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RESUMO

Cladddios de palma forrageira (Opuntia spp. e Nopalea spp.) sdo fonte de mucilagem, um
complexo fitoquimico composto principalmente por carboidratos, outras macromoléculas e
substancias inorganicas que proporcionam multiplas aplicacdes na inddstria. No entanto, as
propriedades fisico-quimicas e tecnoldgicas da mucilagem sdo moduladas pelo gendtipo, pela
época e pelo horario de colheita dos cladddios. Além disso, o desempenho do filme depende
das propriedades da matriz de mucilagem. Nesse sentido, foram realizados dois estudos com o
objetivo de avaliar o efeito do gendtipo, da época e do horario de colheita sobre as propriedades
fisico-quimicas e tecnologicas da mucilagem, ademais das caracteristicas Opticas, fisico-
quimicas, mecanicas, térmicas e microestruturais dos filmes obtidos. No primeiro estudo,
avaliou-se o efeito da colheita dos clones em diferentes épocas do ano. Para isso, 0s cladédios
de dois clones, Miuda (MIU) (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck) e Orelha de Elefante
Mexicana (OEM) (Opuntia stricta (Haw.) Haw.), foram colhidos na éarea experimental da
Universidade Federal Rural de Pernambuco durante as épocas chuvosa-seca (julho/2021); seca
(outubro/2021) e chuvosa (janeiro/2022). No segundo experimento, os cladddios dos dois
clones (MIU e OEM) foram colhidos em dois horarios de colheita (6h e 20h). A mucilagem
extraida foi caracterizada e usada para obtencdo dos filmes. Para a preparacao dos filmes, a
mucilagem foi hidratada 4% (p/v), foi adicionado glicerol 50% (v/v) e a mistura foi seca em
estufa. A colheita na época seca e o clone MIU resultaram em maior rendimento de mucilagem.
Mucilagens do clone OEM apresentaram maior teor de compostos fendlicos, filmes menos
permedveis ao vapor d’agua, coloracdo mais escura e microestrutura mais compacta quando
comparada ao clone MIU. O menor teor de carboidratos foi observado na época chuvosa, e 0
clone OEM, nessa época, registrou maior resisténcia a tensdo. Houve o aumento da solubilidade
em &gua e permeabilidade ao vapor de agua dos filmes de MIU e OEM, respectivamente,
colhidos as 20h. O filme de OEM, na época chuvosa, suportou maiores temperaturas maximas
de degradacdo nos estagios iniciais. Também foi observada melhor estabilidade térmica nos
filmes de mucilagens colhidas as 6h. De maneira geral, as melhores propriedades mecanicas,
de barreira da agua, de microestrutura e estabilidade térmica, foram observadas no filme de
OEM da época chuvosa, enquanto melhores propriedades hidrofébicas, como a reducdo da
solubilidade em agua, foram observadas nos filmes da época seca. Na analise do horério, a
colheita as 6h proporcionou melhores propriedades mecénicas, de permeabilidade e de
estabilidade térmica dos filmes.

Palavras-chave: Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck; Opuntia stricta (Haw.) Haw.; Filme

polimérico; Carboidratos totais; Microscopia eletronica.



ABSTRACT

Forage cactus cladodes (Opuntia spp. and Nopalea spp.) are a source of mucilage, a
phytochemical complex composed mainly of carbohydrates, other macromolecules and
inorganic substances that provide multiple applications in industry. However, the physical-
chemical and technological properties of the mucilage are modulated by the genotype, by the
period and by the hour of collection of the cladodes. Furthermore, film performance depends
on the properties of the mucilage matrix. In this sense, two studies were carried out with the
aim of evaluating the effect of genotype, period and hour of harvest on the physical-chemical
and technological properties of the mucilage, in addition to the optical, physical-chemical,
mechanical, thermal and microstructural characteristics of the movies obtained. In the first
study, the effect of harvesting clones at different periods of the year was evaluated. For this, the
cladodes of two clones, ‘Miada’ (MIU) (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck) and ‘Orelha
de Elefante Mexicana’ (OEM) (Opuntia stricta (Haw.) Haw., were collected in the
experimental area of the University Federal Rural of Pernambuco during the rainy-dry periods
(July/2021); dry (October/2021) and rainy (January/2022). In the second experiment, the
cladodes of the two clones (MIU and OEM) were harvested at two harvest hours (6 am and 20
pm). The extracted mucilage was characterized and used to obtain the films. To prepare the
films, the mucilage was hydrated 4% (w/v), glycerol 50% (v/v) was added and the mixture was
dried in an oven. The harvest in the dry period and the MIU clone resulted in a higher mucilage
yield. Mucilages from the OEM clone showed a higher content of phenolic compounds, films
less permeable to water vapor, darker coloration and a more compact microstructure when
compared to the MIU clone. The lowest carbohydrate content was observed in the rainy period,
and the OEM clone, at that period, registered greater resistance to tension. There was an
increase in water solubility and water vapor permeability of MIU and OEM films, respectively,
harvested at 8 pm. The OEM film, in the rainy period, supported higher maximum degradation
temperatures in the initial stages. Better thermal stability was also observed in the mucilage
films harvested at 6h. In general, the best mechanical, water barrier, microstructure and thermal
stability properties were observed in the wet period OEM film, while better hydrophobic
properties, such as reduced water solubility, were observed in the dry period films. In the
analysis of the hour, the harvest at 6 am provided better mechanical properties, permeability
and thermal stability of the films.

Keywords: Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck; Opuntia stricta (Haw.) Haw; Polymeric
film; Total carbohydrate; Electron microscopy.
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1 INTRODUCAO

Os plésticos a base de petréleo sdo amplamente utilizados como materiais de
embalagem, especialmente na conservacdo de alimentos, devido a sua aparéncia, baixa
densidade, baixo custo e confortabilidade (MONJAZEB MARVDASHTI; KOOCHEKI;
YAVARMANESH, 2017). Por outro lado, a ndo biodegradabilidade dos plasticos
prejudica o0s ecossistemas, causando poluicdo ambiental. Nesse cenario, o0
desenvolvimento de filmes a base de polimeros biodegradaveis de origem vegetal tem
sido investigado como alternativa aos polimeros petroquimicos da industria de
embalagens (MUJTABA et al.,, 2022). Entre 0s recursos naturais renovaveis, a
mucilagem (fluido viscoso) encontrada em plantas e partes de plantas, como sementes
(CHARLES-RODRIGUEZ et al., 2020), frutos (ALVARENGA; MOTTIN; AYRES,
2016) e cascas de frutos (LOPEZ-DIAZ et al., 2023) é um dos polimeros que tem sido
amplamente investigado para essa finalidade.

Entre as espécies com capacidade de producdo de mucilagem, encontra-se a palma
forrageira, planta que tem o Metabolismo Acido das Crassulaceas (CAM). Esse
mecanismo confere o0 uso eficiente da agua, o que permite a planta desenvolver-se em
regides aridas e semidridas, tornando-se um importante recurso forrageiro para animais
ruminantes, principalmente durante a época seca do ano (DUBEUX et al., 2021). Nos
ultimos anos, os cladddios (caules fotossintéticos) de palma forrageira ganharam outras
aplicacbes devido a descoberta das potencialidades da mucilagem (GHERIBI;
KHWALDIA, 2019).

A mucilagem de palma forrageira € uma substancia polimérica complexa
composta principalmente por carboidratos (SEPULVEDA et al., 2007) e fibras solGveis
(DU TOIT et al., 2019), sendo uma alternativa de hidrocol6ide natural devido as suas
propriedades funcionais, nutricionais e fisico-quimicas (OTALORA; WILCHES-
TORRES; GOMEZ CASTANO, 2023), como a capacidade de inchar quando dissolvida
em é&gua e de formar suspensdes coloidais e viscosas (SEPULVEDA et al., 2007). Sua
aplicacdo é estudada em diversos segmentos como adsorvente natural para a remogao de
metais pesados da agua (FOX et al., 2012), microencapsulacéo de pigmento (OTALORA
et al., 2015), e ainda substituinte de farinha em alimentos sem glaten (DICK et al., 2020).

Estudos tém demonstrado a capacidade da mucilagem de formar revestimentos
comestiveis (ALLEGRA et al., 2017) e filmes biodegradaveis (GHERIBI et al., 2019).

No entanto, esses estudos ndo consideraram o genoétipo, a época e o horario de colheita
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dos cladddios, fatores que tém influéncia na variacéo das propriedades da mucilagem. Os
p6s de mucilagem obtidos de diferentes gendtipos de palma forrageira apresentaram
diferencas de viscosidade e capacidade emulsificante (DU TOIT et al., 2019). Além disso,
as variacOes sazonais contribuem para alteracdes fisico-quimicas da mucilagem, como o
teor de carboidratos que teve a maior quantidade relacionada com a menor
disponibilidade de agua para a planta (MESSINA et al., 2021), e para mudangas no pH e
condutividade elétrica (ARAUJO et al., 2021). O horario de colheita também foi
relacionado com a alteracdo dos niveis de acidez, teor de carboidratos e compostos
fenolicos (SOUSA et al., 2022).

O filme é considerado uma pelicula sélida autbnoma fina que é previamente
confeccionada e usada para embrulhar ou conter produtos alimenticios. Um revestimento,
por outro lado, é aplicado diretamente na superficie do produto (DIAZ-MONTES;
CASTRO-MUNOZ, 2021; GASPAR; BRAGA, 2023). As solucdes formadoras de filme,
com ajustes na concentracdo, também podem ser usadas como revestimento direto no
alimento (OLAWUYI; KIM; LEE, 2021). A utilizacdo de filmes e revestimentos pode
ser uma alternativa para preservar a qualidade e prolongar a vida atil dos alimentos
(ALLEGRA et al., 2017), pois atuam como uma barreira protetora, fornecendo controle
da permeabilidade ao vapor de agua, protecdo mecéanica e até mesmo protecdo contra a
luz ultravioleta (DIAZ-MONTES; CASTRO-MUNOZ, 2021).

Entretanto, esse desempenho protetor do filme depende das propriedades
funcionais da matriz de mucilagem (OLAWUYI; KIM; LEE, 2021). Além disso, a
formagdo de filmes de mucilagem de palma forrageira esta intimamente relacionada com
a estrutura, composicéo e reologia da mucilagem (GHERIBI; HABIBI; KHWALDIA,
2019). Como observado também em outro estudo, a resisténcia dos filmes a tensdo foi
relacionada ao pH da solucdo (ESPINO-DIAZ et al., 2010). Contudo, os estudos que
avaliaram a influéncia dos clones, da época e do horério de colheita sobre as propriedades
da mucilagem de palma forrageira ndo abordaram seus efeitos sobre as propriedades dos
filmes (ARAUJO et al., 2021; DU TOIT et al., 2019; MESSINA et al., 2021; SOUSA et
al., 2022). Nesse sentido, a compreensdo de como esses fatores alteram as propriedades
do filme biodegradavel de palma forrageira € uma importante contribuicdo para as
pesquisas nesta area.

Dessa forma, a escolha adequada do clone, da época e do horario de colheita pode
ser determinante na alteracdo da qualidade de filmes poliméricos produzidos com a

mucilagem de cladddios de palma forrageira. Assim, o objetivo da pesquisa foi
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desenvolver filmes polimeros a base de mucilagem de cladddios de palma forrageira e
avaliar o efeito do genotipo, da época e do horéario de colheita sobre as propriedades
fisico-quimicas e tecnolégicas da mucilagem, bem como sua consequente influéncia nas
caracteristicas opticas, fisico-quimicas, mecanicas, térmicas e microestruturais dos filmes
obtidos.
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2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Metabolismo da palma forrageira e influéncia das variagOes sazonais nas

caracteristicas da mucilagem

A palma forrageira (Opuntia spp. e Nopalea spp.) faz parte da familia Cactaceae,
que compreende cerca de 1.500 espécies, distribuidas em 127 géneros (ANDRADE
VIEIRA et al., 2021), encontradas em ambientes secos, aridos e pastagens rochosas e
degradadas de toda a américa do sul e do norte (REIS, 2009). Tem o Metabolismo Acido
das Crassulaceas (CAM) e abre os estbmatos durante a noite, quando a temperatura € mais
baixa e a demanda evaporativa € menor do que durante o dia, levando a uma taxa de
transpiracdo bem menor em compara¢do com o mesmo grau de abertura dos estbmatos
durante o dia (CONSOLI; INGLESE; INGLESE, 2013).

O metabolismo CAM é uma adaptacdo que algumas plantas tém para concentrar
dioxido de carbono em suas células, comum em plantas que vivem em ambientes com
longos periodos sem &gua (VALDEZ-HERNANDEZ et al., 2015). Tal adaptacdo foi
decisiva em sua distribuicdo, pois permitiu uma série de mudangas morfologicas,
fisioldgicas, bioquimicas e moleculares (ADAMS I11; DIAZ; WINTER, 1989). Devido a
essa vantagem ecoldgica relacionada ao seu metabolismo, a palma forrageira tornou-se
uma das plantas mais adaptadas as condicGes ecoldgicas das zonas aridas e semiaridas do
mundo (OLIVEIRA et al., 2010).

Além disso, a baixa densidade estomatica, as folhas modificadas em espinhos, o
caule com uma cuticula espessa e uma epiderme composta por varias camadas de células
reduzem a perda de agua por transpiracao e permitem o acumulo de grande quantidade
de substancias, como compostos fendlicos e &cido malico, durante a noite (GRIFFITHS,
1989). A retencdo de agua na planta também é favorecida pela presenca de canais de
mucilagem compostos de polissacarideos (GHERIBI; KHWALDIA, 2019).

Entretanto, no metabolismo CAM, as quantidades produzidas de solutos organicos
podem variar dentro da mesma espécie, clone ou planta, dependendo das condic¢Ges
ambientais (LUTTGE, 2006), do manejo da cultura, temperatura, irrigacdo e chuva
(SAENZ; SEPULVEDA; MATSUHIRO, 2004). Consequentemente, diferentes
combinacges de respostas sao observadas entre diferentes individuos de uma espécie.

Na regido semiarida, a distribuicdo das chuvas é um fator limitante critico, assim

como as estagdes secas extensas, as condi¢des de alto déficit hidrico do solo, a atmosfera
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seca e a temperatura elevada (CONSOLI; INGLESE; INGLESE, 2013). Assim, a
interagdo das condi¢Ges ambientais e o metabolismo da planta podem influenciar nas
caracteristicas da mucilagem produzida pela palma forrageira (ARAUJO et al., 2021; DU
TOIT et al., 2020; MESSINA et al., 2021; PIMIENTA-BARRIOS et al., 2012).

A ecofisiologia de plantas de palma forrageira, estudada em condi¢cdes imidas e
secas, mostrou a influéncia da seca na reducdo da absorcdo liquida diaria de CO2, que
afetou a expresséo das fases do metabolismo enquanto a irrigagdo manteve essa taxa
(PIMIENTA-BARRIOS et al., 2012). Além disso, o ganho diario de CO. de cladddios
jovens aumentou depois que as plantas receberam chuvas consideraveis. Quando se avalia
o horério, o principal periodo de captacdo liquida positiva de CO2 em cladddios de palma
forrageira ocorre durante a noite (PIMIENTA-BARRIOS et al., 2012).

O acumulo noturno de malato em plantas tipo CAM foi observado sob condicdes
de seca, mas ndo quando bem irrigadas. Em outras espécies, 0 acimulo noturno de malato
foi mais significativo em plantas bem irrigadas (WINTER, 2019).

Em estudo sobre a relacdo entre as condi¢des climaticas e as caracteristicas fisico-
quimicas dos cladddios e a mucilagem de palma forrageira foi observado que uma
mucilagem de menor viscosidade foi mais facilmente separada dos solidos do cladddio
durante a extracdo, obtendo maior rendimento durante os meses mais quentes e secos
devido as mudancas fisiologicas que alteraram a forma das moléculas de mucilagem (DU
TOIT et al., 2020). Para os autores, as temperaturas ambientais, mais do que a
precipitacdo ou o tamanho dos cladddios, influenciam as caracteristicas fisico-quimicas
da mucilagem. Dessa maneira, propuseram que as condi¢cdes ambientais deveriam ser
investigadas, uma vez que as diferengas no rendimento da mucilagem de cacto e na
viscosidade poderiam ser influenciadas pelo clima.

A sazonalidade das propriedades nutricionais e antioxidantes da mucilagem de
palma forrageira foi estudada e observou-se um aumento significativo e continuo do teor
de carboidratos no periodo com o menor teor de agua (MESSINA et al., 2021). Percebe-
se, portanto, que o metabolismo CAM permite uma flexibilidade na aquisicéo de carbono
sob condi¢fes ambientais variaveis, permitindo que a planta seja adaptada a regido
semiarida e desenvolva compostos com diversas aplicabilidades, mas com caracteristicas

variando de acordo com as condig¢des de producao.

2.2 Mucilagem de cactos: propriedades e aplicagdes
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A biomassa do cacto é uma fonte de moléculas ativas e funcionais, como
carboidratos, fibras, polifendis, corantes e 6leos. Entre os compostos que representam os
constituintes dos cladddios de palma forrageira, a mucilagem € o principal. A mucilagem
é um heteropolissacarideo conhecido por seu alto peso molecular e estrutura ramificada
e tem a capacidade de inchar quando dissolvida em agua e de formar suspensoes coloidais
e viscosas (GHERIBI; KHWALDIA, 2019).

A mucilagem de cladddios de Opuntia ficus-indica é a mais estudada e esta
definida na literatura como um polissacarideo complexo, com cerca de 33 a 55 residuos
de acucar. Diferentes estudos concordaram que arabinose, galactose, xilose e ramnose sdo
0s principais constituintes neutros da mucilagem (GHERIBI; KHWALDIA, 2019). Ela
tem capacidade de absorcédo de 4gua e grande potencial de aproveitamento, podendo atuar
como agente espessante, estabilizador e antioxidante (SALEHI et al., 2019) em varios
alimentos, cosméticos e aplicacdes farmacéuticas (CONTRERAS-PADILLA et al.,
2016).

Novas pesquisas apontam aplicagcdes promissoras de mucilagem de cacto em
varios segmentos: como adsorvente natural para a remoc¢do de metais pesados da agua,
(FOX et al., 2012) microencapsulacdo de pigmento (OTALORA et al., 2015), e
ingredientes sem gluten (DICK et al., 2020). Além disso, as caracteristicas da mucilagem
a tornam interessante para a producdo de revestimento comestivel (ALLEGRA et al.,
2017) e bioplasticos sustentaveis (GHERIBI et al., 2018).

Filmes biodegradaveis baseados em mucilagem de cactos apresentaram aparéncia
translicida amarelada, com baixa luminosidade e brancura (GHERIBI; KHWALDIA,
2019), diferente dos resultados de Espino-Diaz et al. (2010). Segundo Gheribi e Khwaldia
(2019), isso pode ser atribuido a diferencas na composicdo da mucilagem e nas
propriedades relacionadas as condi¢des climaticas e ambientais em que a planta foi
cultivada. Outros estudos concentraram-se no desenvolvimento de materiais compostos
usando mucilagem de palma e outros polimeros biodegradaveis. Melhorias foram
observadas nas propriedades de filmes formados com misturas de mucilagem de cactos e
alcool polivinilico (GHERIBI et al., 2019).

A investigacéo das propriedades do filme de mucilagem sob diferentes pHs, com
ou sem adicdo de calcio, mostrou que a mucilagem de palma forrageira tem a capacidade
de formar filmes comestiveis com pH entre 4 e 8, sendo necessario adicionar um

plastificante para melhorar as propriedades mecanicas dos polimeros.
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Os filmes e revestimentos comestiveis de polimeros naturais sdo altamente
eficazes para a preservagdo de alimentos durante o armazenamento; tem efeito protetor e
de prolongamento da vida util de frutas, como morango (DEL-VALLE et al., 2005),
abacaxi minimamente processado (TREVINO-GARZA et al., 2017), e figo revestido com
mucilagem (ALLEGRA et al., 2017).

Assim, o uso de filmes como material de embalagem para garantir a seguranca e
a qualidade dos alimentos abrira novas oportunidades e tendéncias em embalagens de
alimentos tanto para o uso de filme como para revestimento comestivel (GHERIBI;
KHWALDIA, 2019).
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 Material vegetal e localizagéo

As amostras de cladédio de palma forrageira dos clones Milda (Nopalea
cochenillifera (L.) Salm-Dyck) e Orelha de Elefante Mexicana (Opuntia stricta (Haw.)
Haw.) foram colhidas na area experimental do Centro de Referéncia Internacional de
Estudos Agrometeorologicos de Palma e Outras Plantas Forrageiras (CentroRef), da
Universidade Federal Rural de Pernambuco (UFRPE), Unidade Académica de Serra
Talhada (UAST), localizada no municipio de Serra Talhada, PE, Brasil (7°59 'S; 38°15'
W e 431 m) (Figura 1).

Figura 1 - Palma forrageira, clone Miuda (Nopalea cochenillifera (L.)
Salm-Dyck) (A) e Orelha de Elefante Mexicana (Opuntia stricta (Haw.)

O clima local foi classificado como BShw’ (semidrido quente, com inverno seco
e verdo chuvoso) segundo a classificacdo climatica de Képpen (ALVARES et al., 2013),
com média de temperatura do ar de 26,6°C, com minima e maxima de 20,1 a 32,9 °C,
respectivamente; precipitacdo pluvial média de 642,1 mm ano, umidade relativa do ar
média de 62,5% e demanda atmosférica acima de 1800 mm ano* (PEREIRA et al., 2015).
O solo da area experimental foi classificado como Cambissolo Haplico Ta eutréfico
tipico, de acordo com o Sistema Brasileiro de Classificacdo do Solo (SANTOS et al.,
2018), com propriedades fisico quimicas conforme a Tabela 1 (ARAUJO JUNIOR et al.,
2021a).
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Tabela 1 - Propriedades fisicas e quimicas do solo na profundidade de 0,0 2 0,10 e 0,10
a0,20m

Propriedades fisicas

Prof. pd 4] Areia Silte Argila
cm kg dm % gkg?

0-10 1,58 34,8 833 128 38

10-20 1,60 36,7 830,4 118,8 50,8

Propriedades quimicas

Prof. C.E. pH C P K Na Ca Mg CTC \Y
cm dScm? gkg! mgdm?® e cmole dm -----mmmmmmeemeeem %
0-10 0,87 6,9 5,8 78,1 1,3 0,04 4,0 1,6 7.4 94

10-20 0,52 6,7 4,8 66,5 0,7 0,03 4,5 2,2 8,2 91

Prof.: profundidade. pd: densidade do solo. @: porosidade total. C.E.: condutividade elétrica do
extrato de saturacdo. CTC: capacidade de troca de cations. V: saturagdo de bases. Fonte:
Adaptada de Aradjo Junior et al. (2021a).

Os dois clones de palma forrageira foram plantados em um adensamento de
50.000 plantas ha*, com espagamento de 1,0 m entre filas e 0,2 m entre plantas (1,0 x 0,2
m), em janeiro de 2016, quando foram conduzidos dois ciclos iniciais até novembro de
2020. ApOs esse periodo, iniciaram-se as eépocas de avaliages. Semanalmente,
aplicaram-se as laminas de irrigacdo de 8 mm, sendo realizadas apenas no periodo de
estiagem, por meio de sistema de gotejamento, com emissores espacados a 0,20 m e vazdo
de 1,87 L h?, auma presséo de 1 atm (ARAUJO JUNIOR et al., 2021a). A 4gua utilizada,
oriunda de um pogo artesiano, apresentou condutividade elétrica média de 1,51 dSm™ e
pH de 6,84 (ARAUJO JUNIOR et al., 2021b,c). As variaveis meteoroldgicas foram
monitoradas a partir de uma plataforma de coleta de dados situada a 10 m da area
experimental pertencente ao Instituto Nacional de Meteorologia. Os dados compreendem
medidas horérias de: umidade relativa média, maxima e minima do ar (% dia™);
temperatura maxima, minima e média do ar (°C dia®); velocidade do vento (m s™ dia?) e
precipitacdo pluviométrica (mm dia™).

O estudo foi organizado em duas partes, conforme descrito nos subtopicos 3.2 e
3.3, para avaliar primeiramente os efeitos dos clones e da época de colheita dos cladodios
e depois o efeito dos clones e do horario de colheita.

3.2 Estudo de clones e épocas de colheita dos cladddios
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O delineamento experimental utilizado foi o de blocos casualizados em arranjo
fatorial 2 x 3 com subparcelas no tempo, com quatro repeticdes, sendo os clones a parcela
e as épocas do ano, a subpacela. As amostras de cladodios dos dois clones foram colhidas
sempre as 6h (tempo maximo de 1h), em trés épocas do ano, conforme o regime hidrico
da regido: chuvosa-seca (estacdo do ano de transicdo, realizada em julho/2021); seca
(outubro/2021); janeiro/2022 (chuvosa). A defini¢do das épocas do ano ocorreu de acordo
com os critérios de classificacdo de Queiroz et al. (2020). Estabeleceu-se que, se a soma
dos valores de precipitacdo dos 30 dias anteriores e posteriores ao dia em analise for
inferior a 20 mm, e forem registrados menos de cinco dias chuvosos, o periodo € seco; ao
passo que, se para este mesmo intervalo de tempo forem registrados valores
pluviometricos superiores a 20 mm em cinco ou mais dias, o periodo é chuvoso. Se ndo
se aplicar nenhum desses critérios, o subperiodo é considerado em transicdo: seco-
chuvoso, se seguir um periodo seco; ou chuvoso-seco, se observado apds o periodo

chuvoso.

3.3 Estudo de clones e horario de colheita dos clad6dios

O delineamento experimental utilizado foi o de blocos casualizados em arranjo
fatorial 2 x 2, com subparcelas no tempo, com quatro repeticdes, sendo os clones a
parcela, e o horario do dia, a subparcela. Nesse estudo, para avaliar os efeitos dos fatores
“Clone” e “Hora de colheita” sobre as propriedades da mucilagem e do filme de cladodios
de palma forrageira, as amostras de cladodios foram colhidas as 6 e 20h, na época

chuvosa.

3.4 Obtencao da mucilagem

A obtencdo da mucilagem e demais analises realizadas, nos dois estudos
propostos, aconteceram de forma semelhante. Os cladddios de segunda ordem, com cerca
de 230 mm de comprimento, foram colhidos, pesados e lavados em agua corrente. A
mucilagem foi extraida de acordo com Gheribi et al. (2018), com as seguintes adaptacdes:
a epiderme (parte externa) dos cladodios foi removida e o parénquima (parte interna) foi
fatiado e homogeneizado em processador de alimentos (Philips walita, ri7775 Brasil) por
60s, com etanol 99,5%, na propor¢do de 2:3 m/v (duas partes de parénquima para trés

partes de etanol). A mucilagem precipitada foi obtida pela filtracdo do etanol presente no
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extrato, com auxilio de tecido de polipropileno, e lavada duas vezes com etanol 99,5%,
para remogao dos pigmentos. Em seguida, a mucilagem filtrada foi seca em estufa de
circulacdo de ar a 55 °C, por 24h. Apos seco, o material foi triturado em moinho
(Polespresso, Original coffee flavor, Carapin da Serra, Brasil) para obtencdo do po6 seco

(mucilagem).

3.5 Caracterizacao fisico-quimica e tecnoldgica da mucilagem

3.5.1 Rendimento de mucilagem

O rendimento de mucilagem (RM) foi expresso em porcentagem e quantificado

com base no peso da mucilagem seca, em relacdo ao peso fresco do cladddio inteiro,

usando a equacéo (1):

Massa de mucilagem em po (g)
RM= x100 1
Massa do cladodio fresco (g) ( )

3.5.2 Teor de sddio, teor de potéssio e condutividade elétrica

Os teores de sédio (Na*) e potassio (K*) foram obtidos a partir de amostras com
200puL de mucilagem hidratada (4g/100mL), diluida em 9800 uL de agua. O material foi
filtrado e as leituras realizadas em fotometro de chamas (B-462 MICRONAL). Os
resultados foram expressos em g de Na*e K*, por 100 g de matéria seca (MS).

A condutividade elétrica (CE) foi determinada com um medidor de condutividade
de bancada (TECNAL, Tec-4MP, Piracicaba, Brasil), por imersdo do eletrodo
diretamente nas amostras de mucilagem hidratada. Os resultados foram expressos em

uS.cm™,
3.5.3 Acidez total titulavel e potencial hidrogeniénico

A acidez total titulavel (ATT) foi realizada de acordo com Astello-Garcia et al.
(2015), com algumas modificagfes. A amostra de mucilagem (0,4g) foi hidratada em
50ml de agua e titulada com uma solugdo aquosa de hidréxido 0,1 N (NaOH). Os

resultados foram calculados com a equagéo (2):
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N xV x Eq acido malico
- ©)

ATT =

Em que, N é a concentra¢do normal de NaOH; V, o volume de NaOH usado para
titulacdo (ml); Eq, o equivalente em miligramas de acido malico (0,067); e M, o peso da
amostra (g). Os resultados foram expressos em % de acido malico.

O potencial hidrogenionico (pH) foi medido em um pHmetro (TECNAL, TEC-5,
Piracicaba, Brasil), a uma temperatura de 25 °C, por imersao do eletrodo diretamente nas

amostras de mucilagem hidratada a 4% (p/v).

3.5.4 Carboidratos soluveis totais e compostos fendlicos totais

Os carboidratos solUveis totais (CST) foram obtidos por uma versdo modificada
do método proposto por Dubois et al. (1956). Dois ml de mucilagem hidratada a 4% (p/v)
foram centrifugadas (Hettich, MIKRO 220, Berlim, Alemanha) a 10.000 rpm, a 4 °C, por
21 min. As amostras foram preparadas com uma aliquota de 10 uL do sobrenadante,
adicionada a 490 pL de agua deionizada, 500 pL de fenol (5%) e 2.500 pL de &cido
sulfurico concentrado a 98,08%. Depois de colocadas em tubos de ensaio foram agitadas
em vortex (TECNAL, AP56, Araraquara, Brasil) e mantidas em repouso por 10 min. As
leituras foram feitas com um espectrofotdometro UV-VIS (Biochrom, Libra S8,
Cambridge, Inglaterra), em 490 nm. O conteldo total de carboidratos foi expresso em g
de carboidratos sol(veis por 100g de matéria seca (g.100 g** MS) e quantificados com
base na equacéo obtida para a curva padréo de glicose anidra.

A determinacdo do teor de compostos fendlicos totais (CFT) foi realizada de
acordo com Chandra e De Mejia (2004), com algumas modifica¢fes. 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 combinada com 100 pL de agua deionizada e 250 pL. de reagente de
Folin Ciocalteu (1N). A mistura foi homogeneizada em voértex (TECNAL, AP56,
Araraquara, Brasil) e permaneceu em repouso por 2 min. Em seguida, foi adicionado 500
uL de carbonato de sodio a 20% (p/v), € a mistura permaneceu em repousO por mais 10
min. Por fim, as leituras foram realizadas em espectrofotémetro (Biochrom, Libra S8,

Cambridge, Inglaterra) a 757 nm. Para a construgéo da curva analitica, foi utilizada uma
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solucéo padrido de acido galico, nas concentracdes de 0, 20, 40, 60, 80 e 100 ug. mL™*. A
quantidade de polifendis totais foi expressa em g de &cido galico por 100 g de matéria
seca (g.100 gt MS).

3.5.5 Densidade da mucilagem

A densidade foi medida conforme Dick et al. (2020). A amostra de mucilagem em
po foi transferida para uma proveta graduada de 25 mL. O fundo da proveta foi levemente
batido em uma superficie de borracha (10 vezes) até que ndo houvesse diminuicdo do
nivel da amostra ap6s o enchimento até a marca de 10 mL. O peso foi entdo registrado.
O resultado foi expresso em g.mL™ e calculado com base no peso da amostra por unidade

de volume, de acordo com a equacéo (3):

Densidade = Peso da mucilagem (g) (3)

volume mucilagem (ml)
3.5.6 Capacidade de retencdo de 4gua e capacidade de retencdo de 6leo

A capacidade de retencdo de agua (CRA) e a capacidade de retencdo de dleo
(CRO) foram determinadas conforme descrito por Andrade Vieira et al. (2021). Para
determinar a CRA, 0,2 g de mucilagens foram adicionadas a 10 mL de agua destilada, em
tubos Falcon de 50 mL, mantidas por 1 h em temperatura ambiente e agitadas por 5 s a
cada 15 min. Em seguida, foram centrifugados a 5.000 rpm por 20 min. O sobrenadante
foi descartado e os tubos foram vertidos para drenar a dgua restante por 30 min. A CRA
foi calculada e expressa como a quantidade em g de &gua retida por g da mucilagem seca
(9.97), conforme a equacéo (4):

Peso da mucilagem apés drenagem (g) (4)

CRA =

peso da mucilagem seca (g)

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

6leo adsorvido por grama de mucilagem (g.gt), como mostra a equacéo (5):
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Peso da mucilagem apo6s drenagem (g) (5)

CRO =

peso da mucilagem seca (g)

3.6 Elaboracéo dos filmes

Para a preparacdo dos filmes, foi usada a metodologia proposta por Gheribi et al.
(2018), com adaptacdes. A mucilagem foi hidratada com &gua destilada na proporcéo de
4% plv (4g de mucilagem para 100mL de agua). Em seguida, foi adicionado 50% de
glicerol com base na quantidade de mucilagem (m/m). A mistura foi aquecida a 60 °C e
agitada durante 10 min. Apds isso, uma aliquota de 35 mL da soluc¢éo foi adicionada em
placas de Petri de 9 cm de didmetro e 1,5 cm de profundidade e levadas a estufa de
circulacédo de ar a 55 °C, durante 24h.

3.7 Caracterizacao fisico-quimica dos filmes

3.7.1 Espectroscopia no Infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

As analises espectrais na regido do infravermelho médio foram realizadas em um
espectrofotobmetro de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), (modelo
Frontier da Perkin EImer®), utilizando o acessorio universal de reflexdo total atenuada
(UATR). Os espectros foram adquiridos na regido de 4000-400cm?, resolugdo 4cm™ e 8
varreduras. O branco foi o ar e as medidas realizadas diretamente no biofilme, sob o cristal

de diamante.

3.7.2 Teor de umidade e solubilidade em agua

O teor de umidade (TU) foi determinado de acordo com Jouki et al. (2013) e
expresso em porcentagem (%). Os filmes foram cortados em tamanhos de 2 x 2 cm,
pesados e colocados em estufa a 55 °C, até a obtencdo de peso constante. O teor de

umidade foi expresso em porcentagem (%) e calculado conforme a equacéo (6):

TUY% = massa inicial (g')—.rr'lassa final(g)x 100 (6)
massa inicial (g)
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Para medir a solubilidade em agua (SA), os filmes foram cortados em pedacos de
2 X 2 cm e em seguida pesados e imersos, sob agitacdo constante, em 50 mL de &gua
destilada, por 30 min, a 25 °C. Os pedacos de filmes restantes, apds a imersdo, foram
secos a 55°C em estufa, até obter peso constante (JOUKI et al., 2013). O resultado

expresso em porcentagem (%) foi calculado com a equacéo (7):

massa inicial (g)—-massa final (g)

SA% =

x 100 @)

massa inicial (g)

3.7.3 Permeabilidade a vapor de agua (PVA)

A PVA foi medida de acordo com Gheribi et al. (2018), com algumas
modificacdes. Cada amostra de filme foi colocada vedando uma célula de permeacao
(becker 50mL), contendo cerca de 15 g de carbonato de célcio. Os sistemas, bem vedados,
foram acondicionados em dessecador contendo solucdo saturada de cloreto de sédio (75%
umidade relativa), a uma temperatura de 25 °C. Os sistemas foram pesados durante 7 dias,
em intervalos fixos de tempo. A PVA foi expressa em g mm/m? d kPa, calculada a partir
da equacéo (8):

TTVAx X
PVA = —= (8)

Em que, TTVA (g/m 2 d) ¢ a taxa de transmissdo de vapor de agua definida como
a mudangca de peso em funcéo do tempo (g/d) (calculada por regresséo linear (R? > 0,99)),
e dividida pela area de transferéncia (m?); X (mm) ¢ a espessura do filme; Ap (kPa) é a
diferenca da pressdo parcial do vapor de agua ao longo do filme ( Ap = p (RH2 — RHy)
= 2,38 kPa, onde p ¢ a pressao de vapor de saturacdo da dgua a 25 °C, RH 2 = 75% ¢ RH
1 =0%).

3.8 Caracterizacéo Optica e microestrutural dos filmes

3.8.1 Cor e transparéncia

A medicdo da cor foi realizada com uso de um colorimetro (COLOR
ANALYZER, RGB-1002) em sistema RGB. Foram realizadas 10 medi¢Ges em cada
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filme (GHERIBI et al., 2018). Os resultados foram convertidos para valores CIE
(Commission International de I’Eclairage) L*a*b*, utilizando o website publico
EasyRGB (ALVARENGA; MOTTIN; AYRES, 2016), 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 conversao.

A transparéncia foi determinada de acordo com Han e Floros (1997). Os filmes
foram cortados em forma retangular e colocados em cubeta de quartzo no
espectrofotdmetro UV-VIS, e o comprimento de onda obtido na regido de 600 nm. A

transparéncia dos filmes foi calculada por meio da equacao (9):
A ., logT
Transparéncia: — 9)

Em que, T é a transmitancia (%) e x é a espessura do filme em mm.
3.8.2 Microscopia eletronica de varredura

A morfologia da superficie dos filmes foi observada por microscopia eletrénica
de varredura (MEV) usando um microscopio eletrénico de varredura (3400N SEM, S),
sob as condicdes padrdo de alto vacuo, a uma tensdo de 5 kV. As amostras de filmes

foram pulverizadas com particulas de ouro para contraste da imagem.
3.9 Propriedades mecanicas e espessura dos filmes
3.9.1 Resisténcia a tensdo

A resisténcia a tensdo (RT) dos polimeros foi medida utilizando uma maquina de
teste universal (Modelo AEL-A-50, Brasil, Sdo Paulo), de acordo com Gheribi et al.
(2018). Tiras de biofilmes (60 mm x 20 mm) foram testadas a uma velocidade de 100
mm.min usando uma bragadeira dupla, e o valor de resisténcia a traco foi fornecido

pelo software da maquina de teste.

3.9.2 Espessura
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A espessura do biofilme (mm) foi medida com um micrémetro (modelo ProGage).
As medigdes foram feitas em dez posigdes diferentes de cada amostra (GHERIBI et al.,
2018).

3.10 Propriedades térmicas

As amostras foram submetidas aos testes termogravimétricos para avaliar as taxas
de perda de peso. Para isso, as amostras foram introduzidas em uma termobalanca
(METLLER TOLETDO, TGA2). As analises ocorreram em uma faixa de temperatura de
35-600°C e uma taxa de aquecimento de 20 °C.min™, sob atmosfera de nitrogénio a

50mL.min.

3.11 Andlise estatistica

Os dados foram submetidos a anélise de variancia (ANOVA), e as médias
submetidas ao teste de Tukey a 5%. A analise estatistica foi obtida por meio do software
R versdo 4.1.3. Os gréficos foram elaborados no Origin (software para graficos e
analises). Os dados foram submetidos também & analise de componentes principais
(PCA), a partir de dados padronizados para detectar possiveis relacdes entre 0s
tratamentos e as variaveis respostas. Os resultados de PCA foram representados em
gréfico de espaco bidimensional (biplot), contendo os escores dos dois primeiros

componentes baseados na matriz de correlagdes, juntamente com os autovetores.
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4 RESULTADOS

Os dados de temperatura do ar, chuva, irrigacdo, umidade relativa e velocidade do
vento registrados durante o periodo experimental estdo representados na figura 2. Devido
ao menor volume de chuvas durante a época seca, a irrigacdo foi aplicada com maior
frequéncia. Essa época foi caracterizada também por temperatura e velocidade do vento
mais elevadas e menor umidade relativa. Nas épocas chuvosa-seca e chuvosa, a tendéncia
foi de menor temperatura e velocidade do vento, maior quantidade de chuva e umidade

relativa.

Figura 2 - CondigBes meteoroldgicas e disponibilidade hidrica via irrigacdo durante o
periodo experimental

80 - B chuva (mm) m T°C 4 U, (mis) 4 80
T B (rrigagéo (mm) @ UR (%) £
£ 60 H60 E
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C 40- 140G,
5 ©
= Re)
O 201 120 =
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As linhas vermelhas indicam a data de cada colheita. Fonte: Elaborada pela autora.

4.1 Efeito de clones e época de colheita nas propriedades da mucilagem e do filme

de palma forrageira

As propriedades fisico-quimicas e tecnoldgicas da mucilagem da palma forrageira
foram afetadas pelos fatores isolados clones e época de colheita dos cladddios e, ou, por
suas interacGes (p < 0,05). O fator clone afetou todas as varidveis, com excecao do teor
de carboidratos sollveis totais (CST) e da capacidade de retencdo de 6leo (CRO). A

maioria das propriedades tambem foram modificadas pelo fator época de colheita, com
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excecdo do teor de compostos fendlicos (CFT) e o teor de sédio (Na*). A interacdo clone
e época de colheita foi decisiva na variagdo dos valores de acidez titulavel total (ATT),
pH, teor de potassio (K*), condutividade elétrica (CE), capacidade de retencdo de agua
(CRA) e densidade (Tabela 2).

Tabela 2 - Resumo da analise de variancia dos efeitos de clone e da época de colheita
sobre as propriedades fisico-quimicas e tecnoldgicas da mucilagem de palma forrageira

Quadrado médio

F.VvV G.L
RM CST CFT ATT pH Na*
Clone (C) 1 1,15%* 1,36ns 0,0009* 9,48* 0,06** 0,1*
Epoca (E) 2 0,51** 982,25** 0,0001ns 31,37** 0,31** 0,06ns
CxE 2 0,14ns 8,66ns 0,0001ns 1,4* 0,03** 0,1ns
Erro; 0,02 3,73 0,0000 0,74 0,00 0,01
Erro 0,04 16,13 0,0001 0,31 0,00 0,04
CV1 (%) 19,37 5,42 8,8 11,97 0,74 15,44
CV2 (%) 30,43 11,26 11,98 7,77 0,95 35,78
FV GL Quadrado médio
K* CE CRA CRO Den
Clone (C) 1 149,9** 0,0009** 720,84** 0,14ns 0,0004*
Epoca (E) 2 195,64** 0,0031** 77,98** 1,62* 0,0010**
CxE 2 132,29** 0,0018** 371,89** 0,29ns 0,0009**
Erro 1 0,41 0,0000 11,03 1,07 0,0000
Erro 0,26 0,0001 3,77 0,39 0,0000
CV1 (%) 6,8 3,46 10,93 16,35 3,9387
CV2 (%) 54 7,91 6,39 9,87 4,6074

F.V: fonte de variacdo; G.L: grau de liberdade; CV: coeficiente de variagdo; RM: rendimento de
mucilagem; CST: carboidratos sollveis totais; CFT: compostos fendlicos totais; ATT: Acidez
titulavel total; pH: potencial hidrogenidnico; Na*: Sodio; K*: potéassio; CE: condutividade
elétrica; CRA: capacidade de retencdo de agua; CRO: capacidade de retencdo de dleo; Den:
densidade. **: p < 0,01; *: p < 0,05; ns: ndo significativo ao nivel de 5% pelo teste de Tukey.
Fonte: Elaborada pela autora.

MIU foi o clone que apresentou maior valor de RM, porém com menores
magnitudes de CFT e Na* do que o clone OEM (p < 0,05). Em relacdo as épocas de
colheita, 0 maior RM foi notado na época seca, quando se constatou maiores valores de
CST, juntamente com a época Chuvosa-Seca, mas menores valores de CRO, igualmente

com a época chuvosa (Tabela 3).

Tabela 3 - Propriedades fisico-quimicas e tecnolégicas da mucilagem de cladddios de
palma forrageira colhidos em diferentes épocas (efeitos simples)

Clone RM CST CFT Na* CRO
MIU 085+0,37a 3542+937a 0,0583+0,01b 052+011b 6,41+084a
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OEM 0,41+0,24b 3589%+10,7a 0,0707+0,01a 065+0,26a 6,26+0,63a
Epoca RM CST CFT Na* CRO
Chuvosa-seca 04+0,11b 43,49+287a 0,0625+0,00a 050+0,16a 6,66+x0,47a

Seca 09+0,39a 4049+495a 0,0623+0,0la 058+024a 582+096hb

Chuvosa 06+040b 2298+219b 0,0687+0,0la 0,67+02la 6,52+040ab
Os resultados foram expressos em média + desvio padrdo. Resultados seguidos pelas mesmas
letras na coluna ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (p < 0,05). RM: rendimento
de mucilagem (%); CST: carboidratos sollveis totais (g.100g™ MS); CFT: compostos fenélicos
totais (g de acido galico.100g* MS); Na*: teor de sdédio (g.100g™* MS): CRO: capacidade de
retencédo de 6leo (g de 6leo. gt MS). Fonte: Elaborada pela autora.

O pH da mucilagem dos dois clones foi maior na época chuvosa, quando se
observou maior teor de K* e CE para o clone OEM, e maior ATT para os clones MIU e
OEM. A capacidade de retencdo de agua (CRA) da mucilagem de MIU foi maior em
relacdo a OEM nas épocas seca e chuvosa. Por outro lado, a comparacdo desse resultado
entre as estagbes para cada clone mostra que para MIU a média de CRA foi
significativamente maior na estacdo seca, todavia, nessa mesma época foi registrado o
menor valor médio de CRA para o clone OEM. A densidade da mucilagem de MIU néao
foi diferente entre as épocas de colheita dos cladodios, enquanto na mesma comparagao

para o clone OEM, o maior valor médio ocorreu na estagdo seca (Tabela 4).

Tabela 4 - Propriedades fisico-quimicas e tecnolégicas da mucilagem de cladodios de
palma forrageira colhidos em diferentes épocas (efeitos de interacao)

, ATT pH
Epoca
MIU OEM MIU OEM
Chuvosa- 6,29 + 0,84Ab 6,7 = 0,00Ab 5,00 £ 0,03 Ab 5,02 £ 0,01Ab
Seca 5,03 + 0,00 Bc 6,29 + 0,84Ab 4,88 +0,01Ac 4,65+ 0,01Bc
Chuvosa 8,38 £ 0,00 Ba 10,48 + 0,84 Aa 52+0,1Aa 5,11 £+ 0,03 Ba
Epoca K CE
P MIU OEM MIU OEM
Chuvosa- 8,32+ 0,36 Ba 10,61+ 0,57 Ab 0,1130 + 0,00 Ba 0,1265 + 0,00Ab
Seca 5,16 +0,22 Ac 3,73 +0,36Bc 0,1260 + 0,01 Aa 0,1076 + 0,00 Bb
Chuvosa 7,26 +0,7 Bb 21,4 +0,7Aa 0,1308 + 0,01 Ba 0,1732 + 0,02 Aa
. CRA Den
Epoca
MIU OEM MIU OEM
Chuvosa- 29,79+ 1,6 Ac 28,24 + 0,46 Aa 0,1038 + 0,01 Aa 0,1099 + 0,01 Ab
Seca 41,47 + 3,18 Aa 14,87 +1,2 Bb 0,1071 + 0,01 Ba 0,1368 + 0,00 Aa

Chuvosa 36,31 + 3,98 Ab 31,59 + 1,56 Ba 0,1059 £ 0,00 Aa 0,0933 £ 0,00 Bc
Os resultados foram expressos em média + desvio padrdao. Resultados seguidos pelas mesmas
letras maiuscula na linha e mindscula na coluna ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey
(p <0,05). ATT: acidez titulavel total (% acido malico); pH: potencial hidrogeniénico; K*: teor
potassio (g.100g™* MS); CE: condutividade elétrica (CE, uS.cm™); CRA: capacidade de retencéo
de agua (g de agua. g MS); Den: densidade (g.ml*). Fonte: Elaborada pela autora.
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Todos os filmes produzidos foram homogéneos, lisos, flexiveis e de facil
manuseio, (Figura 3). E possivel visualizar uma tendéncia de tons mais escuros nos filmes
de OEM.

Figura 3 - Filmes de mucilagem de palma forrageira clone Miuda (Nopalea
cochenillifera (L.) Salm-Dyck) (A, B, C) e Orelha de Elefante Mexicana (Opuntia
stricta (Haw.) Haw.) (D, E, F); colhidas em trés épocas do ano no semiarido brasileiro:
chuvosa-seca (A, D); seca (B, E) e chuvosa (C, F)

Chuvosa-seca Seca Chuvosa

MIU

OEM

Fonte: Elaborada pela autora.

O clone e a estagdo de colheita modificaram a microestrutura da superficie dos
filmes. As amostras de filmes produzidos com mucilagem de MIU apresentaram uma
matriz com mais poros (Figuras 4 A, B, C e E) rugosidade (Figura 4 D) e microfissuras
(Figura 4 F). Filmes de mucilagem de OEM apresentaram menor quantidade de poros

(Figuras G, H e I) e microestrutura mais lisa e compacta (Figuras 4 J, K e L).

Figura 4 - Microscopia eletronica de varredura (MEV) da superficie dos filmes de
mucilagem de palma forrageira clone Miuda (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck)
(A, B, C, D, E, F) e Orelha de Elefante Mexicana (Opuntia stricta (Haw.) Haw.) (G,
H, 1, J, K, L); colhidas em trés épocas do ano no semiarido brasileiro: chuvosa-seca (A,
D, G, J); seca (B, E, H, K); chuvosa (C, F, I, L). Ampliacdes de 85x (A, B, C, G, H, I)
e 500x (D, E, F, J, K, L)
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Fonte: Elaborada pela autora.

Os fatores isolados clones e época de colheita dos cladodios e, ou, suas interacdes
afetaram as propriedades Opticas, fisico-quimicas e mecanicas dos filmes (p < 0,05), com
excecdo apenas do teor de umidade (TU). O fator clone afetou os pardmetros de cor L* e
b*, a transparéncia (TP) e a propriedade fisico-quimica de permeabilidade ao vapor de
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agua (PVA). O fator época de colheita influenciou os parametros de cor a* e b*, a TP, a

propriedade fisico-quimica de solubilidade em &gua (SA), a propriedade mecénica de

resisténcia a tensdo (RT) e a espessura (ESP) dos filmes. A interacdo dos fatores foi

significativa para o valor b* da analise de cor, a TP, a SA, a ESP e a RT (Tabela 5).

Tabela 5 - Resumo da analise de variancia dos efeitos de clone e da época de colheita
sobre as propriedades de filmes de mucilagem de palma forrageira

Quadrado médio

F.V GL L* a* b* TP ESP
Clone (C) 1 769,19** 27,54ns 116,56** 5,95%* 0, 0000ns
Epoca (E) 2 103,95* 52,16* 32,95** 8,8** 0,0225**

CxE 2 35,88ns 0,91ns 17852* 7,85%* 0,0056**
Erro ; 14,84 0,43 0,91 0,09 0,0004
Erro , 18,96 0,82 3395 0,25 0,0008
CV1 (%) 5,79 84,58 4,92 4,86 6,1365
CV2 (%) 6,54 116,37 9,49 8,11 8,353
Quadrado médio

F.V GL TU SA PVA RT
Clone (C) 1 1,06ns 37,2ns 1340,27* 42,51ns
Epoca (E) 2 2,06ns 188,58** 52,45ns 519,35**

CxE 2 9,43ns 64,01** 120,71ns 375,22**
QMErro 4 2,43 4,94 50,6 20,09
QMETrro0 ; 2,45 5,08 70,86 43,76
CV1 (%) 10,37 6,06 18,05 12,11
CV2 (%) 10,42 6,15 21,36 17,88

F.V: fonte de variagdo; G.L: grau de liberdade; CV: coeficiente de variagdo; L*: luminosidade; a*:
coordenada de cor do vermelho ao verde; b*: coordenada de cor do amarelo ao azul; TP:
transparéncia; ESP: espessura; TU: teor de umidade; SA: solubilidade em &gua; PVA:
permeabilidade ao vapor de agua; RT: resisténcia a tensdo. **: p < 0,01; *: p < 0,05; ns: ndo
significativo ao nivel de 5% pelo teste de Tukey. Fonte: Elaborada pela autora.

O clone MIU exibiu maior valor de L* em relacdo ao clone OEM (p < 0,05). Em

comparagdo com as épocas de colheita, a maior L* foi verificada na época chuvosa,

quando se constatou também maiores valores de a*. O menor valor médio de PVA

ocorreu nos filmes do clone OEM (Tabela 6).

Tabela 6 - Propriedades dos filmes produzidos com mucilagem de cladddios de palma
forrageira colhidos em diferentes épocas (efeitos simples)

Clone L* a* TU PVA
Midda 72,19+561a 044+143a 15,24+ 1,63 a 46,88 +£9,85a
Orelha 60,87 + 4,98 b 1,12+0,74a 14,82+22a 31,93+5,08b
Epoca L* a* TU PVA
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Chuvosa-seca 62,46 £7,14 b 1,01 +£0,33 ab 1446+211a 42,18 £ 11,57 a
Seca 67,8+ 8,93 ab -0,12+1,12b 152+159a 37,13+6,57 a
Chuvosa 69,33 +6,15a 145+128a 15,43+ 2,08 a 38,9+13,88a

Os resultados foram expressos em média + desvio padrdo. Resultados seguidos pelas mesmas
letras na coluna ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (p < 0,05). L*: luminosidade;
a*: coordenada de cor do vermelho ao verde; TU: teor de umidade (%); PVA: permeabilidade
ao vapor de agua (g mm.m2d kPa). Fonte: Elaborada pela autora.

O b* foi um parametro da avaliacdo de cor influenciado pela interacao dos fatores,
mas o clone OEM apresentou b* maior em relagdo a MIU em todas as épocas. (Tabela 7)
Maior espessura juntamente com menor transparéncia aconteceram nas épocas seca €
chuvosa para o clone MIU, esse padrdo também foi notado para o filme de OEM na
estacdo chuvosa (Tabela 7). Filmes de MIU exibiram menor SA em relacdo ao de OEM
nas épocas seca e chuvosa. A época chuvosa-seca apresentou 0s maiores valores de SA
para os dois clones, juntamente com época chuvosa no clone OEM (Tabela 7). O clone
OEM apresentou filmes com maior RT em comparac¢do com MIU na época chuvosa, além
disso, verificou-se que a época seca resultou no menor valor médio de RT para o filme de
OEM (Tabela 7).

Tabela 7 - Propriedades dos filmes produzidos com mucilagem de cladddio de palma
forrageira colhidos em diferentes épocas (efeitos de interacdo)

. b* TP
Epoca
MIU OEM MIU OEM
Chuvosa-seca 19,29 + 1,13Aa 20,33 +3,16Ab 6,47 +0,23Aa 6,66 + 0,37 Ab
Seca 14,52 + 1,52Bb 19,93 + 0,61Ab 5,3+0,46 Bb 8,565 + 0,59Aa
Chuvosa 17,84 + 1,49Bab 2461 +148Aa 5,18+ 0,66Ab 4,73 + 0,50Ac
3 ESP SA
Epoca
MIU OEM MIU OEM
Chuvosa-seca 0,29 + 0,02Ab 0,28 + 0,01Ab 43,41 + 3,70Aa 39,41 +1,47Ba
Seca 0,35+ 0,02Aa 0,3+0,01Bb 29,15+ 1,26Bc 34,27 + 2,22Ab
Chuvosa 0,36 + 0,04Ba 0,42 + 0,05Aa 33,77 £ 1,81Bb 40,13 £ 1,15Aa
, RT
Epoca
MIU OEM
Chuvosa-seca 42,57 + 1,89Aa 39,87 + 8,50Aa
Seca 31,49 + 3,74Aa 23,94 + 4 59Ab
Chuvosa 32,96 + 8,97Ba 51,19 + 8,98Aa

Os resultados foram expressos em média + desvio padrdo. Resultados seguidos pelas mesmas
letras maiuscula na linha e mindscula na coluna nédo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey
(p < 0,05). b*: coordenada de cor do amarelo ao azul; TP: transparéncia; ESP: espessura (mm);
SA: solubilidade em &gua (%); RT: resisténcia a tensdo (MPa). Fonte: Elaborada pela autora.
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As temperaturas de degradacédo e a massa residual dos filmes foram obtidas pelas
curvas de termogravimetria (TGA) (Figura 5A) e termogravimétrica derivada (DTG)
(Figura 5B). Quatro estagios de degradacdo podem ser observados na faixa de 35 a 600
°C. As temperaturas iniciais (T onset), maximas (T max), finais (T endset) e a perda de
massa (PM) de cada estagio de degradacédo sdo apresentadas na tabela 8. O estagio | de
degradacdo teve pico maximo de degradacdo entre 100 e 106 °C, e perda de massa
variando de 14 a 23% entre os tratamentos. As T max no estagio Il variaram entre 230 e
250 °C. O estagio Il ocorreu logo em seguida, com perda de massa variando entre 71 e
77%. O estagio IV ndo foi observado no filme OEM na época chuvosa; e o clone MIU,

na época seca, teve perda de massa de 84% ao final da degradacgéo (Tabela 8).

Figura 5 - Curvas TGA (A) e DTG (B) de filmes de mucilagem de palma forrageira
clones Milda (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck) (MIU) e Orelha de Elefante
Mexicana (Opuntia stricta (Haw.) Haw.) (OEM) colhidas em trés épocas do ano no
semidrido brasileiro
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Fonte: Elaborada pela autora.

Tabela 8 - Pardmetros térmicos dos filmes de mucilagem de palma forrageira clones
Miuda (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck) (MIU) e Orelha de Elefante Mexicana
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(Opuntia stricta (Haw.) Haw.) (OEM) colhidas em trés épocas do ano no semiarido
brasileiro: chuvosa-seca, seca e chuvosa

Amostras
Estégios de degradagéo MIU MIU MIU OEM OEM
Chuvosa-seca  Seca Chuvosa  Chuvosa-seca  Chuvosa
T onset 35 35 35 35 35
T max 101 100 102 96 106
! T endset 151 151 145 148 158
PM (%) 17 15 18 14 23
T onset 151 151 145 148 158
. T max 230 232 231 222 250
T endset 283 281 282 280 280
PM (%) 56 52 55 50 60
T onset 283 281 282 280 280
" T méax 304 305 305 301 300
T endset 367 367 377 367 367
PM (%) 74 78 76 71 77
T onset 479 466 476 476 -
v T max 498 496 494 500 -
T endset 517 517 515 518 -
PM (%) 80 84 81 78 -

PM: perda de massa (%); T: temperatura (°C). Fonte: Elaborada pela autora.

O espectro de FTIR dos filmes (Figura 6) foi semelhante ao registrado em estudos
anteriores (GHERIBI et al., 2018; RODRIGUEZ-GONZALEZ et al., 2014). Esses
espectros fornecem uma impressao digital quimica dos materiais, relacionando suas
frequéncias de absorgdo com as frequéncias de absor¢do conhecidas das ligagfes (FOX
et al., 2012). A ampla banda em torno de 3342 cm™ corresponde ao estiramento OH dos
grupos dalcool e 4acido carboxilico-OH envolvidos em pontes de hidrogénio
intermoleculares (FOX et al., 2012; GHERIBI et al., 2018; GHERIBI; HABIBI;
KHWALDIA, 2019), demonstrando afinidade dos biofilmes por moléculas de agua
(SILVA et al., 2019). As bandas de absor¢gdo em 2932 e 2885 correspondem a vibragoes
assimétricas e simétricas, respectivamente, da ligacdo CH ou CHa. O alongamento dessas
bandas representa a presenca de celulose na formulagéo do filme (THIVYA et al., 2021).
A baixa intensidade do pico de absor¢do em 1730 é atribuida as vibrag6es de estiramento
C=0 dos grupos carboxilicos. O surgimento dos picos 1625 e 1418 s&o atribuidos ao
estiramento COO- assimétrico e simétrico caracteristico dos sais de acidos carboxilicos
presentes na mucilagem (FOX et al., 2012; RODRIGUEZ-GONZALEZ et al., 2014). Um

conjunto de picos foi observado em 1370, 1321 e 1244, e corresponde a vibracdo de C—H
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ou O—H (GHERIBI et al., 2018). O pico intenso em 1030 € caracteristico de
polissacarideos e representa a vibragdo de C—O—C ou C—O—H (THIVYA et al., 2021).

Figura 6 - Espectro de infravermelho (FTIR) de filmes de mucilagem de palma
forrageira, clones Milda (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck) (MIU) (A) e Orelha
de Elefante Mexicana (Opuntia stricta (Haw.) Haw.) (OEM) (B), colhidas em trés
épocas do ano no semiarido brasileiro
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Fonte: Elaborada pela autora.

A analise de componentes principais (PCA) foi realizada comparando 0s
autovalores dos dois primeiros componentes (PC e PC2) para os tratamentos empregados,
variaveis meteoroldgicas e todas as caracteristicas avaliadas na mucilagem e no filme
(Figura 7). Para o PC1, a variagdo foi explicada com maior contribui¢do das variaveis
meteoroldgicas: chuva (0,90), irrigacdo (-0,87) e velocidade do vento (-0,82); e das
caracteristicas ATT (0,95), CE (0,90), K (0,92), RT (0,83), a* (0,83), pH (0,81), CST (-
0,77), densidade (-0,74), espessura (-0,77) e b* (0,73). Assim, os tratamentos OEM
chuvosa, OEM seca e MIU seca, que contribuiram em maior parte com a varia¢do do
PC1, podem ser relacionados a essas caracteristicas. Com base na distribuicdo dos
tratamentos no PC1, o clone OEM colhido na época chuvosa apresentou mucilagem com
maiores ATT, CE, K, pH e menor densidade e filmes com maior RT, a* e b*,
caracteristicas que foram associadas ao maior volume de chuvas e menor velocidade do
vento, enquanto para os clones MIU e OEM, na época seca, ocorreu 0 oposto. A época

de transicdo ficou proxima ao centro do grafico, representando uma contribuicao pequena
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para a explicacdo da variagdo no PC1. O PC2 foi caracterizado com maiores contribuicfes
das varidveis: temperatura média (0,93), temperatura méxima (0,90), temperatura minima
(0,83), umidade relativa (-0,82), SA (-0,82), RM (0,75), L (0,72), e espessura (0,65). De
acordo com a distribuicdo dessas variaveis no PC2, os clones MIU e OEM, na época de
transicdo chuvosa-seca, foram associados a mucilagem com maior SA e menor RM, e
filmes com menor L e espessura relacionados com menores temperatura ambiental e UR.
O maior RM e menor SA, por outro lado, observado no clone MIU, na época seca, pode

ser associado a maiores temperaturas ambientais e menor UR.

Figura 7 - Biplot dos dois primeiros componentes principais (PC1 ¢ PC2) com base
em caracteristicas da mucilagem e do filme de palma forrageira, avaliando o efeito de
clone, época de colheita e das varidveis meteorologias
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Temperatura minima (Tmin), Temperatura média (Tmed); Temperatura maxima (Tmax);
Umidade relativa média (URmed); Chuva; Irrigacdo (irrig);Velocidade do vento (U2);
rendimento de mucilagem (RM); Sodio (Na); Potassio (K); Condutividade elétrica (CE);
Potencial hidrogenionico (pH); Carboidratos soluveis totais (CST); Acidez total titulavel
(ATT); Compostos fendlicos totais (CFT); Capacidade de retengdo de agua (CRA); Capacidade
de retencdo de 6leo (CRO);: Densidade (Den); Espessura (Esp); Teor de umidade (TU);
Solubilidade em agua (SA); Transparéncia (Tp);Permeabilidade ao vapor de agua (PVA);
Resisténcia a tensdo (RT); Luminosidade (L); Coordenada de cor do vermelho ao verde (a);
Coordenada de cor do amarelo ao azul (b). Fonte: Elaborada pela autora.

4.2 Efeito de clones e horario de colheita nas propriedades da mucilagem e do filme

de palma forrageira
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O teor de CST e CE da mucilagem nédo foram afetadas significativamente (p <
0,05) pelos fatores clones e horério de colheita. Por outro lado, 0 RM e as demais
propriedades fisico-quimicas analisadas, variaram significativamente (p < 0,05) em
funcdo do clone estudado (Tabela 9). Quanto ao horario de colheita dos cladodios, as
principais variaveis influenciadas foram a ATT, o pH, os teores de Na* e K*, a CRA, a
CRO e a densidade. No que diz respeito a interacdo dos fatores clone e horario de colheita,
as variaveis CFT, ATT, K*, CRA e densidade foram influenciadas (p < 0,05) (Tabela 9).

Tabela 9 - Resumo da analise de variancia dos efeitos de clone e do horério de colheita
sobre as propriedades fisico-quimicas e tecnoldgicas da mucilagem de palma forrageira

Quadrado médio

F.VvV G.L

RM CST CFT ATT pH Na*
Clone (C) 1,59** 10,63ns 0,0051** 4,39% 0,08** 0,8*
Horario (H) 1 0,08ns 35,87ns 0,0006ns 39,6** 0,42** 0,05ns
CxH 0,03ns 11,93ns 0,0011* 4,39% 0,01ns 0,05ns
Erro ; 0,02 28,26 0,00 0,18 0,00 0,06
Erro , 0,02 18,05 0,0001 0,41 0,00 0,02
CV1 (%) 18,42 21,72 7,51 5,33 0,61 33,27
CV2 (%) 20,12 17,36 13,81 8,15 1,30 18,02
Quadrado médio
FV Gl K* CE CRA CRO Den
Clone (C) 1 376,17** 0,0027ns 322,47** 0,68** 0,0001*
Horério (H) 1 151,91** 0,0003ns 27,07* 2,63* 0,0003*
CxH 1 78,94** 0,001ns 751,17** 0,08ns 0,0003*
Erro ; 0,18 0,0003 9,14 0,01 0,0000
Erro 1,26 0,0004 3,75 0,42 0,0000
CV1 (%) 3,78 11,15 8,58 1,47 2,45
CV2 (%) 9,98 13,03 5,49 10,56 4,24

F.V: fonte de variacdo; G.L: grau de liberdade; CV: coeficiente de variagdo; RM: rendimento de
mucilagem; CST: carboidratos sollveis totais; CFT: compostos fendlicos totais; ATT: Acidez
total titulavel; pH: potencial hidrogenibnico; Na+: Sédio; K+: potassio; CE: condutividade
elétrica; CRA: capacidade de retencdo de agua; CRO: capacidade de retengdo de 6leo; Den:
densidade. **: p < 0,01; *: p < 0,05; ns: ndo significativo ao nivel de 5% pelo teste de Tukey.

Fonte: Elaborada pela autora.

O RM do clone MIU foi maior em relacdo a OEM, independente do horario de
colheita (Tabela 10). Maior pH juntamente com menor teor de Na* foram registrados para
mucilagem de MIU (Tabela 10). Em termos de CRO, a mucilagem de OEM exibiu maior
resultado. O horario de colheita também foi significativo para a CRO, com a colheita as
6h obtendo melhor resultado (Tabela 10).
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Tabela 10 - Propriedades fisico-quimicas e tecnologicas da mucilagem de cladddios de
palma forrageira colhidos em diferentes horérios (efeitos simples)

Clone RM CST pH Na* CE CRO

MIU 0,99+0,20a 23,66+4,84a 539+02la 050+0,11b 0,1347+£0,02a 5,91+0,76b

OEM 0,36+0,13b 25,29+4,14a 5,25+0,15b 0,95+0,23a 0,1609 +£0,02a 6,32 + 0,44a

Horario RM CST pH Na* CE CRO
6h 0,60 +0,40a 22,98+2,19a 516+0,08b 0,67+0,21a 0,1520+0,03a 6,52 +0,40a
20h  0,75+0,34a 2597+567a 548+0,11a 0,78+0,36a 0,1437+0,02a 5,71+ 0,58b

Os resultados foram expressos em média + desvio padrdo. Resultados seguidos pelas mesmas
letras na coluna n&o diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (p < 0,05). RM: rendimento
de mucilagem (%); CST: carboidratos sollveis totais (g.100g? MS); pH: potencial
hidrogenidnico; Na*: teor de sodio (g.100g™* MS); CE: condutividade elétrica (CE, uS.cm™);
CRO: capacidade de retencdo de 6leo (g de 6leo. g MS). Fonte: Elaborada pela autora.

Em relagéo ao teor de CFT, a mucilagem de OEM exibiu maiores valores em
comparacdo com MIU nos dois horarios de colheita avaliados (Tabela 11). Além disso, a
colheita as 20h incrementou o teor de CFT na mucilagem de OEM (Tabela 11). Maior
ATT foi observada na colheita as 6h para os dois clones estudados. Ademais, na
comparacao entre os clones nesse mesmo horario, a mucilagem de OEM apresentou maior
ATT juntamente com maior teor de K* (Tabela 11) Houve diferenca significativa na
CRA, sendo o maior valor para o clone MIU encontrado na colheita as 6h, enquanto para
o clone OEM a colheita as 20h exibiu maior média de CRO, acompanhada com maior

densidade da mucilagem (Tabela 11).

Tabela 11 - Propriedades fisico-quimicas e tecnoldgicas da mucilagem de cladéddios de
palma forrageira colhidos em diferentes horéarios (efeitos de interacéo)

, . CFT ATT
Horario
MIU OEM MIU OEM
6h 0,0592 + 0,00Ba 0,0782 + 0,01Ab 8,38 + 0,00Ba 10,48 + 0,84Aa
20h 0,055 + 0,0Ba 0,1074 + 0,02Aa 6,29 + 0,84Ab 6,29 + 0,84Ab
- K* CRA
Horério
MIU OEM MIU OEM
6h 7,26 +0,70Ba 21,4 +0,70Aa 36,31 + 3,98Aa 31,59 + 1,56Bb
20h 5,54 + 0,80Ba 10,8 £ 1,34Ab 25,21 +1,76Bb 47,89 + 0,61Aa
L. Den
Horario
MIU OEM
6h 0,1059 + 0,00Aa 0,0933 + 0,00Bb
20h 0,1060 + 0,01Aa 0,1094 + 0,00Aa

Os resultados foram expressos em média + desvio padrdo. Resultados seguidos pelas mesmas
letras maiuscula na linha e mindscula na coluna ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey



44

(p <0,05). CFT: compostos fendlicos totais (g de acido galico.100g™ MS); ATT: acidez titulavel
total (% acido malico); K*: teor potéssio (g.100g* MS); CRA: capacidade de retengdo de agua
(g de 4gua. g* MS); Den: densidade (g.ml?). Fonte: Elaborada pela autora.

Os filmes produzidos com mucilagem de palma forrageira colhida as 6 e 20h
também exibiram aparéncia homogénea (Figura 8), amostras com superficies lisas,

flexiveis e de facil manuseio.

Figura 8 - Filmes de mucilagem de palma forrageira clone
Miuda (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck) (A, B) e
Orelha de Elefante Mexicana (Opuntia stricta (Haw.) Haw.)
(C, D); colhidas as 6h (A, C) e 20h (B, D)

6:00h 20:00h

MIU

OEM

Fonte: Elaborada pela autora.

Diferencas entre os tratamentos foram mais perceptiveis pela visualizacdo das
micrografias, os filmes produzidos com mucilagem do clone MIU colhido as 6h
apresentaram mais poros e fissuras (Figura 9 A e E). Amostras obtidas as 20h, também
apresentaram algumas irregularidades na superficie como rugosidades e separagdo de
fases (Figura 9 B e F). Por outro lado, o filme de OEM produzido com mucilagem colhida
as 6h apresentou uma superficie mais lisa e homogénea (Figura 9 C e G), enquanto a

amostra da colheita as 20h exibiu mais poros (Figura 9 D e H).



45

Figura 9 - Microscopia eletronica de varredura (MEV) da superficie dos filmes de
mucilagem de palma forrageira clone Miuda (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck)
(A, B, E, F) e Orelha de Elefante Mexicana (Opuntia stricta (Haw.) Haw.) (C, D, G,
H); 6h (A, E, C, G); 20h (B, F, D, H). Aumentos de 85x (A, B, C, D) e 500x (E, F, G,

85 x

122

500 x

Fonte: Elaborada pela autora.

Os parametros de cor L* e b*, assim também como a SA e a RT foram
significativamente (p < 0,05) influenciados pelo fator clone. O fator horério de colheita
afetou os parametros a* e b* e a RT. A interacdo dos fatores clone e horario foi
significativa na diferenca das varidveis L*, SA, e PVA (Tabela 12).

Tabela 12 - Resumo da andlise de variancia dos efeitos de clone e do horario de colheita
sobre propriedades de filmes de mucilagem de palma forrageira

Quadrado médio

FV G.L L* a* b* TP ESP
Clone (C) 1 96,53* 3,66ns 98,31** 0,12ns 0,0012ns
Horério (H) 1 0,2ns 6,41* 56,4** 0,26ns 0,0025ns
CxH 1 139,83* Ons 13,07ns 0,32ns 0,0049ns
Erro ; 3,1 0,56 0,84 0,05 0,0002
Erro , 10,82 0,95 2,38 0,2 0,0016
CV1 (%) 2,53 92,42 4,74 4,55 3,8362
CV2 (%) 4,74 119,57 7,98 8,77 10,63
Quadrado médio
FV GL TU SA PVA RT
Clone (C) 1 0,54ns 52,17* 242,19ns 1193,88**

Horério (H) 1 21,97ns 4,61ns 25,13ns 1757,08**
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CxH 1 4,48ns 30,22* 685,26** 3,62ns
Erro ¢ 2,73 1,95 103,93 16,49
Erro » 4,02 2,78 19,89 14,58
CV1 (%) 9,95 3,72 27,08 12,85
CV2 (%) 12,08 4,45 11,85 12,08

F.V: fonte de variacdo; G.L: grau de liberdade; CV: coeficiente de variacdo; L*: luminosidade; a*:
coordenada de cor do vermelho ao verde; b*: coordenada de cor do amarelo ao azul; TP;
transparéncia; ESP: espessura; TU: teor de umidade; SA: solubilidade em &gua; PVA:
permeabilidade ao vapor de agua; RT: resisténcia a tensdo. **: p < 0,01; *: p < 0,05; ns: ndo
significativo ao nivel de 5% pelo teste de Tukey. Fonte: Elaborada pela autora.

Os parametros a* e b* da analise cor foram maiores no horario de colheita as 6h.
na comparacao entre os clones, o b* foi maior para MIU (Tabela 13). Ndo houve diferenca
entres os tratamentos paraa TP, a espessura e o TU (Tabela 13). O maior resultado médio
de RT ocorreu no filme de OEM (Tabela 13). O horério de colheita também foi decisivo
para o resultado de RT, pois a colheita as 6h resultou em uma média significativamente

maior em comparagdo com a colheita as 20h (Tabela 13).

Tabela 13 - Propriedades de cor, transparéncia, espessura de filmes produzidos com
mucilagem de cladddios de palma forrageira colhidos em diferentes horarios. (efeitos
simples)

Clone a* b* TP ESP TU RT

MIU 034+137a 16,87+1,66b 517+044a 0,37+0,03a 16,42+2,89 22,96+ 12,36b

OEM 129+0,75a 21,83+3,17a 5,00+045a 0,39+0,05a 16,79+ 1552 40,24+ 14,43a

Horério a* b* TP ESP TU RT
6h 145+128a 21,23+387a 4,96+059 0,39+0,05a 15,43+2,08a 42,08+1281a
20h  0,18+0,65b 17,47+1,96b 5,21+0,14a 0,36+0,02a 17,77 +1,83a 21,12+ 10,79b

Os resultados foram expressos em média + desvio padrdo. Resultados seguidos pelas mesmas
letras na coluna ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey (p < 0,05). a*: coordenada de
cor do vermelho ao verde; b*: coordenada de cor do amarelo ao azul; TP: transparéncia; ESP:
espessura (mm); TU: teor de umidade (%); RT: resisténcia a tensdo (MPa). Fonte: Elaborada
pela autora.

O resultado de L* do filme de MIU foi mais elevado na colheita as 6h, mas para
o clone OEM ocorreu o0 inverso, com a maior L* observado no filme de cladddio colhidos
as 20h (Tabela 14). A diferenca na SA e na PVA entre filmes dos dois clones ocorreu na
colheita as 6h, na qual foi observada maior SA e menor PVA para OEM (Tabela 14).
Ademais, houve o aumento da SA e reducao da PVA de MIU na colheita as 20h, enquanto
para OEM colhido as 20h a PVA aumentou (Tabela 14).
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Tabela 14 - Valores médios das propriedades de filmes de mucilagem em funcédo do
clone e horério de colheita de cladddios de palma forrageira (efeitos de interacao)

, . L* SA
Horario
MIU OEM MIU OEM
6h 74,74 + 2,68Aa 63,92 + 1,76Bb 33,77 £ 1,81Bb 40,13 £ 1,15Aa
20h 69,06 + 4,82Aa 70,06 + 0,80Aa 37,59 £ 1,54Aa 38,45 + 1,08Aa
L. PVA
Horério
MIU OEM
6h 49,34 +12,17Aa 28,47 + 3,30Bb
20h 33,74 £ 6,09Ab 39,05 + 2,69Aa

Os resultados foram expressos em média + desvio padrdo. Resultados seguidos pelas mesmas
letras maitscula na linha e minuscula na coluna ndo diferem estatisticamente pelo teste de Tukey
(p <0,05). L*: luminosidade; SA: solubilidade em agua (%); PVA: permeabilidade ao vapor de
agua (g mm/m2 d kPa). Fonte: Elaborada pela autora.

Para a degradacéo térmica dos filmes de mucilagem de palma forrageira colhida
as 6 e 20h os estagios de degradacdo também foram observados na faixa de 35 a 600 °C
(Figura 10), as temperaturas inicias (T onset), maximas (T max), finais (T endset) e a
perda de massa (PM) sdo apresentadas na tabela 15. Os estagios de degradagdo foram
semelhantes aos descritos anteriormente. Os filmes do clone OEM, ndo apresentaram o

estagio IV nos dois horérios de colheita estudados.
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Figura 10 - Curvas TGA (A) e DTG (B) de filmes de mucilagem de palma forrageira
clones Miuda (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck) (MIU) e Orelha de Elefante
Mexicana (Opuntia stricta (Haw.) Haw.) (OEM) colhidas as 6 e 20h

100

A

— MIU 6h
—— MIU 20h
—— OEM 6h
—— OEM 20h

Fonte: Elaborada pela autora.
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Tabela 15 - Pardmetros térmicos dos filmes de mucilagem de palma forrageira clones
Miuda (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck) (MIU) e Orelha de Elefante Mexicana
(Opuntia stricta (Haw.) Haw.) (OEM) colhidas as 6 e 20h

Amostras

Estagios de degradacéo MIU MIU OEM OEM
6h 20h 6h 20h

T onset 35 35 35 35

T max 102 97 106 105

! T endset 145 141 158 157

PM (%) 18 26 23 24

T onset 145 141 158 157

y T max 231 218 250 222
T endset 282 250 280 244

PM (%) 55 54 60 45

" T onset 282 250 280 244
T max 305 300 300 302
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T endset 377 366 367 366
PM (%) 76 80 77 78
T onset 476 450
T max 494 473
v T endset 515 509
PM (%) 81 85

PM: perda de massa (%); T: temperatura (°C). Fonte: Elaborada pela autora.

O espectro FTIR dos filmes de palma forrageira colhida em horéario diferentes
(Figura 11) apresentou 0s mesmos grupos quimicos descritos anteriormente, entretanto,
a intensidade de absorbancia dos picos foi maior em filmes produzidos com mucilagens
colhidas as 20h.

Figura 11 - Espectro de infravermelho (FTIR) de filmes de mucilagem
de palma forrageira, clones Miuda (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-
Dyck) (MIU) (A) e Orelha de Elefante Mexicana (Opuntia stricta
(Haw.) Haw.) colhidas as 6 e 20h
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Fonte: Elaborada pela autora.

A comparacéo dos autovalores dos dois primeiros componentes (PC e PC2) para
0s tratamentos empregados, e todas as caracteristicas avaliadas na mucilagem e no filme
mostrou que para o PC1, a variacdo foi explicada com maior contribuicdo das variaveis
b* (0,99), K+ (0,99), CE (0,93), espessura (0,93), RT (0,92), transparéncia (-0,92),
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densidade (-0,91), a* (0,89), ATT (-0,87), RM (-0,86) e CRO (-0,78). O clone OEM
colhido as 6h contribuiu em maior parte com a variagdo do PC1 podendo ser relacionado
com mucilagem de maiores, K+, CE, menores densidade, ATT, e CRO e filmes de maior
espessura, RT, b* e menor transparéncia. O PC2 foi caracterizado com maiores
contribuicdes das variaveis CST (0,86), TU (0,79), Na (0,77), CFT (0,77) e SA (0,68).
Considerando as maiores contribuicdes dos tratamentos MIU 6h e OEM 20h para
variacdo do PC2, os maiores teores de CST, Na, e CFT da mucilagem e os maiores TU e
SA dos filmes foram associados a MIU 6h, ja para OEM 20h aconteceu o oposto (Figura
12).

Figura 12 - Biplot dos dois primeiros componentes principais (PC1 ¢ PC2) com base
em caracteristicas da mucilagem e do filme de palma forrageira, avaliando o efeito de
clone e hora de colheita
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Rendimento de mucilagem (RM); Sodio (Na); Potassio (K); Condutividade elétrica (CE);
Potencial hidrogenionico (pH); Carboidratos soluveis totais (CST); Acidez total titulavel
(ATT); Compostos fendlicos totais (CFT); Capacidade de retengdo de agua (CRA); Capacidade
de retengdo de o6leo (CRO); Densidade (Den); espessura (Esp); Teor de umidade (TU);
Solubilidade em &gua (SA); Transparéncia (Tp);Permeabilidade ao vapor de agua (PVA);
Resisténcia a tensdo (RT); Luminosidade (L); Coordenada de cor do vermelho ao verde (a);
Coordenada de cor do amarelo ao azul (b). Fonte: Elaborada pela autora
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5 DISCUSSAO

A mucilagem de palma forrageira é um biopolimero que sofre influéncia, dentre
outros fatores, da cultivar, da época e do horario de colheita. Contudo, nenhum estudo
ocorreu de forma abrangente a ponto de relacionar esse fendmeno a producéo dos filmes
biodegradaveis. Assim, neste estudo investigou-se o efeito desses fatores na mucilagem
e relacionou-se com as propriedades fisico-quimicas e tecnoldgicas dos filmes
biodegradaveis formados a partir desse material. Os resultados confirmaram o efeito dos
fatores estudados sobre a producdo de mucilagem e adicionaram informacdo para o
desenvolvimento de filmes poliméricos de mucilagem.

Inicialmente, vale destacar a influéncia do clone e da época de colheita na
producdo de mucilagem. A mucilagem do cacto do género Opuntia é frequentemente
relatada em estudos de filmes biodegradaveis e revestimento comestivel, e sabe-se que
periodos quentes e secos aumentam seu rendimento (DU TOIT et al., 2020). Essa
tendéncia foi observada para os dois clones avaliados no presente estudo, contudo,
destaca-se a capacidade do género Nopalea de proporcionar maior rendimento de
mucilagem (Tabela 3; Tabela 10). Por meio da PCA (Figura 7), essa caracteristica foi
associada a temperatura mais elevada e menor volume de chuvas.

A mudanca no teor de carboidratos também foi atribuida & sazonalidade
(MESSINA et al., 2021), pois a producdo de mucilagem mudou de acordo com a
pluviosidade da 4rea (SAENZ; SEPULVEDA; MATSUHIRO, 2004) e foi maior nas
épocas seca e chuvosa-seca (Tabela 3). O maior acimulo de carboidratos na mucilagem,
nos espacos intercelulares e na parede celular mantém o gradiente de potencial hidrico e
garante 0 movimento da dgua para os tecidos fotossintéticos (GOLDSTEIN et al., 1991),
agindo como um mecanismo de protecdo da planta (SAENZ; SEPULVEDA;
MATSUHIRO, 2004). Entretanto, como o cultivo recebeu irrigacdo durante a época seca
(Figura 2), mantendo a capacidade de campo em 80% da evapotranspiracdo da cultura,
podemos supor que 0 excesso de agua fornecido pela chuva foi responsavel pela
diminuicdo do teor de carboidratos e que a &gua fornecida em quantidade adequada pela
irrigacdo, juntamente com a maior velocidade do vento na época seca, foram as condi¢des
para maior acimulo de carboidratos.

A menor densidade da mucilagem observada nas épocas chuvosa e chuvosa-seca
para o clone OEM (Tabela 4) é um comportamento atribuido a maior desuniformidade e

a desorganizagdo das particulas da mucilagem nos meses mais chuvosos, caracteristica
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que também foi relatada por Du Toit et al., 2019. A capacidade de retencdo de agua e de
6leo estdo relacionadas com a estrutura quimica dos polissacarideos componentes, além
de outros fatores, como pH, porosidade e tamanho de particula (ELLEUCH et al., 2011).
O pH mais alto observado na mucilagem colhida as 20h (Tabela 10) pode ter influenciado
0 aumento da capacidade de retencao de agua do clone OEM (Tabela 11). Entretanto, essa
tendéncia néo foi observada para MIU, que teve maior capacidade de retengdo de 4gua na
mucilagem colhida as 6h. Portanto, outros fatores como a composicao e a estrutura das
moléculas de carboidratos podem ter influenciado essa diferenca.

A menor densidade observada no clone OEM colhido as 6h indica que as
particulas sdo mais porosas (Tabela 11), 0 que aumentou a area de superficie e contribuiu
para 0 aumento da capacidade de retencdo de 6leo (Tabela 10). Assim, o pé de mucilagem
extraido as 6h pode demonstrar melhores propriedades hidrofobicas. Naturalmente, a
propriedade hidrofilica dos polissacarideos limita sua capacidade de fornecer as funcbes
desejadas para a sua aplicacdo como pelicula comestivel (DEL-VALLE et al., 2005).
Portanto, o aumento das propriedades hidrofobicas pode favorecer a utilizacdo da
mucilagem para tal aplicacao.

O teor de K* e o teor de acido malico foram induzidos na colheita diurna, em
ambos os clones (Tabela 11). Isso ocorreu devido ao metabolismo CAM presente na
palma forrageira, que permite que estdbmatos abram-se a noite para a fixacdo de CO,
enguanto o acido malico é sintetizado e acumula-se nos cladodios (DU TOIT et al., 2020).
Esse acumulo de acido malico também contribuiu para que o pH da mucilagem colhida
as 6h fosse menor (Tabela 10).

O maior teor de compostos fenélicos da mucilagem de OEM em relacdo a MIU,
especialmente na colheita as 20h (Tabela 3; Tabela 11), foi um comportamento relatado
anteriormente (ARAUJO et al., 2021; SOUSA et al., 2022). Sabe-se que o actimulo de
metabdlitos secundarios depende de fatores biGticos e abi6ticos (ASTELLO-GARCIA et
al., 2015). Essa pode ser uma estratégia fisiologica para prevenir a oxidagéo por radicais
livres em plantas expostas ao estresse (DUBEUX et al., 2021). Dessa forma, o aumento
do teor de compostos fenolicos observado na mucilagem da colheita noturna pode
significar que houve o acumulo desses compostos durante o dia como uma forma de
proteger a planta contra estresses.

A partir da observacdo de mudancas nas propriedades da mucilagem em funcgéo
dos clones, épocas e horarios de colheita, verificou-se variacdes nas caracteristicas dos

filmes produzidos. No que diz respeito aos parametros de cor, observou-se que os filmes
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com menor L* (Tabela 6) e maior b* (Tabela 7), ou seja, mais escuros e amarelados, séo
associados a mucilagens de OEM que apresentaram maior teor de compostos fenélicos
(Tabela 3). Em relacdo a maior espessura no filme OEM da estagdo chuvosa (Tabela 7),
notou-se uma associacdo com a menor densidade da mucilagem (Tabela 4). 1sso pode ser
devido ao teor de sélidos da solucdo formadora de filme, (ARAUJO et al., 2018)
representado aqui pelo maior volume de mucilagem na amostra devido a menor
densidade.

A espessura do filme € um parametro importante para determinar as propriedades
fisicas dos filmes (MONJAZEB MARVDASHTI; KOOCHEKI; YAVARMANESH,
2017). Observou-se que em filmes de MIU das épocas chuvosa-seca, chuvosa e OEM da
época chuvosa 0 aumento da espessura implicou em redugdo proporcional da
transparéncia, que foi acompanhada também do aumento da pigmentacdo amarela
(Tabela 7). Peliculas com menor transparéncia sdo boas para restringir a passagem de luz
por meio da matriz do filme e podem encontrar aplicagfes interessantes para 0
revestimento de produtos alimenticios sensiveis & luz (OLIVEIRA et al., 2019). Além
disso, a transparéncia reduzida representa uma maior compactacdo da cadeia polimérica
(SABERI et al., 2016) verificada no filme de OEM da época chuvosa, no qual foi
registrada menor transparéncia e maior resisténcia a tensdo (Tabela 7).

As micrografias dos filmes produzidos (Figura 4; Figura 9) foram importantes
para caracterizar a microestrutura das amostras e perceber sua influéncia em propriedades
como o comportamento mecanico e a permeabilidade. Filmes de OEM que apresentaram
uma matriz com menor irregularidade tiveram uma reducdo da permeabilidade ao vapor
de agua (Tabela 6) e aumento da resisténcia a tensdo (Tabela 7). Essa caracteristica pode
ser associada ao seu maior teor de compostos fenolicos (Tabela 3), pois a interacdo
intermolecular entre a matriz do filme e os polifendis reduz a superficie rugosa e 0s poros
(THIVYA et al., 2021).

A solubilidade em &gua é uma importante propriedade dos filmes. Algumas
aplicacdes, como embalagem de alimentos, podem exigir menor solubilidade em &gua
para aumentar a integridade do produto e resisténcia a &gua (TURHAN; SAHBAZ, 2004).
A menor solubilidade dos filmes em agua na época seca (Tabela 7) relacionou-se
negativamente com as temperaturas mais elevadas dessa época (Figura 7). Filmes
produzidos com mucilagem colhida as 20h podem ter um carater mais hidrofilico, isso
percebe-se ao analisar o aumento da solubilidade em agua do filme de MIU e da

permeabilidade ao vapor de 4gua de OEM colhidos as 20h (Tabela 14). Essa informagéo
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é confirmada pela observacéo de que a intensidade do pico absorbancia dos grupos alcool
e acido carboxilico—OH (Figura 11) envolvidos em pontes de hidrogénio intermoleculares
é maior, expressando maior quantidade de grupos hidroxilas livres capazes de ligar-se a
mais moléculas de 4gua e aumentar a SA nessas amostras colhidas as 20h (MONJAZEB
MARVDASHTI; KOOCHEKI; YAVARMANESH, 2017).

Filmes e revestimentos comestiveis a base de carboidratos apresentam uma alta
permeabilidade a agua (NAJERA-GARCIA et al., 2018), devido ao seu carater hidrofilico
(JOUKI et al., 2013). Para essa aplicacao, no entanto, é necessario que a permeabilidade
ao vapor de agua da pelicula seja a mais baixa possivel, oferecendo protecéo e diminuindo
a transmissdo de umidade entre a atmosfera e o alimento (DAVOODI et al., 2020).
Verificou-se uma menor permeabilidade nos filmes de OEM (Tabela 6) que pode ser
atribuida a superficie mais uniforme, com menos poros e fissuras desses filmes (Figura 4
G, H, I, J, Ke L), tornando menor a difusdo de vapor de agua. Da mesma forma, houve
uma associacao com a presenca de mais poros e fissuras no filme de MIU colhido as 6h
(Figura 9), com o consequente aumento da permeabilidade (Tabela 14).

Outros fatores, como a interacdo de grupos funcionais da matriz polimérica,
podem afetar esses valores. Nesse sentido, verificou-se a relagdo do maior teor de
compostos fendlicos de OEM (Tabela 3) com a sua microestrutura mais compacta (Figura
4) e com a reducdo da permeabilidade (Tabela 6), pois a interagdo intermolecular entre
os componentes do filme e os polifendis reduz a superficie rugosa e os poros (THIVYA
et al., 2021). Por outro lado, na avaliacdo do horario de colheita notou-se que o0 aumento
de compostos fendlicos na mucilagem de OEM colhido as 20h n&o foi efetivo na reducédo
da permeabilidade. Nesse caso, a correlacdo obtida da PCA (Figura 7) mostrou uma
associacdo entre a reducdo da condutividade elétrica e o teor de K*, com aumento da
permeabilidade.

Os materiais de embalagem de alimentos devem ser capazes de oferecer boas
propriedades mecanicas, a fim de preservar a integridade do alimento (GHERIBI et al.,
2019). Normalmente, a resisténcia a tensdo € um parametro usado para refletir a
propriedade mecanica dos filmes. Ela representa a tensdo maxima que um material pode
suportar enguanto € esticado ou puxado antes de romper (SAURABH et al., 2015). Sabe-
se que os polissacarideos constituem materiais interessantes para o desenvolvimento de
filmes (GHERIBI et al., 2019). Entretanto, curiosamente a maior resisténcia obtida no
filme de OEM da época chuvosa (Tabela 7) foi associada com seu menor teor de

carboidratos (Tabela 3), como também relatado por Matheus et al. (2021), que
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observaram que a alta concentracdo de acucares em filmes a base de caqui resultou em
menor resisténcia. 1sso sugere que as altas interagdes intermoleculares entre os polimeros
e plastificante geram cadeias poliméricas livres, enfraquecendo as forgas intermoleculares
e consequentemente aumentando a mobilidade molecular (MARTELLI et al., 2013;
SANDOVAL et al., 2019).

As informac0es obtidas a partir dessa analise sugeriram que a formulagdo precisa
ter a quantidade de plastificantes ajustada ao teor de carboidratos para um nivel ideal de
interacdo entre os componentes dos filmes. Para a formulacdo usada no presente estudo,
a quantidade de carboidratos da mucilagem do clone OEM, colhido na estacdo chuvosa,
ajustou-se melhor para a producao de um filme com maior resisténcia a tensdo. Apesar
do teor de carboidratos de MIU e OEM terem sido estatisticamente iguais (Tabela 3), a
resisténcia de MIU foi menor em comparacdo a OEM na época chuvosa (Tabela 7).
Portanto, € provavel que haja diferenca na composicao de carboidratos entre os clones,
pois as propriedades do filme de mucilagem estdo fortemente ligadas também a
composicao dos carboidratos (GHERIBI et al., 2018).

Além disso, outras propriedades da mucilagem podem ter influenciado esse
resultado. Verificou-se uma relacdo entre a diminuicdo de K* na mucilagem de MIU na
época seca (Figura 7), diminuicdo de K™ na mucilagem de OEM na colheita as 20h (Figura
12) e a reducdo de resisténcia a tensdo nesses casos. Outra propriedade associada ao
desempenho mecanico do filme € o pH. Verificou-se que a época seca foi a condicdo que
0 pH da mucilagem dos dois clones estudados manteve-se abaixo de 5 (Tabela 4),
desfavorecendo a producéo de filmes por causar repulsdo intermolecular (ESPINO-DIAZ
etal., 2010).

Para entender a estabilidade térmica dos filmes foi realizada a analise
termogravimétrica. No primeiro estagio de degradacdo (Figura 5 e Tabela 8), que
corresponde a volatilizacdo da umidade (SILVA et al., 2019), observou-se que o clone
OEM na epoca chuvosa registrou a maior temperatura maxima de degradacéo. Esse
resultado sinaliza que as moléculas de dgua estavam mais aderidas a matriz polimérica,
provavelmente devido as maiores interagdes intermoleculares e menos grupos hidroxilas
livres. O mesmo ocorreu no estagio Il, que é atribuido a degradacdo do glicerol
(INIGUEZ-MORENO et al., 2021). A degradacdo desse filme encerrou-se com a menor
perda de massa no estagio 11, que ¢ atribuido a degradacao dos principais componentes
do filme, como os polissacarideos (QUINTERO-GARCIA et al., 2021). Para as demais

amostras, o estagio IV foi observado. Essa fase é atribuida a degradacdo oxidativa de
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residuos de carbono e minerais presentes na amostra (SILVA et al., 2019). O filme de
MIU na época seca chegou ao final da degradacdo com a maior perda de massa. Na
avaliacdo dos efeitos do horéario de colheita, observou-se uma reducdo da estabilidade
térmica das amostras colhidas as 20h, pela reducéo da temperatura maxima de degradacéo
de MIU e OEM nos estagios Il e 1ll, e pelo aumento da perda de massa (Figura 10 e
Tabela 15).

Os dados mostraram que as caracteristicas dos filmes foram significativamente
influenciadas pelos fatores estudados, em decorréncia das mudangas na composicao
fisico-quimica da mucilagem. Os filmes com pigmentacdo mais escura e amarela foram
associados a mucilagens com maiores teores de compostos fendlicos. A maior
solubilidade em &gua do filme de MIU e maior permeabilidade do filme de OEM colhidos
as 20h foi atribuida ao aumento da propriedade hidrofilica da mucilagem devido a maior
quantidade de grupos hidroxilas livres. A maior resisténcia a tensdo obtida foi relacionada
a composicao com menor teor de carboidratos na mucilagem de OEM, colhida na época
chuvosa.

Vantagens foram proporcionadas com a melhoria da permeabilidade pela
microestrutura homogénea e compacta dos filmes de OEM. Para o intervalo de
temperatura avaliado na degradacdo térmica, observou-se que a perda de massa foi maior
no clone MIU na época seca, enquanto o clone OEM resistiu a maiores temperaturas nos
estagios iniciais. No que diz respeito ao horario de colheita, notou-se melhor estabilidade

térmica nos filmes de mucilagens colhidas as 6h.
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6 CONCLUSOES

No presente estudo, os clones, épocas e horarios de colheita foram avaliados a fim
de compreender a influéncia desses fatores nas propriedades fisico-quimicas e
tecnoldgicas da mucilagem, bem como nas caracteristicas Opticas, fisico-quimicas,
mecanicas, térmicas e microestruturais dos filmes obtidos. O filme de OEM da época
chuvosa exibiu melhores propriedades mecénicas, de barreira a gua, de microestrutura e
estabilidade térmica. Isso fornece maior flexibilidade ao agricultor no fornecimento de
matéria-prima para a industria, pois nesse periodo as regides semiaridas possuem maior
diversidade de material vegetal para uso em forragens; enquanto os filmes da época seca
exibiram melhores propriedades hidrofdbicas, pela reducdo da solubilidade em agua. A
colheita as 6h proporcionou melhoras nas condi¢cbes mecanicas, de permeabilidade e de

estabilidade térmica dos filmes, de ambos os clones estudados.
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