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RESUMO

Cactaceas dos géneros (Opuntia spp. € Nopalea spp.) produzem mucilagem, um complexo
fitoquimico formado principalmente por carboidratos e outras macromoléculas e substancias
inorganicas, com varias utilizacbes na indlstria. No entanto, varios artigos publicados,
recentemente, mostraram que as propriedades fisico-quimicas e tecnolégicas dos biofilmes séo
moduladas pelo manejo ambiental e agronémico. Assim, o referido estudo foi realizado para
investigar o efeito de diferentes laminas de irrigacdo nas propriedades fisico-quimicas da
mucilagem e de seus filmes biopoliméricos Para isso, cladodios de dois clones: Ipa (Nopalea
cochenillifera (L.) e orelha de elefante mexicana (OEM) (Opuntia stricta (Haw.)Haw.) foram
colhidos na area experimental da Universidade Federal Rural de Pernambuco sob quatros
laminas de irrigacdo 0% da evapotranspiracdo (controle), 40% da evapotranspiracdo, 80% da
evapotranspiracdo e 120% da evapotranspiragdo. A mucilagem foi extraida e suas
caracteristicas fisico-quimicas foram avaliadas. Posteriormente, a mucilagem foi hidratada e
seca em estufa para obtengdo dos filmes biopoliméricos. Foram estudadas as propriedades
fisico-quimicas, Opticas e mecanicas e macro e micro-estruturais. O genotipo OEM apresentou

maiores valores de rendimento, acidez titulavel, carboidratos sollveis totais, composto



fendlicos totais e potéssio, menores valores de pH, condutividade elétrica, fosforo e sddio. Os
filmes biopoliméricos de OEM exibiu melhores propriedades mecanicas, de barreira a agua, de
microestrutura e estabilidade térmica em relacdo ao genoétipo IPA. O genoétipo OEM, quando
submetido, as menores laminas de irrigacao apresentaram uma microestrutura mais homogénea
e compacta, tornando-o mais resistente a ruptura. Foi possivel observar que filmes
biopoliméricos com maior resisténcia a tracao estdo relacionados com a mucilagem de menor
acidez titulavel total e maiores valores de pH e condutividade elétrica. Observou-se que 0s
gendtipos cultivados com a lamina maxima de agua (120% da ETc) a mucilagem de ambos
genoétipos apresentou: menores valores de acidez titulavel total, condutividade elétrica,
potéssio, fosforo, pH, carboidratos totais; o filme biopolimérico exibiu maiores propriedade: de
barreira a agua, microestrutural e estabilidade térmica e menor resisténcia a tracdo. 1sso séo
caracteristicas indesejaveis para a industria de filmes biopoliméricos. Assim, o intervalo de 0%
a 80% da evapotranspiragéo torna-se mais indicado no cultivo de palma forrageira, OEM, para
fins de aplicagdo de filmes biopoliméricos para industria de embalagens biodegradaveis.

Palavras-chave: Filmes biopoliméricos. Lamina de Irrigacdo. Nopalea. Opuntia. Mucilagem.
FTIR. MEV.

ABSTRACT

Cactaceae of the genera (Opuntia spp. and Nopalea spp.) produce mucilage, a phytochemical
complex formed mainly by carbohydrates and other macromolecules and inorganic substances,
with several uses in industry. However, several recently published articles have shown that the
physical-chemical and technological properties of biofilms are modulated by environmental
and agronomic management. Thus, this study was carried out to investigate the effect of
different irrigation depths on the physicochemical properties of the mucilage and its
biopolymeric films. For this, cladodes from two clones: Ipa (Nopalea cochenillifera (L.) and
Mexican elephant ear (MEE) (Opuntia stricta (Haw.)Haw.) were harvested in the experimental
area of the Rural Federal University of Pernambuco under four irrigation depths 0% of
evapotranspiration (control), 40% of evapotranspiration, 80% of evapotranspiration and 120%
of evapotranspiration The mucilage was extracted and its physical-chemical characteristics
were evaluated. Subsequently, the mucilage was hydrated and dried in an oven to obtain
biopolymeric films. The physical-chemical, optical and mechanical, and macro and micro-
structural properties were studied. MEE showed higher values of yield, titratable acidity, total

soluble carbohydrates, total phenolic compounds and potassium, lower values of pH,



phosphorus and sodium electrical conductivity. MEE biopolymer films exhibited better
mechanical, water barrier, microstructure and thermal stability properties compared to the IPA
genotype. The MEE genotype, when subjected to lower irrigation depths, presented a more
homogeneous and compact microstructure, making it more resistant to rupture. It was possible
to observe that biopolymeric films with greater tensile strength are related to mucilage with
lower total titratable acidity and higher pH and electrical conductivity values. It was also
verified that the genotypes cultivated with the maximum water depth (120% of ETc) the
mucilage of both genotypes, presented lower values of total titratable acidity, electrical
conductivity, potassium, phosphorus, pH, total carbohydrates, the biopolymer film exhibits
higher property, water barrier, microstructural and thermal stability and lower tensile strength.
These are undesirable characteristics for the biopolymer film industry. Thus, the range of 0%
to 80% of evapotranspiration becomes more indicated in the cultivation of cactus pear, MEE,

for the purpose of applying biopolymeric films for the biodegradable packaging industry.

Keywords: Biopolymeric films. Irrigation Blade. Nopal. Opuntia. Mucilage. FTIR. MEV.
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1 INTRODUCAO

A maioria dos plasticos sintéticos de origem petroquimica apresentam resisténcia a
degradacdo apOs seu descarte. Dessa forma, estdo em conflito direto com as praticas
sustentaveis. Com o0 aumento das preocupacdes ambientais, torna-se importante buscar
solugdes de embalagens sustentiveis. O desenvolvimento de materiais ecolégicos com
polimeros biodegradaveis esta logrando um interesse crescente, especialmente para utilizacéo
em embalagens (GHERIBI et al., 2019). Além disso, o desenvolvimento de biopolimeros a
partir de subprodutos e residuos agricolas é uma tendéncia global e um dos principais desafios
do novo milénio (GHERIBI et al., 2018).

Um biopolimero que tem sido amplamente estudado é a mucilagem de palma forrageira
(Opuntia spp. e Nopalea spp.), planta da familia das cactaceas, devido suas propriedades
funcionais e seu potencial no prolongamento da vida Util e na preservacdo da qualidade dos
alimentos (GHERIBI; KHWALDIA, 2019). As mucilagens, ou hidrocoldides naturais, sao
polissacarideos complexos de fluxo elastico, com capacidade de formar rede molecular,
propriedade de barreira ao oxigénio e Oleo, solubilidade em &agua, comportamento de
geleificacédo e propriedade emulsificante que permite sua aplicacdo industrial (DE ANDRADE
VIEIRA et al., 2021; GHERIBI et al., 2018). Portanto, constituem-se materiais interessantes
para o desenvolvimento de filmes para embalagens biodegradaveis (GHERIBI et al., 2019).

A palma forrageira possui grande importancia nas regides semiaridas do Nordeste
brasileiro, pela sua ampla disponibilidade e por apresentar excelente resisténcia climatica,
suportando alta insolacdo, solos pobres e baixa pluviosidade (ANDRADE VIEIRA et al.,
2021), apresentando grande extensibilidade de uso, por exemplo, na alimentacdo animal.
Apesar disso, as concentragdes e caracteristicas da mucilagem de palma forrageira dependem
do gendtipo (DU TOIT et al., 2019), de variacdes ambientais e do horario de colheita
(ARAUJO et al., 2021; SOUZA et al., 2022). Essas variacbes causam diferencas no
rendimento, viscosidade e na estabilidade fisico-quimica da mucilagem de diferentes clones de
palma forrageira. Além disso, essa instabilidade dificulta a padronizacdo de formulagdes de
uma cadeia polimérica mais estavel, bem como o seu uso como material de embalagem mais
autébnoma, ou com adicdo de coadjuvantes que fortalecam a cadeia poliméerica (ANDRADA,
2022).

A producdo de mucilagem pode ser afetada por variages sazonais (MESSINA et al.,
2021). Com base na classificacdo do regime hidrico do semiérido brasileiro realizada por

Queiroz et al. (2020), a época chuvosa tem precipitacdo pluvial média de 323 mm e a época
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seca tem precipitacdo de 1 mm, o que influencia em alterac6es nas propriedades fisico-quimicas
da mucilagem. Isso foi observado no trabalho de Pinheiro (2023), no qual a estacdo chuvosa ou
a transicdo chuvosa-seca, produzem filmes biopoliméricos de melhor qualidade. A partir dessas
evidéncias, acredita-se que a hidratacdo dos cladddios como consequéncia da irrigacdo € um
fator ambiental fortemente ligado & qualidade de filmes biopoliméricos. Assim, a
disponibilidade de agua para a planta de palma forrageira altera as propriedades fisioquimicas
da mucilagem e, consequentemente, afetam as propriedades tecnologicas do filme
biopolimérico, podendo haver uma lamina de irrigacdo no semiarido brasileiro no qual
proporcionara melhores propriedades tecnoldgicas ao filme biopolimérico. Além disso, essa
anuéncia na disponibilidade de agua pode ser especifica para cada gen6tipo de palma forrageira.

Portanto, o presente estudo teve como objetivo identificar 1dminas de irrigacéo
adequadas para a producdo de cladddios de palma forrageira dos géneros Nopalea e Opuntia,

destinados a obtencdo de mucilagem para fins industriais, como uso em filmes biopoliméricos.

2 MATERIAL E METODOS

2.1 Localizacdo da area de estudo e condi¢Ges meteoroldgicas

O estudo foi desenvolvido na Universidade Federal Rural de Pernambuco/ Unidade
Académica de Serra Talhada — UFRPE/UAST, no “Centro de Referéncia Internacional de
Estudos de Agrometeorologia de Palma e outras Plantas Forrageiras”, municipio de Serra
Talhada, Pernambuco, Brasil (Latitude 7°56°20” Sul; Longitude 142 38°17°31” Oeste e Altitude
499 m) (Figura 1).
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Figura 1 — Localizag&o das areas experimentais do Centro de Referéncia Internacional
de Estudos de Agrometeorologia de Palma e outras Plantas Forrageiras - CentroRef
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Fonte: Imagem do proprio autor.

O clima da regido, segundo a classificacdo de Koppen, ¢ classificado como BSwh’
(ALVARES et al., 2013), apresenta precipitacdo pluvial média de 642 mm ano™ e demanda
atmosférica acima de 1.800 mm ano, com valores médios anuais de temperatura e umidade
relativa do ar de 24,8 °C e 63%, respectivamente (SILVA et al., 2015). (Figura 2)
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Figura 2 — Condigdes meteoroldgicas e disponibilidade hidrica via irrigacéo e
precipitacdo durante o periodo experimental
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Fonte: Imagem do prdprio autor.

O solo local é classificado como Cambissolo Haplico esta Eutréfico Tipico, conforme
o Sistema Brasileiro de Classificagdo de Solos (SANTOS et al.,, 2018), sendo suas

caracteristicas fisico-quimicas descritas na (Tabela 1).



Tabela 1 — Caracteristicas fisico-quimicas do solo da area experimental
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Caracteristicas quimicas

Prof. CEes C MO P K Na Ca Mg \V

mS pH CTC
(cm) cm? gkg? gkg! mgdm? ---- cmolc dm3 ---- %
0-10 0,87 6,9 5,8 10,02 78,11 1,28 0,04 4,0 1,60 74 93,5
10-20 0,52 6,7 4,8 8,28 66,51 0,74 0,03 4,5 2,20 8,2 91,2

Caracteristicas fisicas
Densidade Porosidade Particula

Prof.

---------- g CmP ——-nnmm (%) e R
(cm) Solo Particula Total Areia total Silte Argila
0-10 1,58 2,43 34,80 833,3 128,4 38,3
10-20 1,60 2,53 36,71 830,4 118,8 50,8

CEes — Condutividade elétrica do estrato de saturacéo do solo; MO — Matéria organica; CTC — Capacidade de
troca de cétions; V — saturagao por bases.

Fonte: Elaborada pelo autor.

2.2 Cultivo de clones de palma forrageira sob diferentes regimes hidricos

Neste experimento foi analisado um ciclo de palma forrageira compostos por dois clones

(OEM e IPA) submetidos a quatro regimes hidricos baseados na evapotranspiracdo da cultura
— ETc (0% - sequeiro; 40% - déficit hidrico moderado; 80% - déficit hidrico leve; 120% -

regime hidrico superior ao requerimento hidrico da cultura).

2.3 Manejo no campo das plantas

Na implantagdo da area experimental foram realizadas préaticas de aracdo, gradagem e

sulcagem, além dos manejos de adubacéo, irrigacdo e controle de plantas daninhas ao longo do

periodo experimental.

O plantio da palma forrageira foi realizado obedecendo a um alinhamento, paralelo entre

os cladddios e perpendicular entre as fileiras, sendo enterrados 50% do comprimento total dos
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mesmos. Para as adubagdes manteve-se o padrdo com a realizacdo do manejo no inicio de cada
ciclo experimental. A lamina de irrigacdo a ser aplicada serd com base na evapotranspiracdo da
cultura (ETc) principal (i.e., a palma forrageira), cujo Kc é de 0,52, conforme Queiroz et al.
(2016). A agua utilizada para a irrigacdo das culturas é advinda de um poco artesiano, com
condutividade elétrica de 1,62 dS m™. Para a determinac&o da evapotranspiracdo de referéncia
(ETo), utilizou-se 0 método de Penman-Monteith, parametrizada conforme o Boletim 56 da
FAO (ALLEN et al., 1998). Os dados meteorologicos (temperatura maxima, minima e média
do ar (°C dia™); umidade relativa média, maxima e minima do ar (% dia™); radiag&o solar global
(MJ m2 dial); velocidade do vento (m s dia™) e precipitagdo pluviométrica (mm diat) foram
obtidos a partir de uma estacdo meteorolégica automatizada, localizada a ~20 m da area
experimental, pertencente ao Instituto Nacional de Meteorologia (INMET).

A agua utilizada foi proveniente de um poco artesiano localizado a aproximadamente
50 metros das areas experimentais e possui classificagdo do tipo C3S1, sendo considerada dgua
de alta salinidade (RICHARDS, 1954), com condutividade elétrica média de 1,62 dS m™e pH
6,84, concentragdo de sddio e potassio média de 168,66 mg L™ e 28,17 mg L%, respectivamente.
O controle de pragas e plantas daninhas foram e serdo efetuados sempre que necessario. A
irrigacdo foi realizada por meio de sistema de gotejamento, com emissores espagados a 0,20 m
e vazdo de 2,25 L h, a uma pressdo de 1 atm. O manejo de irrigacéo foi realizado em trés dias

da semana, nas segundas, quartas e sextas-feiras no periodo da manha.

2.4 Obtencdo da mucilagem

A mucilagem foi obtida através de dois gendtipos de palma forrageira, IPA (Nopalea
cochenillifera (L.) Salm-Dyck) e Orelha de elefante mexicana (Opuntia stricta (Haw.) Haw)
(OEM) (Figura 1C, D). Ambos foram colhidos de uma area de cultivo experimental da
UFRPE/UAST (Figura 1B), com tamanho médio para o gen6tipo OEM 18,4 cm de largura x
1,2 cm de espessura x 31,6 de comprimento, IPA 11,4 cm largura x 1,49 cm espessura X 26 cm
de comprimento.

Foram pré-selecionados em campo, todos colhidos de terceira ordem e transportados
para os laboratérios do Nucleo de Pos-Graduacdo em Producdo Vegetal. Em seguida, os
cladodios foram lavados em agua corrente, pesados, depois foram retiradas as bordas laterais.
Apos isso, foi realizado o corte na vertical com 2 cm de espessura, para a remogao da epiderme
e, em seguida, a casca removida. O material foi mantido em saco papel Kraft nas dimensdes

26cm largura x 33cm comprimento x 17,5cm altura, levado a estufa numa temperatura de 55°C
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durante 15 dias. (Figura 4). Posteriormente foram retirados da estufa e, em seguida, as amostras
foram trituradas em micromoinho tipo while modelo R-TE-648, para a obtencdo de um pé de
coloracdo amarronzado. Para a realizacéo das analises na mucilagem, o pé obtido foi hidratado
na concentracdo de 8% p/v (89 de pd para 100 mL de agua destilada.

Figura 3 — Fluxograma de extracdo de mucilagem em cladddios de palma forrageira

Ipa (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck) e Orelha de Elefante Mexicana (Opuntia
stricta (Haw.) Haw.)
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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2.5 Caracterizacao fisico-quimica da mucilagem
2.5.1 Rendimento de mucilagem

O rendimento de mucilagem foi quantificado com base no cladédio inteiro para a
mucilagem em p6 obtida a partir dos cladddios frescos, usando a equagéo (1):

_Mf@ .
RM = —= o) 100 (1)

Em que: RM = rendimento de mucilagem (%); Mi = massa inicial dos cladédios (g) e Mf=
massa de mucilagem em pé (g).

2.5.2 Acidez titulavel total, potencial hidrogénico e condutividade elétrica

A acidez titulavel total (ATT) foi realizada segundo Astello-Garcia et al., (2015), com
algumas modificacdes. A amostra de mucilagem (0,8g) foi hidratada em 50ml de agua e titulada
com uma solucgdo aquosa de hidréxido 0,1 N (NaOH). Os resultados foram calculados com a

equacao (2):

N xV x Eq 4cido malico (2)
M

ATT =

Em que, N é a concentracdo 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
(9). Os resultados foram expressos em % de acido malico.

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

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

mucilagem hidratada e realizada a leitura. Os resultados foram expressos em mS cm™,

2.5.3 Teor de sodio, teor de potassio e teor de fosforo

O material dos gendtipos Nopalea e Opuntia, apds secagem, foi triturado em moinho de
aco do tipo Willey. Em seguida, armazenado em sacos plasticos identificados, seguindo para
analises nutricionais de potassio (K"), sédio (Na*) e fésforo (P). Para a determinacéo dos teores
de K*, Na* e P, utilizou-se o produto da digestdo sulfirica, conforme a metodologia proposta
pela Embrapa (2009).
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2.5.4 Carboidratos soluveis totais e compostos fenolicos totais

O contetdo de carboidratos soltveis (CST) foi obtido conforme metodologia descrita
pelo Analytical Biochemistry (DUBOIS et al., 1956). A mucilagem hidratada (2 mL) foi
centrifugada (Hettich, MIKRO 220, Berlim, Alemanha) a 10000 rpm, a 4 °C, por 21 min. Uma
aliquota de 10 pL do extrato bruto da amostra foi adicionada a 490 pL de 4gua deionizada, 500
pL de fenol 5% e 2,5 mL de acido sulfurico concentrado a 98,08% que foi colocada em tubos
de ensaio e agitados. Posteriormente, os tubos ficaram em repouso por 10 minutos numa
bandeja contendo 4gua em temperatura ambiente. Ap6s decorrido esse tempo, as leituras foram
realizadas em espectrofotdbmetro (Modelo libra S8, Biochrom, fabricado em Cambridge,
Inglaterra) a 490 nm. O branco foi constituido por 500 uL de agua deionizada, 500 pL de fenol
5% e 2,5 mL de acido sulfurico concentrado a 98,08%. Os resultados foram expressos em g de
carboidratos soltveis 100 g-1 de matéria seca e quantificados com base na equacéao obtida para
a curva padrdo, cujo carboidrato de referéncia foi a glicose.

A determinacdo do teor de compostos fendlicos totais (CFT) foi realizada de acordo
com Chandra e Mejia (2004), com algumas modificagdes. 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 uL do sobrenadante foi combinada com
100 pL de agua deionizada e 250 pL de reagente de Folin Ciocalteu (IN). A mistura foi
homogeneizada em vortex (TECNAL, AP56, Araraquara, Brasil) e permaneceu em repouso por
2 minutos. Em seguida, foi adicionado 500 pL de carbonato de sddio a 20% (p/v), e a mistura
permaneceu em repouso por mais 10 minutos. Por fim, as leituras foram realizadas em
espectrofotdmetro (Biochrom, Libra S8, Cambridge, Inglaterra) a 757 nm. Para a construcédo da
curva analitica foi utilizada uma solucao padréo de &cido galico, nas concentracdes de 10, 20,
30, 40 e 50 ug. mL-1. A quantidade de polifendis totais foi expressa em microgramas de acido

galico por miligramas de mucilagem.

2.6 Formulacao dos filmes biopoliméricos

No processo de desenvolvimento dos filmes poliméricos foi seguida a metodologia
proposta por Gheribi et al. (2018), com modificacOes para as condigdes locais. O procedimento
de formulagdo deu-se com a mucilagem que foi hidratada na proporcéo de 8% p/v (8g de po
para 50 mL de &gua destilada e 50 mL de &lcool etilico 70 °INPM) para formagéo de uma

emuls@o. Em seguida, o material foi aquecido a 41 °C em agitador magnético, por 5 min, depois
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adicionou-se 40% de glicerol, 5% de lactato de célcio e agitado por mais 5min para ocorrer a
homogeneizac&o. Foi transferida com auxilio de uma seringa descartavel de 20 ml, uma aliquota
de 35 mL do homogeneizado para uma placa de petri plastica. Em seguida, a placa foi levada a
estufa por 27 horas a 55 °C (Figura 5). Os filmes obtidos foram retirados da placa de petri com

auxilio de espatulas e padronizados para analise.

Figura 4 — Fluxograma da elaboracédo de filmes poliméricos em cladddios de palma
forrageira Ipa (Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck) e Orelha de Elefante
Mexicana (Opuntia stricta (Haw.) Haw.)
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Fonte: Imagem do préprio autor.

2.7 Caracterizacao fisico-quimica dos filmes biopoliméricos

2.7.1 Espectroscopia no Infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

As analises espectrais na regido do infravermelho médio foram realizadas em um
espectrofotémetro de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), (modelo Frontier da
Perkin Elmer®), utilizando o acessorio universal de reflexdo total atenuada (UATR). Os
espectros foram adquiridos na regido de 4000-400cm™ , resolucdo 4cm™ e 8 varreduras. O

branco foi o ar e as medidas realizadas diretamente no biofilme, sob o cristal de diamante.
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2.7.2 Permeabilidade a vapor de agua

A permeabilidade a vapor de &gua foi medida de acordo com o método ASTM
E96/E96M (2015), com algumas modificacdes. Amostras dos filmes foram posicionadas de
forma a cobrir os béqueres contendo cerca de 70 g de carbonato de calcio (CaCO3), para obter
aproximadamente 10mm de distancia entre o carbonato e a amostra. Os béqueres foram entéo
colocados em dessecador, com temperatura e umidade relativas monitoradas a 25 °C e 75%
UR. O transporte de vapor d’agua foi determinado pelo peso ganho nos béqueres e as
inclinagGes (mudancas de peso em funcgdo do tempo) foram calculadas por regresséo linear (R?
> 0,99). A permeabilidade ao vapor d’agua (g mm/m? d kPa) foi calculada usando a equagéo
(3):

WVTR*X
Ap

Wwve =

©)

Em que: WVTR: ¢ a taxa de transmissdo de vapor d’agua (g/m?2d) definida como a inclinacio

(g/d) dividida pela area de transferéncia (m?); X: espessura do filme (mm); Ap (kPa) é a
diferenca de pressdo de vapor d’agua parcial através do filme (AP = p (RH2 — RH1) = 2.22 kPa,

em que p € a pressdo de vapor de saturacao da agua a 25 °C, RH2 = 75% e RH1 = 0%).
2.7.3 Solubilidade em &gua e Teor de umidade

A solubilidade em agua foi realizada com fragmentos de 2,0 x 2,0 cm dos biofilmes,
secos em estufa a 55 °C por 24h, resfriados a temperatura ambiente em dessecador, pesados e
imersos em 50 mL de &gua destilada a 25 °C durante 30 min. Apds 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 solubilidade em agua foi determinada pela equacéo (4):

Mi-Mf
Mi

SA = X 100 4
Em que: SA = Solubilidade em Agua (%); Mi: Massa inicial dos fragmentos (g); Mf: Massa
final dos fragmentos (Q).

O teor de umidade foi aferido com corte dos filmes em areas de 2,0 x 2,0 cm e pesados.
Apobs isso, foram levados a estufa por 24h a 55 °C até peso constante (peso da amostra seca). A
pesagem final dos fragmentos determinou o teor de umidade dos biofilmes, calculado pela

formula (5):
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TU =

MiZMT X% 100 (5)
Mi

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

fragmentos (g).
2.8 Caracterizacgdo optica e microestrutural dos filmes poliméricos

2.8.1 Cor

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

C*=(a*?+ b™)1/2 (6)
2.8.2 Microscopia eletronica de varredura
A morfologia da superficie dos filmes foi observada por microscopia eletrénica de
varredura (MEV), usando um microscopio eletronico de varredura (3400N SEM, S) sob as

condi¢cdes padrdo de alto vacuo, a uma tensdo de 5 kV. As amostras de filmes foram

pulverizadas com particulas de ouro para contraste da imagem.
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2.9 Propriedades mecéanicas e espessura dos filmes

2.9.1 Resisténcia a tensao

A resisténcia a tragdo (RT) foi realizada usando uma maquina de tracdo (IMPAC, IP—
AEL-A-50, Sdo Paulo, Brasil) de acordo com o0 método proposto por GHERIBI et al., (2018),
com modificacBes. Para cada formulacéo de filme, 3 tiras de filme retangulares (20 mm x 70
mm) foram testadas a uma velocidade de cabeca de 100 mm/min, usando um grampo duplo

com uma separacao de 50 mm.

2.9.2 Espessura

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

micrometro digital, com resolucdo de 1 pm, sendo realizada uma média (GHERIBI et al., 2018).

2.10 Propriedades térmicas

A estabilidade térmica dos filmes foi avaliada por TGA, usando o equipamento TGA2
(Mettler Toledo). O experimento foi realizado sob atmosfera de nitrogénio, com varredura de

aquecimento de 35 a 600 °C, a uma taxa de aguecimento de 10 °C por minuto para cada amostra.

2.11 Delineamento experimental

O plantio da palma obedeceu ao espacamento de 1,00 m entre fileiras e 0,20 m entre
plantas, representando uma densidade de 50.000 plantas ha*. O delineamento experimental
utilizado foi em blocos ao acaso (DBC), em esquema fatorial 4x2 (em parcelas subdivididas),
e quatro repeticdes (Figura 3). Cada parcela foi caracterizada por um regime hidrico, enquanto
as subparcelas foram constituidas pelos clones de palma forrageira. Cada subparcela foi
composta por quatro fileiras com 25 plantas cada, arranjadas em uma area de 20 m2. Ja as
parcelas eram compostas por 2 subparcelas, totalizando uma area de 40 mz.

O primeiro ciclo experimental foi iniciado em janeiro de 2017, estendendo-se até
meados de junho de 2018, enquanto o segundo ciclo iniciou-se em fevereiro de 2019 com
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término em agosto de 2020. Ambos tiveram duragdo de aproximadamente 18 meses. Mais dois
ciclos experimentais foram conduzidos, sendo o corte de uniformizagéo feito em novembro de

2020 e a colheita em janeiro de 2022.

Figura 5 — Arranjo experimental, com diferentes clones de palma forrageira
cultivados no Centro de Referéncia Internacional de Estudos Agrometeoroldgicos de
Palma e Outras Plantas Forrageiras — Centro REF (UFRPE/UAST), Serra Talhada-PE
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Fonte: Imagem do proprio autor.

As analises foram conduzidas em quadruplicata e os dados foram submetidos aos testes
de normalidade e teste de Tukey a 5% de probabilidade, com o auxilio do software R versao
4.2.1. Para as analises de regressdes, utilizou-se o software Sigma Plot versao 14 e os modelos
foram escolhidos com base na significancia dos coeficientes de regressao, adotando-se o nivel
de 1% de probabilidade e os coeficientes de determinacio (R?). Os graficos foram elaborados
utilizando-se o software Sigma Plot versdo 14 e OriginLab versdo 8.5. Para a anélise de
componentes principais (PCA), foi usada a ferramenta de software R (R CORE TEAM, 2022),
na qual os meios dos dados das propriedades estudadas foram decompostos em conjuntos de
vetores ortogonais. Os resultados da matriz de correlagcdo foram exibidos em biplots, com sua

distribuicdo no espaco de ordenacdes, variancias e correlacdo de Pearson.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Influéncia da lamina de irrigacdo na qualidade da mucilagem

As propriedades fisico-quimicas e tecnoldgicas da mucilagem de palma forrageira
foram influenciadas por fatores separados: ou por genoétipo e lamina de irrigagdo ou por sua
interacdo (p < 0,05) (Tabela 2). Exceto o rendimento de mucilagem (RM), teor de sodio (Na*)
(Tabela 2). O componente gendtipo afetou todas as variaveis fisico-quimicas, com excec¢éo do
sodio (Na *), ou seja, os genoétipos estudados apresentam propriedades fisico-quimicas
especificas, diferentes entre si, estatisticamente, com excecdo para o Na* (Tabela 2). A maioria
das propriedades também foi alterada pelo fator Iamina de irrigacéo, exceto para o rendimento
de mucilagem (RM), sélidos sollveis totais (SST) e teor de sddio (Na*). A interacdo entre o
gendtipo e a lamina de irrigacdo foi decisiva na alteracdo dos valores de carboidratos soluveis
totais (CST), compostos fendlicos totais (CFT), acidez total titulavel (ATT), pH, teor de
potassio (K"), teor de fésforo (P), condutividade elétrica (CE) (Tabela 2).
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Tabela 2 — Resumo da analise de variancia dos efeitos das Iaminas de irrigacdo e gendtipos de
palma forrageira sobre as propriedades fisico-quimicas da mucilagem

Quadrado médio

F.vV G.L
RM CST CFT ATT
Lamina (L) 3 0,52ns 53,56%* 16,521** 0,070**
Genotipo(G) 1 3,54** 714,89** 77,95%* 0,557**
LxG 3 1,15ns 7,61** 2,926** 0,052ns
Erro 1 0.332 0.630 0.237 0.0087
Erro» 0.563 0.510 0.389 0.0502
CV1 (%) 36,14 5,96 2,03 5.41
CV2 (%) 47,09 4,61 2,61 12.96
Quadrado médio
F.vV G.L
pH Na* K* P CE
Lamina (L) 1 4,26** 0.00090ns 8,976** 0,043** 0,4227**
Genotipo (C) 3 0,23** 0,00041 ns 5,0836** 0,087** 8,5284**
LxG 3 0,29** 0.00183** 0,879** 0,0207** 1,9165**
Erro 1 0,0115 0,00024 0,032 0,0039 0,0040
Erro ; 0,0115 0,00012 0,052 0,0056 0,0119
CV1 (%) 2.13 14,28 5,85 15,27 2,97
CV2 (%) 2.17 10,15 7,42 18,21 5,12

F.V: fonte de variacdo; G.L: grau de liberdade; RM: rendimento de mucilagem; CST: carboidratos solGveis totais;
(°Bx); CFT: compostos fenolicos totais; ATT: Acidez titulavel total; pH: potencial hidrogeni6nico; Na*: Sodio;
K*: potéassio; P: fésforo; CE: condutividade elétrica. ** p < 0,05; ** p < 0,01; ns: ndo significativo ao nivel de 5%
pelo teste de Tukey.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Ao analisar os efeitos isolados dos clones na variavel RM, observou-se que o gendétipo

OEM apresentou maior rendimento em relacdo ao IPA (Tabela 3).
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Tabela 3 — Rendimento de mucilagem de cladodios de palma forrageira colhidos em
diferentes laminas de irrigacdo (efeito simples)

Clone RM (%)
IPA 1,26 +0,37b
OEM 1,92+0,24a

Nos efeitos isolados dos Clones: os valores médios seguidos pelas mesmas letras na coluna nao diferem
estatisticamente pelo teste de Tukey (p < 0,05).
Fonte: Elaborada pelo autor.

Um dos maiores obstaculos na utilizacdo da mucilagem no setor agroindustrial é o
rendimento, pois a baixa producdo de mucilagem pode dificultar seu uso. O presente trabalho
em estudo apresentou resultado semelhante ao encontrado na literatura para o cacto do género
nopalea, contudo, o do género Opuntia proporcionou maiores rendimentos de mucilagem.
Essas mudancas no desempenho da mucilagem observadas podem ser devido a varios fatores.
O método de extracdo, a idade do cladodio, o tamanho dos cladddios, as condi¢Ges climaticas
e 0 manejo aplicado podem alterar a quantidade e qualidade da mucilagem extraida (Gheribi e
Khwaldia, 2019; Du Toit et al., 2019 6). Por meio da PCA, essa caracteristica foi associada a
menor lamina de irrigacdo usada (Figura 14A).

O gendtipo IPA apresentou menor valor de ATT, por outro lado, maiores de pH e CE
(Figura 6 A, B e C). Além disso, houve uma tendéncia de que, com o aumento na lamina de
irrigacdo de pelo menos até 80%, a acidez e a CE aumentaram nos dois clones (Figura 6A e C).
A tendéncia dos valores de pH néo foi relatada (Figura 6B).
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Figura 6 — Acidez titulavel total (A), pH (B), Condutividade elétrica (C) em genétipos de
palma forrageira sob diferentes laminas de irrigacdo no semiarido nordestino. Letras
diferentes indicam diferenca estatistica entre as medias pelo teste de Tukey (p < 0,05),
mailsculas entre os clones, minusculas entre as laminas de irrigacao.
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Fonte: Imagem do préprio autor.

Analisando os resultados de ATT, pH e CE para determinar as correlagdes entre esses
parametros estudados, nota-se um comportamento de crescimento relativamente igual para pH
e CE. A medida que a aplicacdo dessas laminas de irrigacdo aumenta, as variaveis analisadas

diminuem proporcionalmente, contribuindo para o aumento proporcional da ATT. A faixa de
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pH observada no estudo atual foi de 4,47 a 5,7 levemente &cido. Esse € um aspecto interessante
da producdo de filmes, pois Espino-Diaz et al. (2010) estudaram a variacdo do pH na
mucilagem a base de cactos e observaram que filmes confeccionados com pH na faixa entre 5,0
e 7,0 apresentam melhores propriedades mecanicas e melhor espessura. A condutividade estima
a concentragdo de ions e é um fator que afeta diretamente a viscosidade da mucilagem,
interferindo em seu processamento e em sua capacidade de produzir filmes biopoliméricos.
Sabe-se que a adicdo de ions positivos tende a diminuir a repulsdo e, consequente, expansao
molecular, o que significa que a viscosidade diminui (KREVELEN, 1990). A concentracédo de
fons, como K*, P, Na*, também foram quantificados no trabalho atual (Figura 7C e D, Tabela
4). No entanto, esses ions apresentam um sutil aumento na presenca das laminas de irrigagéo.
Entende-se que além de Na*, K*, P, a mucilagem também contém ions de calcio e magnésio em
sua composicdo (MONRROY et al., 2017), o que poderia explicar a leve queda na
condutividade elétrica.

Observou-se que 0 genotipo IPA apresentou, de forma geral, menores teores de CST,
CFT e K+, em relacdo ao gen6tipo OEM (Figura 7 A, B e C). No caso do fosforo, o IPA
destacou-se com maiores teores nas laminas de 40 e 80% da ETc (Figura 7D). Para o Na“,
apenas 0 OEM na lamina controle destacou-se significativamente em relagdo ao IPA (Tabela
4). E evidente também que o incremento gradativo nas laminas de irrigacao, evidenciados pelo
aumento da ETc, proporcionou uma queda gradativa nos teores de CST e CFT, em ambos os
clones (Figura 7A e B). Por outro lado, para potassio e fésforo aconteceu o inverso, ou seja, um
incremento gradativo desses elementos inorganicos (Figura 7C e D). Esse comportamento foi

observado para o Na* apenas entre a lamina controle e as demais no gen6tipo OEM (Tabela 4).
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Figura 7 — Carboidratos solUveis totais (A), composto fendlicos totais (B), teor de
potassio (C), teor de fosforo (D), em gendtipos de palma sob diferentes ldaminas de
irrigacéo no semiarido nordestino. Letras diferentes indicam diferenca estatistica
entre as médias pelo teste de Tukey (p < 0,05), maiusculas entre os clones,
minusculas entre as ldminas de irrigacao.
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Fonte: Imagem do préprio autor.

O maior teor de compostos fendlicos da mucilagem de OEM em relacdo a IPA foi um
comportamento relatado anteriormente (ARAUJO et al., 2021; SOUZA et al., 2022). A reducéo
de CFT, com o aumento das laminas de irrigacdo, pode estar associada a reducao de estresses,
pois acumulo de metabdlitos secundarios depende de fatores bidticos e abidticos (ASTELLO-
GARCIA et al, 2015). Os maiores valores de CST foram encontrados no gendtipo OEM. Com
o crescimento das l&minas de irrigacdo houve reducdo do CST (Figura 7A). Esse é um
comportamento que pode estar associado ao aumento da disponibilidade de agua, pois a
producdo de mucilagem muda de acordo com a pluviosidade da area (SAENZ; SEPULVEDA,;
MATSUHIRO, 2004).

Os minerais desempenham papel crucial na formacéo das plantas. O K*, P205- e Na*
sdo imprescindiveis para os processos fisiologicos das plantas, incluindo metabolismo e
fotossintese. Por exemplo, a palma forrageira apresenta uma maior absorcéo de potassio do
solo, 0 que significa que a planta precisa desse nutriente para realizar algumas atividades, como

ativacdo do sistema enzimatico e participacdo nos processos de fotossintese (DUBEUX
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JUNIOR & SANTOS, 2005). A faixa de potéassio em palma forrageira encontrada na literatura
fica entre 19,4 e 65,8 g por Kg de MS. Moritani et al., (2017), mostram que o teor de potassio
é indispensavel para os processos metabolicos e para o crescimento das plantas em condicdes
ndo salinas. No presente estudo, percebe-se que houve um efeito significativo, com aumento da
lamina de irrigacdo com o teor de K* e P na mucilagem de palma forrageira, o que pode se
justificar pelo acimulo de potassio na agua usada para irrigacdo, visto que essa agua é
proveniente de um pogo artesiano onde tem concentragdo de potassio de 28,17 mg L. No caso
do sodio, pode-se observar que houve uma queda na concentracao, na medida em que aumentou
a lamina de irrigacdo (Tabela 4). Isso se justifica pelo desbalanco de minerais na composi¢édo
da palma forrageira, em que os teores de Na* sdo menores (mesmo que na agua usada na

irrigacéo tenha uma alta concentragéo de sodio de 168,66 mg L™).

Tabela 4 — Teor de sédio (9.100g-1 MS). Em funcéo das laminas de irrigacao e genotipos de
palma forrageira (efeitos de interacdo lamina de irrigacdo versus genotipo)

Efeito de interacdo

Lamina Na*
(% da ETc) IPA OEM
0 0,098 + 0,00 Ba 0,150 + 0,01Aa
40 0,101 0,01 Aa 0,101 + 0,00 Ab
80 0,116 + 0,01 Aa 0,107 + 0,02Ab
120 0,109 + 0,00Aa 0,096 + 0,00Ab

Letras diferentes indicam diferenga estatistica entre as médias pelo teste de Tukey (p < 0,05), mailsculas entre 0s
clones, minGsculas entre as laminas de irrigacéo.
Fonte: Elaborada pelo autor.

3.2 O aumento na lamina de irrigacdo modula significativamente a qualidade de filmes

biopoliméricos, especificamente para cada clone estudado

As propriedades dos filmes biopoliméricos de palma forrageira foram influenciadas por
fatores individuais, gendtipo e lamina de irrigacdo e por sua interagdo (p < 0,05) (Tabela 5). O
componente genotipo afetou todas as variaveis dos filmes biopoliméricos, ou seja, 0s gendtipos

estudados apresentam filmes com propriedades especificas, diferentes entre si, estatisticamente.
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A maioria das qualidades L, C, TU, SA, PVA e RT foram modificadas pelo fator lamina de
irrigacdo. Com excecdo da Esp, a interacdo entre o genotipo e a lamina de irrigacdo foi
determinante para a alteracdo dos valores de luminosidade (L), chroma (C) espessura (Esp),

teor de umidade (TU), solubilidade em agua (SA) e resisténcia a tracdo (RT) (Tabela 5).

Tabela 5 — Resumo da analise de variancia dos efeitos de dois clones de palma forrageira e da
lamina de irrigacdo sobre as propriedades dos filmes biopoliméricos da mucilagem de palma

forrageira
Quadrado médio
F.v G.L
L C Esp TU SA PVA RT
*
Lamina (L) 3 42,49** 155,11** 0,0;)9n 0’436 52,71** 54,61** 9,34**
* *

Gendtipo (G) 1 193,14** 30,48ns 0’019 0’032 53,72ns 408,68**  22,06**
LxG 3 98,54** 370,56**  0,03** 0,58**  59,09** 48,62ns 3,21%*
Erro 4,8 20,56 0,004 0,01 10,96 13,46 0,11
Erro 2,67 17,64 0,005 0,01 11,32 34,57 0,11

CV1 (%) 14,36 21,04 9,97 2,85 6,53 14,20 12,51
CV2 (%) 10,71 19,49 10,83 4,70 6,63 22,76 12,27

F.V: fonte de variacéo; G.L: grau de liberdade; L: luminosidade; C: chroma; Esp: espessura; TU: teor de
umidade; SA: solubilidade em agua; PVA: permeabilidade ao vapor de &4gua; RT: resisténcia a tragdo. ** p <
0,05; ** p < 0,01; ns: ndo significativo ao nivel de 5% pelo teste de Tukey.

Fonte: Elaborada pelo autor.

A permeabilidade a vapor de dgua e a espessura foram claramente maiores no genétipo
IPA em relacdo ao OEM (Figura 8A e Tab. 6). Por outro lado, o gen6tipo OEM apresentou
filmes mais resistentes em relagédo ao IPA, independente da lamina (Figura 8 C). Além disso, é
surpreendente que um aumento na lamina de irrigacdo, pelo menos até 80%, aumentou a
permeabilidade a vapor de agua, a solubilidade em agua, o teor de umidade e reduziu a

resisténcia a tracdo, em ambos os clones (Figura8 A, B, D e D).
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Figura 8 — Permeabilidade ao vapor de &gua (A), Solubilidade em agua (B),
Resisténcia a tracao (C) e Teor de umidade (D) em gendtipos de palma forrageira sob
diferentes laminas de irrigacdo no semiarido nordestino. Letras diferentes indicam
diferenca estatistica entre as médias pelo teste de Tukey (p < 0,05), mailsculas entre
os clones, minusculas entre as laminas de irrigacdo
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Fonte: Imagem do proprio autor.

Para aplicacdo de filmes e revestimentos, € necessario que a PVA da pelicula seja a mais
baixa possivel, oferecendo prote¢do e diminuindo a transmissdo de umidade entre a atmosfera
e 0 alimento (DAVOOQODI et al., 2020). Portanto, no presente estudo as menores laminas
mostraram-se mais adequadas para essa finalidade. A menor PVA observada no clone OEM,
em comparacao a IPA, é um comportamento que pode ser associado a microestrutura mais
homogénea obtida nos filmes poliméricos de OEM (Figura 12). Além disso, o teor de umidade
dos filmes poliméricos apresentou valores menores na lamina de irrigacdo controle da
evapotranspiracdo, em ambos 0s genotipos estudados.

Os materiais que sdo empregados em revestimentos e biofilmes sdo classificados em
duas categorias: hidrofobicos e hidrofilicos (ASSIS et al., 2011; ZARITZKY, 2011). No caso
do presente estudo, a mucilagem de palma forrageira, por ser rica em polissacarideos, classifica-
se como material hidrofilico. Esse material, normalmente, apresenta-se por uma boa
solubilidade em agua, sendo favoravel na dispersdo de solutos e por formar filmes mais
homogéneos. A solubilidade em &gua é uma propriedade importante dos filmes poliméricos,

pois algumas aplicacdes, como embalagens por exemplo, podem exigir uma menor dissolucéo



35

em 4gua para melhorar a integridade do produto e a resisttncia a &agua
(TONGDEESOONTORN et al., 2011). Essa solubilidade mostra o comportamento que o filme
apresenta quando colocado em dgua ou com ambientes imidos. As medidas do presente estudo
mostraram que os dois genotipos expressam baixa solubilidade em agua quando os filmes foram
confeccionados com as laminas de irrigagdo de 0% e 40% da evapotranspiragéo.

Para medir as propriedades mecanicas dos filmes, a anélise de resisténcia a tracéo (RT)
¢ usada, pois representa uma tensdo maxima que o material pode suportar até seu rompimento,
isso porque ele é esticado ou puxado (SAURABH et al., 2015). De acordo com (Gheribe et al.,
2019), os materiais de que sdo feitas as embalagens precisam ser capazes de apresentar
capacidades mecéanicas resistentes para manter a integridade do produto que elas irdo
armazenar. Os resultados obtidos mostram claramente a importancia de uma irrigacdo mais
limitada para as propriedades dos filmes. De forma geral, os filmes de cactos possuem pouca
resisténcia (Gheribi et al., 2018). Nesse caso, a maior lamina 120% da ETc reduziu em mais de
50% a resisténcia dos filmes biopoliméricos (Figura. 7C), além de ter aumentado a
permeabilidade, que também é um desafio para filmes de cactos por serem muito solUveis em
agua. As menores permeabilidades observadas nas menores laminas podem estar relacionadas
a maiores quantidades de carboidratos devido as suas estruturas de rede fortemente
compactadas e ordenadas por ligacdes de hidrogénio (Kanatt et al., 2012). Ao comparar a taxa
de RT encontrada nos filmes poliméricos de ambos 0s gen6tipos estudados, foi observado que
OEM destacou-se, exibindo uma RT superior. Essa particularidade pode ser atribuida a
superficie mais uniforme desse filme, com menos poros e fissuras (Figura 12). Clones do género
Nopalea foram capazes de formar filmes biopoliméricos mais espessos do que os do género
Opuntia (Tabela 6). Essa propriedade indica a durabilidade satisfatéria do polimero e sua
adequacao para embalagem Gheribi et al. (2018). No entanto, a utilidade dos filmes poliméricos

depende de suas propriedades gerais (Brito et al. 2022).
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Tabela 6 — Espessura em fungdo das laminas de irrigacéo e gendtipos de palma
forrageira (efeitos de interacdo ldmina de irrigacao versus genotipo)

Efeito de interacéo

Lamina Esp
(% da ETc) IPA OEM
0 0,611+ 0,06 Ab 0,663 + 0,01Aa
40 0,646 + 0,01 Ab 0,582 + 0,01 Ba
80 0,742 + 0,03 Aab 0,589 + 0,04Ba
120 0,809 + 0,02Aa 0,577 + 0,16Ba

Letras diferentes indicam diferenga estatistica entre as médias pelo teste de Tukey (p < 0,05), mailsculas entre os
clones, minGsculas entre as laminas de irrigacao.
Fonte: Elaborada pelo autor.

Observou-se a degradacdo térmica e constataram-se 0s estagios de deterioracdo dos
filmes biopoliméricos de palma forrageira (colhida sob quatro laminas de irrigacdo na faixa de
35 a 600 °C) (Figura 9). As temperaturas iniciais (T onset), maximas (Tmax), finais (T endset)
e a perda de massa (PM) sdo apresentadas na (Tabela 7). Na andlise de TGA (Tabela 7),
observou-se que o clone IPA 40% registrou a maior temperatura final de degradacéo no estagio
I, sinalizando que as moléculas de agua estavam mais aderidas a matriz polimérica, pois esse
estagio corresponde a volatilizacdo da umidade (SILVA et al., 2019). O genétipo IPA 120 %
obteve menor perda de massa no primeiro e Gltimo estagio de degradacdo, chegando ao final da
analise com menor perda de massa. A lamina 0% no gendtipo IPA destaca-se pelo registro da
maior temperatura maxima de degradacéo ao final do quarto estagio. Na avaliacdo do efeito do
gendtipo OEM, destaca-se a menor perda de massa observada em todos os estagios de
degradacdo para lamina 0%. Por outro lado, a ldamina 120% suportou maior temperatura

maxima de degradagéo. No entanto, registrou maior perda de massa ao final da analise.



Figura 9 — Massa residual e curvas DTG de filmes a base de mucilagem de palma
forrageira Nopalea cochenillifera (L.) Salm-Dyck — IPA (A, C) e Opuntia stricta
(Haw.) Haw — OEM (B, D), cultivadas sob diferentes laminas de irriga¢éo no
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Tabela 7 — Pardmetros térmicos dos filmes poliméricos de mucilagem de palma forrageira
clones Ipa (Nopalea cochenillifera (L) Salmy-Dyck) (IPA) e Orelha de elefante Mexicana
(Opuntia stricta (Haw). Haw.) (OEM)

Amostras
E.D IPA IPA IPA IPA OEM OEM OEM OEM
0% 40 % 80 % 120 % 0% 40 % 80 % 120 %
da da da da da da da da
ETC ETC ETC ETC ETc ETc ETc ETc
T onset 35 35 35 35 35 35 35 35
T Max 145 145 145 137 101 99 94 104
| T endset 185 193 190 187 147 160 137 161
PM(%) 24 24 24 20 19 23 20 19
T onset 185 193 194 187 147 160 137 161
T Max 250 247 247 253 216 250 220 259
I T endset 294 266 272 274 259 282 260 282
PM(%) 59 47 52 52 42 60 49 48
T onset 294 266 272 253 259 282 260 259
T Max 318 279 287 275 301 307 311 314
i Tendset 342 295 298 290 365 346 338 329
PM(%) 73 57 59 66 71 80 70 74
T onset 342 295 298 290 365 355 370 369
T Max 470 318 318 317 493 498 499 505
v T endset 478 366 341 341 511 521 518 522
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PM(%) 80 77 72 70 78 86 80 84
PM: perda de massa (%); T: temperatura (°C); E.D; Estagio de degradacdo. Fonte:

Fonte: Elaborada pelo autor.

Macroestruturalmente, os filmes biopoliméricos mostram que o gendétipo IPA tende a
apresentar tons mais claros em comparacdo com o OEM. Um clareamento dos filmes foi
observado quando aumentou a Iamina de irrigacdo, em ambos 0s genotipos estudados. Exceto
para a lamina de irrigacdo de 80% ETc no genodtipo OEM (Figura 11). Isso se confirma ao
analisar que os gréaficos de luminosidade e chroma apresentam maiores valores para o genétipo

IPA e aumentam na presenca das laminas (Figura 10).
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Figura 10 — Cor e luminosidade padrédo (A), Chroma (B) em genétipos de palma forrageira
sob diferentes I[dminas de irrigagdo no semiarido nordestino
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Figura 11 — Aspecto visual em filmes biopoliméricos em mucilagem de palma
forrageira dos clones Ipa (nopalea cochenellifera (L.) Salm-Dyck) (A, B, C, D) e
Orelha de Elefante Mexicana (Opuntia stricta (Haw.)

0% da ETc 40% da ETc 80% da ETc 120% da ETc

Fonte: Imagem do proprio autor.

Microestruturalmente, todos os filmes estudados apresentaram agregados esféricos,
referindo-se a aglomeracao de particulas de mucilagem (MADERA-SANTANA et al., 2018).
Porém, observa-se uma maior densidade de crateras nos filmes poliméricos oriundos de
cladodios cultivados com 120 % da ETc (Figura 12). O que pode estar relacionado a uma

significativa queda na resisténcia desses filmes (Figura 8C).



Figura 12 — Microscopia eletrénica de varredura (MEV) da superficie em filmes
biopoliméricos em dois clones de palma forrageira IPA colhidos sobre quatro laminas
de irrigagdo no semiarido brasileiro
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Fonte: Imagem do proprio autor.
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Notou-se que a mucilagem do gendtipo IPA mostrou tons mais claros que a de OEM
(Figura 11), o que pode estar relacionado ao teor de pigmento no gen6tipo OEM em relagdo ao
IPA (ARAUJO et al., 2021), confirmado por valores fotométricos superiores em relagio ao
OEM (Figura 10A, B), que sdo inferiores aos de O. ficus-indica (69 - 99 L*) (LUNA-SOSA et
al., 2020). Esses valores abaixo do apresentado na literatura podem estar atrelados ao método
de extracdo. Sabe-se que o0 que mais se aplica em trabalhos consultados na literatura é a extracdo
de mucilagem utilizando solvente e depois, sem uso de solvente, a seco, ou seja, desidratando
o material na estufa com circulacédo forcada de ar. Além disso, ha diferencas na homogeneidade
dos filmes biopoliméricos com o IPA apresentando maior homogeneidade em relacdo ao OEM,
conforme evidenciado por MEV (microscopia eletronica de varredura) (Figura 12) em
micrografias em superficies em que se observam particulas ndo homogéneas com resolucéo de
85x nos biofilmes gendtipo IPA. Esses pontos, fissuras ou poros, podem facilitar trocas gasosas.
Isso € importante, pois quando a mucilagem é incorporada a alimentos evita-se que eles entrem
em rotas anaerobicas e fermentativas (DHALL, 2013). Todavia, com o aumento da resolucédo
para 380x (Figura 12) nota-se que a superficie de IPA encontra-se mais heterogéneas em relacao
ao OEM, o qual demonstra estruturas mais lisas e com menos aglomerados podendo interferir
diretamente em outras propriedades dos biofilmes.

Os resultados das analises em infravermelho (FT-IR) das mucilagens de IPA e OEM
demonstraram comportamento semelhante em ambas espécies estudadas, sendo esse
comportamento também comum aos filmes biopoliméricos. A espectroscopia FTIR fornece
uma impressao digital quimica de um material, correlacionando suas frequéncias de absorcéao
com frequéncias de absorcao de ligacdo conhecidas (FOX et al., 2012). Os espectros de FTIR
da mucilagem e do filme poliméricos (Figura 13) foram semelhantes aos registrados em estudos
anteriores (GHERIBI et al., 2018; RODRIGUEZ-GONZALEZ et al., 2014). A banda de
absorcao larga em torno de 3342 cm™ corresponde ao estiramento OH dos grupos alcool e acido
carboxilico -OH que participam da ligacdo de hidrogénio intermolecular (FOX et al., 2012;
GHERIBI et al., 2018; GHERIBI; HABIBI; KHWALDIA, 2019), demonstrando a afinidade
dos biofilmes pelas moléculas de agua (SILVA et al., 2019). Bandas de absor¢do em 2932 e
2885 correspondendo as vibragBes assimétricas e simétricas das ligagdes CH ou CHy,
respectivamente. De acordo com Thivya et al. (2021), o alongamento dessas bandas representa
a presenca de celulose na formulacdo do filme. A baixa intensidade do pico de absorcdo em
1730, atribuida a vibragéo de alongamento C=0 do grupo carboxila ndo ionizado, correlaciona-
se com o0 aparecimento dos picos 1625 e 1418, que sdo atribuidos as propriedades de

alongamento COO- assimétrico e simétrico. Propriedades dos sais de acidos carboxilicos
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presente na mucilagem (FOX et al., 2012; RODRIGUEZ-GONZALEZ et al., 2014) mostraram
que o grupo carboxila ionizou formando um sal (CARDENAS; GOYCOOLEA; RINAUDO,
2008). Gheribi et al. (2018) relataram que foram observados picos em 1370, 1321 e 1244 que
correspondem a vibragdo de C—H ou O—H. O forte pico em 1030 ¢ caracteristico de

polissacarideos, representando vibragdes C—O—C ou C—O—H (THIVYA et al., 2021).

Figura 13 — Espectro de infravermelho na mucilagem (A,B) e filmes biopoliméricos
(C,D) obtidos a base de mucilagem dos clones IPA (Nopalea cocenillifera (L.)
Salm-Dyck) e Orelha de Elefante Mexicana (Opuntia stricta (Haw)Haw.), cultivadas
sob diferentes Iaminas de irrigacdo no semiarido nordestino
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Fonte: Imagem do proprio autor.

Por fim, a partir de uma avaliacdo utilizando analises multivariadas, na forma de
componentes principais (PCA), comparou-se os autovalores nos dois primeiros componentes

(PC1 e PC2) para os tratamentos empregados, e as caracteristicas avaliadas na mucilagem e no
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filme biopolimérico (Figura 14). Para o PC1, a variacao foi explicada com maior contribuigéo
das variaveis CST (0,95) Na* (0,93), RT (0,81), RM (0,73), P (-0,75), Esp (-0,79), PVA (-0,84)
e pH (-0,89). Assim, os tratamentos IPA 80%, IPA 120%, OEM 40% e IPA 40%, que
contribuiram em maior parte com a variagdo do PC1, podem ser relacionados a essas
caracteristicas. Com base na distribuicdo dos tratamentos no PC1, os tratamentos IPA 40%, IPA
80% e IPA 120% apresentaram mucilagem com maior pH, menores RM, CST e Na*, enquanto
seus biofilmes tiveram maior PVA e menor RT. O tratamento OEM 40% que obteve maior
teor RM, CST e Na*, correlacionou-se ao biofilme com maior RT e menor PVA. O PC2 foi
caracterizado com maiores contribui¢Ges das variaveis: K* (0,97) e CE (0,84) e SA (0,84). De
acordo com a distribuicdo dessas variaveis no PC2, o tratamento OEM 120% foi associado a

mucilagem com maiores K*, CE e biofilme com maior SA.



Figura 14 — Biplots da anélise de componentes principais com base em médias
padronizadas de varidveis da mucilagem e dos filmes poliméricos, imediatamente
apos a colheita do cladodio e ap0s os tratamentos 0% da ETc, 40% da ETc, 80% da
ETc, 120% da ETc para as as espécies estudadas, a saber, Nopalea cochenillifera (L.)
Salm-Dyck - IPA e Opuntia stricta (Haw.) Haw - OEM. Nota: CE: Condutividade
Elétrica; CFT: compostos fendlicos; FTIR MU: espectroscopia de infravermelho;
ATT: Acidez Titulavel Total; P: Potéssio; K+: Fosforo; Na+: Sadio; CST:
Carboidratos Solaveis Totais; RT: resisténcia a tracdo; TU: teor de umidade; SA:
solubilidade em agua; PVA: permeabilidade a vapor d’agua; Esp: espessura
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4 CONCLUSOES

O gen6tipo OEM manteve mais estaveis valores de pH, condutividade elétrica, acidez
total, sodio, potassio e fdosforo. Os filmes biopoliméricos de OEM exibiram melhores
propriedades mecanicas, de barreira a agua, de microestrutura e estabilidade térmica. Associado
a isso, as laminas de 0% a 80% da evapotranspiracdo proporcionaram maiores valores de
Acidez titulavel total, pH, condutividade elétrica, carboidratos solUveis totais. Compostos
fenolicos para os filmes biopoliméricos apresentaram menor permeabilidade a vapor de agua,
solubilidade em &gua, teor de umidade e maiores valores de resisténcia a tracdo e melhores
propriedades microestruturais em relagdo a maior lamina. Assim, o intervalo de 0% a 80% da
evapotranspiracdo torna-se mais indicado no cultivo de palma forrageira, OEM, para fins de

aplicacdo de filmes biopoliméricos para a industria de embalagens biodegradaveis.
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