogénico dos filmes biopoliméricos. Atualmente, ha pouca informacao
sobre 0s usos potenciais da palma na criacdo de biomateriais sob diferentes praticas
agronémicas. O objetivo do estudo foi otimizar a producdo de filmes biopoliméricos a partir da
mucilagem dos cladddios da palma forrageira, considerando préaticas agronémicas adequadas,
como a adubacdo nitrogenada e as diferentes idades do cladddio. Cladédios jovens (9 meses) e
velhos (18 meses) de palma foram coletados, bem como cladodios submetidos a doses de
nitrogénio de 50, 150, 300 e 450 kg N hal. Em seguida foram pesados, lavados com agua
corrente e a epiderme foi removida. O parénquima aquifero foi triturado em um
multiprocessador com alcool etilico (99,8% P.A.) na propor¢do de 2:3 (parénquima
aquifero:alcool) e homogeneizado. Para a remogao de pigmentos e obtencao de um precipitado
esbranquicado, foram realizadas lavagens sucessivas com o alcool. O precipitado foi entdo seco
em estufa a 55 °C por 48 horas. O material seco foi pulverizado até formar um p6 branco, que
foi utilizado nas analises e na formulagéo dos filmes biopoliméricos. Os cladddios colhidos aos
18 meses apresentaram maior rendimento de mucilagem, pH e compostos fendlicos,
caracteristicas interessantes para incorporacdo em alimentos, enquanto os cladodios jovens
exibiram maiores teores de proteinas e carboidratos soluveis, resultando em filmes menos
transparentes, mais estaveis termicamente e com melhor resisténcia mecénica. Cladddios
adubados com 50 kg N ha! produziram mucilagem com menor condutividade elétrica e teor de
Na* e K*, mas com maior teor de compostos fendlicos, beneficiando sua aplicagdo em alimentos
antioxidantes. Os filmes derivados desses cladddios foram mais transparentes, claros, e
apresentaram melhor resisténcia mecénica e menor solubilidade em &4gua. Assim, a mucilagem
de cactos jovens e adubados com a menor dose de fertilizante mostrou maior potencial para uso
em filmes biopoliméricos, enquanto cladddios velhos e fertilizados com doses mais altas de N

apresentam potencial de aplicacdo na industria de alimentos.

Palavras-chave: Biopolimeros, Filmes, Cactos, Opuntia, Nopalea, Nitrogénio.



GENERAL ABSTRACT

Technologies for extending the shelf life of food products have encouraged the development of
eco-friendly biomaterials, such as mucilage from forage cactus, a biopolymer with various
applications. However, the physicochemical properties of mucilage are influenced by several
agronomic factors, requiring detailed studies to optimize the film-forming potential of
biopolymeric films. Currently, there is little information on the potential uses of cactus in
creating biomaterials under different agronomic practices. The aim of the study was to optimize
the production of biopolymeric films from the mucilage of forage cactus cladodes, considering
suitable agronomic practices, such as nitrogen fertilization and different cladode ages. Young
(9 months) and old (18 months) cactus cladodes were collected, as well as cladodes subjected
to nitrogen doses of 50, 150, 300, and 450 kg N hal. They were then weighed, washed with
running water, and the epidermis was removed. The aqueous parenchyma was crushed in a food
processor with ethyl alcohol (99.8% P.A.) at a 2:3 ratio (aqueous parenchyma: alcohol) and
homogenized. To remove pigments and obtain a whitish precipitate, successive washes with
alcohol were performed. The precipitate was then dried in an oven at 55 °C for 48 hours. The
dried material was pulverized into a white powder, which was used in analyses and in the
formulation of biopolymeric films. Cladodes harvested at 18 months had higher yields of
mucilage, pH, and phenolic compounds, characteristics interesting for incorporation into food,
while young cladodes exhibited higher levels of proteins and soluble carbohydrates, resulting
in films that were less transparent, more thermally stable, and with better mechanical resistance.
Cladodes fertilized with 50 kg N ha! produced mucilage with lower electrical conductivity and
Na* and K* content, but with higher levels of phenolic compounds, benefiting their application
in antioxidant foods. Films derived from these cladodes were more transparent, clearer, and
exhibited better mechanical resistance and lower water solubility. Thus, mucilage from young
cacti and those fertilized with the lowest dose showed greater potential for use in biopolymeric
films, while older cladodes and those fertilized with higher N doses have potential for

application in the food industry.

Keywords: Bioplymers, Films, Cacti, Opuntia, Nopalea, Nitrogen.
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APRESENTACAO

A presente dissertacdo € de significativa importancia no contexto da sustentabilidade e
do desenvolvimento de materiais biodegradaveis. Este estudo enfoca otimizacdo da utilizacao
da mucilagem de palma forrageira como matéria-prima na formulacdo de filmes
biopoliméricos, por meio da adequacéo de praticas agrondmicas. Essas praticas compreendem
a adubacdo nitrogenada da palma e a utilizagdo de cladddios colhidos em diferentes estagios de
desenvolvimento. A pesquisa objetivou analisar o impacto dessas intervengfes agronémicas
nas propriedades fisico-quimicas da mucilagem e nas caracteristicas estruturais dos filmes
resultantes.

As pesquisas envolveram a avaliacdo detalhada das variagdes nas propriedades quimicas
e tecnologicas da mucilagem, bem como a caracterizagdo das propriedades estruturais,
mecénicas e térmicas dos filmes formulados. Os tratamentos agronémicos foram
implementados tendo em vista otimizar a qualidade e o desempenho dos filmes. Com esta
dissertacdo, busca-se contribuir de maneira substancial para a redu¢do do impacto ambiental
provocado pelos plasticos convencionais, aprimorando os métodos de producdo de filmes
biopoliméricos e oferecendo uma alternativa sustentavel e biodegradavel. Além disso, almeja-
se promover a valorizacdo da palma forrageira como uma cultura multifuncional, que pode ser
explorada ndo apenas para a alimentacdo animal, mas também para a producdo de materiais
ecologicamente viaveis.

Acredita-se que esta pesquisa tenha o potencial de causar um impacto significativo na
mitigacdo da polui¢do por plasticos, a0 mesmo tempo em que promove o desenvolvimento
sustentavel e a valorizacdo de recursos naturais subutilizados. A exploracdo da palma forrageira
como fonte de filmes ndo s6 oferece uma solucao inovadora para a gestao de residuos plasticos,
mas também fortalece as praticas agronémicas sustentaveis e contribui para a economia

circular.
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CAPITULO 1 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

1. INTRODUCAO

Nas Ultimas décadas, observou-se um aumento significativo na producdo global de
plasticos, que agora atinge a marca de aproximadamente 350 milhGes de toneladas por ano.
Esses materiais se tornaram indispensaveis na vida cotidiana devido as suas caracteristicas e
vantagens, como flexibilidade, durabilidade e baixo custo (Heidbreder et al., 2019; Pathak;
Sneha; Mathew, 2014). No entanto, 0 uso excessivo e o descarte inadequado dos plasticos tém
acarretado uma poluicdo substancial nos ecossistemas aquéaticos e terrestres.

A preocupacdo em reduzir a geracdo de residuos plasticos, aliado as mudancas nos
padrdes alimentares e as tecnologias para aumento da longevidade dos produtos alimenticios
alavancou o investimento da formulacao de novos biomateriais que visam promover a reducao
de impactos ambientais através da quimica verde e aplicagdo de produtos ecologicamente
viaveis. Entre esses produtos, a mucilagem da palma forrageira (Nopalea e Opuntia spp.)
constitui um importante biopolimero para aplicacdo em alimentos e outros usos como na
industria de cosméticos e farmacéutica (Rodriguez-Gonzélez et al., 2014). As suas
caracteristicas de elasticidade e sua estrutura molecular em rede permitem que a mucilagem de
palma tenha aplicacdo em embalagens de alimentos como filmes ou revestimentos comestiveis
(Gheribi et al., 2018; Morais et al., 2019).

As propriedades fisico-quimicas da mucilagem de palma podem ser alteradas em funcéo
de tratos agronémicos, niveis de irrigacdo, horario de colheita, bem como do género botéanico e
cultivares utilizados (Gheribi et al., 2018). Araujo et al. (2021) observaram que as propriedades
fisicas e quimicas de mucilagens oriundas de palmas dos géneros Nopalea e Opuntia sao
modificadas em funcdo da época seca e chuvosa. No entanto, sdo necessarios estudos
agronémicos mais aprofundados para elaboragdo otimizada de biopolimero da palma para
aplicacdo em alimentos, principalmente sobre 0s minimamente processados.

Dentre os tratamentos agrondmicos empregados para 0 aumento na produtividade de
palma esta a adubacdo nitrogenada. O nitrogénio (N) € um elemento fundamental para as
culturas vegetais, estando envolvido em diversos processos criticos, tais como crescimento,
expansao da area foliar e producdo de biomassa (Anas et al., 2020). Diversas moléculas como
aminoéacidos, clorofilas e acidos nucleicos, as quais contém nitrogénio como parte de sua
estrutura, sdo necessarias para a realizacdo dos processos bioldgicos, estando envolvidas no

metabolismo do carbono e nitrogénio, fotossintese e na sintese de proteinas (Stitt; Krapp, 1999).

17



Na palma forrageira, relata-se que o N estimula a diviséo celular, levando ao surgimento de
novos cladodios e promovendo o desenvolvimento vegetal (Cunha; Gomes, 2012). Dessa
forma, os dados disponiveis sugerem que a adubacdo com nitrogénio poderia surtir efeitos
positivos sobre as propriedades fisico-quimicas da mucilagem de palma e, consequentemente,
dos biofilmes formulados a partir da mesma.

Outro fator que pode afetar as propriedades da mucilagem é a idade da planta. Diversos
estudos tém demonstrado que a idade dos cladddios influencia as propriedades fisico-quimicas
da mucilagem, podendo afetar a viscosidade, o pH, a concentracdo de aglcares e a composi¢ao
quimica da mesma (Mounir et al., 2020). Alguns pesquisadores observaram que a viscosidade
da mucilagem diminui a medida que os cladddios envelhecem, o que pode estar relacionado
com a diminuicdo da atividade metabdlica das células da planta. Além disso, a concentracdo de
acUcares e acidos organicos na mucilagem também pode variar de acordo com a idade dos
cladodios (Gomes et al., 2018). Estudos tém demonstrado que a mucilagem de cladddios mais
jovens apresenta uma maior proporcao de polissacarideos do que de proteinas. Em resumo, a
idade dos cladddios de palma forrageira pode influenciar diversas propriedades nutricionais e
fisicas da planta, incluindo o teor de nutrientes, textura, suculéncia e propriedades
emulsificantes da mucilagem (Ribeiro et al., 2010). Dessa forma, torna-se imprescindivel
maiores investigacdes a respeito do efeito da idade dos cladddios sobre a composicdo e
propriedades da mucilagem, e consequentemente o seu efeito na producéo de biofilmes.

As pesquisas mais recentes visam incrementos na produtividade para uso de forragem
com clones de Nopalea (clones IPA e Miuda) e Opuntia (clone Orelha de Elefante Mexicana)
e abordam manejos fitotécnicos como tecnologias de irrigacdo, uso de cobertura morta e
plantios consorciados (Alves et al., 2020; Nunes et al., 2020). Nesse contexto, sdo escassas as
informacdes sobre 0s potenciais usos dessas cultivares para o desenvolvimento de biopolimeros
em distintas préaticas agrondmicas, como o uso de diferentes doses de adubacao nitrogenada e
diferentes idades da planta na colheita. Embora a literatura mostre o uso em potencial de
mucilagem de palma forrageira para elaboragdo de biofilmes, ainda sdo necessérios estudos
sobre a aplicacdo de tratamentos agricolas para aprimorar o potencial filmogénico dos
polimeros obtidos. Assim, a hipétese do trabalho € que a adubacdo nitrogenada e variaces na
idade dos cladodios na cultura da palma forrageira resultam em alteraces nas propriedades da

mucilagem extraida e dos biofilmes formulados.
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2. REVISAO DE LITERATURA
2.1 0 PROBLEMA DOS PLASTICOS

Os plésticos convencionais sdo provenientes de polimeros organicos sintéticos, sendo
duraveis, leves, versateis e relativamente baratos, o que 0s torna um dos materiais mais
empregados para diversas finalidades (Chen et al., 2021). Dessa forma, a producdo acentuada
de plasticos com diversas caracteristicas atrativas (tais como resisténcia e propriedades de
isolamento) resultou na generalizacdo de seu uso em uma vasta gama de industrias, bem como
no seu uso doméstico (Cristi et al., 2020). A industria de embalagens, devido a transicdo
mundial de recipientes reutilizveis para materiais de uso Unico, representa atualmente o maior
mercado da industria de plasticos em todo o mundo (Geyer; Jambeck; Law, 2017).

As embalagens plasticas representam mais de um terco da producdo de todos os
polimeros pléasticos, e os plasticos de uso Unico, 0s quais incluem sacolas de supermercado,
recipientes e garrafas, constituem a maioria das embalagens (Chen et al., 2021). O aumento na
utilizacdo de tais plasticos, em sua maioria projetados para descarte imediato apds o uso,
contribuiu significativamente para a maior geracdo de residuos (Drzyzga; Prieto, 2019).

A poluicao por plasticos € uma preocupacdo ambiental crescente devido ao descarte
inadequado de pléasticos em diferentes vias, incluindo o descarte industrial inadequado, gestdo
inadequada de residuos e falta de saneamento basico (Oliveira; Almeida; Miguel, 2019). Esse
acimulo de plasticos ocorre quando a quantidade de poluicdo plastica que entra nos
ecossistemas supera a taxa de remocdo natural ou a¢Ges de limpeza. Assim, tais materiais sdo
persistentes no ambiente, com taxas de decomposicao natural que variam de décadas a séculos
(Thompson et al., 2009). A medida que os residuos plésticos se disseminam no meio ambiente,
podem se decompor em particulas ainda menores, conhecidas como microplasticos (com menos
de 5 mm de comprimento) e nanoplasticos (1-100 nm). Essas particulas representam uma série
de consequéncias preocupantes para a vida selvagem, a salde das comunidades costeiras e as
populacdes em geral (Oliveira; Almeida; Miguel, 2019).

Os residuos plasticos contém substancias prejudiciais, incluindo metais pesados, que
podem ser liberados durante a lixiviacdo de aterros e causar bioacumulacdo. Conforme esses
plasticos se degradam no ambiente marinho, eles sdo incorporados por uma ampla variedade de
organismos, representando uma ameaga a biota aquatica (Henderson; Green, 2020). A
consequéncia direta disso € que a ingestdo de organismos marinhos por seres humanos pode
resultar em doencas cardiovasculares, anormalidades reprodutivas e obesidade. Dessa forma,

ao longo da cadeia alimentar, os microplasticos adentram a alimentagdo humana (Figura 1),
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podendo se acumular nos tecidos como no trato gastrointestinal, por exemplo, além de penetrar
membranas biol6gicas. Ademais, itens plasticos como sacolas, garrafas e canudos se tornaram
simbolos do problema global dos plésticos, com impactos visiveis e imediatos, como o
emaranhamento e sufocamento de tartarugas, mamiferos marinhos e aves pelagicas (Chen et
al., 2021). De acordo com Derraik (2002), a ingestao de pléastico leva a redugdo do consumo de
alimentos, lesdes internas e formacdo de depdsitos de gordura, diminuindo a satde e o bem-
estar dos organismos marinhos e, eventualmente, levando a morte.

Assim, o problema da poluicdo por plasticos, associado a um aumento na
conscientizacdo publica a respeito da necessidade de protecdo ambiental eficaz, vem
promovendo o interesse pelo emprego de alternativas mais ecoldgicas em contraponto aos
plasticos convencionais. Nesse contexto, os biopolimeros foram introduzidos nas ultimas
décadas como materiais alternativos ecologicamente corretos e sustentaveis para os plasticos

derivados do petréleo (Cucina et al., 2021).

Figura 1. Acéo antropogénica na entrada dos plasticos na cadeia alimentar
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Fonte: o autor (2024)

2.2 BIOPOLIMEROS

Os biopolimeros sdo um amplo grupo de compostos provenientes de fontes biologicas
e/ou de materiais renovaveis com potencial biodegradabilidade, e séo comumente empregados
para a formulacdo de biofilmes, os quais sdo formados por uma macromolécula como
componente principal (a matriz polimérica), além de outros aditivos. Os mesmos sdo materiais
poliméricos baseados em recursos naturais considerados ecologicamente viaveis como uma

alternativa aos plasticos petroquimicos, sendo assim chamados de biofilmes (Cucina et al.,
20



2021). A utilizagdo de biofilmes pode apaziguar diversos problemas ambientais relacionados
aos plasticos, por serem oriundos de biorecursos e residuos renovaveis. Dessa forma, sdo
considerados uma inovacdo significativa que pode mitigar a dependéncia pelos combustiveis
fosseis (Nanda et al., 2022). Dentre os biofilmes promissores para uso nas industrias de
biomateriais estdo aqueles provenientes de celulose, amido, proteina e lipidios.

Os polimeros biodegradaveis e comestiveis sdo altamente atrativos devido a sua
biocompatibilidade e sustentabilidade. Eles encontram aplicacOes diversas, especialmente nas
industrias de embalagem e biomédica. Os filmes biopoliméricos comestiveis sdo elaborados
principalmente a partir de polissacarideos, hidrocoloides, polipeptidios e outros materiais, 0s
quais podem ser consumidos por animais e seres humanos sem apresentar efeitos nocivos para
a saude (Ali; Ahmed, 2018). Uma das grandes vantagens dos biofilmes é a sua capacidade de
serem degradados por micro-organismos em condicdes ambientais, sem a liberacdo de
subprodutos toxicos. Essa propriedade permite sua aplicacdo em diversos campos. Além disso,
o tempo de biodegradacdo dos biofilmes € de 3 a 6 meses, enquanto 0s plasticos convencionais
podem levar varios séculos para se desintegrar no meio ambiente (Nanda et al., 2021).

A maioria dos biofilmes atualmente produzidos é derivada de matérias-primas de
primeira geragdo, como cana-de-agUcar, batata e mandioca. No entanto, o uso desses materiais
para a producao de biopolimeros tem sido objeto de criticas devido a competicdo por recursos
alimentares e aos investimentos na agricultura. Para contornar esse problema, é necessario
explorar matérias-primas ndo comestiveis, bem como residuos de culturas agricolas ou culturas
de fécil propagacdo, para a extracdo de polimeros (Okolie et al., 2020).

As mucilagens sdo substancias viscosas e com consisténcia mucosa, secretadas por
quase todas as plantas e um grande ndmero de protistas, em especial fitoplancton e algas verdes
(Figura 2). Polissacarideos, proteinas, minerais, lipidios e acidos uranicos sdo tidos como 0s
principais constituintes das mucilagens, além de conterem compostos bioativos tais como
taninos, compostos fenolicos, alcaloides e esteroides. A mucilagem marinha € produzida
quando algas microscépicas que compdem o fitoplancton liberam mucilagem através de alguns
mecanismos, como supercrescimento, morte e decomposi¢do (Savun-Hekimoglu; Gazioglu,
2021). Diferente da mucilagem marinha, que é sintetizada a partir de organismos quando estes
sdo submetidos a condicdes de dano e/ou estresse, a mucilagem de origem vegetal pode ser
obtida em condigBes normais, sendo assim mais facilmente obtida, além de ser alcancada em
guantidades mais abundantes (Goksen et al., 2023). Ademais, o fato de serem recursos

ecoldgicos, sustentaveis, de origem biol6gica e ndo tdxicos estdo entre suas outras vantagens.
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Figura 2. Fontes naturais de mucilagem

Mucilagem

' N Q))<= Sementes e frutos

a base de protistas a base de plantas

Fonte: o autor (2024)

Nas plantas, a mucilagem é sintetizada como um elemento essencial da célula ou como
uma porcdo das paredes celulares e executa varias funcdes no vegetal, incluindo
armazenamento de agua e nutrientes, espessamento da membrana e germinacdo de sementes.
A mesma pode ser encontrada dispersa em diferentes partes das plantas, as quais incluem as
folhas, raizes, caules, frutos e sementes (Figura 2). Mais especificamente, a mucilagem é
encontrada na epiderme mucosa, a qual comumente ocorre nas folhas de plantas suculentas,
como a babosa (Aloe barbadensis Mill.) e a palma forrageira (Nopalea e Opuntia spp.) (Goksen
et al., 2023). Dessa forma, a mucilagem extraida da palma tem sido reconhecida como um

polissacarideo com propriedades filmogénicas empregada para a producao de biopolimeros.

2.3 PALMA FORRAGEIRA E A MUCILAGEM

A palma forrageira, nome comum dado a diversas cactaceas pertencentes a subfamilia
Opuntiodeae, tais como Nopalea cochenillifera Salm-Dyck e Opuntia stricta Haw (Figura 3),
é um cacto de rapida e facil propagacdo amplamente cultivado nas regides aridas e semiaridas
da Tunisia, Africa do Sul, Marrocos, México e Brasil. Pela sua grande producio de biomassa e
propriedades nutricionais, € uma planta empregada principalmente em forragem para
alimentagdo de rebanhos, além de ser inserida na dieta humana na forma de saladas, grelhados,
sucos, doces e biscoitos (Dick et al., 2020). A composic¢ao quimica da palma pode variar em
funcéo de tratos agrondmicos como adubacao, fatores do solo, época de cultivo, frequéncia de
corte e idade da planta, a qual possui como metabolitos primarios carboidratos, proteinas e agua.
A planta também se destaca pela presenca de fibras, hidrocoloides, fendis, calcio, magnésio,
potassio, sodio e vitamina C (Perucini-Avendafio et al., 2021), devendo-se a tais componentes

seu potencial nutritivo.
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Figura 3. Palma forrageira (Nopalea cochenillifera Salm-Dyck)

Fonte: o autor (2024)

O caule da palma, conhecido como cladadio, é em geral alongado em forma de raquete,
podendo atingir 60 cm de comprimento, a depender da cultivar, &gua e nutrientes disponiveis.
Tais caules possuem aréolas, a partir das quais crescem as flores e frutos. Os espinhos séo folhas
modificadas e se originam nas aréolas, protegendo a planta contra a perda de agua e predagéo
por herbivoria. Na palma, tal como nas demais cactaceas, o caule (chamado de cladodio)
assume a funcdo fotossintética, e sua epiderme contém numerosos estdmatos que regulam a
respiracdo da planta. A depender da espécie e clone, os cladodios podem assumir diferentes
formatos e tamanhos, desde pequenos e arredondados até grandes e alongados (Figura 4). Além
disso, a quantidade e o formato dos espinhos também variam consideravelmente entre os
géneros e espécies. Por exemplo, algumas espécies de Opuntia apresentam cladodios
densamente cobertos por espinhos longos e rigidos, enquanto outras, como certas variedades de
Nopalea, possuem espinhos menores e mais esparsos (Alves; dos Santos, 2024). Essas
diferencas morfologicas ndo so6 influenciam a adaptabilidade das plantas a diferentes ambientes,
mas também impactam a colheita e 0 processamento da mucilagem para uso industrial.
Internamente & epiderme encontra-se o clorénquima, um tecido que consiste em clorofilas
(responsaveis pela fotossintese) e amido. Mais internamente h4 o parénquima, espago onde
ocorre a sintese de mucilagem (Perucini-Avendario et al., 2021).

A mucilagem de palma é um complexo carboidrato com capacidade de absorcédo de
agua, possibilitando assim o armazenamento de uma grande quantidade de agua para a planta
(Vieira et al., 2021). Ela constitui aproximadamente 14% do peso seco dos cladodios e pode
conter mais de 30% da agua total do parénquima. A mucilagem é caracterizada como um
heteropolissacarideo, constituida por diversos monossacarideos, tais como galactose, arabinose,
glicose e &cido galacturdnico, além de outras substancias como taninos, alcaloides e esteroides.
Esse alto teor de carboidratos é vantajoso pois possibilita que a mucilagem seja empregada na
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formulagdo de diversos tipos de alimentos, tendo papel como estabilizante, texturizante e
substitutas de gordura (Roy; Shrivastava; Mandal, 2016). No que tange as proteinas, alguns
estudos relatam baixos teores encontrados na mucilagem (Bayar; Kriaa; Kammoun, 2016;
Gheribi; Habibi; Khwaldia, 2019), enquanto outros quantificaram proteinas em maior
abundancia (Vieira et al., 2021). Quanto as propriedades fisico-quimicas, relata-se um pH
ligeiramente acido (entre 4,8 e 6), além de condutividade elétrica variando entre 2,3 e 5,4
mS.cm-l. Devido a algumas caracteristicas como translucidez, viscosidade, elasticidade e
propriedades emulsificantes, a mucilagem é reconhecidamente uma matriz polimérica com
diversas aplicacdes em alimentos, além da elaboracdo de revestimentos comestiveis e

biopolimeros (Gheribi et al., 2018), como forma de substituintes aos plasticos petroquimicos.

Figura 4. Espécies de palma forrageira: Opuntia ficus-indica (A — Gigante; B — Redonda; C —

IPA 20), Opuntia undulata (D — Orelha de Elefante Africana), Nopalea cochenillifera (E —

Milda) e Opuntia stricta (F — Orelha de Elefante Mexicana)

Fonte: adaptado de Alves & dos Santos (2024)

Os parametros de cor da mucilagem dos cactos séo altamente influenciados pelo género,
processo de extracdo e aditivos utilizados, dentre outros fatores. Consequentemente, a
coloracdao da mucilagem determina os aspectos visuais dos filmes biopoliméricos formulados.
O sistema CIELAB (Comisséo Internacional de lluminagdo) foi desenvolvido na década de
1970 para fornecer um modelo de cor sofisticado, resultando nas coordenadas de cor L*
(luminosidade), a* e b* (Tobijaszewska; Mills; Jgns, 2018). Nesse sistema, L* representa a

luminosidade com valores que variam de 0 (preto) a 100 (branco). A coordenada a* varia de
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valores negativos (verde) a positivos (vermelho), enquanto a coordenada b* varia de valores
negativos (azul) a positivos (amarelo) (Figura 4). Nos filmes formulados a partir da mucilagem
de cactaceas, o valor de L* é encontrado na faixa de 70 a 90, indicando uma coloracéo clara. O
valor de a* (tendéncia ao vermelho-verde) tende a variar de -2 a 3, mostrando uma leve
tendéncia para o verde ou neutro. O valor de b* (tendéncia ao amarelo-azul), por sua vez,
frequentemente varia de 5 a 20, refletindo uma coloracdo amarelada. Esses valores de L*, a*, e
b* impactam diretamente na percepcdo visual dos filmes, onde maiores valores de L*
correspondem a filmes mais claros, enquanto os valores de a* e b* determinam as tonalidades

cromaticas, com filmes tendendo ao verde ou amarelado.

Figura 4. Diagrama de esfera L*a*b*

Fonte: Adaptado de Tobijaszewska et al. (2018)

A alta capacidade de espessamento e estruturacdo (formagéo de gel) da mucilagem séo
consequéncia da alta diversidade conformacional da estrutura, devido a interacdo
intermolecular dos grupos laterais da cadeia polimérica através de ligacGes hidrofobicas ou
pontes de hidrogénio. Dessa forma, a mucilagem forma uma solucdo ou gel pegajoso na
presenca de agua (chamado de hidrocoloide) com potencial aplicacdo nas industrias alimenticia,
farmacéutica e biomédica (Goksen et al., 2023).

Embora a palma seja uma cultura de baixo custo de producdo, pode responder bem a
manipulacdo de praticas agronémicas e tipos de solo (Kumar et al., 2021). Estudos relataram
que a palma acumulou mais nitrogénio (191,3 kg hat anot) com aplicacdo de 190kg N ha!

ano! sob um sistema de colheita bienal, evidenciando que a planta responde bem ao gradiente
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da taxa de fertilizante (Lopes et al., 2018). Tais tratamentos agronémicos, consequentemente,
influenciam na producdo e composicdo da mucilagem da palma, uma vez que altera suas
propriedades fisico-quimicas e estruturais. Assim, compreender o efeito de tais praticas no
cultivo da palma é de suma importancia para aprimorar a qualidade da mucilagem e,

consequentemente, dos biofilmes formulados a partir da mesma.

2.4 ADUBAC;AO NITROGENADA

O nitrogénio (N) é um elemento fundamental para as culturas vegetais, estando
envolvido em diversos processos criticos, tais como crescimento, expansdo da area foliar e
producdo de biomassa. Assim, uma alta eficiéncia no uso de nitrogénio (NUE) pode levar a boa
performance da planta e bons resultados na colheita (Anas et al., 2020). Estima-se que pelo
menos 60% da humanidade acabara devendo sua sobrevivéncia nutricional aos fertilizantes
nitrogenados, devido ao aumento da populagdo global. Assim, um dos maiores desafios
enfrentados na atualidade é aumentar a NUE, minimizando perdas de N através de
agroecossistemas, ao mesmo tempo em que se produzem os rendimentos necessarios para
otimizar a eficiéncia dos recursos naturais (Fixen; West, 2002).

Diversas moléculas como aminoacidos, clorofilas e acidos nucleicos, as quais contém
nitrogénio como parte de sua estrutura, sdo necessarias para a realizacdo dos processos
bioldgicos, estando envolvidas no metabolismo do carbono e nitrogénio, fotossintese e na
sintese de proteinas (Stitt; Krapp, 1999). Dessa forma, quantidades insuficientes de nitrogénio
disponivel para as plantas podem impedir o crescimento e desenvolvimento, uma vez que 0
elemento também € um dos responsaveis pelo crescimento da raiz, ampliando a absorcéo de
nutrientes pelo vegetal (Luo; Zhang; Xu, 2020).

Cerca de 78% do ar atmosférico € composto por nitrogénio, ocorrendo principalmente
na forma molecular (N2). Entretanto, o gas nitrogénio atmosférico ndo é adequado para
absorcao pelos seres vivos, o que induz a dependéncia da capacidade das plantas de introduzir
0 N na cadeia alimentar (Martinez-Dalmau; Berbel; Ordofiez-Fernandez, 2021). A fixacdo do
N depende de uma variedade de processos microbiologicos que convertem o N2 em matéria
orgénica, que entdo permanece no solo, porém em condi¢BGes naturais a quantidade de tal
nutriente fixada no solo é baixa (Veluci; Neher; Weicht, 2006). Devido a isso, dentre todos 0s
nutrientes necessarios para o crescimento das plantas, o nitrogénio acaba por se tornar o mais
limitante nos ecossistemas terrestres, o que desencadeou o surgimento de fertilizantes sintéticos

nitrogenados a partir do ano de 1913 (Gruber; Galloway, 2008).
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A limitagéo de nitrogénio no solo infere na redugéo dos teores de clorofila e das enzimas
envolvidas no processo de fixacdo de carbono (CO.) pelas plantas, levando entdo a uma
diminuicdo na atividade fotossintética (Demmig-Adams; Adams, 2016). A demanda por N
pelas plantas CAM parece ser maior que as C3 e C4, ja que as mesmas, em condi¢fes ambientais
favoraveis, assimilam CO; tanto durante a noite como durante uma pequena parte do dia, o que
implica na utilizacdo das enzimas PEPcase e Rubisco (Nobel; De La Barrera, 2002). Relata-se
que a cultura da palma forrageira remove altos teores de nutrientes do solo durante seu
desenvolvimento, principalmente em solos caracteristicos de regides semiaridas, o que implica
na necessidade de grandes entradas de nitrogénio, potassio, sodio, calcio e magnésio para atingir
alta produtividade e biomassa (Neto et al., 2020).

Segundo Cunha & Gomes (2012), os solos do semiarido nordestino possuem baixos
niveis de matéria organica e baixa disponibilidade de nitrogénio para as plantas, tornando assim
crucial o uso de fontes externas para aumentar a producao de biomassa de palma forrageira. Na
palma, o N estimula a divisdo celular, levando ao surgimento de novos cladodios e promovendo
o0 desenvolvimento vegetal.

Em experimento conduzido com palmas do género Opuntia, Ochoa & Uhart (2006),
estudando o efeito da disponibilidade de nitrogénio na producdo, concluiram que a fertilizacao
aumentou a massa aérea da planta; ademais, altas doses de N aumentaram tanto a interceptacéo
de radiacéo fotossinteticamente ativa (PAR) quanto a eficiéncia do uso de radia¢do. Por outro
lado, Cunha & Gomes (2012) ndo encontraram efeito significativo da aplicacdo de N sobre a
producdo de biomassa, mesmo aplicando doses elevadas (0, 100, 200 e 300 kg ha1). Neto et al.
(2020) relataram que o cultivo de palma com adubacéo nitrogenada promoveu maior altura da
planta, maior largura e nimero de cladddios. Entretanto, com relagdo ao rendimento de
biomassa, os autores obtiveram valores inferiores aos relatados por Cunha & Gomes (2012), o
que foi justificado pelo fato de a colheita ter sido realizada 8 meses ap6s os cladodios serem
implantados em campo. Dessa forma, constata-se que outros fatores agronémicos além da
fertilizacdo, como a idade do cladddio, podem influenciar diretamente os valores de biomassa

e, do mesmo modo, as propriedades da mucilagem de palma forrageira.

2.5 IDADE DO CLADODIO
Um dos fatores que pode afetar as propriedades dos cladddios de palma forrageira é a
idade da planta. Diversos estudos tém demonstrado que a idade dos cladddios influencia as

propriedades fisico-quimicas da mucilagem, podendo afetar a viscosidade, o pH, a
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concentragdo de aglcares e a composicdo quimica da mesma (Mounir et al., 2020). Alguns
pesquisadores observaram gue a viscosidade da mucilagem diminui & medida que os cladddios
envelhecem, o que pode estar relacionado com a diminuicéao da atividade metabdlica das células
da planta. Além disso, a concentracdo de acgUcares e acidos organicos na mucilagem também
pode variar de acordo com a idade dos cladédios. Em estudos realizados com palma forrageira,
observou-se que a concentracdo de agucares redutores na mucilagem aumenta a medida que 0s
cladddios envelhecem, enquanto a concentracdo de &cidos organicos diminui (Gomes et al.,
2018).

Outro aspecto importante a ser considerado é a composi¢cdo quimica da mucilagem.
Estudos tém demonstrado que a mucilagem de cladédios mais jovens apresenta uma maior
propor¢cdo de polissacarideos do que de proteinas, enquanto em cladddios mais velhos, a
proporcdo de proteinas € maior, além de apresentarem maiores teores de minerais, como
potéssio e calcio. Além disso, a mucilagem de cladodios mais velhos pode apresentar uma maior
proporcdo de acidos organicos, o que pode influenciar a sua atividade prebiotica e antioxidante
(Mounir et al., 2020). A idade dos cladodios também pode influenciar a textura e suculéncia da
palma forrageira. Cladodios mais jovens tendem a ser mais macios e suculentos, enquanto
cladddios mais velhos sdo mais fibrosos e duros, o que torna os mais jovens mais palataveis em
termos de seu uso para alimentacédo animal, por exemplo (Ribeiro et al., 2010).

Em resumo, a idade dos cladddios de palma forrageira pode influenciar diversas
propriedades nutricionais e fisicas da planta, incluindo o teor de nutrientes, textura, suculéncia
e propriedades emulsificantes da mucilagem. Dessa forma, torna-se imprescindivel maiores
investigacdes a respeito do efeito da idade dos cladodios sobre a composicédo e propriedades da
mucilagem, e consequentemente o seu efeito na producdo de biofilmes, a fim de entender

melhor como a planta pode ser utilizada de forma mais eficiente e sustentavel.
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3. CONCLUSOES

O aumento global na producdo de plasticos tem trazido preocupacdes ambientais
significativas devido ao descarte inadequado e a poluicao resultante. Nesse contexto, a busca
por biomateriais sustentaveis tem sido incentivada, com a mucilagem de palma forrageira
(Nopalea e Opuntia spp.) emergindo como um biopolimero promissor para embalagens de
alimentos e outras aplicacdes industriais. Estudos revelam que as propriedades fisico-quimicas
da mucilagem podem ser significativamente influenciadas por fatores agronémicos, como a
adubacdo nitrogenada e a idade dos cladddios. Adicionalmente, a adubacdo com nitrogénio
demonstrou potencial para melhorar a qualidade da mucilagem devido ao seu papel crucial no
crescimento e desenvolvimento vegetal. A idade dos cladédios também impacta na viscosidade,
concentracdo de aglcares e composicdo quimica da mucilagem, afetando suas propriedades
filmogénicas. Contudo, ainda sdo necessarias investigacfes mais detalhadas sobre como
diferentes praticas agronémicas, incluindo doses de adubacéo e idades da planta na colheita,
podem otimizar a utilizacdo da mucilagem de palma forrageira na producdo de biopolimeros.
Assim, conclui-se que avangos nessa area poderiam promover uma alternativa sustentavel ao

uso excessivo de plasticos convencionais, contribuindo para a reducao de impactos ambientais.
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CAPITULO 2 — A IDADE DO CLADODIO POTENCIALIZA SUA APLICACAO
COMO INGREDIENTE ALIMENTAR OU NA PRODUCAO DE FILMES
BIOPOLIMERICOS

RESUMO

As tecnologias para aumento da longevidade dos alimentos incentivam a formulacdo de
revestimentos a partir de biomateriais, incluindo a mucilagem da palma forrageira, um
biopolimero com aplicagbes na inddstria alimenticia e de embalagens. Entretanto, as
propriedades fisico-quimicas da mucilagem sdo influenciadas por fatores agrondmicos e
ambientais, exigindo caracteriza¢des detalhadas da mucilagem e de filmes biopoliméricos para
potencializar suas aplicagcdes. Assim, objetivou-se compreender a influéncia da idade do
cladédio na composicéo fisico-quimica e tecnoldgica da mucilagem e nos filmes biopoliméricos
formulados. Foram colhidos cladédios de Nopalea cochenillifera (MIU) e Opuntia stricta
(OEM), com 9 e 18 meses de idade. Foram lavados em agua corrente e a epiderme foi retirada.
O parénquima aquifero foi triturado e homogeneizado com alcool etilico (99,8% P.A.) na
proporcdo de 2:3 (parénquima aquifero:alcool) e homogeneizado. A mucilagem foi seca e
pulverizada. No pé obtido foi realizado as avaliagdes fisico-quimicas e tecnoldgicas. Nos filmes
biopoliméricos produzidos foram realizados uma caracterizacdo fisico-quimica, Optica,
estrutural, mecénica e térmica. Os cladodios colhidos aos 18 meses apresentaram maior
rendimento de mucilagem (3,16%), bem como maior pH (5,26) e compostos fenolicos (249,82
mg 100g! MS), caracteristicas interessantes para incorporacdo em alimentos. Os cladddios
jovens exibiram maiores teores de proteinas (15,61 mg 100gt MS) e carboidratos sollveis
(27,67 mg 100gt MS), e os filmes oriundos desses cladddios foram menos transparentes
(5,75%) e permeaveis (15,09 g mm m=2 d-! KPa1), além de exibirem maior angulo de contato
com &gua, e estabilidade térmica. Além disso, os espectros de DRX e as micrografias MEV
revelaram que esses filmes possuem uma estrutura mais cristalina e homogénea, o que aprimora
sua resisténcia mecéanica (0,09 MPa). Dessa forma, a mucilagem obtida de cactos jovens

mostrou maior potencial de aplicacdo em filmes biopoliméricos para a industria de embalagens.

Palavras-chave: Palma forrageira; Cactaceae; Biopolimeros; MEV; DRX.
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ABSTRACT

Technologies for increasing food longevity encourage the formulation of coatings from
biomaterials, including prickly pear cactus mucilage, a biopolymer with applications in the food
and packaging industries. However, the physicochemical properties of mucilage are influenced
by agronomic and environmental factors, requiring detailed characterizations of the mucilage
and biopolymer films to enhance their applications. Thus, the objective was to understand the
influence of cladode age on the physicochemical and technological composition of the mucilage
and on the formulated biopolymeric films. Cladodes of Nopalea cochenillifera (MIU) and
Opuntia stricta (OEM), aged 9 and 18 months, were harvested. They were washed in running
water, and the epidermis was removed. The aquifer parenchyma was crushed and homogenized
with ethyl alcohol (99.8% P.A.) in a 2:3 ratio (aquifer parenchyma) and homogenized. The
mucilage was dried and pulverized. Physicochemical and technological evaluations were
performed on the obtained powder. The biopolymer films produced were characterized for their
physicochemical, optical, structural, mechanical, and thermal properties. Cladodes harvested at
18 months showed a higher yield of mucilage (3.16%), as well as higher pH (5.26) and phenolic
compounds (249.82 mg 100gt DM), characteristics desirable for incorporation into foods.
Young cladodes exhibited higher levels of proteins (15.61 mg 100g* DM) and soluble
carbohydrates (27.67 mg 100gt DM), and the films derived from these cladodes were less
transparent (5.75%) and permeable (15.09 g mm m-2 d-1 KPa1), besides showing a higher water
contact angle and thermal stability. Additionally, XRD spectra and SEM micrographs revealed
that these films have a more crystalline and homogeneous structure, enhancing their mechanical
strength (0.09 MPa). Thus, mucilage obtained from young cacti showed greater potential for

application in biopolymer films for the packaging industry.

Keywords: Prickly pear cactus, Cactaceae, Biopolymers, MEV, DRX.
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1 INTRODUCAO

Os pléasticos petroquimicos sdo amplamente empregados na industria alimenticia, de
eletronicos e, principalmente, na producédo de embalagens e revestimentos. Devido a algumas
caracteristicas como durabilidade, aplicabilidade e baixo custo, tais materiais acabaram por se
tornar indispensaveis no cotidiano das popula¢des em todo o mundo (Rahardiyan et al., 2023).
O setor alimenticio é o principal consumidor de embalagens, e tais materiais sdo empregados
desde o processamento e transporte, bem como no prolongamento e manutencdo da vida Util
dos alimentos nas prateleiras (Kumar et al., 2021). Entretanto, o fato de ndo serem
biodegradaveis, aliado ao descarte incorreto, tem causado danos ambientais severos e
problemas duradouros nos ecossistemas terrestres e aquaticos. Assim, a utilizacdo de recursos
alternativos renovaveis em detrimento dos plasticos convencionais tem atraido atencdo na
Gltima década (Liu et al., 2023).

Os avancos na utilizacdo dos bioplasticos tém sido impulsionados pelos esforcos globais
para mitigar a poluicdo causada pelos plasticos petroquimicos. Bioplasticos sdao materiais
derivados de substancias bioldgicas e renovaveis, sendo em geral biodegradaveis e sintetizados
a partir de matrizes proteicas, lipideos e polissacarideos, as quais podem ser combinadas no
processo de elaboracdo formando-se blendas poliméricas (Awasthi et al., 2022). A
biodegradacéo refere-se a degradacdo bioldgica de tais materiais pela atividade enzimatica de
microrganismos como bactérias, fungos e algas para assimilacao de energia e carbono (Waheed
et al., 2021). Dessa forma, tais materiais podem ser utilizados na inddstria de plasticos e
revestimentos sem, no entanto, causar aumento substancial na poluicdo ambiental. Por outro
lado, os biomateriais, por serem provenientes de fontes naturais, tém suas propriedades
influenciadas por diversos fatores bioldgicos e fisiol6gicos das matérias-primas, sendo
necessarios estudos para maior compreensao de tais efeitos.

Os polissacarideos, devido a suas propriedades funcionais, como excelente barreira ao
oxigénio e o6leo, insolubilidade em &gua, propriedades emulsificantes e atividade gelificante,
acabam por constituir materiais promissores para o desenvolvimento de filmes biopoliméricos
e revestimentos (Gheribi; Habibi; Khwaldia, 2019). Assim, podem ser empregados como uma
alternativa na manutengdo da qualidade e vida atil de alimentos, visto que atuam como uma
barreira a umidade e danos mecanicos. Dentre 0s recursos naturais renovaveis compostos por
polissacarideos estdo as mucilagens, as quais sdo fluidos viscosos e com consisténcia mucosa,
secretadas por quase todas as plantas e um grande nimero de protistas, em especial fitoplancton

e algas verdes (Savun-Hekimoglu & Gazioglu, 2021). O uso de mucilagens para sintese de
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revestimentos comestiveis em detrimento dos materiais sintéticos é preferivel tendo em vista
sua ndo toxicidade, biocompatibilidade e biodegradabilidade. Assim, diversos estudos vém
sendo conduzidos sobre filmes e revestimentos baseados em mucilagem, incluindo as
provenientes de cactos, tais como palma forrageira (Sandoval et al., 2019) e pitaya (Ayquipa-
Cuellar et al., 2021).

A mucilagem extraida das cactaceas € um polissacarideo extensamente aplicado nas
industrias alimenticia, cosmética e farmacéutica, e tem sido utilizada na elaboracdo de filmes e
revestimentos biodegradaveis, por algumas caracteristicas como elasticidade e capacidade de
formar rede molecular (Gheribi et al., 2018). A palma forrageira, nome comumente atribuido a
cactaceas dos géneros Opuntia e Nopalea, é amplamente cultivada em regides semiaridas
principalmente por seu uso na alimentacdo animal, e contém grande proporcao de agua e
mucilagem em sua composicdo. Dessa forma, sua capacidade de formacédo de filmes torna a
mucilagem de palma uma promissora matéria-prima para a elaboracdo de filmes biopoliméricos
e revestimentos (Sandoval et al., 2019), o que amplificou a quantidade de pesquisas a este
respeito. Araujo et al. (2021), por exemplo, caracterizaram a mucilagem de cladddios de palma
forrageira colhidos em diferentes estagcdes do ano, tendo em vista a sua utilizacdo como matéria
prima em revestimentos ou seu emprego como aditivo alimenticio. De forma similar, Sousa et
al. (2022) analisaram a composicado e estabilidade fisico-quimica da mucilagem de Nopalea
cochenillifera em funcdo do tamanho dos cladédios e do horario da colheita (dia ou noite),
relatando que a mucilagem de cactos colhidos pela manha exibiu maior rendimento, bem como
maiores teores de proteinas, carboidratos, compostos fendlicos, sodio, potassio e &cido
ascorbico. Alem disso, a maior estabilidade da mucilagem foi obtida a partir de cladédios com
100 a 230 mm de comprimento.

Contreras-Padilla et al. (2016) estudaram o efeito da idade dos cladddios (50, 100 e 150
dias) de Opuntia ficus-indica no comportamento reolégico (viscosidade, elasticidade) da
mucilagem, e relataram um aumento na viscosidade da solucdo ao aumentar a concentracédo de
mucilagem e a idade dos cladddios. Além disso, observaram que quanto mais velho o cladédio,
mais elastica era a solucdo mucilaginosa. Tais resultados foram atribuidos a alteracGes na
composicdo quimica e estrutural da mucilagem devido a idade dos cladodios. Apesar do
quantitativo de investigacdes a respeito das propriedades fisico-quimicas das mucilagens de
Nopalea cochenillifera e Opuntia stricta, a maioria delas tém focado nas propriedades
fisiologicas da planta, no efeito da fertilizacdo e da idade dos cladddios, bem como nas suas

propriedades funcionais, primordialmente tendo em vista a alimentagdo animal (Rodriguez-

43



Gonzélez et al., 2021). Entretanto, ndo foi encontrado na literatura qualquer estudo sistematico
do efeito da idade do cladodio nas caracteristicas estruturais, dpticas ou térmicas de filmes
biopoliméricos formulados a partir da mucilagem de cactos. Assim, sdo escassas as informacdes
sobre a influéncia do estagio fenoldgico do cacto no comportamento filmogénico da
mucilagem, e consequentemente, do seu efeito nos filmes biopoliméricos formulados a partir
desta.

Ao considerar a tendéncia de aumento na demanda por biomateriais visando a
diminuicdo da poluicdo ambiental, torna-se necessario compreender de forma ampla a
influéncia das variaveis ambientais sobre as propriedades funcionais de filmes provenientes de
produtos naturais. O comportamento filmogénico e reolégico da mucilagem dos cactos é
fortemente dependente da idade da planta, o que consequentemente interfere nas propriedades
dos filmes e revestimentos produzidos. Portanto, o objetivo do presente trabalho foi avaliar as
alteracdes nas propriedades da mucilagem de cladddios de cactos dos géneros Opuntia e
Nopalea, bem como os efeitos resultantes nos filmes biopoliméricos produzidos, em funcédo da

idade do cladddio.

2 MATERIAL E METODOS

2.1. Area de estudo

O material vegetal foi coletado na area experimental do Centro de Referéncia
Internacional de Estudos de Palma e Outras Plantas Forrageiras (CentroRef) da Universidade
Federal Rural de Pernambuco (UFRPE), Unidade Académica de Serra Talhada (UAST),
localizado em Serra Talhada, PE, Brasil (7°59 °S, 38°15° W e 431m) (Figura 1A). O clima da
regido ¢ classificado como BShw’ (semiérido quente, com inverno seco e verdo chuvoso), de
acordo com a classificacdo climética de Koppen (Alvares et al., 2013). A temperatura média do
ar € de 26.6 °C, com minima e maxima de 20.1 e 32.9 °C, respectivamente; precipitacdo média
de 642.1 mm ano? e umidade relativa média de 62.5 % (Pereira et al., 2015). As variaveis
meteoroldgicas foram monitoradas de uma plataforma de coleta de dados distante 10m da area
experimental, pertencente ao Instituto Nacional de Meteorologia. Os dados meteorologicos
(temperatura média do ar, umidade relativa média e precipitacdo) referentes ao periodo

experimental séo apresentados na Figura 1B.
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Figura 1. (A) Localizacdo da unidade experimental e (B) Condicdes meteoroldgicas durante o
periodo experimental. As setas representam 0s meses em que houve a poda e coleta dos

cladddios; ver figura 2.

2.2 Obtencéo dos cladadios e extracdo da mucilagem

Foram colhidos cladddios de palma forrageira, dos clones Miuda (MIU), Nopalea
cochenillifera (L.) Salm-Dyck, e Orelha de Elefante Mexicana (OEM), Opuntia stricta Haw.,
com tamanho médio de 100-230 mm e obtidos da regido do terco-médio da planta. A
implantacdo do experimento ocorreu em janeiro de 2021, enquanto a coleta e extracdo foi
realizada em junho de 2022. Os cladddios tinham 9 (1) (nomeados jovens) ou 18 (1) (homeados
velhos) meses de idade no momento da colheita. Visto que as condicdes climaticas e época de
colheita podem afetar significativamente as propriedades fisico-quimicas da mucilagem e sua
capacidade filmogénica, os cladddios jovens e velhos foram colhidos juntos ao fim do
experimento, tendo se passado 18 meses do plantio. Para isso, no 9° més apds a implantacéo do
experimento realizou-se uma poda em um dos tratamentos (1), a fim de que na coleta final
houvesse cladddios mais jovens (que surgem apdés a poda), com 9 meses (1), e outros com 18
meses de idade (I1) (Figura 2).

Os cladddios foram levados ao laboratorio, pesados, lavados, e descascados. O
parénquima aquifero foi triturado com &lcool etilico (99,8% P.A.) na proporcdo de 2:3
(parénquima:alcool) e homogeneizado conforme Araujo etal. (2021). Lavagens sucessivas com
etanol foram feitas para remover pigmentos, resultando em um precipitado esbranquicado, que
foi seco a 55 °C por 48 h. A mucilagem seca foi entdo pulverizada em um moinho portatil
(Polespresso, Original coffeeflavor, Brasil), resultando em um p6 branco usado para medir o

rendimento.
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Implantagdo 9 meses 18 meses

Figura 2. Representacdo grafica dos tratamentos experimentais; cladodios de palma forrageira,
especies Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck (MIU) e Opuntia stricta (Haw.) (OEM)

colhidos aos 9 (1) e 18 (I1) meses de idade.

2.2.1 Rendimento da extragao
O rendimento da mucilagem foi obtido a partir do peso fresco dos cladodios inteiros e do peso

da mucilagem em p0, de acordo com a formula:

(1) RM =L x 100
Mi

Em que RM = rendimento de mucilagem em porcentagem (%), com base no peso fresco; Mf =

peso final da mucilagem em pé (g); Mi = peso inicial de todos os cladodios (g).

2.3. Caracterizacao fisico-quimica e propriedades tecnoldgicas da mucilagem
Para a realizacdo das andlises na mucilagem (com excecdo do rendimento), o p6 obtido foi
hidratado na concentracédo de 4% p/v (4g de p6 para 100 mL de agua destilada).

2.3.1 Carboidratos soluveis totais (CT) e solidos soluveis (SS)

O conteldo de carboidratos soluveis foi obtido conforme metodologia descrita pelo
Analytical Biochemistry (Duboisetal., 1956). A mucilagem foi hidratada (2 mL) e centrifugada
a 10000 rpm a 4°C por 21 min, utilizando uma centrifuga (Hettich MIKRO 220 Berlim,
Alemanha). Em seguida, uma aliquota de 10 pL da amostra foi misturada com 490 pL de agua
deionizada, 500 uL de fenol a 5% e 2,5 mL de &cido sulfurico concentrado a 98,08%. Apos
agitacdo em vortex e repouso por 10 min, as leituras foram feitas em um espectrofotémetro

(Modelo libra S8, Biochrom, Cambridge, Inglaterra) a 490 nm. Os resultados foram expressos
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em g de carboidratos solUveis por 100 g de matéria seca, sendo quantificados com base na
equacdo obtida a partir da curva padrao, utilizando glicose como carboidrato de referéncia.

O teor de sélidos soluveis totais foi obtido através da utilizacdo de um refratdmetro de
bancada (Instrutherm, RTD-95, Sdo Paulo, Brazil). Um mililitro de mucilagem hidratada foi

utilizado para a realizacao da leitura. Os resultados foram expressos em °Brix.

2.3.2 Acidez total titulavel (ATT), pH e contetdo de vitamina C (vit. C)

A determinacdo da acidez total titulavel foi conduzida conforme descrito por Astello-
Garcia et al. (2015), com adaptacdes. Para isso, foram utilizados 10 mL de mucilagem
previamente hidratada. Adicionaram-se duas gotas de fenolftaleina (1%) a solucédo, que foi
entdo titulada com 0,1 N de NaOH. Os resultados foram expressos como porcentagem de acido
citrico e calculados através da equacao:

(2) ATT =21
Em que: ATT = acidez titulavel total; n = volume da solucdo de NaOH utilizada na titulacédo
(mL); N = normalidade da solu¢cdo de NaOH (0,1N); Eq = grama-equivalente de acido citrico

(64,02); v = volume da amostra (10 mL).

O potencial hidrogeniénico (pH) foi determinado utilizando-se um pHmetro (TECNAL,
TEC-5, Piracicaba, Brazil), via imers&o direta do eletrodo na mucilagem.

O conteudo de vitamina C foi determinado pelo método de Tillmans conforme a
metodologia do Instituto Adolfo Lutz (Zenebon et al., 2008), a qual se baseia no principio da
titulacdo. Os resultados foram expressos em miligramas de acido ascorbico por 100 gramas de

massa seca (mg 100g1), e calculados através da formula:

V.F.100
A

(3) A4 =

Em que: AA= &cido ascérbico (mg 100g1); V= Volume da solugcdo de Tillmans gasto na

titulagdo (mL); A= Volume da amostra ultilizada (mL); F= Fator da solugdo de Tillmans.

O fator da solucdo de Tillmans foi calculado pela formula:

vitC
W F="g

Em que F= fator da solucéo de Tillmans; Vit C = quantidade de solugéo de vitamina C usado

na titulacdo (mg); ST= volume da solugéo de Tillmans gasta (mL).
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2.3.3 Proteinas sollveis totais (PS) e compostos fendlicos totais (CF)

O conteudo de proteinas soltveis totais foi obtido conforme metodologia descrita por
Bradford (Kruger, 1994). Um volume de 2 mL da mucilagem hidratada foi centrifugado
(Hettich, MIKRO 220, Berlim, Alemanha) a 10000 rpm a 4 °C por 21 min. Em seguida, 100
pL do sobrenadante foi misturado a 1000 pL de reagente de Bradford. Os tubos foram agitados
em vortex (TECNAL, AP56, Araraquara, Brasil) e permaneceram a temperatura ambiente por
15 min. As leituras foram realizadas usando um espectrofotometro (Biochrom, Libra S8,
Cambridge, Inglaterra) a 595 nm. Utilizou-se albumina sérica bovina (BSA) como padrdo
externo. O teor de proteinas solUveis totais foi expresso em mg de proteina soltvel 100 g de
massa seca.

A determinacdo do teor de compostos fenolicos totais foi realizada de acordo com
Chandra & De Mejia (2004), com algumas modifica¢@es. Um volume de 2 mL da mucilagem
hidratada foi centrifugado em uma centrifuga (Hettich, MIKRO 220, Berlim, Alemanha) a
10000 rpm, a 4 °C por 21 min. Uma aliquota de 150 pL do sobrenadante foi combinado com
100 pL de agua deionizada e 250 pL de reagente de Folin Ciocalteu (1N). 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.

2.3.4 Condutividade elétrica (CE) e teor de sddio (Na*) e potéssio (K*)

A condutividade elétrica foi caracterizada através do uso de um condutivimetro (DDS-
12DW MICROPROCESSOR CONDUTIVITY METER), cujo sensor foi colocado dentro das
placas de Petri contendo as amostras de mucilagem, sendo realizada a leitura. Os resultados
foram expressos em mS cm-L.

Para teor de sddio e potassio, tubos de ensaio foram utilizados com 200uL de mucilagem
diluidos em 9800 uL de &gua, na proporcdo de 1:50 (mucilagem: &gua), obtendo-se um volume
final de 10 mL. O material foi filtrado e as leituras realizadas em fotbmetro de chamas (B-462

MICRONAL), e os resultados foram expressos em pmol de Na* ou K* por mL de mucilagem.

2.3.5 Capacidade de retencao de agua (CRA) e de 6leo (CRO)
A capacidade de retencdo de agua (CRA) foi estimada pelo método descrito por Alba &

Maryna (2021). Amostras de mucilagem (0,2 g) foram adicionados a 10 mL de agua destilada
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em tubos Falcon, mantidos por 1 h em temperatura 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 capacidade de retencdo de 6leo (CRO) foi medida de acordo com a metodologia de
Gan et al. (2010). Amostras de 0,1 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 secado em estufa a 55 °C por 24h. A CRA e CRO foram calculadas e os resultados foram
expressos em gramas de agua e 6leo adsorvido por grama de mucilagem, respectivamente,

CcOmo segue:

(5) CRA(gg_l) — CRO (gg_l) _ peso da mucilagem apds secagem

peso inicial da mucilagem

2.4. Formulacdo dos biopolimeros

Para a preparacao do filme biopolimérico, adotou-se a metodologia descrita por Pinheiro
et al. (2024). O pé resultante da extracdo foi hidratado em uma proporcdo de 4% (p/v) para
formacdo de uma emulséo. A esta emulsdo, foi adicionado glicerol como plastificante, em uma
concentracao de 40% (v/p) em relacdo ao pd, sob aquecimento constante a 70 °C. O material
foi entdo colocado em placas de Petri e submetido a secagem em estufa a 55 °C por 24 horas

para a formacdo dos filmes.
2.5. Caracterizacdao fisico-quimica, optica, estrutural, mecénica e térmica dos biopolimeros

2.5.1 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

As andlises espectrais na regido do infravermelho médio foram realizadas em um
espectrofotdmetro de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) (Frontier da Perkin
Elmer®), utilizando o acessorio universal de reflexdo total atenuada (UATR). Os espectros
foram obtidos na regido de 4000-600 cm-L, resolucdo 8 cm e 8 varreduras. Para o branco,

utilizou-se o ar e as medidas foram realizadas diretamente no filme sob o cristal de diamante.
2.5.2 Espessura, transparéncia e cor

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

micrémetro digital, com resolucdo de 1 um, sendo realizada uma média (Gheribi et al., 2018).
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A transparéncia foi determinada com segmentos retangulares dos biopolimeros, os quais
foram colocados em cubetas de um espectrofotbmetro (Biochrom, Libra S8, Cambridge,
Inglaterra), de forma perpendicular ao caminho percorrido pela luz para avaliar a absorbancia
a 600 nm. Uma cubeta vazia foi utilizada como controle. A transmitancia (%) a 600 nm foi
calculada por Tr600= 10-4bs x 100, e a transparéncia foi determinada em % mm- e calculada

de acordo com a formula:

Tr600
X

Em que: T = transparéncia; Tr600 = transmitancia a 600 nm; x = espessura do biopolimero

6) T =

(mm).

As medidas de cor foram realizadas utilizando um colorimetro portétil (RS-232 with
serial output RGB-1002). Os parametros de cor RGB foram diretamente fornecidos pelo
colorimetro, e foram convertidos para valores CIE (Commission International de I’Eclairage)
L*a*b* utilizando o website publico http://www.easyrgb. com/index.php?X=CALC#Result, o
qual levou em consideragdo D65 como iluminante padrdo (luz do dia) e observador = 2°. O
parametro luminosidade foi obtido diretamente pelo colorimetro, sem necessidade de

conversdo. A cor visual observada foi determinada a partir dos parametros L*, a* e b*.

2.5.3 Teor de umidade (TU), solubilidade em agua (SA) e permeabilidade ao vapor d’dgua
(PVA)

O teor de umidade foi determinado em pedacos de 2,0 cm x 2,0 cm, os quais foram
pesados e levados a estufa a 55 °C por 24h. Apos esse periodo, foram pesados diariamente até
se obter massa constante (massa da amostra seca). A solubilidade foi medida nos pedacos de
2,0 x 2,0 cm, secos em estufa a 55 °C por 24h, os quais foram resfriados a temperatura ambiente
em dessecador, pesados e imersos em 50 mL de agua destilada a 25 °C durante 30 min. Apos
isso, os fragmentos ndo dissolvidos foram armazenados na estufa por 24h a 55 °C, colocados
no dessecador para esfriar e pesados ao final do processo. A pesagem final dos fragmentos
determinou o teor de umidade e a solubilidade em agua dos biopolimeros, expressos em % e

calculados através da férmula:
(7) TU = sA =" 100
Em que: TU = teor de umidade; SA = solubilidade em &gua; Mi = peso inicial dos biopolimeros

(9); e Mf = peso final dos biopolimeros.
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A permeabilidade foi medida de acordo com o método ASTM E96/E96M (2015).
Amostras dos filmes foram posicionadas de forma a tampar béqueres contendo 70g de
carbonato de célcio (CaCO:s), para obter aproximadamente 10mm de distancia entre o carbonato
e o filme. Os béqueres foram entdo foram colocados em dessecador com temperatura e umidade
relativa monitoradas a 25 °C e 75% UR. PVA foi determinado pelo peso ganho nos béqueres e
as inclinagdes (mudancas de peso em funcédo do tempo) foram calculadas por regressao linear
(R2>0,99). A PVA (g mm=tm-2d kPa) foi calculada de acordo com a formula:

WVTR.X

(8) PVA =

Em que: WVTR = é a taxa de transmissdo de vapor de agua (g m2 d?) definida como a
inclinacdo (g d1) dividida pela area de transferéncia (m?2); x = espessura do biopolimero (mm);
Ap = ¢ a diferencga de pressao parcial de vapor de dgua ao longo do filme (Ap =p (RH2 — RH1)
= 2,38 kPa, onde p é a pressdo de vapor de saturacdo da agua a 25 °C, RH2 = 75% e RH1 =
0%).

2.5.4 Microscopia eletrénica de varredura (MEV) e analise termogravimeétrica (TGA)

A morfologia microestrutural da superficie dos filmes foi avaliada por meio de
microscopia eletronica de varredura (MEV), para o qual as amostras foram montadas em stubs
e cobertas com ouro utilizando um metalizador (DENTON VACUUM, modelo DESK V). Em
sequida, as amostras foram inseridas em um SEM TESCAN (VEGAZ3), com filamento de
tungsténio, onde as imagens foram obtidas utilizando uma tenséo de aceleragédo de 20,0 kV.

A estabilidade térmica dos filmes foi avaliada por TGA usando o equipamento TGA2
(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 minuto para cada

amostra.

2.5.5 Propriedades mecanicas: resisténcia a tracéo, elongacéo na ruptura e médulo de Young

As propriedades mecanicas dos filmes foram determinadas através do teste de tracdo
utilizando-se um texturométro TA. XT Plus (TA Instruments, New Castle, EUA), conforme
metodologia descrita pela ASTM D882-12 (2012). Previamente as analises as amostras dos
filmes, ja cortadas (10 cm x 2,5 cm), permaneceram em solucdo salina saturada de NaBr (58%
de umidade relativa) por 5 dias a 25£2°C. As condic¢des de analise foram fixadas em: distancia
inicial entre as sondas — 8 cm, velocidade de ensaio constante de 1,0 mm s, até a ruptura dos

filmes.
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A resisténcia a tracdo (MPa) foi expressa como a for¢ga maxima na ruptura dividida pela
area da secdo transversal inicial do filme, e a elongacgédo na ruptura como a elongacdo maxima
do filme em relagdo a seu comprimento original (%). O médulo de Young (MPa) foi expresso

como a relacdo entre a tensdo longitudinal aplicada ao filme e a deformacéo elastica resultante.

2.5.6 Angulo de contato com agua

Foi realizada a analise do angulo de contato de uma gota de &gua em um filme utilizando
um tensibmetro 6tico (Optical tensiometer, Finlandia). Os filmes foram colocados em um
suporte especifico do equipamento e uma gota de dgua Mili-Q foi cuidadosamente depositada
na superficie da amostra, utilizando uma seringa de precisdo. As imagens foram capturadas a
cada segundo, durante o intervalo de 10 segundos. O angulo formado entre a superficie do
biopolimero e a tangente da gota de agua foi determinado através do software integrado no

equipamento utilizado (Karbowiak; Debeaufort; Voilley, 2006).

2.5.7 Difratometria de raios X

As analises de difracdo de raios X foi executada com auxilio de um difratbmetro de raios
X (Rigaku Miniflex 600, Jap&o), que opera em 40 kV e corrente de 15 mA. Os espectros foram
colhidos em temperatura ambiente, e em uma faixa de angulos entre 2°= 2- 50° e em velocidade

de varredura de 2°min.

2.6. Anélise estatistica

O experimento foi conduzido em delineamento em blocos casualizados (DBC) com 5
repeticOes, e os dados foram submetidos aos testes de normalidade e teste de Tukey a 5% de
probabilidade com o auxilio do software R x64 3.4.0. Os graficos foram elaborados utilizando

os softwares Sigma Plot versdo 14 (Systat Software Inc., 2020) e Origin Pro.
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3 RESULTADOS
3.1. Rendimento Agroindustrial

Os cladodios de ambos os clones (MIU e OEM) resultaram em maior rendimento de
mucilagem quando colhidos aos 18 meses, independente se referente ao rendimento total
(Figura 3A) ou rendimento do parénquima (Figura 3B). Dentre os cladodios mais velhos, o

clone MIU se destacou, apresentando um rendimento do parénquima superior.
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Figura 3. Rendimento agroindustrial (%) e rendimento do parénquima na mucilagem de palma
forrageira, espécies Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck (MIU) e Opuntia stricta (Haw.)
(OEM), em relacdo ao cladddio inteiro (A) e parénquima aquifero (B). + Desvio padréo da
média; valores com letras diferentes apresentam diferenca significativa, maidsculas para clone
utilizado e mindsculas para a idade do cladédio (p < 0.05).

3.2. Propriedades fisico-quimicas e tecnoldgicas da mucilagem de palma forrageira

A mucilagem do clone MIU exibiu maiores teores de sélidos soltveis, acido citrico e
proteinas solUveis totais quando comparada & OEM, independentemente da idade do cladédio.
Entretanto, no que diz respeito a idade do cladddio, os valores de acido citrico e proteinas foram
superiores na mucilagem extraida de cladddios jovens, enquanto os sélidos sollveis se

destacaram nos cladodios mais velhos (Tabela 1).

Tabela 1. Quantificacdo de sélidos soluveis totais (°BRIX), acidez total titulavel (% de acido
citrico), vitamina C (mg 100 g1), pH, condutividade elétrica (mS cm-1), teor de sodio (Na*) e
potassio (K*) (mg/100g), proteinas sollveis totais (mg 100g1 MS), carboidratos sollveis totais
(mg 100gt MS), compostos fenodlicos totais (mg acido galico 100g* MS) e capacidade de
retencdo de agua (g dgua por g mucilagem) e 6leo (g 6leo por g mucilagem) na mucilagem de
Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck (MIU) e Opuntia stricta (Haw.) (OEM), colhidas aos 9
e 18 meses de idade (p < 0.05).
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9 meses 18 meses
Quantificagéo MIU OEM MIU OEM
Sélidos soluveis totais (SS) 1,02 + 0,098 0,12 + 0,028° 1,27 £ 0,024 0,95 + 0,064
Acidez total titulavel (ATT) 2,52+ 0,174 1,51 £ 0,164 1,84 + 0,324a 1,01 £ 0,194
Vitamina C 4,16 + 0,15 3,51 +0,2082 2,65 + 0,164 2,50 £ 0,244
pH 5,09 £ 0,01Ba 4,99 + 0,018 5,14 + 0,014 5,26 £ 0,014
Condutividade elétrica 858,07 + 3,944 265,70 £ 1,668 487,92 + 10,8680 624,35 + 6,194
Teor de sédio (Na*) 55,78 + 9,574  8450+19,13% 42,91+ 6,265 46,21 + 9,584
Teor de potasstio (K*) 232,49 + 29,0982 685,95+ 51,15 98,13 + 16,7942 316,46 + 60,5540
Proteinas sollveis totais 15,61 £ 0,124 14,32 £ 0,278 14,93 £ 0,344 12,97 £ 0,178b
Carboidratos solUveis totais 25,29 + 0,312 27,67 £0,10% 15,88 + 0,708° 19,79 £ 0,154
Compostos fenodlicos totais 76,95 + 1,988b 171,27 + 4,094 119,19 + 0,565 249,82 £ 5,134
Capacidade de retencdo de agua 6,90 + 0,265 13,07 £ 0,964 5,25+ 0,265 12,82 + 0,984
Capacidade de reten(;éo de dleo 12,67 £ 0,674 13,95 + 0,682 8,36 £ 0,424 12,06 + 0,502

+ Desvio padrdo da média; valores com letras diferentes entre as colunas apresentam diferenga significativa, maisculas para clone utilizado

e mindsculas para a idade do cladédio (p < 0.05)

Por outro lado, os maiores teores de K*, carboidratos solUveis totais e compostos
fenolicos foram obtidos na mucilagem de OEM, em ambas as idades (Tabela 1). Os teores de
K* e carboidratos foram superiores na mucilagem de cladodios jovens. Os cladodios jovens do
clone MIU apresentaram maior pH e condutividade elétrica, enquanto nos cladédios mais
velhos, tais valores foram superiores no clone OEM. A capacidade de retencdo de dgua, por sua
vez, foi significativamente superior na mucilagem de OEM, tanto em cladddios velhos como
jovens, engquanto a capacidade de retencdo de 6leo e o teor de Na* nas mucilagens nédo

apresentaram diferencga significativa entre os tratamentos (Tabela 1).

3.3. Propriedades estruturais, mecanicas, térmicas e opticas dos filmes biopoliméricos

Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

Os filmes exibiram padrdes de espectroscopia de infravermelho (IR) similares,
independentemente da origem dos cladddios utilizados (MIU ou OEM), seja de cladddios
jovens ou velhos (Figura 4). No entanto, os filmes oriundos de MIU colhida aos 18 meses

mostraram padrdes de absorbéncia superiores, representando 0s maiores picos obtidos.
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Figura 4. Espectro FTIR de filmes formulados a partir da mucilagem de Nopalea cochenillifera
(L.) Salm-Dyck (MIU) e Opuntia stricta (Haw.) (OEM), colhidas aos 9 e 18 meses de idade.

Os espectros demonstraram uma larga faixa de absorcdo em torno de 3331 cm-,
associada ao estiramento do grupo OH, presente tanto nos alcoois quanto nos &cidos
carboxilicos, os quais comumente participam de ligag6es de hidrogénio entre as moléculas. A
absorcdo em 2923 cm-! foi atribuida as vibragdes assimétricas de CH ou CH». Observou-se um
conjunto de picos entre 1240 e 1460 cm-1, relacionados as vibragdes de C-H, CH, e O-H. O
pico mais destacado, aproximadamente em 1040 cm-1, corresponde as vibragdes de C-C e C-O,

evidenciando a presenca significativa de polissacarideos na estrutura da matriz dos filmes.

Espessura, transparéncia e cor

As espessuras dos filmes elaborados a partir da mucilagem variaram de 0,27 a 0,33 mm
(Tabela 2). Os filmes derivados de clones colhidos aos 9 meses, tanto de MIU (0,33 mm) quanto
0o de OEM (0,31 mm), registraram espessuras superiores quando comparados aqueles
formulados a partir de cladddios mais velhos. Observou-se que os filmes derivados dos
cladddios velhos de MIU exibiram uma maior transparéncia, quando comparados aos demais.
Em geral, os cladddios mais velhos levaram a formacdo de filmes mais transparentes,

independentes se provenientes de MIU ou OEM.

Tabela 2. Espessura (mm), transparéncia (% mm-=1) e cor de filmes formulados a partir da
mucilagem de Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck (MIU) e Opuntia stricta (Haw.) (OEM),
colhidas aos 9 e 18 meses de idade (p < 0.05).
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Filme Espessura Transparéncia L* a* b* Cor visual

(mm) (% mm™)

OEM 9 0,31 4+ 0,0044 5,75 +0,08B2 72,44 +£0,268° 1,52 +0,26% 20,96 + 0,3942
OEM 18 0,29 =+ 0,0044° 6,17 +£0,1240 76,26 +0,3182 0,43 + 0,244° 18,58 & 0,344b
MIU9 0,33 £0,0054 5,94 +0,11B2 80,31 £0,824  -1,08 +0,1782 9,92 +0,26B2
MIU 18 0,27 +0,0048> 7,93 + 0,0442 89,65+ 1,494 -0,84 £ 0,048 10,71 £ 0,518

+ Desvio padrdo da média; valores com letras diferentes entre as linhas apresentam diferenca significativa, maidsculas para clone utilizado e
minusculas para a idade do cladédio (p < 0.05)

Os filmes oriundos de MIU, independentemente da idade do cladddio, exibiram maiores
valores de L*, quando comparados aos do clone OEM. Entretanto, considerando a idade da
planta, os maiores valores de L* foram obtidos nos filmes provenientes de cladddios mais
velhos. Por outro lado, os maiores valores de a* e b* foram obtidos nos filmes de OEM colhida
aos 9 meses, 0 que pode ser evidenciado pela sua coloracdo visual de tons mais acentuados
(Tabela 2).

Aspectos estruturais. teor de umidade, solubilidade em agua e permeabilidade ao vapor d’agua

Os filmes biopoliméricos derivados dos cladodios velhos do clone MIU apresentaram
teores mais elevados de umidade, enquanto aqueles derivados do clone OEM exibiram valores
menores (Figura 5A). No entanto, nao se observou diferenca significativa na solubilidade em
agua entre os filmes produzidos a partir dos clones MIU e OEM, com valores variando entre
38% e 42% (Figura 5B). Por outro lado, a permeabilidade ao vapor de &gua foi
significativamente influenciada pela idade do cladddio, com os filmes provenientes de plantas

maduras, especialmente do clone MIU, exibindo alta permeabilidade (Figura 5C).

B C

14 60 24

1 [ Joem EMmiU _ na
~ Aa < | Aa
& A2 A ma 5 Aa o T Bb
S Bb
P 10 E" 20 | Aa Aa E <16 Bb
S 8 g =P
£ 30 A S £
3 6 £ EE
3 =2 20 | 258
5 4 7 =
2 i

2 & 107

0 0 ‘ : 0

9 meses 18 meses 9 meses 18 meses 9 meses 18 meses

Figura 5. Teor de umidade (%), solubilidade em agua (%) e permeabilidade ao vapor d’agua
(g mm-1m-2d?! KPa) de filmes formulados a partir da mucilagem de Nopalea cochenillifera
(L.) Salm-Dyck (MIU) e Opuntia stricta (Haw.) (OEM), colhidas aos 9 e 18 meses de idade. +
Desvio padrdo da média; valores com letras diferentes apresentam diferenca significativa,
maidsculas para clone utilizado e minusculas para a idade do cladédio (p < 0.05).
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Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Todos os filmes produzidos demonstraram uma relativa homogeneidade, apresentando
superficies suaves, flexiveis e de facil manipulacdo. Os filmes derivados de OEM, tanto de
clones jovens quanto de velhos, exibiram uma tonalidade mais amarelada e escura, em contraste
com os filmes de MIU, que se mostraram visualmente mais esbranquicados e claros.
Microscopicamente, notou-se que os filmes de OEM exibiram uma matriz polimérica mais
porosa e rugosa, particularmente evidenciada na ampliagdo de 500x (Figura 6 — F e L). Por
outro lado, os filmes de MIU foram mais compactos e bem estruturados (Figura6 — C e ). Os
filmes originados de cladddios mais velhos em geral apresentaram menor porosidade, além de

exibirem uma microestrutura mais compacta e superficies mais lisas (Figura 6 — G e J).

Figura 6. Imagens (A; G; D; J) e micrografias nas magnificacdes de 85x (B; H; E; K) e 500x
(C; I; F; L) da superficie de filmes formulados a partir da mucilagem de Nopalea cochenillifera
(L.) Salm-Dyck (MIU) (A; B; C; G; H; I) e Opuntia stricta (Haw.) (OEM) (D; E; F; J; K; L),
colhidas aos 9 (A; B; C; D; E; F) e 18 (G; H; I; J; K; L) meses de idade.

Propriedades mecanicas

As caracteristicas mecénicas dos filmes formulados foram substancialmente afetadas
pela espécie vegetal e pela idade dos cladodios. Independentemente da idade do cladédio, os
filmes de OEM demonstraram uma maior resisténcia a tracdo (Figura 7A) e uma maior
elongacdo na ruptura (Figura 7B), sugerindo uma maior flexibilidade do material. Além disso,
os filmes produzidos com cladddios jovens apresentaram valores superiores em ambos 0s
parametros. Por outro lado, os filmes de OEM provenientes de cladédios jovens exibiram um
maior modulo de Young (Figura 7C), enquanto os filmes de MIU obtiveram os maiores valores

a partir de plantas velhas.
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Figura 7. Resisténcia a tracdo (MPa), elongacao na ruptura (%) e Mddulo de Young (MPa) de
filmes formulados a partir da mucilagem de Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck (MIU) e
Opuntia stricta (Haw.) (OEM), colhidas aos 9 e 18 meses de idade. + Desvio padrdo da média;
valores com letras diferentes apresentam diferenca significativa, maiusculas para clone
utilizado e minusculas para a idade do cladédio (p < 0.05).

Analise termogravimétrica (TGA)

A analise termogravimétrica foi empregada para fins de avaliacdo da estabilidade
térmica dos biopolimeros obtidos, obtendo-se a porcentagem de perda de massa dos filmes em
funcdo do aumento na temperatura. As temperaturas de degradacdo (Tabela 3) foram
determinadas a partir das curvas DTG, enquanto as perdas de massa foram determinadas pelas
curvas de massa residual, e tais perfis sdo apresentados na figura 8. Nos filmes produzidos, a
perda de massa ocorreu em trés estagios principais, devido a complexidade da matriz
polimérica, a mucilagem (Tabela 3). Ao fim do processo de degradacdo térmica, os filmes
oriundos de cladddios jovens de OEM exibiram maior massa residual, indicando maior

estabilidade térmica nesses materiais (Figura 8).
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Figura 8. Massa residual e curvas DTG de filmes formulados a partir da mucilagem de Nopalea
cochenillifera (L.) Salm-Dyck (MIU) e Opuntia stricta (Haw.) (OEM), colhidas aos 9 e 18

meses de idade; os picos DTG representam a temperatura maxima de degradacéo a cada estagio.
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Nos filmes oriundos de cladddios jovens ocorreu inicialmente uma perda de massa de
13% em 83 °C (OEM 9) e 99 °C (MIU 9), a qual € referente a perca de umidade dos filmes por
evaporacdo. A segunda perca de massa, de 49%, ocorreu em 221 °C (OEM 9) e 237 °C (MIU
9), e € relacionada com a degradacéo das cadeias laterais da mucilagem. O Ultimo estagio, com
74% de perca de massa, foi composto por dois picos de degradacédo nas temperaturas de 304 °C
e 497 °C (OEM 9), e de 306 °C e 496 °C (MIU 9), e tal perca é atribuida & degradacdo da cadeia
principal de monossacarideos da mucilagem. Nos filmes formulados com mucilagem
proveniente de cladodios velhos, os mesmos trés estagios foram visualizados: primeiro, a perca
de massa referente a umidade, de 13%, em 103 °C (OEM 18) e 101 °C (MIU 18); em seguida,
houve uma perca de massa de 48% em 241 °C (OEM 18) e 253 °C (MIU 18); por dltimo, um
estagio de 77% de perda de massa, composto de dois picos nas temperaturas de 305 e 499 °C
(OEM 18) e 308 e 500 °C (MIU 18).

Tabela 3. Temperaturas maximas de degradacdo em diferentes estagios de degradacdo térmica
de filmes formulados a partir da mucilagem de Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck (MIU)

e Opuntia stricta (Haw.) (OEM), colhidas aos 9 e 18 meses de idade.

Amostras  1° estagio 2° estagio 3° estagio
Tméx (OC) Tméx (OC) Tméx (OC) Tméx (OC)
OEM 9 83 221 304 497
OEM 18 103 241 305 499
MIU 9 99 237 306 496
MIU 18 101 253 308 500

Angulo de contato com &gua

Os filmes formulados a partir de cladodios jovens, tanto de OEM quanto de MIU,
exibiram maior angulo de contato que aqueles provenientes de plantas velhas (Figura 9). Ao
depositar 4gua sobre a superficie das amostras, gotas mais proeminentes se formaram nos filmes

oriundos de plantas jovens de palma, indicando maior hidrofobicidade.
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OEM 9 OEM 18

85,37° £+ 0,6840 34.20° + 2 24Bb

MIU 9 MIU 18

127,63° + 5,714 86,23° + 1,26

Figura 9. Angulo de contato com agua (°) de filmes formulados a partir da mucilagem de
Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck (MIU) e Opuntia stricta (Haw.) (OEM), colhidas aos 9
e 18 meses de idade. Desvio padrdo da media; valores com letras diferentes apresentam
diferenca significativa, maiusculas para clone utilizado e mindsculas para a idade do cladddio
(p < 0.05).

Difratometria de raios X

Os espectros de DR X dos filmes exibiram picos acentuados por volta de 26 = 13°a 15°,
bem como picos mais suaves em 21°. Os maiores picos foram obtidos em 26 = 24°, em especial
nos filmes provenientes de OEM. Alguns outros destaques foram observados em 30° e 38°
(Figura 10).
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Angulo de difragdo
Figura 10. Difratometria de raios X de filmes formulados a partir da mucilagem de Nopalea
cochenillifera (L.) Salm-Dyck (MIU) e Opuntia stricta (Haw.) (OEM), colhidas aos 9 e 18

meses de idade.
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4 DISCUSSAO
Propriedades fisico-quimicas e tecnoldgicas da mucilagem dos cactos

A mucilagem extraida das cactaceas € um biopolimero cujas propriedades sdo
influenciadas por diversos fatores, dentre os quais se destacam o género utilizado, estacdo do
ano e horario de colheita. Assim, tendo em vista que fatores ambientais e meteoroldgicos
(precipitacdo, pluviométrica, temperatura, umidade, competicdo) levam a alteracbes nas
caracteristicas fisico-quimicas e estruturais da mucilagem, torna-se essencial compreender tais
respostas em funcdo de diferentes condi¢Ges meteoroldgicas e manejos agricolas, considerando
a sua vasta aplicacdo na industria de embalagens e revestimentos, bem como a necessidade de
aprimorar as propriedades dos biomateriais obtidos (Pinheiro et al., 2024). Dessa forma, o
proposito deste estudo foi avaliar as variagGes nas caracteristicas da mucilagem de cactéaceas
dos géneros Opuntia e Nopalea, coletadas em diferentes estagios de maturacdo. Além disso,
buscou-se investigar os efeitos resultantes dessas variagGes na producdo de filmes
biopoliméricos derivados da mucilagem.

A mucilagem é um hidrocoloide solivel em 4gua extraido dos cladddios das cactaceas
e outras espécies de plantas, bem como de diversas partes dos vegetais (sementes, folhas, frutos
e raizes), representando cerca de 14% do peso seco dos cladddios da palma forrageira
(Contreras-Padilla et al., 2016). Estruturalmente, € um polissacarideo polimérico complexo,
composto principalmente de carboidratos e uma estrutura altamente ramificada que consiste em
unidades monoméricas, como L-arabinose, D-galactose, D-xilose, L-ramnose e &cido
galacturdnico (Adhikary et al., 2023). No presente estudo, foram quantificados os carboidratos
totais (CT) e os sélidos soluveis totais (SS). Observou-se que o gen6tipo OEM apresentou
maiores teores de CT, em especial os cladddios jovens. Isso pode estar relacionado a atividade
metabdlica intensificada em plantas mais jovens, resultando em uma maior taxa fotossintética
e, consequentemente, no acimulo de polissacarideos. Por outro lado, Ribeiro et al. (2010)
relataram maior teor de acUcares no extrato de cladodios mais velhos de O. ficus-indica, o que
indica que a propor¢do de tais componentes na palma é dependente do tecido analisado, bem
como da variedade de cacto estudada. Em contraste, o gen6tipo MIU demonstrou niveis
superiores de SS (Tabela 1), o que pode explicar parcialmente sua aptiddo forrageira, devido ao
seu maior teor de agucares, tornando-o mais palatavel para os animais na forma de forragem.
Além dos polissacarideos, a mucilagem também contém, em menores proporcdes, proteinas,
lipidios, compostos fendlicos e nutrientes minerais como sddio, potassio e célcio (Vieira &

Cordeiro, 2023). Tais macromoléculas desempenham fungdes complementares na composicao
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e nas caracteristicas funcionais da mucilagem. Dada a influéncia desses compostos nas
propriedades funcionais dos filmes biopoliméricos a base de mucilagem, torna-se imperativo
realizar a sua quantificacao.

O rendimento da mucilagem extraida da palma forrageira representa uma das principais
barreiras para sua aplicagdo industrial, visto que um baixo rendimento pode inviabilizar sua
utilizacdo em larga escala. O rendimento de mucilagem foi significativamente superior na
extragdo com cladodios mais velhos (> 1,4%), sendo maior que o relatado por (Pinheiro et al.,
2024) nas mucilagens de O. stricta (0,41%) e N. cochenillifera (0,85%). Com o aumento da
idade da planta, tanto o nimero quanto o tamanho dos cladédios tendem a aumentar, o que pode
ter contribuido para 0 aumento na sintese de mucilagem (Erol, 2021). Além disso, o periodo de
crescimento da palma experimentou mudancas nas condi¢des ambientais, como disponibilidade
de agua, temperatura e umidade do ar. Os cladddios mais velhos passaram por um periodo de
seca extrema entre agosto e dezembro de 2021 (Figura 1), o que por sua vez pode ter favorecido
um maior acumulo de mucilagem em seus tecidos, visto que ja foi relatado aumento no
rendimento de mucilagem em estagcfes quentes e secas (du Toit et al., 2020).

Uma caracteristica fundamental presente em vegetais destinados a alimentacdo animal
ou humana reside em sua capacidade nutricional ou funcional. Devido a presenca de diversos
compostos com propriedades bioativas, os cladddios da palma sdo amplamente aplicados em
alimentos e cosméticos, além de em produtos farmacéuticos e nutracéuticos. Sciacca et al.
(2021), por exemplo, relataram que a incorporacdo de extrato de cladodios O. ficus-indica (10%
p/p) em pdes de trigo levou a aumento na atividade antioxidante sem, no entanto, afetar suas
propriedades reologicas, tais como cremosidade e maciez. Além disso, 0 uso do p6 oriundo de
cladadios (O. ficus-indica f. inermis) como substituto da farinha de trigo em biscoitos induziu
aumento nos teores de fibras e minerais (Msaddak et al., 2015). Nesse contexto, foram
quantificados os teores de vitamina C e &cido citrico, sendo este Ultimo relacionado a acidez
titulavel na mucilagem, tendo em vista caracterizar os parametros nutricionais da matriz
polimérica.

Os teores de acido citrico na mucilagem variaram de 1,01% a 2,52%, com 0s maiores
valores sendo obtidos nos cladddios jovens, contrastando com os 0,30% registrados por
Corrales-Garcia et al. (2004). Este aumento em relacéo aos valores exibidos na literatura pode
impactar a utilizagdo industrial da mucilagem de cactos como revestimento e em produtos
alimenticios, devido as propriedades antioxidantes e preservativas do &cido citrico (Ciriminna

etal., 2017), melhorando a estabilidade e durabilidade dos produtos formulados. Harrak (2021)
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também relatou um decréscimo significativo no teor de acido citrico no p6 de cladddios velhos
de O. ficus-indica. De forma similar, os maiores valores de vitamina C foram obtidos em
cladddios jovens, em ambos os clones (> 3,5mg 100 g1). Os cladddios jovens de cactos tendem
a ter um teor mais alto de acido ascorbico em comparacao com os cladddios velhos, visto que
as partes mais jovens das plantas geralmente tém maior atividade metabdlica e estdo em estagios
de crescimento ativo, 0 que pode resultar em niveis mais elevados de nutrientes, incluindo o
acido ascorbico (Farias et al., 2023). Além disso, a vitamina C é sensivel ao calor, luz e
oxigénio, e sua concentracdo pode diminuir com o amadurecimento e a exposicao prolongada
a tais fatores (Smirnoff & Wheeler, 2000).

Os valores de pH observados na mucilagem foram superiores nos cladédios velhos, o
que também foi relatado por Harrak (2021) em cladodios mais velhos de O. ficus-indica. O pH
variou entre 4,99 e 5,27 (Tabela 1), exibindo valores ligeiramente acidos. Isso é considerado
signifcativo para a formulacdo de filmes, considerando que Espino-Diaz et al. (2010)
investigaram a influéncia do pH na producéo de biopolimeros utilizando mucilagem de palma
forrageira, e relataram que filmes formulados com mucilagem apresentando pH entre 5 e 6
demonstraram propriedades mecanicas superiores, incluindo maior resisténcia e espessura. O
pH obtido também pode desempenhar um papel crucial na formulacdo de revestimentos
destinados a mitigar o escurecimento em frutas e vegetais, o que decorre da capacidade de
ambientes acidos em minimizar as reagfes oxidativas responsaveis pelo escurecimento
(Pinheiro et al., 2024). De maneira similar, a condutividade elétrica (CE), que reflete a
concentracao de ions presentes, constitui um parametro de relevancia que exerce uma influéncia
direta na viscosidade da mucilagem, impactando significativamente suas propriedades de
manuseio e sua capacidade intrinseca de formar filmes (Kurd et al., 2017). A CE foi superior
em cladddios jovens de MIU, o que pode comprometer a qualidade dos filmes biopoliméricos.
E relatado que a introducdo de fons com carga positiva tende a diminuir a repulsio
intermolecular e, por conseguinte, a expansdo molecular, resultando em uma reducdo
substancial na viscosidade do material mucilaginoso, como destacado por Krevelen (1997). Isso
sugere que cladodios de MIU em estagios mais avancados tém uma capacidade aprimorada para
sintetizar mucilagem mais adequada para biofilmes. Contudo, a estabilidade da mucilagem,
influenciada por fatores bidticos e abioticos, pode alterar a sintese de compostos na planta e as
propriedades filmogénicas. Além disso, métodos de extracdo, tipos de secagem e plastificantes
utilizados podem causar mudancas significativas no produto final, tornando generalizacGes

sobre o efeito de compostos vegetais inconclusivas.
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A mucilagem dos cladddios jovens apresentou teores de Na+ e K+ superiores aos dos
cladddios velhos em ambos os clones de palma forrageira, possivelmente contribuindo para a
maior CE observada nos cladddios jovens (Tabela 1). Durante o ciclo de vida, a planta direciona
mais nutrientes para o desenvolvimento de estruturas reprodutivas, como flores e frutos, o que
pode diminuir os teores de sddio e potassio nos cladddios mais velhos (Weiner, 2004). Além
disso, os cladadios velhos enfrentaram baixa disponibilidade hidrica entre 0 9° e 0 12° més,
prejudicando a absorcdo de 4gua e nutrientes e alterando a distribuicdo desses minerais na planta
(Steudle, 2000). De forma similar, os cladddios jovens, em especial do genétipo MIU, exibiram
maior teor de proteinas solGveis (> 15,6 mg 100g?), o que pode ser atribuido a dindmica
metabdlica e ao desenvolvimento fisioldgico da fase jovem do tecido cactaceo. Mounir et al.
(2020) também relataram diminuicéo significativa no teor proteico dos cladddios ao longo dos
estagios de desenvolvimento da planta, indicando que as condi¢cbes ambientais como
disponibilidade de agua, temperatura e periodos claro-escuro estdo implicados na sintese de
proteinas.

A familia Cactaceae compreende espécies que contém grandes teores de polifendis
(Jaramillo-Flores et al., 2003), fator que torna importante a quantificacdo dos compostos
fenodlicos totais na mucilagem de palma, tendo em vista as suas possiveis aplicacdes em
produtos alimenticios e nutracéuticos. Além disso, relata-se que tais compostos influenciam as
propriedades dos filmes obtidos de mucilagem. Os resultados evidenciaram um maior teor de
fenodis na mucilagem oriunda de cladodios velhos, com destaque ao clone OEM (> 249 mg AG
100gt MS), o que pode ser atribuido a um acimulo progressivo desses compostos ao longo do
tempo. O aumento na idade dos cladddios estd associado a um prolongado periodo de exposicédo
as condicOes ambientais e estresses bidticos, induzindo a planta a intensificar a producdo de
fenodis como parte de suas respostas de defesa (Dadakova et al., 2020). Ademais, a maturacao
dos cladddios esta frequentemente acompanhada de processos metabdlicos importantes, tais
como a senescéncia de frutos e a lignificacdo, que contribuem para a biossintese e acumulacéo
de fendis. Segundo Jakobek (2015), os compostos fendlicos demonstram a habilidade de
interagir com 0s grupos reativos inerentes a mucilagem, resultando na diminuicdo do volume
do filme formado, assim como na reducédo de suas propriedades de barreira a agua. Assim, 0
maior teor de fendis nos cladddios velhos pode ter favorecido a maior permeabilidade (Figura
5C) e menor resisténcia a tracdo (Figura 7A) dos filmes oriundos dessa mucilagem. Nesse
contexto, a remocao dos polifendis da mucilagem emerge como um fator essencial para otimizar

o0 processo de formulagdo dos filmes biopoliméricos, podendo entdo favorecer a utilizacdo de
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mucilagem proveniente de plantas jovens. Por outro lado, foi relatado que altas concentragdes
de fendlicos (entre 118 e 126 mg GAE 100 g) na mucilagem favorece sua aplicacdo em
produtos alimenticios, tais como biscoitos e pdes (Dick et al., 2020).

As propriedades de capacidade de retencdo de dgua (CRA) e 6leo (CRO) apresentam
correlacdo com a composicdo e as caracteristicas estruturais das fibras vegetais. No presente
estudo a mucilagem exibiu baixa capacidade de retencdo de agua, o que se revela vantajoso
para a formulacdo de filmes. Ademais, a mucilagem obtida de cladddios jovens exibiu maiores
valores de CRA, 0 que esta associado a um maior teor de carboidratos nesse material, 0s quais
apresentam caracteristicas hidrofilicas (Vieira et al., 2021). Uma elevada CRA na mucilagem é
desejavel para melhorar a textura em diversos produtos alimenticios, como pées e sobremesas.
No entanto, essa caracteristica a torna inadequada para a producdo de filmes biopoliméricos,
especialmente revestimentos, que tém como funcdo principal atuar como barreira a umidade
(Lopez-Cervantes et al., 2011). Entretanto, tratando-se do revestimento de alimentos com baixo
teor de umidade, essa mucilagem pode ser aplicada. A capacidade de retencédo de éleo, por sua
vez, constitui um parametro relevante para avaliar a natureza hidrofébica das particulas que
compbem a fracdo de fibra da mucilagem, estando diretamente associada as propriedades
emulsificantes. A CRO obtida no presente estudo, em especial nos cladddios jovens de OEM
(> 13g g1), foi substancialmente superior a relatada por Monrroy et al. (2017), na mucilagem
de Opuntia cochenillifera (1,8 g g1). Dessa forma, a alta CRO obtida sugere que a mucilagem
pode ser empregada para melhorar a textura de produtos alimenticios, além de apresentar
propriedades hidrofébicas, o que pode favorecer a producdo de filmes. A retencdo de 6leo na
estrutura dos filmes formulados a partir da mucilagem pode aumentar sua estabilidade
dimensional e resisténcia a umidade, tornando-0s menos suscetiveis a degradacdo causada pela
exposicao ao ambiente externo. 1sso contribui para a durabilidade e a vida atil dos filmes em
uso (Martins; Cerqueira; Vicente, 2012). No entanto, em relacdo a CRO, ndo houve diferenca
significativa entre as mucilagens de cladodios jovens e velhos.

Considerando que a mucilagem extraida de cladddios envelhecidos apresentou maior
pH, elevados teores de compostos fendlicos e proteinas, além de exibir boas propriedades de
retencdo de agua e 6leo, esses hidrocoloides tém potencial para aplicacdo na formulagdo de
produtos alimenticios. Especificamente, podem ser utilizados em produtos como biscoitos,
massas e iogurtes, onde poderiam desempenhar fungfes como estabilizantes, emulsificantes e

agentes espumantes (Gao; Liu; Liang, 2024).
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Propriedades estruturais, mecanicas, térmicas e opticas dos filmes biopoliméricos

As caracteristicas distintas de cada espécie utilizada, bem como a idade do cladddio,
influenciaram as propriedades fisico-quimicas, mecénicas e estruturais dos filmes formulados.
Todos os filmes produzidos exibiram uma notavel homogeneidade, caracterizados por
superficies suaves, flexiveis e facilmente manipulaveis. Destaca-se que os filmes derivados da
mucilagem de OEM, tanto de cladddios jovens quanto de cladodios mais velhos, demonstraram
uma tonalidade mais intensamente amarelada e escura, ao contrério dos filmes provenientes de
MIU, que apresentaram visualmente tonalidades mais esbranquicadas e claras (Tabela 2). A
analise da estrutura microscépica revelou que os filmes de OEM exibiram uma matriz
polimérica mais porosa e rugosa. Por outro lado, os filmes de MIU mostraram-se
microscopicamente mais compactos e bem estruturados (Figura 6). Em relacdo a idade dos
cladddios, observou-se que os filmes provenientes de cladddios velhos, em geral, apresentaram
menor porosidade, além de exibirem uma microestrutura mais compacta e superficies mais
lisas. Entretanto, a performance dos filmes oriundos de cladodios jovens também foi
satisfatoria, tendo em vista suas superficies homogéneas e suaves.

Os espectros de infravermelho constituem uma forma de caracterizagdo quimica que se
assemelha a uma "impressédo digital" molecular do material, estabelecendo correlacdes entre as
frequéncias de absorcao observadas e as frequéncias associadas a liga¢Bes quimicas conhecidas.
Essa abordagem proporciona informacdes sobre as interacbes moleculares presentes no
material analisado. Os espectros obtidos dos filmes derivados de cladddios de ambos os clones,
em distintos estagios de maturacao, exibiram perfis similares entre si (Figura 4). Frequéncias
distintivas associadas a grupos funcionais comuns em mucilagens, como acidos carboxilicos,
grupos éter e &lcool, foram identificadas. Notavelmente, o maior pico, por volta de 1040 cm,
foi observado nos filmes de OEM derivados de cactos jovens. Tal pico € atribuido aos
polissacarideos presentes na mucilagem, o que é confirmado pelo maior teor de carboidratos
nos cladddios jovens de OEM (Tabela 1). Essas caracteristicas espectrais refletem diretamente
nas propriedades estruturais e mecanicas dos filmes. A presenca de certos picos no espectro de
FTIR pode indicar interacdes moleculares especificas, como ligacGes de hidrogénio ou
interagdes van der Waals, que afetam diretamente a coesdo interna do filme. Além disso, filmes
com interacBes moleculares fortes tendem a ser mais rigidos e menos permeaveis, enquanto
aqueles com interagdes mais fracas sdo mais flexiveis e podem apresentar maior permeabilidade
(Rodriguez-Gonzalez et al., 2014).
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De forma geral, os filmes obtidos a partir da mucilagem de MIU exibiram maior
transparéncia (> 5,9 % mm-). Por outro lado, nos filmes de OEM, uma maior espessura
implicou numa redugdo proporcional na transparéncia, o que por sua vez também foi
acompanhado por uma pigmentacdo mais amarelada (Tabela 2). A maior espessura dos filmes
de OEM também promoveu uma reducdo na permeabilidade, o que implica em maior protecao
tendo em vista sua aplicacdo como embalagem alimenticia (Mueller et al., 2024). Os filmes
desenvolvidos neste estudo (> 0, 27 mm) exibiram espessuras superiores aqueles preparados
por Gheribi et al. (2018), que obtiveram espessuras em torno de 0,13 mm. Esta disparidade
possivelmente decorre das diferencas na composicdo da mucilagem, variacdes nos teores de
plastificante, divergéncias nos métodos de secagem da mucilagem e nas formulacdes dos filmes
adotadas entre os estudos. Além disso, os filmes mais espessos foram aqueles cuja mucilagem
foi obtida de cladodios jovens, o que pode estar fortemente associado ao maior contetudo de
polissacarideos nessas matrizes (Tabela 1). E importante ressaltar que a elevada transparéncia
do filme frequentemente se associa a uma menor espessura, 0 que é considerado uma
caracteristica vantajosa. Os filmes mais finos e transparentes podem ser especialmente Uteis
como revestimentos para produtos alimenticios, garantindo propriedades de barreira e protecao,
sem comprometer a visibilidade do produto. Entretanto, uma maior transparéncia acarreta
menor protecdo contra a fotodegradacdo (Pinheiro et al., 2024). Assim, materiais com baixa
transparéncia podem ser propicios para limitar a transmissao de luz através da matriz do filme,
apresentando potencialidades de aplicacdo significativas no revestimento de produtos
alimenticios suscetiveis a degradacédo fotoinduzida (Oliveira et al., 2019).

Algumas das propriedades mais afetadas pela idade e espécie de cacto utilizado séo as
referentes a coloracdo dos filmes produzidos. No sistema de cores L*a*b a cor é expressa
através de nameros relacionados as coordenadas L* (luminosidade, com valores entre 0-100,
mais escuro para mais claro), a* para vermelho (+a) a verde (-a) e b* para amarelo (+b) a azul
(-b) (Cotrim et al., 2016). No presente estudo, observou-se que os filmes mais escuros e
amarelados, referentes aos menores valores de L* e maiores valores de b* (Tabela 2), foram
associados a mucilagem de OEM, fato que ja foi relatado em outros estudos de filmes
biopoliméricos baseados em mucilagem (Gheribi et al., 2018; Pinheiro et al., 2024). Por outro
lado, os filmes mais esbranquicados e claros foram os formulados com a mucilagem de MIU.

Filmes e revestimentos comestiveis a base de carboidratos geralmente apresentam
elevada permeabilidade a 4gua devido a sua natureza hidrofilica. No entanto, para aplicac6es

em embalagens alimenticias, € crucial minimizar a permeabilidade ao vapor d'agua dos filmes
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para garantir uma protecdo eficaz, reduzindo a transmissdo de umidade entre a atmosfera e 0s
alimentos revestidos, como frutas e carnes. Foi observado que os filmes de MIU oriundos de
cladddios velhos foram mais permeaveis a umidade (> 19 g mm-1m-2 d-1 KPa), o que pode ser
prejudicial para a sua aplicacdo na industria de revestimentos. Em contraste, filmes derivados
de cladddios jovens demonstraram permeabilidade reduzida, tornando-os mais adequados para
tais aplicacBes. Na industria farmacéutica, especialmente em processos de nanoencapsulacao,
a baixa permeabilidade a &4gua é igualmente importante para proteger os compostos ativos
contra a degradacdo por umidade e para controlar a liberacdo dos mesmos (AnuBhushani;
Anandharamakrishnan, 2014). Portanto, a escolha de mucilagem de cladédios jovens para a
producdo de filmes biopoliméricos pode oferecer vantagens significativas em termos de
desempenho e funcionalidade numa variedade de meios industriais.

No presente estudo a solubilidade em dgua (> 38%) e teor de umidade (> 9%) dos filmes
ndo foram influenciados pelo clone utilizado ou pela idade do cladddio, ndo exibindo diferenca
significativa entre os tratamentos. Entretanto, os valores obtidos foram inferiores aos relatados
por Mannai et al. (2023) e Pinheiro et al. (2024), em estudos com filmes biopoliméricos de O.
ficus-indica e O. stricta, respectivamente. Tais parametros sdo caracteristicas essenciais a serem
avaliadas em biopolimeros destinados a aplicagbes industriais. Quando os filmes
biopoliméricos sdo propostos como alternativas aos plasticos convencionais ou sdo utilizados
como revestimentos para produtos carneos ou outras mercadorias suscetiveis a umidade, é
fundamental que os filmes exibam baixa solubilidade em agua. Isso é crucial para garantir
resisténcia e manutengdo da integridade estrutural dos materiais, mesmo quando expostos a
ambientes Umidos (Cotrim et al., 2016). Além disso, tais propriedades tém influéncia direta
sobre os atributos mecénicos dos filmes produzidos. A dgua pode competir com as ligacdes de
hidrogénio intramoleculares no biopolimero, enfraquecendo a estrutura interna do material, o
que pode levar a uma diminuigdo na resisténcia mecanica e na integridade estrutural (Shankar
etal., 2015).

Os materiais destinados a embalagem de alimentos também devem possuir
caracteristicas de resisténcia mecanica apropriadas para garantir a preservacao da integridade
dos alimentos. Relata-se que materiais compostos majoritariamente de polissacarideos, tais
como amido, celulose e quitosana, sdo propicios para a producédo de filmes biopoliméricos, pois
tais compostos podem atribuir aos filmes formulados atributos desejaveis (Fazeli; Keley;
Biazar, 2018). As propriedades mecanicas dos filmes e revestimentos biopoliméricos

desempenham um papel fundamental tendo em vista a sua ampla gama de aplicacOes
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alimenticias e biomédicas. A resisténcia a tracdo, elongacao na ruptura e 0 médulo de Young
sdo caracteristicas essenciais que determinam a capacidade do biomaterial de suportar cargas
mecanicas, resistir & deformacdo e manter sua integridade estrutural (Shah et al., 2023). A
flexibilidade e a resisténcia sdo cruciais em aplicacbes como embalagens alimenticias e
farmacéuticas, em que os filmes precisam proteger os produtos durante 0 manuseio e 0
transporte. Além disso, a capacidade dos filmes de se adaptarem as superficies irregulares dos
alimentos contribui para a eficicia da embalagem (Tosif et al., 2021).

Os filmes de OEM, independentemente da idade do cladddio, exibiram valores
superiores de elongacdo na ruptura (> 10%), a qual € definida como a capacidade do filme de
esticar antes do momento da quebra. Consequentemente, uma maior elongacdo indica que a
estrutura da amostra pode ser considerada flexivel, com o oposto apontando menor flexibilidade
dos filmes formulados (Remedio et al., 2023). De forma similar, a maior resisténcia a tracédo (>
0,9 MPa) e mddulo de Young (> 17%) foram observados nos filmes oriundos de cladodios
jovens, em especial do clone OEM. A resisténcia representa a capacidade do material de
suportar forgas de tragdo sem se romper, como a aplicada durante o processo de estiramento ou
qguando o filme é submetido a tensGes mecanicas, sendo uma medida da coesdo e
compatibilidade entre as cadeias poliméricas. Ja 0 modulo é uma medida da elasticidade do
material, ou seja, sua capacidade de retornar a sua forma original apds ser deformado por uma
forca externa. Quanto maior for o médulo de Young de um filme biopolimérico, mais rigido
ele sera e mais resistente a deformacao elastica ele se mostrara sob uma determinada tensao
aplicada (Van Rooyen et al., 2023). Dessa forma, os resultados indicam que os filmes de plantas
jovens de OEM se mostraram mais adequados para aplicacdo na indudstria de embalagens.

A caracterizacao do angulo de contato com &gua é crucial na avaliacdo das propriedades
de superficie de filmes, fornecendo informac6es sobre seu potencial hidrofilico ou hidrofébico.
E um pardmetro fundamental, pois influencia diretamente a interagdo do filme com é&gua e
outros liquidos, afetando propriedades como adesdo, permeabilidade, e estabilidade em
ambientes imidos. Observou-se que filmes derivados de mucilagem proveniente de cladodios
jovens de MIU exibiram maiores angulos de contato (> 127°), indicando que sdo menos
hidrofilicos que aqueles oriundos de plantas velhas. Este comportamento pode ser atribuido a
organizacao estrutural mais densa e compacta nesses filmes, o que reduz a capacidade de
absorcdo de a4gua. Adicionalmente, a diferenca na microestrutura superficial entre os filmes
pode também influenciar a dispersdo e a adesdo da 4gua na superficie. Estes fatores contribuem

para um comportamento menos hidrofilico, 0 que pode ser vantajoso para aplicacfes que
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requerem resisténcia a umidade e menor absorcdo de agua, como embalagens biodegradaveis
ou filmes protetores (Li et al., 2020).

A anélise térmica é uma técnica que fornece informacdes sobre a estabilidade,
degradacdo, fusdo e transicdo vitrea que ocorre em biomateriais quando 0s mesmos sdo sujeitos
a alteracdes térmicas (Gheribi et al., 2018). Tais informacdes sdo de suma importancia tendo
em vista as possiveis aplicacbes de filmes e revestimentos nas indudstrias alimenticia e
farmacéutica, pois a estabilidade desses materiais em funcdo de processos de aquecimento e
resfriamento deve ser garantida a fim de manter os pardmetros de qualidade de alimentos
revestidos, bem como dos diversos materiais formulados. Em biopolimeros cuja matriz
polimérica é um polissacarideo, quando submetidos a aquecimento, geralmente ocorrem alguns
fendmenos termogravimétricos principais: a remocao das moléculas de agua (desidratacdo),
seguida de fragmentacdo e decomposicdo da cadeia polimérica (Gheribi et al., 2019). Nos
filmes estudados a perda de massa ocorreu em trés estagios, devido a complexidade de sua
matriz polimérica, a mucilagem. O padrdo de degradacdo térmica foi similar ao relatado por
Andrada et al. (2024) em filmes de Nopalea cochenillifera. Ao fim do processo de degradacéo
induzido pelo aquecimento, os filmes oriundos de cladodios jovens de OEM exibiram maior
massa residual, indicando assim uma maior estabilidade térmica nesses materiais.

Os espectros de difratometria de raios X dos filmes revelaram que 0s maiores picos
foram obtidos nos filmes de OEM, enquanto os menores foram observados nos filmes de MIU.
O pico em 20 = 13° ¢ frequentemente associado a presenca de estruturas amorfas, sugerindo
uma menor cristalinidade no material. Os picos em 20 = 21° e 24° estdo relacionados a regides
mais cristalinas dentro da matriz polimérica, indicando a presenca de polissacarideos ordenados
(OUDIR et al., 2024). Tais resultados podem ser atribuidos a varias causas, relacionadas tanto
a composi¢do quimica quanto a estrutura fisica da mucilagem extraida de cada género de cacto.
O gendtipo OEM tende a ter uma maior concentracdo de polissacarideos cristalinos em sua
mucilagem, que contribuem para a formacéo de regiGes mais ordenadas e, consequentemente,
picos de maior intensidade nos espectros de DRX. Esses picos refletem uma maior
cristalinidade, o que pode resultar em filmes com propriedades mecanicas mais robustas e
menos flexiveis. Por outro lado, a menor cristalinidade nos filmes de MIU indica uma estrutura
mais amorfa e flexivel, porém menos resistente (Teshager; Atlabachew; Alene, 2024), o que foi
confirmado pela menor resisténcia a tragdo desses filmes (Figura 7A).

Em suma, os resultados do estudo destacam a viabilidade promissora da utilizacdo da

mucilagem de cladédios jovens de palma forrageira na producédo de filmes biodegradaveis. No
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entanto, é importante ressaltar a necessidade de abordar desafios emergentes, como a alta
hidrofilicidade desses filmes, que pode limitar sua aplicabilidade em certos contextos. Portanto,
sd0 necessarias investigacdes futuras para desenvolver estratégias eficazes de reducdo do
potencial hidrofilico, como a incorporacdo de agentes de modificacdo de superficie ou a
aplicagdo de aditivos hidrofobicos, tais como ceras ou acidos graxos saturados. Alem disso,
explorar técnicas de processamento alternativas e otimizar as condi¢cdes de formulacdo pode
contribuir para aprimorar as propriedades mecénicas e funcionais dos filmes biopoliméricos
derivados da mucilagem de cladddios jovens, impulsionando ainda mais seu potencial de

aplicacdo em embalagens e areas afins.

5 CONCLUSOES

Objetivou-se compreender a influéncia da idade do cladodio nas propriedades da
mucilagem e dos filmes biopoliméricos formulados. Embora o maior rendimento de mucilagem
tenha sido obtido na extracdo com cladddios mais velhos, as plantas jovens sintetizaram
mucilagem com caracteristicas desejaveis para a elaboracdo de filmes biopoliméricos, Além
disso, os filmes oriundos de cladddios jovens exibiram propriedades mecéanicas, térmicas e
Opticas superiores, 0 que favorece suas aplicagdes nas industrias de revestimentos e alimenticia.
Dessa forma, os resultados sugerem gque a mucilagem oriunda de plantas jovens de palma
forrageira é preferivel para extracdo de mucilagem com vistas a producdo de filmes
biopoliméricos e revestimentos comestiveis, enquanto os cladodios velhos podem ser
adequados para aplicacdo em produtos alimenticios. No entanto, tendo em vista a natureza
hidrofilica da mucilagem oriunda das cactaceas, ainda sdo necessarios estudos para aprimorar
a hidrofobicidade desses materiais, tendo em vista ampliar as aplica¢des para as mais diversas

areas na industria.
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CAPITULO 3 - ADUBACAO NITROGENADA OTIMIZA AS PROPRIEDADES
FISICO-QUIMICAS DA MUCILAGEM E DE FILMES BIOPOLIMERICOS DE
CACTOS

RESUMO

Nas ultimas décadas, a preocupacdo com o impacto ambiental dos plasticos tradicionais
aumentou a demanda por materiais sustentaveis, destacando os polimeros de base bioldgica. A
mucilagem de palma forrageira (Opuntia stricta) € um biopolimero promissor para
incorporacdo em alimentos e como matriz de filmes biopoliméricos. Melhorias nesses filmes,
a partir de modificacBes na sintese, uso de aditivos e tratamentos agrondmicos, sdo essenciais
para aumentar sua aplicabilidade industrial. No entanto, ha falta de informagdes sobre o uso de
O. stricta para filmes biopoliméricos sob fertilizacdo nitrogenada, destacando a necessidade de
mais pesquisas para otimizar seu potencial na inddstria de bioplasticos. Foram colhidos
cladddios de O. stricta, fertilizados com 50, 150, 300 e 450 kg N ha1, os quais foram lavados
em &gua corrente e a epiderme foi retirada. O parénquima aquifero foi triturado em um
multiprocessador com alcool etilico (99,8% P.A.) na proporcdo de 2:3 (parénquima
aquifero:alcool) e homogeneizado. A mucilagem seca foi pulverizada obtendo-se um po, o qual
foi utilizado para a realizacdo das analises na mucilagem e elaboracao dos filmes. Os cladddios
adubados com 50 kg N ha exibiram maior rendimento do cladddio, bem como sintetizaram
mucilagem com menor condutividade elétrica (460,56 mS cm-1), teor de Na* (65,23 mg 100g-
1) e K* (568,38 mg 100g™), o que pode favorecer seu uso como matriz em filmes. Além disso,
essa mucilagem apresentou maiores teores de compostos fendlicos (115 mg 100g1), o que pode
beneficiar sua aplicagdo em alimentos com atividade antioxidante. Os filmes formulados a
partir desses cladodios foram mais transparentes (10,44% mm-1) e mais claros (L = 99,17), além
de exibirem maior médulo de Young (8,8 MPa), e menores teor de umidade (8,65%) e
solubilidade em agua (36,57%). Ademais, 0s espectros de DRX e micrografias MEV revelaram
que a estrutura desses filmes é mais cristalina e homogénea, o que favorece sua resisténcia
mecanica. Tendo em vista 0s aspectos econdmicos envolvidos na utilizacdo de adubos
organicos, amucilagem obtida de cactos fertilizados com a menor dose mostrou maior potencial

de aplicacdo em filmes biopoliméricos e produtos alimenticios.

Palavras-chave: Biofilmes; Palma forrageira; Fertilizacédo; Nitrogénio.
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ABSTRACT

In recent decades, concern over the environmental impact of traditional plastics has increased
the demand for sustainable materials, highlighting bio-based polymers. The mucilage from
prickly pear cactus (Opuntia stricta) is a promising biopolymer for incorporation in food and
as a matrix for biopolymeric films. Improvements in these films, through modifications in
synthesis, the use of additives, and agronomic treatments, are essential to increase their
industrial applicability. However, there is a lack of information on the use of O. stricta for
biopolymeric films under nitrogen fertilization, emphasizing the need for more research to
optimize its potential in the bioplastics industry. Cladodes of O. stricta, fertilized with 50, 150,
300, and 450 kg N ha', were harvested and washed in running water, and the epidermis was
removed. The aquifer parenchyma was ground in a food processor with ethyl alcohol (99.8%
P.A.) ina 2:3 ratio (aquifer parenchyma) and homogenized. The dried mucilage was pulverized
to obtain a powder, which was used for mucilage analysis and film production. The cladodes
fertilized with 50 kg N ha! showed a higher yield of cladodes, as well as synthesized mucilage
with lower electrical conductivity (460.56 mS cm1), Na* content (65.23 mg 100g1), and K*
content (568.38 mg 100g1), which may favor its use as a film matrix. Additionally, this
mucilage exhibited higher levels of phenolic compounds (115 mg 100g-1), which can benefit its
application in foods with antioxidant activity. The films formulated from these cladodes were
more transparent (10.44% mm-t) and brighter (L = 99.17), as well as having a higher Young's
modulus (8.8 MPa), lower moisture content (8.65%), and lower water solubility (36.57%).
Furthermore, the XRD spectra and SEM micrographs revealed that the structure of these films
is more crystalline and homogeneous, which enhances their mechanical strength. Considering
the economic aspects involved in the use of organic fertilizers, the mucilage obtained from cacti
fertilized with the lowest dose showed the greatest potential for application in biopolymer films

and food products.

Keywords: Biofilms; Pricky pear cactus; Fertilization; Nitrogen.
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1 INTRODUCAO

Nas ultimas décadas, tem-se constatado uma crescente conscientizagdo sobre a
necessidade de reduzir os impactos ambientais dos plasticos derivados de petréleo. Esse
fenbmeno impulsionou a demanda por materiais sustentaveis, visando diminuir o consumo de
recursos ndo renovaveis durante sua producdo. Consequentemente, a utilizacdo de polimeros
de base bioldgica tem aumentado significativamente, posicionando-se como uma das solugdes
mais promissoras para atingir os objetivos de desenvolvimento sustentivel. Tais polimeros
oferecem uma alternativa vidvel aos polimeros petroguimicos, promovendo materiais
ambientalmente amigaveis em diversos setores industriais (Balart et al., 2021).

Neste contexto, a valorizacdo dos residuos agricolas e a extracdo de biopolimeros
diretamente de biomassa, tais como polissacarideos, proteinas e lipideos, tém ganhado uma
atencdo consideravel. Isto inclui também os biopolimeros produzidos a partir de biomassa de
leveduras, algas ou fermentacéo bacteriana (Blasi et al., 2023). Estes materiais tém suscitado
interesse em varias aplicac@es, incluindo dispositivos médicos, embalagens alimentares e
filmes biopolimeéricos. Apesar dos recentes desenvolvimentos em polimeros de base bioldgica
a escala industrial, existe um interesse continuo em otimizar a sua exploragdo industrial, bem
como as propriedades dos biomateriais obtidos (Mikus; Galus, 2022).

Dentre os polissacarideos empregados na sintese de filmes e revestimentos estd a
mucilagem, uma substancia viscosa que pode ser obtida de diversas partes vegetais, bem como
de diversas espécies, tais como as cactaceas (Makhloufi et al., 2022). A palma forrageira
(Opuntia stricta (Haw.)) é uma planta da familia Cactaceae que sintetiza mucilagem em seus
tecidos, amplamente utilizada para fins de alimentacdo animal no Nordeste brasileiro, devido a
alta resisténcia as secas advinda do armazenamento de 4gua em seus tecidos. A espécie tem
sido estabelecida como uma importante matéria prima para a formulacdo de filmes e
revestimentos biodegradaveis, que, no entanto, ainda apresentam desvantagens quando
comparados aos plasticos convencionais (Pinheiro et al., 2024). Por conseguinte, tem sido dada
uma atencdo significativa ao aprimoramento dos filmes biopoliméricos baseados em
mucilagem, tendo em vista ampliar a sua aplicacdo nas mais diversas industrias. Isto pode ser
alcancado a partir de modificagdes no processo de sintese, além da utilizacdo de diferentes
aditivos, como micro e nanoparticulas, plastificantes e agentes ativos, bem como na
implantacdo de tratamentos pré-colheita na cultura da palma forrageira (Lira-Vargas et al.,
2014).
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Relata-se que a cultura da palma forrageira remove altos teores de nutrientes do solo
durante seu desenvolvimento, principalmente em solos caracteristicos de regiées semiaridas, o
que implica na necessidade de grandes entradas de nitrogénio, potassio, sédio, célcio e
magnésio para atingir alta produtividade e biomassa (Neto et al., 2020). Segundo Cunha &
Gomes (2012), os solos do semiéarido brasileiro possuem baixa disponibilidade de nitrogénio
para as plantas, tornando assim crucial o uso de fontes externas para aumentar a producéo de
biomassa de palma forrageira. Relatou-se que a aplicagdo de N em plantio de palma forrageira
melhorou o rendimento da producdo, a composicao quimica e o teor proteico da planta, além
de ser responsavel pelo estabelecimento e persisténcia dos cladddios cultivados (Nascimento et
al., 2021). Neto et al. (2020) relataram que o cultivo de palma com adubacdo nitrogenada
promoveu maior altura da planta, maior largura e ndmero de cladddios, o que pode,
consequentemente, favorecer uma maior sintese de mucilagem nos tecidos parenquimaticos do
vegetal. Santos et al. (2024), ao investigarem o efeito da fertilizagdo nitrogenada na producgéo
de forragem de palma nas doses de 50, 150, 300 e 450 kg N ha-l, relataram que a adubacéo
aumentou a produtividade de massa seca e fresca, além de elevar a concentracéo de nutrientes
nos cladddios. Contudo, ndo existem estudos que abordem o impacto da aplicacéo de nitrogénio
em filmes derivados de cactos. Uma maior producdo de mucilagem com alto teor proteico
poderia favorecer a formulacdo de filmes biopoliméricos. A adubacdo pode influenciar
propriedades especificas da mucilagem, como viscosidade, elasticidade, capacidade de
formacao de gel e conteudo proteico. Essas propriedades sdo cruciais na producdo de filmes,
pois uma matriz com maior viscosidade e elasticidade pode resultar em filmes mais resistentes
e flexiveis, enquanto um maior conteddo proteico pode melhorar as propriedades de barreira
dos filmes.

Nesse contexto, sdo escassas as informagGes dos potenciais usos de O. stricta para o
desenvolvimento de filmes biopoliméricos sob aplicacdo da fertilizacdo nitrogenada. Assim,
embora a literatura mostre o uso potencial de mucilagem de palma para elaboracéao de biofilmes,
ainda sdo necessarias caracterizac@es para aprimorar o potencial filmogénico dos polimeros
obtidos, ampliando a sua potencialidade de usos na industria de bioplasticos. Dessa forma, o
objetivo do estudo foi investigar o efeito da aplicagdo de nitrogénio sobre as propriedades dos

filmes biopoliméricos formulados a partir da mucilagem da palma forrageira.
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2 MATERIAL E METODOS

2.1. Area de estudo

Os cladddios foram coletados na area experimental do Centro de Referéncia
Internacional de Estudos de Palma e Outras Plantas Forrageiras (CentroRef) da Universidade
Federal Rural de Pernambuco (UFRPE), na Unidade Académica de Serra Talhada (UAST),
localizada em Serra Talhada, PE, Brasil (7°59 'S, 38°15" W, 431m de altitude). O clima da
regido ¢ classificado como BShw’ (semiarido quente, com inverno seco ¢ verdo chuvoso)
segundo a classificacdo climatica de Képpen (Alvares et al., 2013). A temperatura média anual
é de 26,6 °C, variando entre minimas de 20,1 °C e maximas de 32,9 °C, com uma precipitacao
média anual de 642,1 mm e umidade relativa média de 62,5 % (Pereira; De Arruda; Stefani,
2015). As variaveis meteoroldgicas foram monitoradas por uma estacao de coleta de dados do

Instituto Nacional de Meteorologia, situada a 10 metros da area experimental.

2.2 Obtencdo dos cladddios e extracdo da mucilagem

Cladddios de palma forrageira do clone Orelha de Elefante Mexicana, Opuntia stricta
(Haw.), com tamanho médio de 100 a 230 mm, foram colhidos da regido do terco-médio da
planta. Estes cladodios foram submetidos a quatro doses de adubac&o nitrogenada: 50 (T1), 150
(T2), 300 (T3) e 450 (T4) kg N ha't, conforme descrito por Alves et al. (2022) e Magalhaes et
al. (2021) (Figura 1). Apos a colheita, os cladodios foram transportados para o laboratério, onde
foram pesados, lavados em &gua corrente e descascados para remover a epiderme. O
parénquima aquifero restante foi triturado em um multiprocessador (Philips Walita, ri7775,
Barueri, Brasil) com alcool etilico (99,8% P.A.) na propor¢do de 2:3 (parénquima
aquifero:alcool) e homogeneizado, conforme o método de Araujo et al. (2021). Em seguida,
sucessivas lavagens com etanol foram realizadas para remover pigmentos e obter um
precipitado esbranquicado. Este precipitado foi seco em estufa a 55 °C por 48 horas. A
mucilagem seca resultante foi pulverizada utilizando um moinho portatil (Polespresso, Original
coffeeflavor, Carapina da Serra, Brasil), resultando em um pd branco, que foi utilizado para

determinar o rendimento.
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50 kg N.ha™! 150 kg N.ha! 300 kg N.ha™! 450 kg Noha™!

Figura 1. Representacdo grafica dos tratamentos experimentais; cladodios de palma forrageira,
Opuntia stricta (Haw.) submetidos a 50, 150, 300 e 450 kg N ha™.

2.2.1 Rendimento da extragéo
O rendimento da mucilagem foi calculado utilizando-se o peso fresco dos cladodios

inteiros e o peso da mucilagem em po, aplicando-se a seguinte férmula:
@) RM =L x 100
Mi

Em que RM = rendimento de mucilagem em porcentagem (%), com base no peso fresco; Mf =

peso final da mucilagem em pd (g); Mi = peso inicial de todos os cladodios (g).

2.3. Caracterizacao fisico-quimica e propriedades tecnologicas da mucilagem
Para a realizacdo das anélises na mucilagem (com exce¢do do rendimento), o p6 obtido

foi hidratado na concentracao de 4% p/v (4g de p6 para 100 mL de agua destilada).

2.3.1 Carboidratos soluveis totais (CT) e solidos soluveis (SS)

O conteldo de carboidratos soltveis foi determinado conforme a metodologia descrita
em Analytical Biochemistry (Dubois et al., 1956). A mucilagem foi hidratada (2 mL) e
centrifugada a 10.000 rpm a 4°C por 21 min utilizando uma centrifuga (Hettich MIKRO 220,
Berlim, Alemanha). Em seguida, uma aliquota de 10 puL da amostra foi misturada com 490 pL
de 4gua deionizada, 500 pL de fenol a 5%, e 2,5 mL de &cido sulfurico concentrado a 98,08%.
ApOs agitacdo em vortex e repouso por 10 min, as leituras foram realizadas em um
espectrofotometro (Modelo Libra S8, Biochrom, Cambridge, Inglaterra) a 490 nm. Os

resultados foram expressos em g de carboidratos soltveis por 100 g de matéria seca,
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quantificados com base na equagdo obtida a partir da curva padrdo utilizando glicose como
referéncia.

O teor de sdlidos sollveis totais foi medido utilizando um refratdbmetro de bancada
(Instrutherm, RTD-95, Sdo Paulo, Brasil). Para a leitura, foi utilizado 1 mL de mucilagem

hidratada, e os resultados foram expressos em °Brix.

2.3.2 Acidez total titulavel (ATT), pH e contetdo de vitamina C (Vit. C)

A determinacdo da acidez total titulavel foi realizada conforme a metodologia descrita
por Astello-Garcia et al. (2015). Foram utilizados 10 mL de mucilagem previamente hidratada.
A solucéo foram adicionadas duas gotas de fenolftaleina a 1%, e a mistura foi titulada com
solucdo de NaOH 0,1 N. Os resultados foram expressos em porcentagem de é&cido citrico,
calculados pela equacao:

(2) ATT = =2
Onde: ATT = acidez titulavel total; n = volume da solucdo de NaOH utilizada na titulagdo (mL);
N = molaridade da solucdo de NaOH (0,1N); Eq = grama-equivalente de acido citrico (64,02);
v = volume da amostra (10 mL).

O potencial hidrogenionico (pH) foi determinado utilizando-se um pHmetro (TECNAL,
TEC-5, Piracicaba, Brazil), via imersdo direta do eletrodo na mucilagem em um béquer.

O teor de vitamina C foi determinado pelo método de Tillmans, conforme a metodologia
do Instituto Adolfo Lutz (Zenebon et al., 2008), que se baseia no principio da titulacdo. Os
resultados foram expressos em miligramas de acido ascérbico por 100 gramas de massa seca

(mg 100g1), calculados pela formula:

V.F.100
A

(3) AA =

Em que: AA= 4cido ascérbico (mg 100g1); V= Volume da solucdo de Tillmans gasto na
titulacdo (mL); A= Volume da amostra ultilizada (mL); F= Fator da solugdo de Tillmans.

O fator da solucdo de Tillmans foi calculado pela formula:

vitC
W F ="
Em que F= fator da solugéo de Tillmans; Vit C = quantidade de solugéo de vitamina C usado

na titulacdo (mg); ST= solugdo de Tillmans gasta (mL).

2.3.3 Proteinas soluveis totais (PT) e compostos fendlicos totais (FT)
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O teor de proteinas soluveis totais foi determinado conforme a metodologia de Bradford
(Kruger, 1994). Um volume de 2 mL de mucilagem hidratada foi centrifugado (Hettich,
MIKRO 220, Berlim, Alemanha) a 10.000 rpm a 4 °C por 21 min. Em seguida, 100 pL do
sobrenadante foi misturado com 1000 pL do reagente de Bradford. Os tubos foram agitados em
um vortex (TECNAL, AP56, Araraquara, Brasil) e deixados em temperatura ambiente por 15
min. As leituras foram realizadas em um espectrofotémetro (Biochrom, Libra S8, Cambridge,
Inglaterra) a 595 nm. Albumina sérica bovina (BSA) foi utilizada como padrdo externo. O teor
de proteinas solUveis totais foi expresso em mg de proteina soltvel por 100 g de massa seca.

A determinacdo do teor de compostos fenolicos totais foi realizada conforme a
metodologia de Chandra & De Mejia (2004). Um volume de 2 mL de mucilagem hidratada foi
centrifugado (Hettich, MIKRO 220, Berlim, Alemanha) a 10.000 rpm a 4 °C por 21 min. Em
sequida, uma aliquota de 150 pL do sobrenadante foi combinada com 100 pL de agua
deionizada e 250 pL de reagente de Folin-Ciocalteu (1N). A mistura foi homogeneizada em um
vortex (TECNAL, AP56, Araraquara, Brasil) e deixada em repouso por 2 min. Posteriormente,
foram adicionados 500 uL de carbonato de sodio a 20% (p/v), e a mistura permaneceu em
repouso por mais 10 min. As leituras foram entdo realizadas em um espectrofotémetro

(Biochrom, Libra S8, Cambridge, Inglaterra) a 757 nm.

2.3.4 Condutividade elétrica (CE) e teor de sddio (Na*), potassio (K*) e nitrogénio (N)

A condutividade elétrica foi caracterizada através do uso de um condutivimetro (DDS-
12DW MICROPROCESSOR CONDUTIVITY METER), cujo sensor foi colocado dentro do
béquer contendo as amostras de mucilagem, sendo realizada a leitura. Os resultados foram
expressos em mS cm-L,

Para teor de sddio e potassio, tubos de ensaio foram utilizados com 200uL de mucilagem
diluidos em 9800 uL de &gua, na proporcdo de 1:50 (mucilagem: dgua), obtendo-se um volume
final de 10 mL. O material foi filtrado e as leituras realizadas em fotbmetro de chamas (B-462
MICRONAL), e os resultados foram expressos em pumol de Na* ou K* por mL de mucilagem.
O conteudo de nitrogénio foi determinado utilizando-se o método de Kjeldahl (Santos et al.,
2024).

2.3.5 Capacidade de retencao de agua (CRA) e de 6leo (CRO)
A capacidade de retencdo de agua (CRA) foi determinada conforme o método descrito

por Alba & Maryna (2021). Amostras de mucilagem (0,2 g) foram adicionadas a 10 mL de agua
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destilada em tubos Falcon, mantidas por 1 hora em temperatura ambiente e agitadas por 5
segundos a cada 15 min. Em seguida, as amostras foram centrifugadas a 5.000 rpm por 20 min.
O sobrenadante foi descartado, e o material residual nos tubos foi colocado em estufa a 55 °C
por 30 min para secagem da agua remanescente.

A capacidade de retencdo de 6leo (CRO) foi medida segundo a metodologia de Gan et
al. (2010). Amostras de mucilagem (0,1 g) foram adicionadas a 10 mL de 6leo de soja em tubos
Falcon e agitadas a 200 rpm em uma incubadora (TECNAL, modelo TE-420) por 1 hora. A
mistura foi entdo centrifugada a 5.000 rpm por 15 min, o sobrenadante foi descartado, e o
precipitado foi seco em estufa a 55 °C por 24 horas. A CRA e a CRO foram calculadas e os
resultados foram expressos em gramas de agua e 6leo adsorvidos por grama de mucilagem,

respectivamente, como segue:

(5) CRA(gg_l) — CRO(gg_l) _ beso da mucilagem apés secagem

peso inicial da mucilagem

2.4. Formulac&o dos filmes biopoliméricos

Para a preparacdo dos filmes, foi seguida a metodologia descrita por Pinheiro et al.
(2024). O po resultante da extracdo foi hidratado em uma proporcdo de 4% (p/v) para formar
uma emulsdo. A essa emulsao foi adicionado glicerol como plastificante, em uma concentracao
de 40% (v/p) em relacdo ao po, sob aquecimento constante a 70 °C. O material resultante foi
entdo transferido para placas de Petri e submetido a secagem em estufa a 55 °C por 24 horas

para a formacéo dos filmes.
2.5. Caracterizacdo fisico-quimica, Optica, estrutural e mecanica dos filmes

2.5.1 Espectroscopia 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 (FTIR) (Frontier da Perkin
Elmer®), utilizando o acessorio universal de reflexdo total atenuada (UATR). Os espectros
foram obtidos na regido de 4000-400 cm-t, resolucdo 8 cm e 8 varreduras. Para o branco,

utilizou-se o ar e as medidas foram realizadas diretamente no filme sob o cristal de diamante.

2.5.2 Espessura (E), transparéncia (T) e cor
A espessura (em mm) foi medida em 10 pontos aleat6rios dos biopolimeros com um

micrémetro digital, com resolucdo de 1 um, sendo realizada uma média (Gheribi et al., 2018).
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A transparéncia foi determinada com segmentos retangulares dos biopolimeros, os quais
foram colocados em cubetas de um espectrofotbmetro (Biochrom, Libra S8, Cambridge,
Inglaterra), de forma perpendicular ao caminho percorrido pela luz para avaliar a absorbancia
a 600 nm. Uma cubeta vazia foi utilizada como controle. A transmitancia (%) a 600 nm foi
calculada por Tr600= 10bs x 100, e a transparéncia foi determinada em % e calculada de

acordo com a formula:

Tr600

6) T =

Em que: T = transparéncia; Tr600 = transmitancia a 600 nm; x = espessura do biopolimero
(mm).

As medidas de cor foram realizadas utilizando um colorimetro portatil (RS-232 with
serial output RGB-1002). Os parametros de cor RGB foram diretamente fornecidos pelo
colorimetro, e foram convertidos para valores CIE (Commission International de 1’Eclairage)
L*a*b* utilizando o website publico http://www.easyrgb. com/index.php?X=CALC#Result, o
qual levou em consideracdo D65 como iluminante padrdo (luz do dia) e observador = 2°. O
parametro luminosidade foi obtido diretamente pelo colorimetro, sem necessidade de

conversdo. A cor visual observada foi determinada a partir dos parametros L*, a* e b*.

2.5.3 Teor de umidade (TU), solubilidade em dgua (SA) e permeabilidade ao vapor d’agua
(PVA)

O teor de umidade foi determinado em amostras de 2,0 cm x 2,0 cm, as quais foram
inicialmente pesadas e colocadas em estufa a 55 °C por 24 horas. Apos esse periodo, asamostras
foram pesadas diariamente até atingirem massa constante, indicando a massa da amostra seca.
A solubilidade foi avaliada em amostras do mesmo tamanho, que foram secas na estufa a 55 °C
por 24 horas, resfriadas em dessecador até atingir a temperatura ambiente, e entdo pesadas.
Essas amostras foram imersas em 50 mL de dgua destilada a 25 °C por 30 min. Ap6s a imersao,
os fragmentos néo dissolvidos foram novamente secos na estufa a 55 °C por 24 horas, resfriados
em dessecador e pesados ao final do processo. A pesagem final dos fragmentos determinou
tanto o teor de umidade quanto a solubilidade em agua dos biopolimeros, expressados em

porcentagem e calculados através da férmula:

Mi-Mf
Mi

Em que: TU = teor de umidade; SA = solubilidade em &gua; Mi = peso inicial dos biopolimeros

(7) TU = SA = x 100

(9); e Mf = peso final dos biopolimeros.
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A permeabilidade foi avaliada seguindo o método ASTM E96/E96M-15 (2015).
Amostras dos filmes foram colocadas sobre béqueres contendo 70 g de carbonato de célcio
(CaCO:s3), mantendo uma distancia de aproximadamente 10 mm entre o filme e o carbonato. Os
béqueres foram entdo colocados em um dessecador, onde a temperatura e umidade relativa
foram controladas a 25 °C e 75% de UR. A taxa de transmissdo de vapor de dgua (WVTR) foi
determinada pelo aumento de peso nos béqueres ao longo do tempo, e as taxas foram calculadas
por meio de regressao linear (R2> 0,99). A PVA (g mm-1 m2 d! kPa) foi calculada conforme

a férmula:

WVTR.X

(8) PVA =

Em que: WVTR = é a taxa de transmissdo de vapor de agua (g m2 d) definida como a
inclinacdo (g d1) dividida pela area de transferéncia (m?2); x = espessura do biopolimero (mm);
Ap = ¢ a diferenca de pressao parcial de vapor de agua ao longo do filme (Ap = p (RH2 — RH1)
= 2,38 kPa, onde p é a pressdo de vapor de saturacdo da adgua a 25 °C, RH2 = 75% e RH1 =
0%).

2.5.4 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

A morfologia microestrutural da superficie dos filmes foi avaliada por meio de
microscopia eletronica de varredura (MEV), para o qual as amostras foram montadas em stubs
e cobertas com ouro utilizando um metalizador (DENTON VACUUM, modelo DESK V). Em
sequida, as amostras foram inseridas em um SEM TESCAN (VEGAZ3), com filamento de

tungsténio, onde as imagens foram obtidas utilizando uma tensdo de aceleragédo de 20,0 kV.

2.5.5 Propriedades mecanicas: resisténcia a tracao, elongacéo na ruptura e Modulo de Young

As propriedades mecénicas dos filmes foram determinadas através do teste de tracdo
utilizando-se um texturométro TA. XT Plus (TA Instruments, New Castle, EUA), conforme
metodologia descrita pela ASTM D882-12 (2012). Previamente as analises as amostras dos
filmes, ja cortadas (10 cm x 2,5 cm), permaneceram em solucéo salina saturada de NaBr (58%
de umidade relativa) por 5 dias a 25+2°C. As condi¢es de anélise foram fixadas em: distancia
inicial entre as sondas — 8 cm, velocidade de ensaio constante de 1,0 mm/s, até a ruptura dos
filmes. A resisténcia a tracdo (MPa) foi expressa como a forga méxima na ruptura dividida pela
area da secdo transversal inicial do filme, e a elongagédo na ruptura como a elongacdo maxima
do filme em relagdo a seu comprimento original (%). O médulo de Young (MPa) foi expresso

como a relacdo entre a tensdo longitudinal aplicada ao filme e a deformacéo elastica resultante.
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2.5.6 Angulo de contato com agua

Foi realizada a analise do angulo de contato de uma gota de 4gua em um filme utilizando
um tensiébmetro Gtico (Optical tensiometer, Finlandia). Os filmes foram posicionados em um
suporte especifico do equipamento, e uma gota de dgua Mili-Q foi delicadamente depositada
na superficie da amostra usando uma seringa de precisdo. Imagens foram capturadas a cada
segundo ao longo de um intervalo de 10 segundos. O angulo formado entre a superficie do
biopolimero e a tangente da gota de agua foi determinado utilizando o software integrado no

equipamento (Karbowiak; Debeaufort; Voilley, 2006).

2.5.7 Difratometria de raios X

As analises de difracdo de raios X foi executada com auxilio de um difratbmetro de raios
X (Rigaku Miniflex 600, Jap&o), que opera em 40 kV e corrente de 15 mA. Os espectros foram
colhidos em temperatura ambiente, e em uma faixa de angulos entre 2°= 2- 50° e em velocidade

de varredura de 2°/min, os filmes foram analisados.

2.6. Anélise estatistica

O experimento foi conduzido em delineamento em blocos casualizados (DBC) com 5
repeticdes, e os dados foram submetidos aos testes de normalidade e andlise de regressao com
0 auxilio do software R x64 3.4.0. Os graficos foram elaborados utilizando os softwares Sigma

Plot verséo 14 (Systat Software Inc., 2020) e Origin Pro.

3 RESULTADOS

Rendimento e propriedades fisico-quimicas da mucilagem de palma forrageira

O rendimento agroindustrial, tanto referente ao cladodio inteiro quanto ao parénquima,
tendeu a diminuir em fungdo do aumento na adubacéo nitrogenada (p < 0.05) (Tabela 1), bem
como o teor de compostos fenolicos na mucilagem (Figura 2). Os teores de s6lidos soluveis e
vitamina C também apresentaram um padrao similar (Tabela 1). Por outro lado, intensificar a
aplicacdo de nitrogénio no solo tendeu a aumentar o teor de proteinas e carboidratos (Figura 2),
conteddo de N e teor de &cido citrico, pH e condutividade elétrica, bem como os teores de Na*,

K*, e capacidade de retencdo de agua e 6leo (Tabela 1).
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Tabela 1. Quantificacdo de rendimento agroindustrial (%), sélidos soltveis totais (°BRIX),
acidez total titulavel (% de acido citrico), vitamina C (mg 100 g1 MS), pH, condutividade
elétrica (mS cm), teor de sddio (Na*) e potéssio (K*) (mg 100g* MS), contetdo de nitrogénio
(g kg1), proteinas sollveis totais (mg 100g* MS), carboidratos sollveis totais (mg 100g-1 MS),
compostos fendlicos totais (mg acido galico 100g* MS) e capacidade de retencdo de agua (g
agua por g mucilagem) e 6leo (g 6leo por g mucilagem) na mucilagem de Opuntia stricta
(Haw.), submetida as adubacdes de 50, 150, 300 e 450 kg N ha.

Nivel de nitrogénio (kg N hal)

Quantificacéo 50 150 300 450 Equacéo
Rendimento do cladddio 3,18 2,73 2,38 2,55 RC =0,1534x2 - 0,9909x + 4,0427
Rendimento do parénquima 42,91 44,43 42,72 37,75 RP =-1,6206x? + 6,3819x + 38,157
Sdlidos soluveis totais 1,43 1,06 1,16 0,76 SS =-0,0083x2- 0,1483x + 1,5417
Acidez total titulavel 1,34 2,01 2,68 1,67 ATT =-0,4204x2 + 2,2679x - 0,5908
Vitamina C 2,66 2,52 2,83 2,33 VC =-0,0833x? + 0,35x + 2,3333
pH 5,25 5,24 531 5,74 pH =0,1108x2 - 0,4018x + 5,5608
Condutividade elétrica 460,56 1233,33 1359,66 1690,66 CE =-110,44x? + 933,87x - 320,31
Teor de sédio (Na*) 65,23 65,23 74,79 65,23 TS =-2,3876x2 + 12,893x + 53,302
Teor de potasstio (K*) 568,38 937,87 937,87 1139,41 TP =-41,987x2 + 381,24x + 257,68
Conteudo de nitrogénio (N) 5,60 5,46 7,98 7,14 CN =-0,175x2 + 1,589x + 3,885
Capacidade de retencdo de agua 15,50 13,88 12,28 19,88 CRA =2,3039x? - 10,365x + 24,021
Capacidade de retencédo de 6leo 12,16 9,55 9,74 15,15 CRO =2,0025x2 - 9,0984x + 19,384

R?=0,974719
PT = 12,98 - 0,000007557x + 0,02080x"

eis totais (mg 100g'L MS)

Compostos fenolicos totais (mg AG 100g" MS)
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R’ =0,998501

FT = 11,58 - 0,0001725x + 0,001094x”

eis totais (mg 100g* MS)

Carboidratos soliv

R®=0,996145
CT = 18,43 - 0,00006517x + 0,06175x"
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Figura 2. Proteinas solUveis totais (mg 100g* MS) (A), compostos fendlicos totais (mg AG

100g1 MS) (B) e carboidratos sollveis totais (mg 100g™* MS) (C) na mucilagem de Opuntia
stricta (Haw.), submetida as adubages de 50, 150, 300 e 450 kg N hal.
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Propriedades fisico-quimicas, estruturais e opticas dos filmes biopoliméricos

Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

As bandas de grupos funcionais encontradas nos filmes sdo caracteristicas de proteinas
e polissacarideos (Figura 3). Observaram-se bandas de absor¢do mais intensas em resposta a
adubacdo com nitrogénio, com picos mais proeminentes nos filmes de T4. As bandas em 3331
e 2921 cm ! representam as vibragdes assimétricas de grupos O-H e C-H, respectivamente, em
moléculas de carboidratos e 4cidos urdnicos. Os picos em 1700 e 1640 cm™ estdo relacionados
as vibracbes C=0 de grupos carboxila e aos alongamentos COO~, respectivamente. Um
conjunto de bandas entre 1430 e 1240 cm ™ corresponde as vibragdes C-H ou O-H. O pico mais

intenso, observado em 1040 cm™, € caracteristico das vibragdes C-O-C e C-O-H.
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Figura 3. Espectros FTIR de filmes biopoliméricos formulados a partir da mucilagem de

Opuntia stricta (Haw.), submetida as adubacdes de 50, 150, 300 e 450 kg N ha.

Espessura, transparéncia e cor

O aumento nas doses de nitrogénio tendeu a formar filmes mais espessos, com aumento
até T3. Os filmes menos espessos (T1 e T4) exibiram maior transparéncia, visto que tais
parametros sdo inversamente proporcionais. A luminosidade foi superior em T1, e o controle

formou os filmes mais escuros observados (Tabela 2).
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Tabela 2. Espessura (mm), transparéncia (% mm-1) e cor de filmes biopoliméricos formulados
a partir da mucilagem de Opuntia stricta (Haw.), submetida as adubacdes de 50, 150, 300 e 450
kg N ha.

Nivel de nitrogénio (kg N hat)

50 150 300 450 Equacéo
Espessura 0,19 0,44 0,54 0,15 E =-0,1586x2 + 0,7932x - 0,4596
Transparéncia 10,44 6,46 5,14 11,73 T =2,6442x? - 12,965x + 21,03
L 99,17 90,84 96,13 97,48 L = 15,92x? - 75,778x + 149,45
ax* 21,5 1,34 0,82 0,91 a = -5,6875x2 + 26,509x + 1,2775
b* -7,47 15,93 9,19 7,68 b =-0,5129x? + 8,7219x - 17,341
Cor visual -

Teor de umidade, solubilidade em agua e permeabilidade ao vapor d’agua

Os filmes derivados de T1 exibiram o menor teor de umidade e solubilidade em agua,
observando-se um aumento nesses parametros com o incremento na adubacéo nitrogenada. Em
contraste, a permeabilidade ao vapor de agua dos filmes exibiu um comportamento distinto, e
os filmes oriundos de T1 e T4 foram mais permeaveis & umidade (Figura 4).

A B C
110 42
R®=0,971796 R?=0,036795

05 TU = 7,934 - 0,00001819x - 0,01359X" K 41 { SA = 35,48 - 0,000004037x + 0,01524x°

R’ =0,923942
PVA = 22,85 + 0,0001531x - 0,06922x"

5
g
em digua (%)
vapor digua (g mm™ m? dt KPa)

Teor de umidade (%)
©

Solubilidade

9
Permeabilidade ao
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Nivel de nitrogénio (Kg ha™) Nivel de nitrogénio (Kg ha™) Nivel de nitrogénio (Kg ha™)

Figura 4. Teor de umidade (%) (A), solubilidade em agua (%) (B) e permeabilidade a vapor de
agua (g mmm-=2d! KPa) (C) de filmes biopoliméricos formulados a partir da mucilagem de
Opuntia stricta (Haw.), submetida as adubacdes de 50, 150, 300 e 450 kg N ha.

Microscopia eletrénica de varredura (MEV) e aspectos visuais

Os filmes de T2 e T3 foram mais espessos e rigidos (Figura 5), ndo apresentando

flexibilidade ou elasticidade. Além disso, suas superficies foram rugosas e porosas, sugerindo

uma matriz menos compacta e uma menor compatibilidade entre os constituintes da solucéo

filmogénica. Por outro lado, os filmes provenientes de T1 e T4 exibiram aspectos favoraveis

para aplicagdo na industria de materiais biopoliméricos, tais como flexibilidade e
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maleabilidade, bem como superficies suaves e compactas, indicando uma boa homogeneizagédo
dos componentes empregados. Quanto a microestrutura dos filmes, T2 e T3 exibiram uma
matriz polimérica com rachaduras e poros, particularmente evidenciados na ampliacdo de 380
x (Figura 5 — F e I). Em contrapartida, T1 e T4 se mostraram microscopicamente mais

compactos e com superficies mais lisas, devido a maior homogeneidade da matriz polimérica.

380 x

Figura 5. Imagens (A; G; D; J) e micrografias nas magnificacdes de 85x (B; H; E; K) e 500x
(C; I; F; L) da superficie de filmes biopoliméricos formulados a partir da mucilagem de Opuntia
stricta (Haw.), submetida as adubac@es de 50 (A, B, C), 150 (D, E, F), 300 (G, H, I) e 450 (J,
K, L) kg N hal,

Propriedades mecanicas

Os filmes T4 exibiram maior resisténcia a tracdo e elongacdo, com uma tendéncia de
aumento nesses parametros correlacionada ao incremento da adubacéo nitrogenada. Por outro
lado, os filmes de T1, T3 e T4 apresentaram valores semelhantes de mddulo elastico (8,7 —8,9),
e a adicdo de nitrogénio ndo resultou em nenhum efeito aparente sobre esse parametro (Figura
6).
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Figura 6. Resisténcia a tracdo (MPa) (A), elongacéo na ruptura (%) (B) e mddulo de Young
(MPa) (C) de filmes biopoliméricos formulados a partir da mucilagem de Opuntia stricta
(Haw.), submetida as adubacdes de 50, 150, 300 e 450 kg N ha.

Angulo de contato com agua

Os resultados indicaram que os filmes de mucilagem apresentaram valores de angulo de
contato similares, independentemente das diferentes doses de adubacao nitrogenada aplicadas
aos cladodios de palma forrageira. A variacdo no angulo de contato foi minima, sugerindo que
a adubacdo nitrogenada ndo teve um impacto significativo na hidrofobicidade ou hidrofilicidade
superficial dos filmes formulados (Figura 7)

150

50

Figura 7. Angulo de contato de filmes biopoliméricos formulados a partir da mucilagem de
Opuntia stricta (Haw.), submetida as adubacdes de 50, 150, 300 e 450 kg N hat.

Difratometria de raios X

Os resultados da difratometria de raios X revelaram que os filmes T1 apresentaram picos
de maior intensidade, indicando uma estrutura mais cristalina. Picos acentuados foram
observados em 20 = 15°, 25° e 30°. A medida que as doses de N aumentaram, houve uma
diminuigdo progressiva na intensidade dos picos, sugerindo uma redugdo na cristalinidade dos

materiais (Figura 8).
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Figura 8. Difratometria de raios X de filmes biopoliméricos formulados a partir da mucilagem
de Opuntia stricta (Haw.), submetida as adubac6es de 50, 150, 300 e 450 kg N ha’.

4 DISCUSSAO
Propriedades fisico-quimicas e tecnoldgicas da mucilagem dos cactos

A mucilagem de palma forrageira € um polissacarideo que tem suas propriedades
influenciadas, dentre outros fatores, pelo género utilizado, estacdo e horario de colheita e idade
da planta. Tendo em vista seu emprego como matéria prima para a sintese de filmes
biopoliméricos e revestimentos, torna-se necessario estudos continuos a fim de aprimorar as
propriedades estruturais dos biomateriais produzidos, através da implementacdo de técnicas
pré-colheita na cultura da palma, tal como a adubacéo nitrogenada. Assim, 0 presente estudo
teve como objetivo avaliar as propriedades filmogénicas da mucilagem e dos filmes
provenientes de palma forrageira, em funcdo do aumento na fertilizacdo com nitrogénio.

A aplicacgdo de nitrogénio (N) na cultura da palma forrageira pode implicar na sintese
de mucilagem com propriedades aprimoradas que favorecam a producdo de filmes
biopoliméricos e revestimentos comestiveis, tendo em vista a atuagdo desse nutriente no
metabolismo vegetal. O N é um elemento fundamental para as culturas vegetais, estando
envolvido em diversos processos criticos, tais como crescimento, expansdo da area foliar e
producdo de biomassa. Assim, uma alta eficiéncia no uso de nitrogénio (NUE) pode levar a boa
performance da planta e bons resultados na colheita (Anas et al., 2020). Diversas moléculas
como aminoacidos, clorofilas e &cidos nucleicos, as quais contém nitrogénio como parte de sua
estrutura, sdo necessarias para a realizagdo dos processos bioldgicos, estando envolvidas no
metabolismo do carbono e nitrogénio, fotossintese e na sintese de proteinas (Stitt; Krapp, 1999).

Dessa forma, quantidades insuficientes de nitrogénio disponivel para as plantas podem impedir
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o crescimento e desenvolvimento, uma vez que o elemento também é um dos responsaveis pelo
crescimento da raiz, ampliando a absor¢do de nutrientes pelo vegetal (Luo; Zhang; Xu, 2020).

O rendimento da extragdo de mucilagem é um dos principais fatores que limitam sua
aplicacdo em escala industrial. No presente estudo observou-se uma tendéncia de diminuicéo
de rendimento com o aumento da fertilizagdo nitrogenada, o que pode sugerir que a menor dose
de adubacdo seria indicada para uma maior sintese de mucilagem. O rendimento obtido em T1
(3,18%) (Tabela 1) foi substancialmente superior aos relatados por Espino-Diaz et al. (2010) e
Pinheiro et al. (2024), que obtiveram 0,68% e 0,41% na extracdo etanolica das mucilagens de
O. ficus-indica e O. stricta, respectivamente. Considerando que a mucilagem é sintetizada como
uma resposta adaptativa a condi¢fes de estresse hidrico, especialmente em ambientes aridos e
semiaridos, o incremento nas concentracdes de adubacdo nitrogenada pode ter contribuido para
um aprimoramento do sistema radicular e uma maior eficiéncia na absor¢ao de agua e nutrientes
pela planta (Zhang et al., 2023). Isso, por sua vez, pode ter reduzido a demanda fisiolédgica pela
producdo de mucilagem como um meio de armazenamento de dgua nos tecidos da palma,
refletindo em uma diminui¢do na sua sintese e, consequentemente, na extragao desta substancia.
Dessa forma, a obtencdo de maior rendimento de mucilagem com uma aplicacdo reduzida de
nitrogénio implica em diminuicdo dos custos associados aos insumos agricolas, o que por sua
vez contribui para a reducdo dos custos de producdo na cultura de palma forrageira tendo em
vista a producéo de filmes biopoliméricos.

As propriedades fisico-quimicas da mucilagem exercem influéncia sobre os atributos
estruturais dos biofilmes formados, destacando-se a necessidade primordial de quantificar os
constituintes da mucilagem e compreender seu impacto nos biomateriais produzidos. A
variacdo nas propriedades da mucilagem de palma forrageira em resposta a adubacéo
nitrogenada pode ser explicada pelos efeitos complexos que o nitrogénio exerce no
metabolismo das plantas, especialmente nas cactaceas. O aumento no teor de proteinas sollveis
totais com o incremento de nitrogénio (Figura 2A) esta diretamente relacionado ao papel
fundamental desse elemento na sintese de aminoacidos, que sdo os blocos de construcdo das
proteinas. O nitrogénio € um componente essencial dos aminoacidos, e seu fornecimento
adicional através da adubacdo pode estimular a producdo de proteinas na planta (The; Snyder;
Tegeder, 2021), como observado neste estudo. As interacdes entre os grupos funcionais
hidrofilicos especificos das proteinas e polissacarideos sdo criticas no estudo das propriedades

da mucilagem. Essas interacdes resultam na formagdo de uma rede tridimensional que pode
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melhorar significativamente a estabilidade e uniformidade da matriz polimérica, ampliando
suas potenciais aplicacdes na industria de embalagens (Monrroy et al., 2017).

Por outro lado, a reducdo nos compostos fenolicos da mucilagem com o aumento da
fertilizacdo nitrogenada (Figura 2B) pode ser atribuida a reducdo do estresse na cactacea. Os
compostos fenolicos sdo importantes metabdlitos secundarios produzidos pelas plantas em
resposta a estresses ambientais, tais como herbivoria e estresse hidrico. Sua atuacdo como
antioxidantes e agentes antimicrobianos confere a planta mecanismos de defesa, contribuindo
para sua sobrevivéncia e resisténcia em condi¢bes adversas. O fornecimento adequado de
nitrogénio via adubacdo pode ter contribuido para a atenuacdo do estresse na palma, o que
culminou em uma reducdo da producdo de compostos fenolicos totais na mucilagem (Zhang et
al., 2022). Neste contexto, a planta passou a alocar menos recursos na sintese desses compostos,
visto que a protecdo contra estresses ambientais foi favorecida pelas melhores condicdes de
crescimento proporcionadas pela adubacédo nitrogenada.

Observou-se uma tendéncia de aumento no teor de carboidratos em funcdo da
fertilizacdo nitrogenada (Figura 2C). O nitrogénio é fundamental para a biossintese de
aminoacidos e proteinas, essenciais para o crescimento e desenvolvimento das plantas, além de
aumentar a atividade fotossintética pela sintese de clorofila e enzimas fotossintéticas. Com a
fotossintese aprimorada, ha uma maior fixacdo de carbono e, consequentemente, uma producédo
aumentada de acUcares e carboidratos, que sdo armazenados na mucilagem da planta (Bhatla;
Lal, 2023). Além disso, a integracdo dos metabolismos de nitrogénio e carbono permite um uso
mais eficiente dos recursos energéticos, desviando parte deles para a sintese de carboidratos,
resultando em maior acimulo de polissacarideos na mucilagem, que ajuda na retencdo de agua
e adaptacdo a ambientes aridos. (Zhang et al., 2021). Fontes com alto teor de carboidratos séo
vantajosas pois, como aditivos alimenticios, tais substancias sdo versateis e amplamente
utilizadas como estabilizantes para emulsdes, texturizadores e substitutos de gordura (Roy;
Shrivastava; Mandal, 2016). Em sistemas de embalagens biopoliméricas, a natureza hidrofilica
dos carboidratos pode aumentar a capacidade dos filmes de absorver e reter umidade, o que
pode melhorar a flexibilidade e a elasticidade dos filmes. No entanto, uma alta retencdo de
umidade pode comprometer a estabilidade dimensional e a resisténcia a tracdo dos filmes,
tornando-os mais suscetiveis a degradacdo em ambientes Umidos (Calva-Estrada; Jiménez-
Fernandez; Lugo-Cervantes, 2019).

Observou-se que a fertilizacdo com nitrogénio em doses elevadas promoveu um

crescimento mais vigoroso da palma forrageira, o que pode ter resultado em uma maior
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absorcdo de agua e ions do solo. Com mais nitrogénio disponivel, as plantas aumentam a sintese
de proteinas e outros compostos nitrogenados, demandando mais nutrientes e agua do solo. Esse
processo intensificado de absor¢do leva a uma maior quantidade de ions sendo transportados
para a mucilagem, elevando a condutividade elétrica devido ao aumento da concentracdo de
particulas carregadas (Zayed et al., 2023). Os teores de Na* e K* na mucilagem também
aumentaram com o incremento de N no solo, 0 que comprova a maior absorcao desses ions em
T4 (Tabela 1). O nitrogénio também pode influenciar a eficiéncia do sistema radicular na
absorcdo de diversos ions, promovendo um acuimulo significativo desses elementos na
mucilagem da planta. Tais resultados sdo importantes pois a notdvel composi¢do mineral da
mucilagem de palma as torna ideais como aditivos nutricionais em formulacdes alimenticias
(Salehi et al., 2019). O aumento na absorcao de nutrientes também pode alterar o balanco iénico
da mucilagem, afetando o pH e CE, que também foram superiores na mucilagem de cladodios
adubados com a maior dose (Tabela 1). Tais valores elevados de condutividade e pH na maior
adubacdo nédo sdo adequados para a formulacao de filmes baseados em mucilagem, visto que
ions soluveis na mucilagem podem interferir na formagdo de redes poliméricas estaveis,
fundamentais para a integridade estrutural dos filmes. Eles também podem causar problemas
de compatibilidade com outros componentes usados na formulacdo dos filmes, levando a
separacdo de fases, reducdo na resisténcia mecanica e diminuicdo na qualidade do filme (Tosif
etal., 2021).

Os compostos nitrogenados, como proteinas e aminoacidos, possuem alta afinidade por
agua e 6leo, o que pode ter contribuido com a maior retencdo de agua (19,88 g g*) e 6leo (15,
15 g g1) obtida na mucilagem de T4 (Tabela 1). Diversos estudos relataram que mucilagens
apresentam maior capacidade de se vincular a substancias hidrofilicas que hidrofébicas. A
mucilagem de Opuntia dillenii apresentou uma melhor CRA (4,0 g g1) que CRO (2,0 g g})
(Kalegowda et al., 2017). Andrada et al. (2024), por sua vez, relataram uma retencdo de agua e
6leo de 0,62 g gle 2,71 g g, respectivamente, na mucilagem de Nopalea cochenillifera. No
presente estudo, a maior quantidade de biomassa e alteragfes na composicdo quimica
promovidas pelo nitrogénio possivelmente aumentaram a viscosidade e a capacidade de
interacdo molecular da mucilagem, resultando em uma maior retencdo de agua. Os
polissacarideos na mucilagem possuem caracteristicas hidrofilicas, conferindo-lhe uma
natureza lipofobica, o que explica a reduzida retencao de 6leo (Vieira et al., 2021). No entanto,
a CRO obtida foi superior a relatada em outros estudos, o que pode aumentar a compatibilidade

dos filmes biopoliméricos formulados com substancias oleosas. 1sso permite a incorporacao
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eficiente de compostos lipofilicos, como ceras, aprimorando as propriedades hidrofébicas dos
filmes produzidos. Além disso, uma alta retencdo de 6leo sugere que a mucilagem obtida pode
melhorar a textura de produtos alimenticios (Monrroy et al., 2017).

Considerando os elevados teores de proteinas, carboidratos e potassio, além da alta
capacidade de retencdo de agua e 6leo, a mucilagem derivada de palma fertilizada com doses
mais altas de nitrogénio apresenta um potencial significativo para aplicacdo na industria
alimenticia. Essa mucilagem pode ser utilizada como estabilizante, gelificante ou emulsificante,
devido as suas propriedades funcionais que permitem melhorar a textura, a estabilidade e a
consisténcia de diversos produtos alimenticios (Soltani et al., 2024). A introducdo da
mucilagem de palma como aditivo alimentar ndo s6 pode melhorar as caracteristicas sensoriais
e nutricionais dos alimentos, mas tambeém oferecer uma alternativa natural e sustentavel aos
aditivos sintéticos, alinhando-se as tendéncias de consumo consciente e a demanda por
ingredientes naturais. Além disso, 0 uso da mucilagem de palma pode contribuir para a

valorizacao de residuos agricolas e promover préaticas agricolas mais sustentaveis.

Propriedades estruturais, mecanicas, térmicas e opticas dos filmes biopoliméricos

A adubacdo nitrogenada influenciou significativamente as propriedades fisico-
quimicas, mecanicas e estruturais dos filmes biopoliméricos formulados a partir da mucilagem
de cactos. Os filmes T1 e T4 apresentaram notavel homogeneidade, caracterizada por
superficies lisas, flexiveis e facilmente manipulaveis (Figura 5A e J). Além disso, ao nivel
microscopico tais filmes apresentaram superficies com menos poros e rachaduras, o que indica
melhor compatibilidade entre os componentes do material. Em contraste, os filmes derivados
da mucilagem fertilizada com as doses intermediarias (T2 e T3) exibiram morfologias
irregulares, com visivel heterogeneidade e fragilidade (Figura 5D e G), apesar de serem mais
espessos (> 0,44 mm) (Tabela 2), apresentando assim propriedades estruturais inadequadas.
Gheribi et al. (2018) e Mannai et al. (2023) obtiveram espessuras inferiores em filmes de
mucilagem de O. ficus-indica cultivada sem fertilizacdo nitrogenada, de 0,18 mm e 0,15 mm,
respectivamente. A diferenca na qualidade dos filmes pode ser atribuida a variacdo na
composicao quimica da mucilagem devido as diferentes doses de nitrogénio. Considerando que
a fertilizacdo aumentou o teor de carboidratos, esses polissacarideos podem ser responsaveis
pela maior espessura observada nos filmes. Os polissacarideos presentes na mucilagem séo 0s

principais componentes estruturais dos filmes biopoliméricos, contribuindo para a formagéo de
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uma matriz tridimensional que pode ser mais densa e uniforme com a alta presenga de
carboidratos, o que pode ter aumentado a espessura dos filmes (Parente et al., 2022).

Os espectros de infravermelho de filmes biopoliméricos sdo fundamentais para a
caracterizacdo das ligacdes quimicas e grupos funcionais presentes no biomaterial. Os picos
observados foram mais pronunciados nos filmes derivados de cactos fertilizados com a dose
mais alta (T4), com uma tendéncia de reducdo nos picos em doses menores (Figura 3). O pico
de absor¢do em aproximadamente 3331 cm ™! esta relacionado as vibragdes dos grupos -OH de
alcoois e acidos carboxilicos envolvidos em ligacdes intermoleculares de hidrogénio, indicando
afinidade dos filmes por moléculas de agua (Gheribi et al., 2019). Isso contribui para 0 maior
teor de umidade e solubilidade observados nos filmes de T4 (Figura 4A e B). As vibragoes
assimétricas da ligacdo C-H associadas ao pico em 2921 cm™ indicam a presenga de celulose
na formulacgéo dos filmes (Thivya et al., 2021), possivelmente explicando a maior resisténcia e
elongacdo na ruptura observadas em T4 (Figura 6A e B). Duas bandas proximas, em 1700 e
1640 cm™, sdo atribuidas as vibragdes C=0O de grupos carboxila e aos alongamentos COO~
caracteristicos de sais de &cido carboxilico presentes na mucilagem (Rodriguez-Gonzélez et al.,
2014), respectivamente. Além disso, um conjunto de picos foi observado entre 1430 e 1240
cm!, correspondendo as vibragdes C-H ou O-H (Gheribi et al., 2019). O pico mais intenso
observado em aproximadamente 1040 cm™ indica a presenga de polissacarideos, representados
pelas vibracdes C-O-C ou C-O-H (Elhleli et al., 2021), o que esta em concordancia com o maior
teor de carboidratos observado nos filmes provenientes de cactos submetidos a maior dose de
nitrogénio (Figura 2C).

A cristalinidade é um fator crucial para polimeros em diversas aplicacdes, como na
microencapsulacdo e na industria de embalagens alimenticias. Materiais com maior grau de
cristalinidade sao preferidos, pois sdo0 menos higroscopicos e apresentam maior estabilidade
durante o armazenamento (Vieira et al., 2021). Em contrapartida, substancias amorfas tendem
a absorver agua, o que pode comprometer a estrutura dos alimentos, promover aglomeracao
microbiana e causar a degradacdo de nutrientes. Os filmes T1 exibiram picos de maior
intensidade nos espectros de raios X (Figura 8), indicando maior cristalinidade e resisténcia
mecéanica, visto que a menor concentracdo de nitrogénio resultou em uma estrutura mais
ordenada e cristalina. A maior sintese de compostos nitrogenados na mucilagem com as maiores
doses pode levar a uma estrutura mais amorfa e desordenada, diminuindo a intensidade dos
picos nos espectros de DRX. Além disso, T1 exibiu uma estrutura mais compacta, maior

flexibilidade e uma boa transparéncia (> 10 % mm-1) (Tabela 2). Esses filmes foram mais
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transparentes que os obtidos em filmes de Opuntia por Sandoval et al. (2019) e Pinheiro et al.
(2024), que relataram 7,43 % mm=te 4,73 % mm-, respectivamente. Tais caracteristicas
sugerem que a utilizacdo de baixos niveis de fertilizantes ndo compromete a qualidade dos
filmes, proporcionando uma economia significativa com insumos agricolas.

Algumas possiveis aplicacdes de filmes biopoliméricos, como a embalagem de
alimentos, exigem baixa solubilidade e umidade do material, com o objetivo de aumentar a
integridade e a resisténcia a &4gua dos produtos alimenticios. Ambos os parametros sao
influenciados pelos componentes hidrofobicos e hidrofilicos do filme. Observou-se que filmes
provenientes de plantas adubadas com doses mais altas de nitrogénio, em especial na dose de
T3, apresentaram maior teor de umidade (10, 52%) (Figura 4A), possivelmente devido a maior
retencdo de agua pela estrutura mais porosa dos filmes. Em contrapartida, os filmes de T1
exibiram menor umidade (8,65%), refletindo uma estrutura mais compacta e menos permeavel
a agua. Os filmes obtidos contém menor teor de agua que os formulados por Gheribi et al.
(2019) e Brito et al. (2022), os quais formularam filmes de Opuntia com 14% e 9,53% de
umidade, respectivamente. A solubilidade em agua dos filmes também foi influenciada pela
dose de adubacdo. Os filmes T1 foram menos sollveis em agua (36,57%) (Figura 4B), o que é
benéfico para aplicacdes que requerem estabilidade em ambientes imidos. Os filmes também
foram menos soluveis que filmes baseados em cactos O. ficus-indica e O. stricta cultivados sem
fertilizagdo nitrogenada, como relatado por Sandoval et al. (2019) e Brito et al. (2022), que
obtiveram 91,05% e 96,04% de solubilidade, respectivamente. Dessa forma, os dados obtidos
sugerem que os filmes provenientes de cactos com a menor dose de fertilizagdo nitrogenada séo
adequados para aplicacdo na industria de embalagens.

A permeabilidade ao vapor de agua é definida como o vapor de dgua que € transmitido
através de um filme a uma temperatura e umidade relativa especificos. E uma propriedade
crucial para filmes biopoliméricos usados em embalagens alimenticias, visto que boas
propriedades de barreira podem prevenir o alimento da oxidacdo e deterioracdo microbiana,
estendendo assim sua vida de prateleira (Gheribi etal., 2019). Pinheiro et al. (2024) produziram
filmes provenientes de O. stricta e relataram uma permeabilidade de 31,93 g mm-1 m-2 d-! KPa.
No presente estudo, os filmes T2 e T3 mostraram uma menor taxa de permeabilidade (14,72 g
mm-1 m2 d! KPa e 16,82 g mm m=2 d! KPa) (Figura 4C), indicando uma barreira mais
eficiente contra a umidade. Essa reducdo na permeabilidade foi atribuida a maior espessura
desses filmes (Tabela 2), que reduz a taxa de transmissdo de umidade através da superficie do

material. Essa caracteristica é fundamental para a preservacdo de alimentos, pois minimiza a
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troca de umidade entre o produto e o ambiente, prolongando sua vida Util. No entanto, apesar
desses beneficios, os filmes foram observados como quebradicos e mal formados, o que os torna
inadequados para aplicagGes industriais, apesar da sua menor permeabilidade. Nesse sentido,
os filmes oriundos de T1, que exibiram uma permeabilidade de 20,31 g mm-1 m-2 d-, sdo mais
adequados para manter a qualidade de alimentos no setor de embalagens.

As propriedades mecanicas das embalagens alimenticias sdo importantes devido ao seu
impacto na integridade fisica do material, influenciando diretamente a preservacdo dos
alimentos durante os processos de armazenamento e comercializacdo (Adhikary et al., 2023).
Os filmes de T1 e T4 exibiram maior médulo de Young (> 8,8 MPa) (Figura 6C), refletindo
sua maior capacidade de resistir a deformacdo elastica sob a aplicacdo de forcas externas. A
resisténcia a tragdo (> 0,7 MPa) (Figura 6A) e elongac¢do na ruptura (> 11%) (Figura 6B) dos
filmes tenderam a aumentar em funcao da fertilizacdo nitrogenada, sugerindo que a fertilizacao
levou a formacdo de materiais mais flexiveis e menos propensos a quebrar sob tensdo. A
resisténcia e elongacao foram similares as obtidas por Gheribi et al. (2018) e Espino-Diaz et al.
(2010) em filmes de O. ficus-indica formulados com o mesmo plastificante utilizado aqui, o
glicerol. Entretanto, tais parametros mecanicos foram significativamente inferiores aos de
filmes de blenda de mucilagem com alcool polivinilico (PVA), os quais exibiram RT e ER de
2,7 MPa e 55%, respectivamente (Gheribi et al., 2019). Isso sugere que a incorporacao de
aditivos (como reticulantes, nanoparticulas e compostos hidrofdbicos), juntamente com a
formacdo de blendas poliméricas através da mistura de polimeros termodinamicamente
compativeis, pode melhorar significativamente as propriedades mecénicas de filmes a base de
mucilagem. Essa abordagem permite a obtencdo de materiais compdsitos com caracteristicas
desejaveis que ndo seriam alcangadas apenas com o uso de polimeros individuais. Portanto,
recomenda-se investigar, em estudos futuros, o efeito da adicdo de nitrogénio em blendas
poliméricas de mucilagem de Opuntia formuladas com outros aditivos e polimeros.

A caracterizacdo do angulo de contato com agua refere-se a medida da afinidade da
superficie dos filmes com a &gua, refletindo sua hidrofobicidade. Valores elevados de angulo
de contato indicam uma maior repulsdo a dgua, o que resulta em melhores propriedades de
barreiraa umidade (Gheribi etal., 2019). Os filmes produzidos exibiram angulos relativamente
baixos (< 67°) (Figura 7), indicando superficies mais hidrofilicas, independente da dose de N
aplicada. Tal resultado pode estar relacionado ao alto teor de compostos hidrofilicos presentes
na composicao da mucilagem, em especial os polissacarideos. Além disso, superficies rugosas

podem levar a maiores angulos de contato que as superficies suaves (Marvdashti; Koocheki;
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Yavarmanesh, 2017), o que pode explicar os &ngulos superiores em T2 e T3, 0s quais exibiram
superficies rugosas comprovadas pelas imagens da MEV (Figura 5). Os resultados sugerem que
os filmes obtidos sdo mais propensos a absorver dgua, 0 que ndo é vantajoso para aplicacdes
gue requerem resisténcia a umidade, como em embalagens de alimentos. Os filmes de T3,
entretanto, exibiram maior angulo de contato, refletindo uma maior hidrofilicidade e maior
capacidade de absorcdo de agua.

Tendo em vista os resultados promissores obtidos com a menor dose de adubacdo
nitrogenada, é importante considerar alternativas sustentaveis que possam substituir ou
complementar o uso de fertilizantes quimicos, na busca por reduzir a necessidade de insumos
quimicos e melhorando a viabilidade econémica e ambiental da producdo de biopolimeros.
Uma diregdo promissora para pesquisas futuras é a utilizagdo de rizébios ou fungos micorrizicos
na cultura da palma forrageira. Esses microorganismos podem promover o crescimento vegetal
de forma sustentavel, melhorando a absorcdo de nutrientes e reduzindo a necessidade de
fertilizantes nitrogenados. Além disso, 0 uso de fontes organicas de nitrogénio, como
compostos e residuos agricolas, pode contribuir para um manejo mais sustentavel e eficiente
dos nutrientes. Essas abordagens podem nédo apenas melhorar a qualidade da mucilagem e dos
filmes biopoliméricos, mas também promover préaticas agricolas mais sustentaveis e
economicamente viaveis, beneficiando tanto o meio ambiente quanto os produtores. Portanto,
a investigagdo de tais alternativas é crucial para otimizar o potencial da palma forrageira na
industria de bioplasticos e em outras aplicagdes industriais.

A menor dose de nitrogénio aplicada resultou na producdo de mucilagem com
caracteristicas favoraveis para a aplicacao em filmes biopoliméricos, apresentando valores mais
baixos de pH, CE, e CRA, além de menores teores de Na* e K*. Esta mucilagem formou filmes
com propriedades vantajosas para a industria de embalagens, destacando-se pela transparéncia
e maleabilidade. Por outro lado, os filmes formulados a partir das maiores doses de nitrogénio,
embora menos flexiveis, podem ser adequados para materiais que requerem boas propriedades
mecanicas, devido a sua alta resisténcia a tracdo e elongacao na ruptura. As doses mais elevadas
de adubacdo também otimizaram propriedades importantes para a utilizacdo da palma como
aditivo em produtos alimenticios, como o alto contetdo de potassio, aumento no pH, e elevada
retencdo de agua e Oleo. Portanto, a escolha do nivel adequado de fertilizacdo nitrogenada
depende do tipo de aplicacdo desejada para a mucilagem dos cactos, bem como das fontes de
nitrogénio e recursos disponiveis para o produtor, seja visando a fabricacdo de biomateriais,

aplicacdo em produtos alimenticios ou a producdo de forragem na cultura da palma.
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4 CONCLUSOES

Os cladddios submetidos as menores doses de nitrogénio demonstraram um acumulo de
mucilagem com caracteristicas favoraveis para a formulacéo de filmes biopoliméricos, as quais
incluem maior rendimento, menor pH e condutividade elétrica, além de menores teores de
sodio, potassio e capacidade de retencdo de agua. Além disso, os filmes derivados de plantas
fertilizadas com doses baixas de nitrogénio apresentaram propriedades visuais e mecanicas
superiores, como maior transparéncia, flexibilidade e maleabilidade, o que os torna promissores
para aplicacdo como embalagens biodegradaveis. Portanto, considerando os custos associados
a adubacdo nitrogenada, a utilizacdo de doses reduzidas pode representar uma vantagem

econdmica na producao de filmes e revestimentos a base de mucilagem.
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