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Resumo: O presente estudo investigou a viabilidade de utilizar residuos agroindustriais da raiz
da mandioca como fonte de pectina para a producdo de filmes direcionados a embalagens para
alimentos, destacando a importancia da busca por novas fontes de pectina. O cortex da raiz da
mandioca, geralmente descartado, é identificado como uma potencial fonte de pectina,
promovendo a valorizacio de residuos agroindustriais e contribuindo para a sustentabilidade.
Inicialmente realizou-se a extracdo da pectina do cértex da mandioca utilizando dois solventes,
dgua e 4cido cloridrico, aplicando planejamento experimental para otimizar as condi¢des de
extragdo para cada solvente, com varidveis independentes definidas em proporcao, temperatura
e tempo. Os resultados dos ensaios foram submetidos funcido desejabilidade, com o intuito de
selecionar a pectina otimizada, com esse resultado, as pectinas otimizadas foram secas em leito
de jorro tendo em vista um melhor rendimento e qualidade da pectina. A pectina seca em leito
de jorro que melhor se adequou a finalidade do estudo foi a aquosa, sendo a mesma utilizada
na producdo dos filmes através de planejamento experimental, com varidveis independentes
definidas em teor de pectina, teor de extrato do cértex da mandioca e teor de glicerol. Os filmes
foram avaliados quanto a solubilidade, permeabilidade ao vapor de &4gua, propriedades
mecanicas e Oticas e microscopia eletronica de varredura. Como resultado, a otimizacdo da
extracdo de pectina do cértex da raiz da mandioca com os dois solventes estudados mostrou
que as varidveis tempo e temperatura influenciam significativamente o rendimento, o grau de
esterificacdo e o teor de dcido galacturbnico, com pectinas de alta e baixa metoxilacdo
adequadas para diferentes aplicacdes. Na producao do filme, a pectina aquosa seca em leito de
jorro demonstrou maior teor de bioativos e melhor atividade antimicrobiana, resultando em
filmes biodegraddveis com alta resisténcia mecéanica e baixa solubilidade, ideais para
conservacdo de alimentos, enquanto a adi¢do de extrato concentrado aumentou ainda mais a
atividade antimicrobiana dos filmes. Assim, com base nos resultados obtidos, € possivel
constatar que a pectina extraida do cértex da mandioca possui grande potencial para a produgdo
de filmes biodegradadveis, promovendo a valorizagao de residuos agroindustriais e contribuindo
para a sustentabilidade na industria de embalagens. A aplicacdo de técnicas verde e a utilizagao
de residuos agroindustriais demonstram ser uma abordagem eficaz e sustentdvel para o
desenvolvimento de alternativas inovadoras na conservacdo e seguranca de alimentos
embalados.

Palavras-chave: atividade antimicrobiana, beneficiamento de residuos, extracdo de pectina;

leito de jorro



Abstract: This study investigates the feasibility of using agro-industrial residues from cassava
roots as a source of pectin to produce films for food packaging, highlighting the importance of
searching for new sources of pectin. The cortex of the cassava root, usually discarded, is
identified as a potential source of pectin, promoting the valorization of agro-industrial residues
and contributing to sustainability. Initially, pectin was extracted from the cassava cortex using
two solvents, water and hydrochloric acid, applying experimental design to optimize the
extraction conditions for each solvent, with independent variables defined in proportion,
temperature and time. The results of the tests were subjected to a desirability function, to select
the optimized pectin. With this result, the optimized pectins were dried in a spouted bed to
obtain better pectin yield and quality. The spouted-bed dried pectin that best suited the purpose
of the study was the aqueous one, which was used in the production of the films through
experimental design, with independent variables defined as pectin content, cassava cortex
extract content and glycerol content. The films were evaluated for solubility, water vapor
permeability, mechanical and optical properties and scanning electron microscopy. As a result,
the optimization of pectin extraction from cassava root cortex with the two solvents studied
showed that the variables time and temperature significantly influence the yield, degree of
esterification and galacturonic acid content, with high and low methoxylated pectins suitable
for different applications. In the production of the film, the aqueous pectin dried in a spouted
bed demonstrated a higher content of bioactives and better antimicrobial activity, resulting in
biodegradable films with high mechanical strength and low solubility, ideal for food
preservation, while the addition of concentrated extract further increased the antimicrobial
activity of the films. Thus, based on the results obtained, it is possible to conclude that the pectin
extracted from the cassava cortex has great potential to produce biodegradable films, promoting
the valorization of agro-industrial waste and contributing to sustainability in the packaging
industry. The application of green techniques and the use of agro-industrial waste prove to be
an effective and sustainable approach for the development of innovative alternatives in the
preservation and safety of packaged foods.

Key-words: antimicrobial activity, waste processing, pectin extraction; spouted bed



1 INTRODUCAO

A cultura da mandioca no mercado brasileiro ampliou-se nos ultimos anos tanto em
relacdo ao consumo interno quanto em fun¢do da exportacio, onde geralmente € comercializada
in natura ou pouco processada em forma de produto horticola, destacando-se por sua boa
adaptabilidade em diferentes condi¢des ambientais e sua boa aceitacao em diferentes culindrias,
sendo considerada assim a terceira maior fonte de alimento em regides tropicais, ultrapassada
apenas pelo arroz e o milho (Peixoto; Resch, 2018). Por tratar-se de uma atividade de elevada
importancia socioecondmica, é de fundamental relevancia o aproveitamento geral, reduzindo o
descarte excedente dos residuos gerados e buscando uma alternativa que possa gerar uma renda
extra a essas familias por ser um residuo com elevado teor de nutrientes, pois a cada tonelada
de mandioca processada sdo gerados aproximadamente 260 kg de fécula (residuo para
fecularias) e 940 kg de farelo umido (Gobi et al., 2020).

Esse residuo oriundo da mandioca, seja das casas de farinhas ou das industrias de grande
porte, apresentam teores significativos de amido e pectina, além de possuir alto teor de fibra,
boa estabilidade térmica e alta cristalinidade. Sendo a pectina um polissacarideo
frequentemente localizado na parede celular primaria e na lamela média de muitas plantas, tem
sido usada na industria de alimentos e bebidas como agente gelificante, espessante, estabilizante
e emulsificante, além de ser utilizada como matéria-prima para producdo de filmes
biodegraddveis na industria de embalagens para revestimentos biodegraddveis e comestiveis de
produtos alimenticios (Souza et al., 2018; Huang et al., 2020).

Além disso a pectina possui impactos benéficos a saide do consumidor, tornando-se
uma maior fonte de pesquisa pois pode desenvolver efeito probidtico, atuar como redutor dos
niveis de glicose e colesterol, auxiliar na remog¢ao de fons metalicos do organismo estabilizando
os sistemas enddcrino, neuroldgico e imunolégico, desempenhar acdo quimioprotetora na
metastase do cincer, além de agir como matriz de liberacdo controlada de drogas no organismo
(Lara-Espinoza et al., 2018).

A operacdo de secagem desempenha um papel de fundamental importancia no processo
da obtenc¢do da pectina, com isso a aplicacdo de diferentes técnicas e condi¢cdes podem afetar
significativamente a composi¢do quimica e a estrutura molecular, influenciando assim as
propriedades funcionais da pectina em p6 obtida, afinal, a secagem € uma operagdo unitdria
considerada critica que pode resultar em mudancgas indesejaveis na cor, textura, densidade,
porosidade e qualidade geral dos produtos desidratados (Begum et al., 2017). Contudo, métodos
que tragam tempos curtos de contato com as temperaturas elevadas podem reduzir a degradagdo

do sabor, cor e nutrientes, intensificando assim a qualidade e aceitabilidade global do produto



final. Assim, busca-se métodos que tenham alta qualidade, eficiéncia e baixo custo, garantindo
a selecdo de uma secagem apropriada, dependendo da caracterizacdo necessdria (Sun et al.,
2020).

Atualmente, observou-se um aumento no uso de fibras naturais, biopolimeros, filmes
biodegraddveis, revestimentos e compostos de base bioldgicas como fontes de substitui¢ao para
produtos sintéticos utilizados com a mesma finalidade, com o intuito de reduzir os problemas
ambientais e energéticos enfrentados por organismos vivos e ndo vivos (Silva et al., 2019).
Novas matrizes buscam efetivar a viabilidade do uso de residuos vegetais como um novo
material para a preparacdo de filmes e revestimentos biodegradaveis aplicados a alimentos,
contudo, a conscientizacdo, o custo e o desempenho desses materiais ainda precisam de estudos
que possam garantir um produto final com alta permeabilidade ao vapor d’4gua e propriedades
mecanicas de exceléncia, pois a interagdo entre 0os componentes estruturais e plastificantes,
como o pectina por exemplo, devem ser estudadas a fim de avaliar propriedades coesivas e
funcionais, tornando-se um filme ativo ou revestimento comestivel para aplicacdes industriais,
embalagens de alimentos e biomedicina sustentavel (Brito et al., 2019; Vinod et al., 2020).

Assim, combinar duas necessidades prementes como desenvolver alternativas
econOmicas ao residuo organico gerado pela indistria alimenticia, especificamente a de
mandioca, e reduzir o impacto ambiental causado pelo uso intenso de embalagens a base de
materiais sintéticos, o objetivo do presente estudo foi desenvolver filmes biodegradaveis a partir
da interacdo da pectina em p6 extraida do residuo da mandioca obtida por dois diferentes
métodos de extracdo e secagem, com o intuito de observar qual dos solventes gera menos

impacto sobre as caracteristicas do produto em p6 e sobre as caracteristicas do filme produzido.



2. OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Extrair e secar suspensdo de pectina extraida do residuo gerado pela agroindustria de
mandioca, desenvolvendo, posteriormente, filmes biodegraddveis elaborados com a pectina

obtida.

2.2 Objetivos especificos

— Extrair com diferentes solventes (dgua e 4cido cloridrico) a pectina do cortex da
mandioca;

— Caracterizar as amostras de pectina obtidas quanto aos parametros: rendimento, grau
de esterificacdo e 4dcido galacturonico, sendo essas as varidveis respostas do planejamento;

— Secar as pectinas extraidas por meio das condi¢des otimizadas, obtidas através da
desejabilidade;

— Caracterizar as pectinas, aquosa e acida, em pd, quanto aos parametros: grau de
esterificacdo, acido galacturdnico, atividade de 4gua, teor de 4gua, pectina, pH, fendlicos,
taninos, antocianinas, flavonoides, proteinas;

— Obter o extrato hidroalcdolico concentrado da farinha do coértex da raiz da mandioca e
quantificar a atividade antimicrobiana e teor de bioativos;

— Elaborar os filmes biodegraddveis utilizando a pectina com melhor perfil bioativo e
tecnologico, o glicerol e o extrato concentrado do cortex da raiz da mandioca, com respostas
nas variaveis solubilidade, pemeabilidade do vapor de dgua, resistencia a tracao e alongamento;

— Avaliar as propriedades fisico-quimicas e mecanicas dos filmes por meio das anélises

de espessura, solubilidade, morfologia e cor.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1. A mandioca e o beneficiamento de residuos agroindustriais

A mandioca (Manihot esculenta Crantz), também conhecida como macaxeira ou aipim,
tem o Brasil como centro de origem e domesticagdo com cerca de 20% da produ¢do mundial.
Dentre as regides Brasileiras a regido Nordeste se destaca com metade da produ¢do nacional
destinadas ao consumo fresco, de farinha de mesa e na alimentagdo animal, evidenciando o
consumo das fontes oriundas da mandioca como aproximadamente 97% das calorias
necessdrias para a populacio, ficando atrds apenas do arroz, acticar e milho (Landau et al., 2020,
Khan; Souza, 2020).

Botanicamente a mandioca pertence a familia da Euphorbiaceae estando dividida em
dois grupos (doces e amargas), classificados de acordo com o teor de 4cido cianidrico (-HCN),
estudos mostram que sdo escassos dados botanicos sobre outras variedades brasileiras de
mandiocas, limitando assim a possibilidade do conhecimento de novos cultivares e a obtengdo
de novos dados morfolégicos da espécie. A planta € uma espécie € tuberosa que pode atingir
até 4 m de altura, produzindo 4 a 20 raizes com folhas de 3 a 9 16bulos e sementes de baixa
germinacdo (Prates et al., 2017; Cosmo et al., 2020).

Diversos parametros podem afetar a composi¢cdo quimica, nutricional e bromatolégica
da mandioca, dentre eles, destacam-se a variedade, idade da planta e as condi¢cdes ambientais.
Por se tratar de uma cultura de grande importancia a mandioca € um alimento prontamente
disponivel a populacdo devido a sua facilidade de cultivo e capacidade de se transformar,
destacando-se positivamente devido sua extensa vida ttil, elevada qualidade nutricional e
facilidade de acesso a todas as classes sociais, havendo um aproveitamento andlogo aos
consumidores mesmo com a diversidade de cultivares disponiveis (Silva et al., 2017).

Por ser considerada uma rica fonte de nutrientes, a mandioca vem sendo cultivada em
solos de todos os tipos, incluindo os pobres e dcidos, demonstrando assim sua facilidade de
plantio. Possui elevados teores de amido (70 a 91%), proteinas (1,0 a 6,0%), acicares redutores
(1,5 a 5,8%), fibra bruta (3,0%) e lipideos (0,3 a 1,5%), além de ser rica em vitamina C (30 a
60 mg/100 g) e apresentar grandes quantidade de calcio (25 a 50 mg/100 g), fésforo (40 a 50
mg/100 g) e ferro (0,5 a 0,9 mg/100 g), além disso, devido a sua coloracdo amarelada possui
altos teores de zinco e carotenoides como betacarotenos que sdo precursores da vitamina A
(Koblitz, 2011; Giannoni et al., 2017).

Sendo a raiz o principal produto processado pelas industrias de farinhas e fecularias de

mandioca, os residuos oriundos do processo de produgdo, podendo ser liquidos ou sélidos. Os



principais residuos liquidos sdo a dgua de lavagem das raizes e a manipueira (liquido obtido
com a prensagem da mandioca), estes possuem elevado teor de Demanda Bioquimica de
Oxigénio (DBO), Demanda Quimica de Oxigénio (DQO) e substancias téxicas como o dcido
cianidrico (HCN). J4 os residuos sélidos sdo compostos pelas partes constituintes da propria
planta, a como casca marrom, entrecasca, descarte, crueira, fibra, bagaco e varredura, partes
essas com elevado teor de umidade (cerca de 85%), gerando assim problemas de
armazenamento e levando a constantes descartes (Santos ef al., 2018).

Com a busca por novas fontes de renda as inddstrias seguem na constante tentativa por
destinacdes que tragam aproveitamento adequado com retorno e reconhecimento eficaz. Com
iss0, ao observar os residuos s6lidos gerados pela mandioca tem-se um descarte inadequado de
uma fonte nutricional e energética rica em amido, proteina, agucares, linamarina, sais, cianeto
e outras substancias (Ferreira, 2013; Souza et al., 2019).

Em virtude disso, estudos como o de Souza et al. (2019) mostra que no Pard os residuos
sOlidos s@o destinados a nutricdo animal, aplicacdo agricola e producao de energia, Cordeiro et
al. (2020) em seu estudo demonstram formas de redu¢do dos impactos ambientais causados
pelos residuos agricolas mostra que a recuperacdo do amido residual gerado na agroindustria
de fécula de mandioca tem elevado potencial para produgdo de biocombustivel, ja Pereira et al.
(2020) obtiveram xilitol a partir da casca de mandioca devido ao seu elevado teor

lignoceluldsico por meio de processo biotecnolégico.

3.2. Aspectos gerias do coértex da raiz da mandioca

O cortex da raiz da mandioca € a camada interna esbranquigada da casca, podendo ser
obtida por meio manual ou descasque mecanizado, sendo raspado em ambos os processos da
casca marrom externa para adquirir o produto individual. E um residuo rico em carboidrato,
proteinas e fibra bruta, elevando assim seu potencial de aproveitamento para processamento
adequado, podendo ser utilizado no enriquecimento de outros produtos ou como fonte para
novos produtos alimenticios (Omah et al., 2015).

Por ser considerado um material carbondceo sélido, o cértex da raiz da mandioca pode
ter na composi¢do algumas matérias voldteis que poderiam impedir uma boa ligacao interfacial
entre a matriz e o carregador de particulas quando usado como matéria-prima. Um exemplo da
aplicacdo do cortex da raiz da mandioca foi observado no estudo realizado por Akinjayeju, Eke
e Akinpelu (2020), onde eles adicionaram a farinha do cértex da raiz da mandioca em snacks e

observaram que a mesma possui elevado contetido energético, teor de carboidratos, fibras e



minerais dietéticos (Mg, Ca e K), melhorando significativamente o teor nutricional dos snacks
quanto a sua composi¢do centesimal, propriedades fisico-quimicas e perfis de minerais,

resultando em efeitos significativos e benéficos.

3.3. Pectina e suas principais caracteristicas

A pectina € uma familia de polissacarideos vegetais responsdveis por até 35% das
paredes celulares primdrias em certas espécies e tem sido considerada como o polissacarideo
mais estruturalmente complexo da natureza. O termo pectina, na verdade, descreve um grupo
de oligossacarideos e polissacarideos que compartilham caracteristicas comuns, mas sao
extremamente diversos em sua estrutura fina, exceto que todos eles compreendem pelo menos
65% de acido galacturdnico (GalA) que estd ligado ao a- (1-4) (Liang; Luo, 2020).

As pectinas nativas em plantas sdo compostas por dominios polissacarideos:
homogalacturonan (HGA), ramnogalacturonan I (RG-I), rhamnogalacturonan II (RG-II),
xilogalacturonan e apiogalacturonan. Atualmente, pensa-se que os dominios polissacaridicos
sao covalentemente ligados e, em maior ou menor extensao, ionicamente reticulados com outras
cadeias de pectina para formar redes pécticas que se ramificam ao longo das paredes celulares
primdrias. Existem trés modelos propostos: (a) o esqueleto da pectina, que consiste em
dominios alternados de HGA e RGI, o esqueleto da pectina compreende o dominio RGI com
HG sendo ligado como sua cadeia lateral e o esqueleto da pectina que composto por fitas HGA
alternadas perpendicularmente ligadas e um dominio (Chan et al., 2017).

Além de considerado um dos polissacarideo ndo amildceo mais amplamente distribuido
nas paredes celulares e na lamela média da maioria das plantas, a pectina pode ser dividida de
acordo com o seu grau de metoxilagdo, em alta metoxil pectina (esterificagdo de grupos acidos
¢ inferior a 50%) e baixa metoxil pectina (esterificacdo de grupos acidos € superior a 50%),
sendo considerada um um hidrocoléide capaz de formar redes para reter 4gua e formar géis em
baixas concentrac¢des, sendo considerado ndo apenas um agente gelificante, mas também usada
como um estabilizador e espessante (Miiller-Maatsch et al., 2016; Luo et al., 2017).

Atualmente, a pectina comercial € geralmente obtida a partir de cascas de frutas citricas
e bagaco de maca. Porém, devido a alta demanda de pectina em todo o mundo, muitos estudos
tém sido feitos com outras fontes desse polissacarideo. Chaharbaghi et al. (2017) realizam a
extracdo da pectina do casco verde do pistache, Kazemi et al. (2019) obtiveram uma pectina
com alto potencial de metilacdo tendo como fonte a casca da berinjela, Ledo er al. (2018)

extrairam pectina da casca do pequi, Renaldi e Samakradhamronghtai (2020) extrairam da



garcinia atrovidis, Petkowicz e Williams (2020) obtiveram a pectina extraida do caule dos
brécolis e Abang et al. (2020) da batata doce. Sendo possivel observar que a pectina é
amplamente encontrada em todas as plantas terrestres e seus residuos.

As pectinas sao polissacarideos que ocorrem nas paredes celulares localizadas na lamela
média e na parede celular primdria e secunddria do tecido vegetal, até o momento, acredita-se
que as pectinas sejam compostas por pelo menos 17 tipos de monossacarideos, onde sua
estrutura determina em grande medida suas propriedades fisico-quimicas e aplicacdes. Varios
métodos t€m sido aplicados para extrair pectinas_de diferentes fontes vegetais, onde a utilizagao
de método adequado € importante para maximizar o rendimento da extracdo e melhorar a
qualidade do produto obtido. Dentre as técnicas de extracdo, encontram-se técnicas
convencionais, como extracdo com dcidos minerais e técnicas inovadoras, como extracao
assistida por ultrassom, microondas e enyme com diferentes mecanismos, como resultado,
diferentes métodos de extracdo podem produzir pectina com vdrias caracteristicas estruturais

(Dranca; Oroian, 2018; Mari¢ et al., 2018).

3.4. Aplicacao da pectina na indudstria

No setor de alimentos, o uso tradicional da pectina € como agente gelificante, agente
espessante e estabilizador, além de estar sendo complementado pela utilizacdo emergente como
um substituto de gordura e ingrediente funcional promotor de saide. As aplicagdes nao
alimentares incluem o uso nas industrias médica e farmacéutica, onde os beneficios de
promocao da saude e bioatividades da pectina mostraram potencial para aplicacdes biomédicas,
incluindo administracdo de drogas, engenharia de tecidos e cicatrizacdo de feridas (Dranca;
Oroian, 2018).

Embora a pectina de diferentes fontes, incluindo a maioria das frutas e vegetais, difira
em sua estrutura fina, suas propriedades fisico-quimicas permanecem semelhantes e, como fibra
alimentar, todas sdo benéficas para a satide humana como componente alimentar. Na industria
alimenticia tem funcdes como ingrediente alimenticio, principalmente devido as suas
propriedades de formacdo de gel e estabilizacdo, suas aplicagdes tradicionais incluem a
producdo de compotas e geleias, sumos de fruta, produtos de confeitaria e recheios de pastelaria,
mais recentemente, a propriedade de emulsificacdo da pectina de certas fontes tem sido
extensivamente estudada para demonstrar sua capacidade de estabilizar emulsdes de 6leo em

agua (Mari¢ et al., 2018, Liang; Luo, 2020).



A principal aplica¢do da pectina é como ingrediente textural em sistemas alimentares,
enquanto também € usada em cosméticos e produtos de higiene pessoal. As diferentes
propriedades da pectina, dependendo de sua fonte ou processamento, levam a aplicac¢des
especificas. Por exemplo, a pectina oriunda da maca € mais escura e tem a propriedade de ser
mais viscosa em solu¢do em comparacdo com pectinas de outras fontes, sendo mais utilizada
para recheios e doces, em contrapartida, a pectina citrica € mais leve e, portanto, mais adequada
como agente de texturizagdo para geleias de geleia e confeitaria. A pectina também pode ser
usada para estabilizar bebidas turvas, além de ser usada em alimentos a base de emulsdo, como
maionese e molhos com baixo teor de gordura, laticinios com baixo teor de gordura que emulam
algumas caracteristicas de produtos lacteos integrais e outras bebidas, produtos cérneos
emulsionados e spreads com baixo teor de gordura (Liang; Luo, 2020; Belkheiri et al., 2021).

Além disso a pectina é considerada um excelente biopolimero, podendo atuar como
embalagem, revestimentos em frutas ou vegetais frescos e cortados e como agentes
microencapsulantes devido a sua capacidade de gelificacdao e propriedades de formacao de
filme, que s@o essenciais para a aplicabilidade industrial em larga escala nesse segmento. Uma
maior eficicia € obtida ao fazer uma boa compatibilidade com outros biopolimeros, como
proteinas, lipidios, outros polissacarideos naturais ou mesmo biopolimeros sintéticos,
representando alternativas quando se considera a aplicacdo final dos filmes obtidos. Em uma
das possiveis a¢des, a pectina pode modificar a atmosfera ao redor das frutas e / ou vegetais,
alterando os niveis de oxigénio dentro das frutas, retardando a producgdo de etileno e, assim,

limitando sua decomposicao fisiologica (Makaremi et al., 2017; Mellinas et al., 2020).

3.5. Cértex da raiz da mandioca como fonte péctica

A escolha do cortex da raiz da mandioca como fonte para extracdo de pectina foi
realizada com o objetivo de alertar a pesquisadores e industrias para possivel reducdo dos
efeitos nocivos das cascas apodrecidas sobre o meio ambiente, acrescentando valor a este
residuo agroindustrial. Anualmente, as cascas de mandioca sdo produzidas em grandes
quantidades como residuos do processamento da mandioca na, cerca de 450.000 toneladas sao
produzidas para uma receita de 700 milhdes de dolares anualmente com tendéncia a aumentar.
Devido as reacdes quimicas e bioldgicas que ocorrem nas cascas apodrecidas quando
descartadas, a vegetacdo e o solo ao redor das cascas apodrecidas sao destruidos (Omah et al.,

2019).



Os estudos relacionados a utilizacdo do cértex ou da farinha do cértex da raiz da
mandioca como fonte extrativa de pectina ndo sdo encontrados na literatura, contudo, a presente
pesquisa realizou experimentalmente essa extracdo através da metodologia proposta por
Pasandide et al. (2017) com adaptacdes e obteve resultados satisfatérios, elevando assim a
busca por exploragdo dessa fonte de residuo e sua aplicagdo, tendo em vista que a demanda por
pectina € consideravelmente elevada, por se tratar de um produto extraido a base de plantas e
de facil acesso (Raji et al., 2017).

Além disso, observou-se ao longo do estudo que ao alterar o solvente extrativo, a
temperatura de extracdo, a propor¢cdo solido-liquido, o tempo de contato e o método de
secagem, a pectina obtida mostra diferentes niveis de rendimento, grau de esterificacdo e teor
de 4cido galacturonico, abrindo consequentemente seu leque de aplicabilidade em diferentes
segmentos da industria. Wongkaew et al. (2021) destacam que a pectina pode ser categorizada
em duas classes de acordo com a proporc¢ao dos grupos esterificados em pectina com baixo
metoxil (DE < 50%) e pectina com alto metoxil (DE > 50%), caracterizando a dltima como um
excelente emulsificante e estabilizante que pode ser utilizado como agente gelificante e
espessante, além de ser utilizado como substituto de gordura e ingrediente alimentar funcional
promotor de sauide.

Por se tratar de um dos componentes mais abundantes em residuos de processamento de
alimentos e subprodutos de biomassa, é necessdrio e importante otimizar a extragdo e
recuperagdo da pectina para valorizar totalmente essa matéria-prima (Mao et al., 2019).

Ou seja, a pectina extraida do cortex da raiz da mandioca pode ter uma gama de
utilizacdo voltada a inddstria alimenticia, mas, além disso, pode ser adicionada a produtos
farmaceéuticos, como componentes bioativos, compostos de liberacdo de firmacos e genes,
produtos de engenharia de tecidos e adesivos para cicatrizagdo de feridas (Wongkaew et al.,

2021).

3.6. Filmes biodegradaveis

Filme ou filme biodegraddvel segundo Henrique et al. (2008) € um filme fino preparado
a partir de materiais biolégicos, que age como barreira a elementos externos e,
consequentemente, pode proteger o produto embalado de danos fisicos e biolégicos e aumentar
a sua vida util.

Os filmes biodegraddveis tém vital importancia no estudo de alimentos, desde sua
recepcao a condi¢do e seu uso na industria de embalagens de alimentos. Diferentes fontes de

biopolimeros podem ser aplicadas como filmes biodegraddveis que consistem em
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polissacarideos, proteinas e lipideos. Atualmente, é cada vez mais interessante aplicar
polimeros inatos e renovadveis em uma drea diferente, que podem substituir os filmes de
embalagens sintéticas, por exemplo, filmes produzidos com quitosana, amido, celulose e gomas
tém sido amplamente estudados e atrairam a atencdo da inddstria e cientistas nas ultimas
décadas devido as suas boas propriedades de barreira contra oxigénio e carbono di6xido, bem
como boas propriedades mecanicas, dentre todos os polissacarideos, a pectina (um material
natural presente em grande quantidade em muitas frutas e vegetais como frutas vermelhas,
magcas e laranjas) ¢ um polimero muito importante e seu uso na industria estd aumentando a
cada dia para diversas aplicagdes, destacando-se por ser encontrado e extraido em residuos
alimentares, atraindo assim uma aten¢do significativa (Gouveia et al., 2019; Sadeghizadeh-
Yazdi et al., 2019).

Em embalagens de alimentos, a maior interesse € no desenvolvimento de um item que
impeca o ganho ou perda de umidade, evite a contaminacdo microbiana e atue como uma
barreira contra a permeacgdo de vapor d'dgua, oxigénio, didéxido de carbono e outros compostos
voldteis, como sabores e contaminacdes, sendo indispensdvel o uso de embalagens adequadas
para manutengdo da qualidade geral dos produtos (Makaremi et al., 2017).

O desenvolvimento de revestimentos e filmes biodegradaveis, produzidos a partir de
biopolimeros extraidos de residuos alimentares, tem atraido significativa atencdo da
comunidade cientifica, eles tém sido utilizados como estratégia sustentdvel para estender a vida
de prateleira de produtos alimenticios, pois reduzem a perda de umidade e compostos voléteis,
bem como as taxas respiratorias e a produgdo de etileno, além disso, podem agregar valor a
esses produtos, pois carregam compostos bioativos capazes de retardar a descoloracdo, o
crescimento bacteriano, entre outros. Nesse sentido, faz-se necessario explorar o potencial de
residuos alimentares, principalmente do processamento de frutas e vegetais, que sao fontes ricas
em biomateriais de baixo custo (Brito et al., 2019).

Assim, mesmo tratando-se, em grande maioria, de materiais transparentes, os filmes
biodegraddveis sdo eficazes para exibi¢cdo dos alimentos, preservando a umidade e o aroma,
além de manter o seu frescor. Contudo, as propriedades de barreira devem ser intensificadas
para aumentar a eficdcia da sua aplicabilidade, mas ha garantia das propriedades mecanicas
havendo protecdo do alimento contra danos fisicos. Ainda ha a possibilidade de incorporar
aditivos com o intuito de auxiliar na manuten¢do dos parametros sensoriais e nutricionais do
produto, agindo como transportador de propriedades antioxidantes, aromatizantes € compostos

antimicrobianos, por exemplo (Khalil et al., 2018).
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Funcionalidade, processabilidade e custo sdo as principais limita¢cdes para o uso de
embalagens de base bioldgica e biodegraddvel em aplicagdes alimenticias, onde o desempenho
e a funcionalidade tem sido uma grande preocupacdo para a implementagdo bem-sucedida
desses materiais devido a natureza fragil dos filmes com altas taxas de transmissao de oxigénio
e vapor de dgua, baixa estabilidade térmica, dificuldade de selagem por calor, baixa resisténcia
ao impacto, baixa resisténcia a fusio e natureza hidrofilica, com isso, extensas pesquisas sao
conduzidas para melhorar o desempenho de materiais de base bioldgicas e biodegraddveis
usando revestimento com polimeros sintéticos e 6xidos de metal, mistura com outros materiais
de base bioldgicas e biodegraddveis e as modificacdes quimicas e fisicas que podem ser
ocasionadas na embalagem e no alimento que a mesma reveste (Adilah et al., 2018; Sonar et
al., 2020).

Contudo, como todo produto, os filmes biodegraddveis possuem suas vantagens e
desvantagens, mesmo sendo fonte de energia limpa e serem desenvolvidos por meio de recursos
renovdveis. Por serem amplamente utilizados nas industrias de embalagens, especificamente na
de alimentos, onde estdo sujeitos a certas limitacOes e restricdes, como baixa vida util e,
principalmente, perdendo suas propriedades mecanicas ao serem reciclados devido aos seus
grupos funcionais e vérias condi¢cdes ambientais, a maioria dos filmes biodegraddveis ndo sao
reciclavel devido a sua composi¢do quimica e procedimentos complexos de processamento e
sua producdo possui um custo elevado em comparagdo a filmes pldsticos sintéticos, além de
serem dificeis de processar, possuirem alta fragilidade e serem vulneraveis a degradacio (Vinod

et al., 2020).

3.7. Potencial da pectina como ingrediente para filmes biodegradaveis

Os filmes de embalagem sdo utilizados com o intuito de prolongar a vida de prateleira
durante o armazenamento, mantendo a qualidade dos frutos, contudo, a maioria dos filmes sao
a base de petr6leo e consequentemente tornam-se vildes, de dificil degradacdo, descarte
especifico e de elevada deficiéncia de um sistema ideal para tratar esse residuo, causando
poluicdo ambiental e danos a animais terrestres e marinho, com isso, desenvolver filmes
biodegraddveis com capacidade protetora € uma tarefa crucial e desafiadora para industria
(Qiang; Ren; Che, 2024).

O conceito moderno da agricultura estd totalmente direcionado ao controle e
preservacdo dos recursos naturais disponiveis, bem como na protecdo ambiental, buscando

estratégias eco sustentdveis a fim de otimizar a seguranca ambiental, reduzir a toxidade para
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organismos vivos e melhorar a acessibilidade e custos para esse tipo de producdo verde. Na
inddstria de embalagens esse conceito leva a busca por embalagens eficazes para substituir
embalagens plasticas sintéticas. Ou seja, a industria busca troca da “polui¢do branca” pela
“producgdo verde”, conscientizando a populacdo e gerando produtos ecologicamente corretos,
atoxicos e degradaveis (Nesi¢ et al., 2023; Sadadekar et al., 2023).

Por ser definida como um biopolimero ttil na inddstria alimenticia como agente
gelificante, emulsificante e espessante, a pectina pode ser aplicada diretamente em alimentos
ou usada na producdo de revestimentos comestiveis como filmes pré-formados que envolvem
alimentos, podendo apresentar atividade antioxidante, antimicrobiana e acdo de carga bioativa
funcional aos filmes, por se tratar de um produto oriundo de fontes vegetais e de alto teor
nutricional. Além disso, os filmes a base de pectina sdo considerados sustentaveis,
biodegraddveis e ecologicamente correto, tornando-se um segmento promissor a sua aplicagao
(Roy et al., 2023).

Em paralelo e a favor dessa aplicacdo da pectina, estd a crescente demanda dos
consumidores por alimentos sem conservantes quimicos, buscando encontrar os produtos mais
naturais possiveis, destacando-se matrizes poliméricas de biopolimeros soluveis em 4gua e com
propriedades de liberacdo controlada. Onde, pectinas extraidas diretamente da biomassa sdo
classificadas como organicos e de elevada disponibilidade, biodegradabilidade,
biocompatibilidade, renovabilidade e seguranca (Jovanovic et al., 2021).

E de grande valia frisar, ainda, que os componentes formadores de filme precisam ser
atoxicos e inofensivos, e nao interferirdo nos atributos de qualidade dos alimentos embalados,
devendo haver controle da estrutura do biopolimero e compatibilidade do filme, sendo
necessario assim obter um filme caracterizado por propriedades mecanicas, hidrofébicas e
térmicas favordveis a producao e aplicacdo, bem como a conformacao da pectina utilizada com
o intuito de garantir essas caracteristicas e a seguranc¢a no elo consumidor-produto com base na

conservacgao do alimento ali adquirido (Huan et al., 2021).
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4. MATERIAL E METODOS
O desenvolvimento experimental deste estudo foi conduzido no Laboratério de
Engenharia Agricola (LAPPA), no Laboratério de Engenharia de Alimentos (LEA) e no
Laboratério de Fontes Renovaveis (LABFREN), pertencentes a Universidade Federal de

Campina Grande, na Paraiba.

4.1 Matéria-prima

Foram utilizados residuos da mandioca (Manihot esculenta) oriundos de industrias locais,

em especifico o cértex. A matéria-prima foi recepcionada, selecionada, higienizada e
armazenada em condi¢des favordveis a sua conservagao.

Os residuos entdo foram submetidos ao processo de secagem em estufa com ventilacao

forcada a uma temperatura média de 50 °C até obter peso constante, onde em seguida foram

triturados e acondicionados conforme Silva er al. (2019).

4.2 Extracio da pectina

Para a extragdo aquosa e acida da pectina do cortex da raiz da mandioca o protocolo
experimental proposto por Pasandide et al. (2017) foi seguido. Resumidamente, 5 g da farinha
do cortex da raiz da mandioca foram misturados com dgua destilada para extracdo aquosa e
acido cloridrico (0,1N) para extragdo 4cida, sob agitacdo constante a 350 rpm em agitador
mecanico (FANEM, MODELO 256) em variacOes das propor¢des liquido/sélido, assim como
das temperaturas e tempo. Apds a extracdo (aquosa e dcida), a mistura foi misturada com o
mesmo volume de etanol (98%) e mantida a 4 °C por 24 h. Em seguida, o sobrenadante foi
separado e seco em estufa a 50 °C por 24 h. A pectina em pé obtida foi armazenada em
embalagens laminadas em condi¢cdes médias de 28 °C e umidade relativa de 80%.

O planejamento composto central rotacional (DCCR) foi escolhido para otimizar os
parametros para a extracdo aquosa e dcida da pectina, sendo executado um planejamento para
cada solvente. Os intervalos para os parametros foram fixados com base em nossos
experimentos preliminares, com um total de 17 experimentos conduzidos para otimizar as
condic¢des de cada tipo de extragdo da pectina, sendo ambos roteirizados conforme os niveis
estabelecidos na Tabela 1. A andlise de variancia (ANOVA) foi feita para validar as contas
tedricas para o processo de otimizacao.

Sendo as varidveis dependentes: rendimento da extragdo, grau de esterificacdo e teor de

acido galacturonico.
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Tabela 1. Niveis estudados no planejamento experimental

Variaveis independentes - -1 0 +1 +a
Propor¢ao solido/liquido (p:v) 1:13,2 1:20 1:30 1:40 1:46,8
Tempo de extragao (min) 39,6 60 90 120 140,4
Temperatura de extracao (°C) 63,2 70 80 90 96,8

4.3 Secagem da pectina do residuo da mandioca

Foram utilizados dois métodos diferentes de secagem para secar a pectina extraida do
residuo da mandioca, ar quente e leito de jorro. Na primeira etapa, foi realizado o planejamento
experimental a pectina foi submetida a secagem por ar quente, 60 °C por 24 h. Ja na segunda
etapa, apds condi¢des otimizadas as pectinas, aquosa e dcida, foram submetidas a secagem em
leito de jorro, a 70 °C, velocidade do ar de 4 m/s, pressdo de 3 bar e alimentacao de 4,0 mL/min.
Ap0s cada processo, as amostras em pé obtidas foram armazenadas em embalagens metélicas
flexiveis com ziper (espessura 0,11 mm, tamanho 10 x 17,5 cm), vedadas a vécuo e

armazenadas em um dessecador em temperatura ambiente.

4.4 Caracterizacao da pectina aquosa e acida

4.4.1 Analise titulométrica da pectina

Foi realizada seguindo a metodologia proposta por Bockek ef al. (2001) e Fernandes et
al. (2017) com adaptacgdes. O procedimento experimental tem inicio com a pesagem de 0,2 g
de pectina, posteriormente umedecida com 2 mL de etanol e adicionada de 20 mL de 4dgua
destilada. O polimero foi dissolvido com agitag@o durante 1 h. A solucdo resultante foi titulada

com NaOH 0,1 N na presenga de fenolftaleina para cor rosa.

O numero de grupos carboxi livres (%) foi calculado pela Equacdo 5. Apds titulacio
foram adicionados 10 mL de NAOH 0,1N, ficando em repouso por 1 h. Em seguida, adicionou-
se 10 mL de HC1 0,1 N e o excesso de HCl foi titulado com NaOH 0,1 N. O ndmero de grupos
carboxi esterificados foi calculado a partir do volume de solu¢do de NaOH 0,1 gasto para esta

titulacdo, conforme Equagdo 4.

Com os dados obtidos foi possivel calcular as carboxilas totais conforme Equagdo 5, a
fracdo 4cida conforme Equacido 6 e fracdo neutra conforme Equagdo 7. Assim como o grau de

esterificacdo (Equacdo 2) e teor de dcido galacturonico (Equagdo 3).
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Ve

GE(%) = otv, * 100 (1)
31 MeO

AUA(%) = (31GE—176) 2)

_ NNaoHwv1p,op*0,045
Cl(%) ~ massade pectina * 100 (3)

_ NNaoHwv2p,0p*0,045
Ce (%) " massade pectina *100 (4)
Ce(%) = G +C, ®)
F,(%) = AUA + MeO (6)
E,(%) = 100 — F, (7)

Em que: C;: carboxilas livres; C,: carboxilas esterificadas; C;: carboxilas totais; Nnaos:
normalidade do hidréxido de sédio usado na titulacdo; Vinaon: volume gasto na primeira
titulacdo; Vaonaon: volume gasto na segunda titulacado; Fy: fracdo 4cida; F,: fracdo neutra; AUA:

teor de dcido galacturdnico; MeO: teor de metoxilas.

4.4.2 Caracterizacao fisico-quimica e quimica

pH: A determinac¢do do potencial hidrogenidnico (pH) foi realizada através de leitura direta em

um pHmetro previamente calibrado, segundo as normas descritas por AOAC (2016).

Acidez total titulavel: A andlise de acidez foi realizada conforme as normas descritas por
AOAC (2016), utilizando hidréxido de sédio 0,1M como titulante e fenolftaleina 1% como
indicador, sendo estabelecido como ponto de viragem a coloracdo rosea das amostras. Os

resultados foram expressos em percentagem de dcido citrico.

Atividade de agua: determinada por medida direta em analisador Aqualab, previamente

calibrado, na temperatura de 25 °C.

Fenolicos totais e taninos: Para a determinacdo do teor de fendlicos totais e taninas, foi
utilizado o método descrito por Folin Ciocalteu - Watherhouse (2006) e Pansera et al., (2003),

respectivamente, com reagente de Folin-Ciocalteau e leitura em espectrofotometro (Agilent
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Technologies Cary 60 UV-Vis) a 725 nm (fendlicos) e 765 nm (taninos). Para a obten¢do da
curva analitica utilizou-se uma solu¢do padrao de acido gélico para fendlicos totais e dcido

tanico para taninos, empregando dgua, seguida do mesmo tratamento para branco.

Antocianinas e Flavonoides totais: foi utilizado o método do pH unico, utilizando solugdo
Etanol 95% - HCI 1,5N (85-15 mL). As leituras foram realizadas em em espectrofotometro
(Agilent Technologies Cary 60 UV-Vis) a 374 nm (flavonoides) e 535 nm (antocianinas)
(Francis, 1982).

Pectina total: foi realizado pelo método proposto por Carvalho et al. (2002), com resultados

expressos em g de pectato de célcio.

4.5 Obtencao do extrato concentrado do cortex da raiz da mandioca

Para o preparo da solucdo extrativa hidroalcodlica, foi adicionado dlcool 70% numa
propor¢do de 1:10 (farinha:solvente), com uma temperatura de extracdo de 50 °C por 60 min
sob agitacdo mecanica com auxilio de um extrator encamisado e um banho de aquecimento com
temperatura controlada (Fernandes et al., 2014). Em seguida o extrato foi filtrado em filtro de
porcelana com o auxilio de um papel de filtro, sem vacuo. Apds esse processo, o extrato obtido
foi conservado em incubadora BOD em temperatura de refrigeracao (4 °C), e acondicionado
em recipiente ambar para as posteriores analises.

Em seguida, o extrato hidroalcéolico foi submetido a um evaporador rotativo para a
eliminacdo total do solvente, sob vicuo a temperatura maxima de 50 °C, até atingir o teor de
sOlidos de 10%. Apos esse processo, o extrato obtido foi conservado em incubadora BOD em
temperatura de refrigeracdo (4 °C), e acondicionado em recipiente dmbar para as posteriores
analises.

Apbs obtencdo do extrato concentrado, foi realizada a andlise de atividade
antimicrobiana com base na difusdo em disco e na determinacdo da concentracdo inibitdria
minima (CIM), realizados conforme metodologia estabelecida por Nunes (2011), com o intuito

de observar sua capacidade antimicrobiana e seu potencial a aplicagdo do filme.
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4.6 Obtencao do filme

O filme foi preparado conforme metodologia de Estrada-Girén et al. (2020) com
adaptagcdes. Onde foram realizadas formulagdes com diferentes concentracdes de pectina,
glicerol e volumes de extrato do cortex da raiz da mandioca, mas com volume fixo de fundi¢do
(100 mL de 4gua deionizada), de acordo com um design experimental. Esses niveis foram
estabelecidos apds testes preliminares, com base nos aspectos visuais esperados para o filme,
sendo um planejamento executado para pectina aquosa, mantendo os niveis para observacao
das variacoes obtidas nos resultados, conforme Tabela 2. Para obtencao dos filmes foi realizada
a adicdo da pectina do cortex da raiz da mandioca, glicerol e extrato do cortex na dgua sob
agitacdo constante, a mistura ficard por 25-35 min a 70 °C e em seguida foram dispersas em
bandejas de silicone e levadas a estufa por 35 °C e 24 h, sendo armazenadas em seguida em
recipientes plasticos com vedacdo. As varidveis de resposta foram solubilidade, permeabilidade
do vapor de dgua, atividade antimicrobiana e as caracteristicas mecanicas de resisténcia a tracao

e alongamento de ruptura.

Tabela 2 - Niveis estudados no planejamento experimental

Variaveis independentes -1 0 +1
Pectina (g) 3,0 4,0 5,0
Extrato concentrado do cortex (g) 0,4 0,6 0,8
Glicerol (g) 0,5 0,75 1,0

4.7 Caracterizacao do filme

4.7.1 Solubilidade

A solubilidade do filme em dgua foi testada de acordo com metodologia descrita por Jiang
et al. (2016). Pequenos pedacos de filmes (0,5 - 1,0 g) e papéis de filtro foram secos a 105 °C
por 3 h e entdo pesados com precisdo para determinar o peso seco inicial do filme e do papel
de filtro. Cada amostra de filme foi incubada em 10 mL de agua destilada a 25 °C por 24 h,
sendo entdo filtrado com o papel de filtro correspondente. O material ndo dissolvido juntamente
com o papel de filtro foi seco a 105 °C durante 3 h e depois pesados. A solubilidade foi calculada
como a propor¢ao em peso do material dissolvido em relagdo ao peso inicial da amostra. A

solubilidade do filme em é4gua foi calculada conforme Equacao 11:

Sol (%) = """ x 100 (11

ml
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Em que: dm1 € o peso seco inicial; dm2 é o peso seco final.

4.7.2 Permeabilidade do vapor de agua

A permeabilidade ao vapor de dgua (WVP) dos filmes foi medida gravimetricamente de
acordo com ATSM E96/E96M-16 (ASTM, 2016), com adaptacdes. Filmes com Scm de
diametro foram colocados e selados com liga em recipientes de plastico contendo silica gel. Os
recipientes foram acondicionados em dessecador (25 °C) a 75% com solugdo saturada de NaCl.

As amostras foram pesadas a cada 24 h por sete dias.

AW.FT
s.Ap

WVP =

(12)

Em que: AW representa a perda de peso do tubo por hora (g/h) (isto é, o declive do
comportamento linear); FT € a espessura do filme (mm); S representa a drea do filme exposta
(m?) e Ap € a pressdo de vapor diferencial no filme, Ap = P(UR1-UR2), sendo UR1-UR2 a

diferenca de UR em ambos os lados dos filmes e P a pressdo de saturacdo a 25 °C (KPa).

4.7.3 Caracteristicas mecanicas

Os filmes foram submetidos aos ensaios de resisténcia a tracdao em triplicata, no aparelho
texturometro Texture Analyser TA.XT.plus (Stable Micro Systems Ltd., Vienna Court, UK).
Para o teste de resisténcia a tragdo as amostras foram cortadas com 6,5 cm de comprimento e 3
cm de largura, seguindo o método padrao ASTM D-882-12 (ASTM, 2012). O programa texture
expert foi utilizado na calibracao do aparelho para a distancia de retorno do teste de 20 mm. As
amostras foram tracionadas com velocidade de 0,21 mm/s, utilizando-se no equipamento uma
célula de carga com capacidade de 500 N. Analisaram-se a tensdo de ruptura, alongamento de

ruptura, ductilidade, tenacidade e o médulo de elasticidade.

4.7.4 Espessura

A espessura dos filmes foi determinada utilizando-se um digital (MITUTOYO Co.,

Modelo IP-65) com uma precisao de 0,001 mm, foi realizado o cdlculo da média aritmética de
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cinco medidas aleatdrias sobre a drea do filme. Essa medida foi realizada depois do periodo de

acondicionamento dos filmes.

4.7.5 Microscopia eletronica de varredura (MEYV)

A morfologia das particulas foi avaliada por microscopia eletronica de varredura (MEV)
com um TESCAN VEGA 3, operado a 5 kV e com amplia¢des variando de 250x a 1000x. As
imagens de MEV foram analisadas em triplicata usando ImagelJ para determinacio do tamanho

e forma das particulas.

3.7.6 Analise colorimétrica

Os parametros de cor foram determinados por leitura direta na amostra utilizando-se
espectrofotometro manual (FRU, Modelo WR-10QC). O instrumento, equipado com
iluminante D65/10 foi calibrado com placa preta e placa branca padrao (X = 80,5, Y =85,3, Z
=90,0), conforme instru¢des do fabricante. Os parametros determinados foram: L* que fornece
a luminosidade, variando do branco (L = 0) ao preto (L = 100); a* que caracteriza a coloragdo
na regido do verde (-a*) para a cor vermelha (+a*) e b* que indica a coloracdo no intervalo da

cor azul (-b*) para a cor amarela (+b*) (Ferreira,1981).

4.8 Analise estatistica

Os dados das caracterizacdes foram submetidos ao delineamento inteiramente
casualizado e as médias comparadas pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade, utilizando o
programa Assistat, versdo 7.6 beta. O software Statistica 7.0 foi utilizado no tratamento de
dados dos planejamentos experimentais, com o intuito de observar o efeito das varidveis

independentes sobre as varidveis dependentes.
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5. ARTIGOS OBTIDOS

- ARTIGO I: Extracao otimizada de pectina do cértex da raiz da mandioca: avaliagdo de
métodos aquosos e dcidos
- ARTIGO II: Efeitos da adi¢@o de pectinas e extrato concentrado do cértex da raiz da mandioca

em filmes biodegradaveis
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ARTIGO I

Extracio otimizada de pectina do cortex da raiz da mandioca: avaliacao de métodos
aquosos e acidos

Resumo: A pectina é um heteropolissacarideo obtido a partir de paredes celulares primdrias de
plantas terrestres, que € uma matéria-prima muito importante em indmeras aplicagdes na
elaboracdo de alimentos e produtos farmacéuticos. Sabendo que os residuos possuem um
potencial de valorizacdo significativo como fonte de pectina para uso em indmeras aplicagoes,
observando o cortex da raiz da mandioca com um alto nivel de pectina. Embasado nessas
informacdes, o objetivo do presente trabalho foi fornecer um estudo sobre a extracdo da pectina
do cortex da raiz da mandioca por meio de diferentes solventes, o dcido cloridrico e a 4gua,
observando assim o comportamento em meio dcido e aquoso. Para melhor compreensao dos
dados utilizou-se um planejamento experimental composto rotacional (DCCR) com o intuito
de observar a acdo das varidveis dependentes (proporcdo, temperatura e tempo) sobre as
varidveis dependentes (rendimento, grau de esterificacdo e teor de dcido galactur6nico). Os
resultados obtidos foram favoriveis ao desenvolvimento e aplicacido da pectina obtida, sendo
vistos bons dados de rendimento e pectinas com perfis diferentes, ou seja, de baixa (<50%) e
alta (>50%) metoxilacao, sendo cada uma destinada a um uso distinto. Além disso, observou-
se que a interacao das varidveis tempo e temperatura tiveram maior peso quanto aos coeficientes
de regressdo, apresentando efeitos significativos em todos os tratamentos.

Palavras-chave: delineamento composto central rotacional; hetropolissacarideos; grau de

esterificacdo; Manihot esculenta

Abstract: Pectin is a heteropolysaccharide obtained from primary cell walls of terrestrial
plants, which is a very important raw material in numerous applications in the preparation of
food and pharmaceutical products. Knowing that the residues have a significant potential for
valorization as a source of pectin for use in numerous applications, observing the cortex of the
cassava root with a high level of pectin. Based on this information, the objective of the present
work was to provide a study on the extraction of pectin from the cortex of the cassava root by
means of different solvents, hydrochloric acid and water, thus observing the behavior in acidic
and aqueous media. For a better understanding of the data, a rotational composite experimental
design (RCD) was used in order to observe the action of the dependent variables (proportion,

temperature and time) on the dependent variables (yield, degree of esterification and
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galacturonic acid content). The results obtained were favorable to the development and
application of the obtained pectin, with good yield data and pectins with different profiles, i.e.,
low (<50%) and high (>50%) methoxylation, each intended for a different use. In addition, it
was observed that the interaction of the variables time and temperature had greater weight in
the regression coefficients, presenting significant effects in all treatments.

Keywords: central composite rotational design; hetropolysaccharides; degree of esterification;

Manihot esculenta
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1 Introducao

Pectina € um polissacarideo linear, presente na maioria das plantas na camada
intercelular entre paredes celulares primdrias de células adjacentes, sendo compostas
principalmente de unidades de 4cido galacturdnico com variacdes na estrutura e peso molecular,
sendo altamente valorizada como um ingrediente funcional na inddstria alimenticia, como
agente espessante, estabilizante, emulsificante ou gelificante (Lara-Espinoza et al., 2018;
Nasrollahzadeh et al., 2021).

As propriedades funcionais e estruturais da pectina estdao diretamente ligadas ao método
de extracdo e do solvente utilizado (Cui et al., 2021). O método convencional de extragao,
geralmente, € com agitacdo continua de 4gua e &acido. Na extracdo da pectina ocorre a
transferéncia de massa para os solventes de extracdo e, portanto, a adequacdo do método
também pode ser avaliada pelo rendimento da pectina extraida e pela qualidade do material
extraido, havendo assim, a necessidade de avaliar esses fatores de modo a obter um produto de
qualidade (Picot-Allain et al., 2022).

Devido ao crescimento populacional, os setores agricola e pecudrio passaram a gerar de
forma acelerada o volume de residuos agroindustriais, com uma média de 1,3 bilhdes de
toneladas desperdicados durante a producdo, manuseio, processamento, armazenamento,
distribuicao ou consumo (Greses et al., 2020). Com isso, a necessidade de contornar esse
desperdicio e contribuir para a sua valorizacdo e economia circular, vem sendo alvo da
comunidade cientifica fontes alternativas de bioenergia e bioprodutos, reduzindo riscos
passivos ambientais e agregacdo de valor as cadeias produtivas ja desenvolvidas, ou seja,
realizando o beneficiamento dos residuos gerados (Cremonez et al., 2021).

Diversos subprodutos como bagaco de maga (Dranca et al, 2020), cascas citricas
(Kamal et al., 2021), polpa de beterraba (Abou-Elseoud et al., 2021), residuos de tomate (Van
Audenhove et al., 2021), cenoura (Ramos-Andrés et al., 2021), cascas de melancia (Méndez et
al., 2023), cascas de manga (Wongkaew et al., 2020), cascas de banana (Putra ef al., 2022),
residuos de abdbora (Salima et al., 2022), entre outros, sao usados como fonte de extracdo de
pectina devido ao teor de polissacarideo presente, sendo investigados a fim de determinar a sua
adequagdo como fontes rentdveis de pectina comercial (Nadar et al., 2022). Contudo, existe a
necessidade de analisar outras fontes, tendo em vista que alguns residuos agroindustriais podem
ter elevado potencial de exploracdo de pectina. A caracteriza¢do da pectina deve ser realizada
em termos de 4cido urdnico, graus de composicao de actcar, metilacio e acetilacdo, havendo

também influéncia pela escolha da técnica de extragdo e do método de purificagdo, assegurando
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assim o vinculo de duas importantes acdes na agroindustria, o beneficiamento de residuos e a
descoberta de novas fontes de exploracdo, sendo nesse caso as pécticas (Dranca; Oroian, 2018).

Em busca de uma fonte de residuos com teor elevado de pectina, baixo custo e
amplamente disponivel, tem-se a raiz da mandioca, podendo ser considerada uma matéria-
prima valiosa para varios bioprodutos. O residuo da raiz da mandioca é composto
principalmente por casca e cortex, que sao geralmente descartados ou destinados a ragdo
animal. Contudo, o cortex da raiz da mandioca, camada grossa esbranquicada sob a casca
marrom fina ou periderme, possui elevado teor de carboidratos que podem ser classificados em
fragdes: fracdo A (agucares simples), fracdo B1 (amido e pectina), fracdo B2 (carboidratos
fibrosos potencialmente degradaveis) e fracio C (carboidratos fibrosos ndo degradéveis), assim,
nota-se a possibilidade de inimeros subprodutosserem extraidos do cortex da raiz da mandioca,
devido a sua constitui¢ao e importancia nutricional, dentre elas, a pectina (Ferreira et al., 2007
Omah; Okafor, 2015; Akinjayeju et al., 2020).

Parametros de processo otimizados produzem produtos de alta qualidade em menor
tempo, mas obter parametros otimizados € uma tarefa dificil que depende da experiéncia do
responsavel pelo experimento, da técnica experimental adotada e da execucdo dos ensaios.
Sendo o método de tentativa e erro uma forma demorada e de elevado custo para executar
alguns ensaios, entdo o planejamento experimental aplica-se como metodologia de otimizagao
de processos (Usman et al., 2020).

Tendo em vista a valorizacao dos residuos gerados pela agroindistria, nesse estudo foi
utilizado o cértex da raiz da mandioca, como nova fonte de matéria-prima com aplicacdes
relevantes. Diante do exposto, o objetivo do presente estudo foi avaliar as condi¢des ideais para
extracdo da pectina do cértex da raiz da mandioca utilizando diferentes solventes, buscando
observar o comportamento e as caracteristicas adquiridas em cada extracdo, com o intuito de
aplicar a pectina utilizada em trabalhos futuros, garantindo a utilizacdo e valoriza¢do do novo

produto adquirido.
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2 Material e Métodos

2.1 Materiais

As cascas da raiz mandioca (Manihot esculenta) foram obtidas por meio de doacdo de
uma cooperativa rural de Campina Grande — PB. Os reagentes utilizados para desenvolvimento
da pesquisa foram: hidréxido de sédio, dcido acético, cloreto de calcio, acido cloridrico,
fenolftaleina, etanol (99,6 e 70 °GL), carbonato de sédio, acido gélico, &cido tanico, folin

cioacalteu.

2.2 Processamento e secagem do cortex da raiz da mandioca

As cascas da raiz da mandioca foram lavadas em dgua corrente e higienizada em solucao
de hipoclorito de sddio (150 ppm/15 min) o excesso da solucao foi removido através de uma
segunda lavagem com dgua destilada. Para obten¢do do cértex da raiz da mandioca, a epiderme
(camada mais externa, casca) foi removida e descartada. Apds esta etapa, os cortex da raiz da
mandioca, conforme Figura 1, foram submetidos ao processo de secagem convectiva em estufa
com ventilacdo for¢cada (Fanen, Modelo 315SE) a uma temperatura 50 °C até obter massa
constante. Em seguida as amostras secas foram trituradas em moinho de facas (Marconi ®,
Modelo TE340) e acondicionadas em embalagens laminadas conforme procedimento

experimental descrito por Silva et al. (2019).

Cassava root cortex

Cassava root

Cassava root peel

Figura 1 - Composicao da raiz da mandioca
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2.3 Caracterizacao da farinha do cértex da raiz da mandioca

A farinha do cértex da raiz da mandioca, obtida por secagem convectiva a 50 °C foi

caracterizada em triplicata, quanto as seguintes determinacoes.

2.3.1 Teor de agua, atividade de agua e pH

O teor de 4gua foi determinado em estufa a 105 °C de acordo com AOAC (2016). A
atividade de 4gua foi determinada com auxilio de higrometro de ponto de orvalho (Aqualab,
Modelo 3TE, Decagon, WA, USA), seguindo as especificacdes de uso do equipamento. O pH
foi determinado através de leitura direta nas solucdes obtidas com as farinhas e pds em pHmetro

(BEL, Modelo W38) de bancada previamente calibrado, conforme metodologia proposta por

AOAC (2016).

2.3.2 Teor de pectina

O doseamento da pectina foi determinado segundo metodologia proposta por Cavalho
et al. (2002). Onde foram adicionados 400 mL de 4gua destilada a 5 g de amostra e submetidos
a aquecimento por 1 h e filtrado apds arrefecimento em baldo volumétrico de 500 mL com
volume completado, em seguida aliquotas de 100 mL foram adicionadas em béqueres,
adicionando 300 mL de 4gua e 10 mL de hidréxido de sédio 1N, ficando em repouso por 12h.
Ap6s o repouso, 50 mL de 4cido acético 1N foi adicionados e apds 5 min adicionou-se 50 mL
de cloreto de célcio 2N, sendo essa mistura submetida a fervura por Imin seguido de repouso
por 1 h, apds tempo de repouso foi realizada a filtragdo com papel filtro, transferindo o residuo
do papel filtro para cdpsula de aluminio seca e tarada, levada para estufa a 100 °C por 3 h

seguido de resfriamento e pesagem.

2.3.3 Antocianinas e flavonoides totais

A determinacdo do teor antocianinas e flavonoides totais seguiu a metodologia proposta
por Francis (1982). Cerca de 1 g de amostra previamente pesada foi embebida em 10 mL de
uma solugdo etanol-HCI (85%-15%) e deixada em repouso a 4 °C por 24 h, em seguida as
amostras foram filtradas e a leitura feita em espectrofotometro (Agilent Technologies Cary 60,
UV-Vis) a 374 nm e 535 nm para flavonoides e antocianinas, respectivamente, sendo utilizado

como branco a solugao de etanol-HCI.

2.3.4 Compostos fenolicos e taninos
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A quantificacio do teor de compostos fendlicos totais e taninos totais foi realizada de
acordo com método descrito por Waterhouse (2006) utilizando o reagente Folin-Ciocalteu. Para
quantificagdo foi feita a curva de calibragdo com dcido gdlico e 4cido tanico para fendlicos e
taninos, respectivamente, com concentragdes de 0, 45, 90, 135, 180 e 225 uL, utilizando como
branco solu¢do composta por dgua destilada, Folin-Ciocalteu e carbonato de sddio. A leitura
foi realizada em espectrofotometro (Agilent Technologies, Cary 60, UV-Vis) a 765 nm para
fendlicos e 725 nm para taninos. O extrato para efetuar a andlise foi feito com 1 g de amostra e
50 mL de dgua destilada filtrado ap6s 30 min de repouso, sendo esse extrato diluido até que a

leitura fosse compativel com os dados da curva.

2.4 Delineamento experimental para a otimizacao da extracao da pectina

Neste estudo, o delineamento composto central rotacional (DCCR) foi escolhido para
otimizar os parametros para a extracao aquosa e dcida da pectina da farinha do cértex da raiz
da mandioca, sendo executado um planejamento experimental para cada solvente. Os intervalos
para as varidveis independentes foram fixados com base em experimentos preliminares. Um
total de 17 experimentos foram conduzidos para otimizar as condi¢des de extracdo da pectina
com cada tipo de solu¢do (aquosa e dcida), sendo ambos roteirizados conforme os niveis
estabelecidos na Tabela 1. A analise de variancia (ANOVA) foi feita para validar o processo de

otimizacao.

Tabela 1 - Niveis avaliados no planejamento experimental

Variaveis independentes -0, -1 0 +1 +a
Proporgao solido/liquido (p:v) 1:13,2 1:20 1:30 1:40 1:46,8
Tempo de extracdo (min) 39,6 60 90 120 140,4
Temperatura de extracdo (°C) 63,2 70 80 90 96,8

2.4.1 Procedimento para extracio aquosa e acida da pectina

Para a extragdo aquosa e dcida da pectina do cértex da raiz da mandioca o protocolo
experimental proposto por Pasandide et al. (2017) foi seguido. Resumidamente, 5 g da farinha
do cortex da raiz da mandioca foram misturados com 4gua destilada para extracdo aquosa e
com solug¢do de 4cido cloridrico (0,1 N) para extracdo acida, sob agitagdo constante a 350 rpm
em agitador mecanico (Fanem, modelo 256) em variagdes das proporg¢des liquido/sélido, assim

como das temperaturas e tempo conforme Tabela 1. Apds a extracdo (aquosa e dcida), a mistura
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foi homogeneizada com o mesmo volume de etanol (98%) e mantida a 4 °C por 24 h. Em
seguida, o decantado foi separado e seco em estufa a 50 °C por 24 h. A pectina em p6 obtida

foi armazenada em embalagens laminadas em condi¢des ambiente.

2.5 Rendimento de extracao da pectina

O rendimento de pectina foi calculado a partir da Equacdo 2, como a razao entre a massa
de pectina desidratada e a massa da matéria-prima (farinha do cértex da raiz da mandioca),

conforme Zanella e Taranto (2015).

) __ Peso do produto obtido (g)
" Peso da amostra em 6 (g)

Yield (% x 100 (2)

2.6 Grau de esterificacdo (DE) e teor de acido galacturénico (AUA)

A anélise do grau de esterificacido (GE) e o teor de dcido galacturdonico (AUA), foram
determinados por meio de andlise titulométrica conforme descrito por Bochek et al. (2001) e

Fernandes et al. (2017), sendo calculados conforme Equacgdes 3 e 4, respectivamente.

Ve

GE(%) = v * 100 3)
31 MeO
AUA(%) = GiDE-176) 4)

Em que: GE: grau de esterificag¢do; Ve: volume gasto para carboxilas esterificadas, VI: volume

gasto para carboxilas livres; AUA: teor de 4cido galacturdonico; MeO: Teor de Metoxilas.

2.7 Analise titulométrica da pectina

A andlise titulométrica da pectina foi realizada seguindo a metodologia proposta por
Bockek et al. (2001) e Fernandes et al. (2017) com adaptacdes. O procedimento experimental
tem inicio com a pesagem de 0,2 g de pectina, posteriormente umedecida com 2 mL de etanol

(99,6°GL) e adicionada de 20 mL de 4gua destilada. A pectina foi dissolvida com agitacdo em
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agitador de bancada (TMA, MODELO 10CE) a temperatura ambiente durante 1 h. A solucédo
resultante foi titulada com NaOH 0,1 N na presenca de fenolftaleina até cor rosa.

O ntimero de grupos carboxilas livres (%) foi calculado. Apds titulacdo foram
adicionados 10 mL de NaOH 0,1 N, ficando em repouso por 1 h. Em seguida, adicionou-se 10
mL de HCI 0,1 N e o excesso de HCI foi titulado com NaOH 0,1 N. O nimero de grupos
carboxilas esterificadas foi calculado a partir do volume de solu¢do de NaOH 0,1 N gasto para
esta titulagdo, conforme Equacao 4.

Com os dados obtidos foi possivel calcular as carboxilas totais conforme Equacdo 5, a
fracdo 4cida conforme Equacio 6 e fracdo neutra conforme Equacgdo 7. Assim como o grau de

esterificacdo (Equacdo 3) e teor de 4cido galactur6nico (Equagdo 4).

NNaOH*V1 *0,045  NnaoH*v2 *0,045
0, — NaOH NaOH
Ct( A)) - ( massa de pectina T massa de pectina ) * 100 (5)
F,(%) = AUA + MeO (6)
F,(%) = 100 — F, (7)

Em que: C;: carboxilas totais; Nnaon: normalidade do hidréxido de sédio usado na titulagdo;
Vinaon: volume gasto na primeira titulagdo; Vanaon: volume gasto na segunda titulagdo; Fy:

fragdo 4cida; F,;: fragdo neutra; AUA: teor de 4cido galacturdonico; MeO: teor de metoxilas.

2.8 Analise estatistica

No planejamento experimental, os efeitos das varidveis independentes sobre as varidveis
dependentes foram avaliados mediante andlise estatistica, utilizando o programa computacional

Statistica versdo 7.0 (StatSoft Inc., Tulsa, OK, USA).
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3 Resultados e discussoes

3.1 Caracterizacao da farinha do cértex da raiz da mandioca

A Tabela 2 dispde os dados obtidos para caracterizacao da farinha do cértex da raiz da
mandioca, desde andlises bdsicas que visam observar sua conservacdo, a andlises que
quantificam os compostos bioativos presentes na mesma, podendo assim, aumentar a

visibilidade da aplicac@o dessa farinha de acordo com o atributo desejado.

Tabela 2 - Caracterizacdo da farinha do cértex da raiz da mandioca

PARAMETRO QUANTIFICACAO
pH 4,4 £0,057
Teor de agua (%) 4,91 +0,16
Teor de sélidos (%) 95,08 £0,16
Atividade de dgua 0,251 £ 0,001
Pectina (g de pectato de célcio/100 g) 2,58 £0,39
Antocianinas totais (mg/100 g) 71,86 £ 0,78
Flavonoides totais (mg/100 g) 49,99 + (0,43
Fenolicos totais (mg/100 g) 208,87 + 3,43
Taninos totais (mg/100 g) 321,85 +2,86

Média £ Desvio padrao

Por se tratar de um material que contém teores elevados de linamarina e lotaustralina,
capazes de gerar acido cianidrico (HCN) ap6s uma reacao de hidrélise (Linhares et al., 2019),
observa-se que o pH da farinha foi quantificado em 4,4, sendo esse considerado um pH 4cido.
Cruz-Solorio et al. (2018) observaram que farinhas com pH 4cido possuem uma melhor
flexibilidade em solugdes aquosas e interagdes mais fortes na interface ar-dgua, podendo ser
um ponto positivo para a extracdo da pectina em meio aquoso.

O teor de dgua foi inferior ao limite recomendado para pds comerciais (9 g/100 g)
(Larrauri, 1999), garantindo assim um elevado teor de solidos e consequentemente um alto
volume para a extracdo de compostos, como a pectina, por exemplo. Em paralelo tem-se uma
baixa atividade de dgua quantificada em 0,25, indicando a estabilidade do material para um
armazenamento seguro. Além disso, segundo Cangusso et al. (2021), o baixo teor de 4gua,

assim como uma baixa atividade de 4gua sdo essenciais para a conservacdo das farinhas,
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evitando reacdes quimicas e proliferacdo de microrganismos, reduzindo assim os custos de
embalagem para armazenagem, logistica e métodos de preservacao quimica.

O teor de pectina em substancias consideradas pécticas varia de acordo com a origem
boténica do produto vegetal, isso em razdo de que a pectina estd localizada na parede celular de
vegetais superiores associada a outros componentes (Canteri et al., 2012). Com isso, ao
observar o teor de pectina obtido na farinha do cértex temos 2,587 g de pectato de cdlcio
presentes. Mas, por se tratar de uma fonte de pectina sem muitos estudos, a literatura nao dispde
de dados para comparar, apenas Canteri et al. (2012) mostraram dados em material seco e fresco
de diversas fontes de pectina, podendo equiparar o teor cortex da raiz da mandioca com o da
batata (2,5% de pectina) por serem tubérculos, distinguindo apenas a mandioca por ser raiz.

Sendo as antocianinas responsdveis por uma forte atividade antimicrobiana contra
diferentes patégenos humanos Gram-positivos e Gram-negativos, elevado potencial
antioxidante e varios outros beneficios a satde é de fundamental importancia farinhas obtidas
de subprodutos terem teores relevantes desse bioativo (Sharma et al., 2020). Com isso, 71,866
mg/100 g, a quantificagdo das antocianinas presentes na farinha mostra-se um resultado
relevante, além de trazer e transferir as mesmas caracteristicas que podem ser conduzidas a
produtos a qual venha a ser aplicado. O teor de flavonoides quantificados na amostra da farinha
do cértex da raiz da mandioca foi de aproximadamente 50 mg/100 g, sendo esse resultado
satisfatorio, tendo em vista que o produto analisado € considerado um residuo agroindustrial.
Assim como as antocianinas, os flavonoides também atuam como excelente fonte antioxidante,
sendo capazes de eliminar espécies reativas de oxigénio e nitrogénio, evitando assim o
aparecimento de doencas oxidativas no corpo, como doengas infecciosas (bacterianas e virais),
doencas cardiovasculares, cinceres e outras relacionadas a idade (Abioye et al., 2018;
Amarasinghe et al., 2021).

A farinha do cortex da raiz da mandioca, apresentou teores de fendlicos e taninos totais
elevados. Essa quantificagdo se dé pelo fato de que os compostos fendlicos e taninos, estao
presentes principalmente na entrecasca, gerando um processo em que quando a raiz é colhida e
exposta ao oxigénio, ocorre imediatamente uma reacdo oxidativa envolvendo os compostos
fendlicos e enzimas enddgenas, elevando assim os niveis desse bioativo (Matssura et al., 2005;
Cangussu et al., 2021). Com base nos resultados obtidos, é possivel observar o potencial do
cortex da raiz da mandioca para aplicagdo em diversos segmentos da agroindustria, assim como
a extracdo da pectina feita no presente estudo, levando assim ao aproveitamento do mesmo
como subproduto, evitando seu descarte inadequado no meio ambiente e valorizando a raiz

como um todo para consumo humano.
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3.2 Ensaios de extracao aquosa e acida da pectina

A Tabela 3 expde os resultados obtidos ao longo dos ensaios de extrac¢do, aquosa e dcida
quanto ao rendimento, grau de esterificacdo e teor de dcido galacturdnico nos 17 experimentos
realizados para cada solvente extrativo. Ao observar o rendimento da pectina extraida por meio
aquoso, observa-se valores extremos de 8,49% (experimento 11) e 51,16% (experimento 9),
sendo ambos com a mesma propor¢ao (1:30) mais variando tempo e temperatura, onde um
maior tempo (120 min) e menor temperatura (60 °C) trouxe resultados de maior rendimento
nos ensaios. Ja na extragdo acida € possivel observar uma variagdo de 6,84% (experimento 2) a
71,83% (experimento 5), sendo o menor rendimento oriundo do menor nivel de propor¢dao
(1:20) utilizado no estudo, onde, ao analisar a mesma € visto que para elevar o rendimento do
processo € necessario utilizar menores temperaturas (60 °C) e maiores tempos (120 min ), ja o
maior rendimento do mesmo solvente extrativo estd vinculado a propor¢do de 1:40, sendo nela
observado que os menores tempos € as menores temperaturas acompanham maiores
rendimentos no processo.

Buscando relacionar o rendimento dos dois solventes de extracdo, observa-se que a
extracdo 4cida rendeu valores mais elevados em praticamente todas as condi¢des, sendo o maior
rendimento aquoso 51,16% e o maior rendimento acido 71,83%, ou seja, aproximadamente
20% a mais de um solvente para outro, podendo esse fator ser justificado pelo fato do 4cido
aquecido nas temperaturas estudadas (39,6 a 140,4 °C) ajudar a solubilizar a pectina e outros
componentes pécticos mantidos na fonte extratora, aumentando assim o rendimento do
processo. Confirmando, Wandee, Uttapap e Mischnick (2019) ao estudarem a extracdo da
pectina com diferentes solventes (dgua, HCl e NaOH) em temperatura ambiente por 30 minutos,
apresentando rendimento de 6,5% para extracao aquosa e 20,5% para extracdo acida.

Algumas unidades de acido galactur6nico sdo esterificadas e isso € descrito como o grau
de esterificacdo (GE), sendo separada em dois grandes grupos, que se baseiam no GE da
pectina: pectina de baixa metoxilagao (BM) (GE < 50%) e pectina de alta metoxilacao (AM)
(GE > 50%) (Canteri et al., 2012). Analisando os dados obtidos nas extracoes realizadas, tem-
se pectinas de baixa metoxilacdo (dcida) e de alta metoxilagdo (aquosa) em todos os ensaios,
mostrando GE > 50% e GE < 50%. Em algumas aplicagdes comerciais, as pectinas de BM sdo
menos procuradas e consequentemente menos produzidas quando comparado com as pectinas
AM. Mas, atualmente com o aumento da conscientiza¢do em saide pelos consumidores existe

um maior interesse na fabricacdo das pectinas de BM devido a sua caracteristica de geleificagdo
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que é adequada para a producdo de alimentos dietéticos e de baixa caloria, ou seja, € mais
utilizada em alimentos com baixo teor de acucares. J4 as pectinas de AM sdo mais utilizadas

em geleias e compotas, a base de frutas e acticares (Brasil, 2014; Luo; Xu; Fan, 2019).

Tabela 3 - Resultados obtidos nos ensaios de extra¢do aquosa e dcida
EXP. Pev texr  Text R (%) GE (%) AUA

(p:v) (min) (°C)
H20 HCI H:0 HCI H:0 HC

1 1:20 60 70 17,76 54,37 62,50 25,00 3,24 7,63
2 1:20 60 90 10,96 6,84 60,00 17,65 3,37 10,80
3 1:20 120 70 49,03 64,59 86,96 23,08 2,38 8,75
4 1:20 120 90 13,77 28,87 72,73 28,57 282 6,72
5 1:40 60 70 44,70 71,83 7991 21,14 2,37 13,68
6 1:40 60 90 15,69 56,11 60,00 16,67 3,37 11,49
7 1:40 120 70 35,60 29,93 87,50 20,41 2,37 14,89
8 1:40 120 90 15,69 21,78 71,43 31,82 2,86 4,83
9 1:30 90 63,2 51,16 57,04 73,92 1845 282 10,84
10 1:30 90 96,8 30,49 12,84 59,07 21,05 3,33 9,02
11 1:30 39,6 80 8,49 57,09 66,67 18,86 3,07 10,22
12 1:30 1404 80 12,79 45,94 80,00 33,33 2,61 7,88
13 1:13,2 90 80 13,78 26,13 85,71 30,77 2,42 6,27
14 1:46,8 90 80 30,99 34,85 75,00 27,65 2,76 9,01
15 1:30 90 80 10,72 21,98 66,67 17,65 3,05 10,80
16 1:30 90 80 9,21 21,84 66,67 1538 3,05 12,55

17 1:30 90 80 9,64 21,03 66,67 16,67 3,07 11,49

Text: Temperatura de extragdo; text: Tempo de extragcdo; Pp.v: Proporcdo (peso: volume); R:

Rendimento; GE: Grau de esterificacio; AUA: Acido galacturdnico

Nos experimentos, observa-se na extracdo aquosa o maior grau de esterificacao
quantificado em 87,50% (experimento 7) e o menor em 59,07% (experimento 10) sendo ambos
classificados como pectinas de AM. O comportamento observado na maioria dos ensaios é que
para obtencao de teores elevados de GE € necessario utilizar menores tempos e temperaturas de
extracdo, sendo a proporcao solido-liquido a varidvel de menor influéncia. Ja na extracdo 4cida,

tem-se 15,38% (experimento 16) e 33,33% (experimento 12) como limites de GE, sendo ambos
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considerados como caracteristica para pectinas de BM, necessitando na maioria dos
experimentos de menores niveis de temperatura para obtencao de maiores GE.

Do ponto de vista estrutural, as pectinas correspondem a uma familia de polissacarideos
dcidos, formados por unidades de dcido galacturdnico, sendo ele considerado a unidade bésica
da pectina e um componente essencial de compostos organicos ativos produzidos pelas plantas
como defesa da parede celular (Canteri et al., 2012). Sendo o &4cido galactur6bnico um
componente de fundamental importincia na composicdo péctica, observa-se valores mais
satisfatérios na extracdo 4cida, podendo ser justificado pelo fato dos solventes dcidos oferecem
melhores resultados, pois simula o que ocorre naturalmente na fonte extratora.

No geral, a pectina aquosa apresentou perfil de alto grau de metoxilacdo e a 4cida de
baixo grau de metoxilacdo, sendo suas aplicacOes destinadas a produtos diferentes, onde o gel
formado pelas pectinas de alta metoxilacdo sdo usualmente utilizadas em geleias com alto teor
de acucares e bebidas protéicas acidificadas, j4 as de baixo grau de metoxilacdo ndo necessitam
da adi¢do de acucar para formar gel, pois se estabilizam pela interacdo de grupos carboxilicos

e fons divalentes (Canteri ef al., 2012).

3.3 Coeficientes de regressao

Sendo os coeficientes de regressao um teste de estatistica para avaliacdo da existéncia
de uma relagdo entre a varidvel dependente e pelo menos uma das varidveis independentes no
modelo de regressao, seja ele linear ou quadratico. Os coeficientes podem ser obtidos por meio
dos valores reais ou codificados. Na Tabela 4 observa-se os coeficientes de regressao lineares
e quadréticos (Bo -Bo) responsdveis pela constru¢do da equagdo para cada varidvel dependente,
sendo todas construidas através dos valores reais. Além dos coeficientes, a Tabela 4 mostra os
coeficientes de determinaciio (R?) e os valores de F calculado para o teste F, obtidos por meio
da ANOVA

Sendo Bi, B3, Ps os coeficientes lineares da proporcdo, tempo e temperatura,
respectivamente, observa-se quanto ao rendimento da extragdo aquosa que a propor¢ao solido
liquido e o tempo tiveram efeito positivo, podendo afirmar que aumentar o valor dessas
varidveis acarretard um aumento na média do rendimento, j4 a temperatura teve efeito negativo,
gerando reducdo na média ao elevar a mesma. As interacdes B7 e Po, correspondentes a
propor¢do versus tempo e tempo versus temperatura, ambas tiveram efeitos negativos, sendo
possivel observar que elevar o tempo do processo em jungdo com o aumento das demais

varidveis (t e T), resultard em redu¢do no rendimento.
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Tabela 4 - Coeficientes de regressao dos valores reais obtidos para as varidveis dependentes
estudadas na extracdo aquosa e dcida

Coeficiente
S Extracao aquosa Extracao acida
R(%) GE(%) AUA R(%) GE (%) AUA
Bo 680,523 32,660 3,881 704,146 218,466 -101,179
Braw 0,020 -0,154  -0,034  -3,693 NS 2,240
B2 @ 0,044 0,045 -0,001 0,035 0,039 -0,012
B3 w) 1,214 0,262 0,002  -1,638 -1,472 NS
Ba @ NS 0,002  -0,00007 0,012 0,003 NS
Bs w) -17,442 0,971 -0,024  -12,445 NS 1,435
B @ 0,109 -0,003  0,0001 0,051 NS NS
B7 -0,018 -0,007  0,0003  -0,045 NS NS
Bs NS -0,024 0,001 0,074 NS -0,017
Bo -0,008 -0,003  -0,00008 0,008 0,012  -0,005
R? 91,375 88,061 85,151 99,533 94,390 90,938
F 71,17 3,43E29 1376,40 21,73 NS NS

R: Rendimento; GE: grau de esterificacio; AUA: Acido galacturdnico; Bo. Média; Bi q): Proporgio
linear; B «: Propor¢do quadratica; B3 ): Tempo linear; B4 «@: Tempo quadrético; Bs o): Temperatura
linear; B¢ (@ Temperatura quadratica; (7: Interacdo propor¢do e tempo; Ps: Interacdo temperatura e
propor¢ido; Po: Interacio tempo e temperatura; R2: Coeficiente de determinacéo; F: Valor calculado para

teste F.

Quanto ao grau de esterificacdo da extragdo aquosa, observa-se que ao analisar os
coeficientes lineares temos efeitos positivos na propor¢ao e tempo, resultando assim em um
aumento do grau de esterificacdo ao elevar essas varidveis de forma independente. As interagdes
apresentaram efeitos negativos, sendo possivel afirmar que ao elevar as varidveis, com
combinacdo dupla (Pxt, PxT e txT), haverd redu¢do no grau de esterificacdo das amostras,
ligando um alerta para ndo elevar a niveis extremos (+) da matriz, garantindo uma pectina com
o mesmo perfil nos 17 experimentos, ou seja, com alta metoxilagao.

Sendo o acido galacturbnico o principal componente da estrutura da pectina, sua

avaliacdo € de fundamental importancia. Ao observar os coeficientes de regressdo para esse
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parametro pode-se visualizar que todos os efeitos foram significativos, e os efeitos lineares
apresentaram tempo € temperatura positivos € propor¢do negativa, ou seja, recomenda-se
aumentar o tempo e a temperatura para aumentar o teor de dcido galacturdnico, sendo esse o
melhor comportamento, pois a variabilidade desse dcido na estrutura da pectina pode
determinar suas propriedades fisicas e tecnoldgicas contribuindo para o interesse comercial
deste polissacarideo.

Analisando o rendimento da extracdo 4cida, observa-se que todos os coeficientes
lineares apresentaram efeitos negativos, ou seja, ao elevar o nivel de ambos o resultado serd um
declinio do rendimento do processo. Sendo esse um ponto positivo, pois nota-se assim que €
mais vidvel trabalhar com os menores niveis do presente estudo e ainda assim manter valores
otimos de rendimento, havendo assim menor custo com reagentes, menor tempo de trabalho e
menor gasto energético.

Ainda na Tabela 4 pode-se observar para a extracio dcida que o comportamento do grau
de esterificacdo (GE) ndo apresentou efeitos significativos para propor¢do e temperatura,
entretanto houve efeito negativo para o tempo e apenas a interacao tempo e temperatura (txT)
com influéncia positiva e significativa no processo. Ou seja, aumentando o tempo
individualmente € observado uma reducdo na média do GE, ja aumentando em conjunto o
tempo e a temperatura t€m-se um aumento na média do GE. Mesmo apresentando oscilagdao
com a acao dos efeitos, o perfil metoxil das pectinas 4cidas obtidas sdo de baixa metoxilacdo,
pois estdo abaixo de 50%, conforme mostrado na Tabela 3.

Ao analisar o teor de 4cido galacturonico para extracdo 4cida, percebe-se efeito
significativo positivo na propor¢do e temperatura, sendo propriedades de total importancia e
que podem causar impactos nos resultados da pectina. Onde nesse caso sdo observadas
aumentando a média do teor de AUA das amostras ao serem elevadas e consequentemente
aumentando o grau de pureza das amostras. Menezes e Castro (2020) mostraram
comportamento semelhante, concluindo que temperaturas entre 50 e 100 °C podem causar
degradacao por hidrolise em alguns materiais ndo pécticos que sao misturados com a pectina
durante o processo de extragdo, aumentando assim a pureza e o teor de AUA.

Os coeficientes de regressdo apresentaram valores aceitaveis, variando de 85,151 a
99,533%, tendo em vista que a andlise utilizada para determinagdo dessas varidveis pode
apresentar elevado grau de variabilidade durante essa quantifica¢do, gerando variacao.

O teste F € o teste de significAncia mais utilizado em estatistica experimental para
comparag¢do de variancias. No presente estudo foi utilizado o teste F a 1 % de probabilidade

com o intuito de observar quais varidveis apresentavam comportamento significativo para
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gerar suas superficies de resposta, tendo em vista que ndo € proveitoso trazer as tendéncias
para varidveis que ndo possuem niveis de significancia considerados, ou seja, valor de F
calculado menor que o valor de F tabelado para os graus de liberdade estabelecidos. E como o
grau de esterificag@o e teor de dcido galacturdnico para a extra¢do dcida foram varidveis com
esse comportamento, justifica-se assim o motivo pelo qual a superficie de resposta delas nao

consta como resultado.

3.4 Analise titulométrica da pectina

O método titulométrico utilizado define que o primeiro ponto final da titulacio indica
os grupos carboxilizados ndo esterificados e o segundo ponto final, volume apds a
saponifica¢do, define o numero total de grupos de carboxil. A diferenca entre as duas leituras

indica a porcentagem de grupos de carboxilizados (Gnanasambandam; Proctor, 2020).

Tabela 5 - Resultados da andlise titulométrica da pectina obtida por extracdo aquosa e dcida

EXP Extracao aquosa Extracao acida
CL Ce Cr Fa Fn CL Ce Cr Fa Fn
1 0578 0964 1,542 72,50 27,50 1,157 0,386 1,542 29,000 71,000
2 0851 1,276 2,127 69,60 30,40 3,131 0,671 3,802 20,471 79,529
3 0266 1,772 2,038 100,87 0 0,000 0,000 0,000 21,091 78,909
4 0526 1,404 1,930 84,36 15,64 1,951 0,780 2,731 33,143 66,857
5 0374 2,615 2,989 101,50 0 1,997 0,333 2,330 16,571 83,429
6 0,839 1,258 2,097 69,60 30,40 1,990 0,398 2,388 19,333 80,667
7 02209 1464 1,674 101,50 0 2,577 0,396 2,974 15,467 84,533
8 1,103 2206 3,309 77,33 22,67 3,337 1,557 4,894 36,909 63,091
9 0201 1,800 2,001 104,35 0 2,287 0,915 3,201 33,143 66,857
10 0,373 2,700 3,073 101,92 0 3,148 0,840 3,988 24,421 75,579
11 0345 1,350 1,695 9237 7,63 1,833 0,550 2,383 26,769 73,231
12 0,565 0,600 1,165 59,73 40,27 3,190 1,595 4,785 38,667 61,333
13 0427 0,675 1,102 71,03 2897 3,668 1,630 5,299 35,692 64,308
14 0346 1,125 1471 88,69 11,31 3,235 1,797 5,032 41,429 58,571
15 0562 1,124 1,685 77,33 22,67 2,673 0,573 3,246 20471 79,529
16 0,365 0913 1,278 82,86 17,14 1,945 0,354 2,299 17,846 82,154
17 0418 0,836 1,255 77,33 22,67 1,948 0,390 2,338 19,333 80,667
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Cl: Carboxilas livres; Ce: Carboxilas esterificadas; Ct: Carboxilas totais; Fa: Fracdo acida; Fn:

Fragdo neutra.

O comportamento observado na extragao dcida difere do observado na extracao aquosa,
conforme Tabela 5, sendo a metoxilagdo de ambos também com caréter diferente, onde na
extracdo dcida observa-se um perfil de pectinas de baixa metoxilacdo com grau de esterificacdo
abaixo de 50% e consequentemente o teor de carboxilas livres superior ao de carboxilas
esterificadas, e na extra¢do aquosa o inverso, com pectinas de alta metoxilacdao. Além disso a
quantificacdo de grupos carboxilas livres estd diretamente relacionada com a desmetoxilagdao
linear da pectina ao longo da cadeia (Sila et al., 2009), havendo nesse caso, ao observar os
valores obtidos, alta desmetoxilacdo durante o processo de obtenc¢do nos ensaios da extragdao
acida e baixa desmetoxila¢ao na extracdo aquosa. Scamparini (1978) em sua pesquisa a respeito
da desmetoxilacdo de pectina citrica observou que esse fendmeno ndo interfere no poder
gelificante das mesmas, causando diferenciacdo apenas como gel pouco ou muito firme,
formados respectivamente por pectinas de baixo e alto teor de metoxilas.

Sabendo que os grupos de acidos carboxilas dos mondmeros dos acidos galacturonicos
podem ou ndo estar esterificados, observando uma correlacio com a Tabela 3, onde para
extracdo aquosa as pectinas obtidas se caracterizam como sendo de alta metoxilagdo, sendo essa
informacao confirmada pelo fato de que as carboxilas esterificadas quantificadas sdao superiores
as carboxilas livres.

A fracdo neutra e &cida corresponde ao fracionamento de polissacarideos ndo
quantificados em especifico. Na extracdo aquosa, as fragdes acidas observadas nos 17 ensaios
mostram um teor mais elevado que as neutras, isso se d4 pelo fato de que a extragdo foi realizada
com um solvente tipicamente neutro, a 4gua, sendo as transformag¢des quimicas realizadas com
base nela, restando assim teores mais elevados de fracdo 4cida durante a quantificacdo, pois
eles ndo estdao sendo capturados durante a anélise. J4 ao observar essa quantificagdo na extracao
acida, observa-se que os grupos acidos sdo inferiores aos neutros, tendo em vista que a
quantificacdo das demais varidveis se baseiam no solvente utilizado, o acido cloridrico, sendo
ele aprisionado para transformar a farinha do cértex da raiz da mandioca em pectina.

Os resultados obtidos, no geral, foram satisfatérios, levando em consideragdo que a
extracdo foi feita em escala laboratorial, sendo essa forma mais sujeitas a erros de processo

devido ao controle das variaveis.
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3.5 Superficie de resposta

Os desenhos experimentais sdo construidos de forma a eliminar ou minimizar
correlagdes entre as varidveis escolhidas. Sendo assim, as superficies de resposta sdo muito
utilizadas para quantificar e interpretar as relacdes entre as respostas e os efeitos dos fatores
(Makela, 2017). Andlises por meio das superficies de resposta vem sendo bastante aplicadas
devido sua alta eficiéncia, poder de modelagem e capacidade de exploracdo dos sistemas
estudados, podendo ser entendida como uma combinacdo de técnicas de planejamento de
experimentos, analise de regressdo e métodos de otimizacdo e se baseia no ajuste de modelos
matematicos empiricos aos dados experimentais obtidos segundo uma determinada matriz
experimental com o objetivo de descrever o comportamento destes dados e fazer previsoes
estatisticamente validas (Novaes et al., 2017).

A Figura 2 mostra as superficies de resposta obtidas para o DCCR da extracdo aquosa e
da extracdo 4cida para as interacdes significativas. Analisando as superficies obtidas para o
rendimento da extracdo aquosa (Figura 2A), pode-se observar que o processo tende a ter maior
rendimento quando a extracdo € executada com menores temperaturas € maiores tempos, €
preferencialmente maior proporcao. Na Figura 2B, a superficie mostra que os maiores graus de
esterificacdo da extracdo 4cida se dao quando se trabalha com menores temperaturas e maiores
tempos de extracdo, e a propor¢do pode ser definida nos niveis inferiores ou superiores a
depender das demais condi¢des. Confirmando, conforme Tabela 3, que tem essas condi¢des
observadas no experimento 7 (1:40; 120min; 70°C) e experimento 3 (1:20; 120min; 70°C) e
afirmando maior grau de esterificagdo entre os 17 experimentos.

A superficie das relagdes entre as varidveis propor¢ao, tempo e temperatura para o teor
de 4cido galactur6nico (AUA) da extracdo aquosa estd apresentada na Figura 2C. Ao observar
as imagens pode-se perceber que a alteracdo do campo de imagem e visdo dos maiores niveis
de AUA dominam o campo da superficie, isso porque a variagdo da quantificagdo € muito
pequena (2,37 a 3,37%). Nao sendo indicado trabalhar com elevadas propor¢des e tempo, pois
essas condi¢des resultam em reducdo no teor de AUA.

Na Figura 2D, observa-se que para o rendimento da extragdo 4cida tem-se um
comportamento que gira em torno da temperatura, onde ela deve ser baixa independente de ter
maiores ou menores tempo e proporcdo, para garantir rendimentos elevados com esse solvente.
Esse fendomeno pode ser justificado pelo fato de que quanto mais alta a temperatura, maior é a

movimentacdo das moléculas, fazendo com que se quebrem mais moléculas de hidrogénio e o
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PH diminua, ou seja, por se tratar de um ambiente j4 4dcido essa condi¢cao ndo € promissora ao
processo.
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Figura 2A - Superficie de resposta do rendimento para extracdo aquosa das interacoes
temperatura e tempo; temperatura € propor¢ao; tempo e propor¢ao
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Figura 2D - Superficie de resposta do rendimento para extracdo dcida das interacdes
temperatura e tempo; temperatura € propor¢ao; tempo e propor¢ao

3.6 Desejabilidade

A desejabilidade foi utilizada com o intuito de otimizar os processos, com base em maior
esterificacdo para as amostras. Obtendo assim (Figura 3) os perfis de temperatura, tempo e
proporcao para obtengdo de pectina aquosa (Figura 3A) e 4cida (Figura 3B) com niveis 6timos
de funcionamento. Envolve a conversdo de cada resposta prevista em uma fungdo do desejo
individual, com base nas prioridades e desejos dos pesquisadores ao construir o procedimento
de otimizacao. Ou seja, quando um grande nimero de respostas deve ser otimizado (seguindo

os critérios apropriados), a funcdo desejabilidade € a ferramenta mais popular a ser aplicada,
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definindo os pardmetros ideais para obter uma extracdo com exceléncia (Das; Mishra, 2017;
Hazir et al., 2018).

Para extragc@o aquosa (Figura 3A), os valores desejados foram de aproximadamente 39%
de rendimento, 76% de grau de esterificacdo e 2,54% de 4cido galactur6nico. Sendo necessario
manter os parametros propor¢ao, tempo, temperatura em 1:40, 60 min e 70 °C, respectivamente.
Na Figura 3B, tem-se o perfil da desejabilidade para extra¢ao dcida obtendo um rendimento de
aproximadamente 52%, grau de esterificacdao de 25,9% e teor de dcido galacturdnico de 6,5%.
Sendo necessdrio alinhar as varidveis de proporcao em 1:20, tempo em 60 minutos e

temperatura de 70 °C para garantir a obtencdo das repostas otimizadas.
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Figura 3A - Perfis da desejabilidade obtida para a extracdo aquosa
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4 Conclusoes

Este estudo explorou o potencial de extragdo de pectina do residuo da raiz da mandioca
mais especificamente do seu cortex, com diferentes solventes, 4cido (HCI) e 4gua. A aplicagdo
do planejamento experimental trouxe resultados satisfatérios, sendo possivel determinar os
parametros experimentais otimizados para ambas as extra¢des, determinando as condicdes
Otimas de processo, para extracdo aquosa com experimento 5 (70°C, 60min e proporcdo de
1:40), e para extracdo acida com experimento 1 (70°C, 60min e propor¢ao de 1:20). As pectinas
obtidas apresentaram perfis diferentes quando ao grau de esterificacio, sendo possivel ressaltar
que mesmo sendo a mesma fonte, a acdo do solvente gera produtos distintos e com aplicacdes
distintas. Tomados em conjunto, os resultados atuais disponibilizam novas perspectivas para a
extracdo de pectina de fontes ndo convencionais, abrindo caminho para o desenvolvimento de
rotas criativas, inovadoras e simples para a gestdo e aproveitamento de residuos

agroalimentares.
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ARTIGO IT
Efeitos da adicao de pectinas e extrato concentrado do cortex da raiz da mandioca em

filmes biodegradaveis

Resumo: O presente estudo investigou o potencial da pectina extraida do cértex da raiz da
mandioca para a producdo de filmes biodegraddveis com propriedades antimicrobianas. A
pectina foi extraida em meio aquoso e 4cido, seguida de secagem em leito de jorro. Foram
realizadas andlises titulométricas, caracterizagdes fisico-quimicas e microbioldgicas da pectina,
além da obtenc¢do e caracterizacio de filmes biodegradaveis utilizando planejamento do tipo
delineamento experimental (DOE). As varidveis independentes consideradas foram a
concentracdo de pectina, extrato e glicerol, enquanto as varidveis dependentes foram
solubilidade, permeabilidade ao vapor de dgua, resisténcia a tragdo e atividade antimicrobiana.
A pectina aquosa apresentou maior teor de bioativos e melhor atividade antimicrobiana,
produzindo filmes com menor solubilidade e alta resisténcia mecanica, devido a interagdo
eficiente entre polimeros. A permeabilidade ao vapor de dgua foi baixa, variando de 0,000201
a 0,000696 g.m/m2h.kPa, indicando o potencial dos filmes como barreira protetora em
embalagens. A adi¢do do extrato concentrado extraido do cortex da raiz da mandioca aumentou
a atividade antimicrobiana, essencial para a conservacdo de alimentos, com valores variando
no halo de 21,815 a 34,675 mm. A desejabilidade gerou dados para otimizar o filme com 5 g
de pectina, 0,4 g de extrato e 0,75 g de glicerol. Com isso, conclui-se que a pectina extraida em
meio aquoso € promissora para a producdo de filmes com boas propriedades mecénicas e
antimicrobianas, oferecendo uma alternativa sustentavel e eficaz para embalagens de alimentos.
Essa abordagem promove a valoriza¢do de residuos agroindustriais e a aplicacdo de técnicas
verde, contribuindo para a sustentabilidade e inovagao na industria de embalagens.

Palavras-chave: atividade antimicrobiana, embalagens, propriedades mecanicas, residuos

agroindustriais

Abstract: This study investigated the potential of pectin extracted from cassava root cortex for
the production of biodegradable films with antimicrobial properties. Pectin was extracted in
aqueous and acidic medium, followed by spouted bed drying. Titrimetric analyses,
physicochemical and microbiological characterizations of pectin were performed, in addition
to obtaining and characterizing biodegradable films using a design of experimental design

(DOE). The independent variables considered were the concentration of pectin, extract and
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glycerol, while the dependent variables were solubility, water vapor permeability, tensile
strength and antimicrobial activity. Aqueous pectin showed higher content of bioactives and
better antimicrobial activity, producing films with lower solubility and high mechanical
strength, due to the efficient interaction between polymers. Water vapor permeability was low,
ranging from 0.000201 to 0.000696 g.m/m2.h.kPa, indicating the potential of the films as a
protective barrier in packaging. The addition of the concentrated extract extracted from the
cassava root cortex increased the antimicrobial activity, essential for food preservation, with
values ranging from 21.815 to 34.675 mm in the halo. The desirability generated data to
optimize the film with 5 g of pectin, 0.4 g of extract and 0.75 g of glycerol. Thus, it is concluded
that the pectin extracted in aqueous medium is promising for the production of films with good
mechanical and antimicrobial properties, offering a sustainable and effective alternative for
food packaging. This approach promotes the valorization of agro-industrial waste and the
application of green techniques, contributing to sustainability and innovation in the packaging
industry.

Keywords: antimicrobial activity, packaging, mechanical properties, agro-industrial waste
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1 Introducao

Os setores agricolas e alimentar geram uma quantidade elevada de residuos que
possuem potencial para utilizacdo em diversas dreas com reaproveitamento sustentavel visando
a producdo de novo produtos na indudstria alimenticia, medicamentosa, de compostos
biologicamente ativos, de biomateriais e na geracdo de energia renovavel (Freitas et al., 2021).
Por se tratar, na maioria das vezes, de uma matéria-prima sem destinacdo de uso, as cascas,
sementes, carocos, folhas e outros residuos agroindustriais tornam-se elementos alvo para
oportunidades de pesquisa e desenvolvimento tecnoldgico voltado a sua aplicacdo e seus
eventuais subprodutos, sendo muitas vezes desvelado uma fonte benéfica a satide do
consumidor com propriedades antioxidantes, antimicrobianas, anti-inflamatodrias,
antiproliferativa, entre outros (Ortega et al., 2022).

Com o aumento da populacio, a crescente demanda dos consumidores por alimentos de
melhor qualidade aumentaram e consequentemente o uso de alimentos como a mandioca
evidenciaram a geracdo de progresso no seu cultivo e processamento, de forma a serem
transformados pelo conhecimento cientifico moderno para uso em aplicacdes industriais,
desenvolvendo produtos com entrega nutricional satisfatoria, com elevado potencial para serem
utilizadas como fontes pécticas, por exemplo, contudo, toda produgdo é geralmente oriunda da
polpa da mandioca, sendo sua casca, composta por periderme e cértex, comumente descartada
ou destinada ao uso de racdo animal (Omah et al., 2018; Panghal et al., 2019).

A demanda por opcdes verdes para valorizacdo de residuos agroindustriais em
consonancia com o conceito de bioeconomia circular desperta a necessidade de atrelar a
extracdo de pectina com o intuito de gerar novas fontes seguras, atoxicas, com baixo custo na
producdo e alta disponibilidade, estimulando diferentes funcionalidades e possibilitando
modificagdes na sua aplicagdo devido a alteragdo da sua estrutura de forma isolada ou em
combinagdo com outros biopolimeros (Freitas et al., 2021). Por possuir atributos texturizantes,
a pectina € principalmente designada a propriedades geleificantes, emulsificantes,
envidracantes, estabilizantes e/ou espessante com uso comum em geleias, sucos de frutas,
marmeladas e produtos de confeitaria, mas com uso incomum, contudo promissor, na producao
de filmes biodegradaveis, atrelados a outros constituintes (Zdunek et al., 2021).

A busca pela biodegradabilidade ndo toxica € altamente aplicada a polimeros, onde o
aumento das pesquisas busca desenvolver plasticos biodegraddveis com propriedades
mecanicas e estabilidade a d4gua favordvel ao interesse industrial e formados principalmente de
proteinas, lipidios e polissacarideos. Por se tratar de um componente essencial na maioria dos

vegetais e geralmente extraida de residuos, a pectina € um heteropolissacarideo que possui
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aplicacdo eficaz e ampla perspectiva de utilizagdo como ingrediente alimentar funcional, em
embalagens e na producdo de filmes e revestimentos comestiveis devido a sua capacidade de
formar filme ou gel forte e insoldvel (Re; Quiang; Chen, 2022; Tong et al., 2023).

Assim, abracar fontes de energia renovdveis na producdo e no descarte de materiais de
embalagens € crucial para mitigar os impactos ambientais associados ao seu mercado, bem
como aos componentes usados na sua producao (Xie et al.,2021).

Com base no exposto, o presente estudo tem como objetivo unir o beneficiamento de
residuos, o potencial extrativo de uma nova fonte péctica e a obtengdo de uma embalagem
alimentar para a obtencdo de filmes com acdo antimicrobiana a base de pectina do cértex da

raiz da mandioca e adicionado do extrato hidroalc6olico do cortex da raiz da mandioca.
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2 Material e métodos

2.1 Materiais

As cascas da raiz mandioca (Manihot esculenta) foram obtidas por meio de doacdo de
uma cooperativa rural localizada no municipio de Campina Grande — PB. Os reagentes
utilizados para desenvolvimento da pesquisa foram: hidréxido de sédio, acido acético, cloreto
de calcio, acido cloridrico, fenolftaleina, etanol (99,6 ¢ 70°GL), carbonato de sddio, acido

gdlico, 4cido tanico, Folin-ciocalteu, glicerol.

2.2 Processamento do cortex da raiz da mandioca

As cascas da raiz da mandioca foram lavadas em dgua corrente e higienizada em solucao
de hipoclorito de sddio (150 ppm/15 min) o excesso da solucio foi removido através de uma
segunda lavagem com dgua destilada. Para obten¢do do cértex da raiz da mandioca, a epiderme
(camada mais externa, casca) foi removida e descartada. Apés esta etapa, coértex da raiz da
mandioca foram submetidos ao processo de secagem convectiva em estufa (Fanen, Modelo
315SE) com ventilagao for¢cada a uma temperatura 50 °C até obter massa constante. Em seguida
as amostras secas foram moidas em moinho de facas (Marconi ®, Modelo TE340) e
acondicionados em embalagens laminadas conforme procedimento experimental descrito por

Silva et al. (2019).

2.3 Extracao da Pectina

Para a extragdo aquosa e 4cida da pectina do cortex da raiz da mandioca o protocolo
experimental proposto por Pasandide ef al. (2017). Resumidamente, 5 g da farinha do cértex da
raiz da mandioca foram misturados com dgua destilada para extracdo aquosa e acido cloridrico
(0,1N) para extracao acida, sob agitacdo constante a 350 rpm em agitador mecanico (FANEM,
MODELO 256) nas proporg¢des liquido:sélido de 1:40 para dgua e 1:20 para 4cido cloridrico,
assim como das temperaturas e tempo, de 70 °C e 60 min , em ambos os solventes. Apos a
extracdo (aquosa e dcida), a mistura foi homogeneizada com o mesmo volume de etanol (98%)
e mantida a 4 °C por 24 h. Em seguida, o sobrenadante foi separado e seco em estufa a 50 °C
por 24 h. A pectina em p6 obtida foi armazenada em embalagens laminadas em condigdes

médias de 28 °C e umidade relativa de 80%.
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2.4 Secagem da pectina do cértex da raiz da mandioca

As suspensdes das pectinas, aquosa e dcida, foram submetidas a secagem em leito de
jorro (LabMaq Brasil, Modelo LBD1.0), individualmente, a temperatura de entrada de 70°C,
velocidade do ar de 4m/s, pressao de 3 bar e alimentacao de 4,5 mL/min, valores esse definidos
apos testes preliminares de processo, além disso, a escolha do método de secagem se deu pelas
condic¢des obtidas em teste, demonstrando a qualidade do p6 obtido e o rendimento adequado
ao processo, dados nio obtidos na secagem em estufa. Apds o processo, as amostras em po
obtidas, pectina aquosa e pectina dcida, foram armazenadas em embalagens metdlicas flexiveis
com ziper (espessura 0,1 lmm, tamanho 10x17,5cm), vedadas e armazenadas em um dessecador

em temperatura ambiente.

2.5 Grau de esterificacao da pectina aquosa e acida do cortex da raiz da mandioca

A andlise titulométrica da pectina foi realizada seguindo a metodologia proposta por
Bockek et al. (2001) e Fernandes et al. (2017) com adaptagdes. O procedimento experimental
tem inicio com a pesagem de 0,2 g de pectina, posteriormente umedecida com 2 mL de etanol
(99,6°GL) e adicionada de 20 mL de 4gua destilada. A pectina foi dissolvida com agitacdo em
agitador de bancada (TMA, MODELO 10CE) durante 1 h a temperatura ambiente (25 °C). A
solugdo resultante foi titulada com NaOH 0,1 N na presenca de fenolftaleina para cor rosa.

O numero de grupos carboxi livres (%) foi calculado pela Equacdo 5. Apds titulagio
foram adicionados 10 mL de NaOH 0, 1N, ficando em repouso por 1 h. Em seguida, adicionou-
se 10 mL de HC1 0,1 N e o excesso de HCl foi titulado com NaOH 0,1 N. O nimero de grupos
carboxi esterificados foi calculado a partir do volume de solu¢do de NaOH 0,1 N gasto para

esta titulacdo, conforme Equacgdo 1.

GE(%) = —ZN9% L 100 (1)

ViNaoH+V2NaOH

Em que:Vinaon: volume gasto na primeira titulacio; Vanaon: volume gasto na segunda titulagdo.
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2.6 Caracterizacao da pectina do cortex da raiz da mandioca

As pectinas, aquosa e 4cida, secas em leito de jorro foram caracterizadas em triplicata,

quanto as seguintes determinagdes.

2.6.1 Teor de agua, atividade de agua e pH

O teor de dgua foi determinado em estufa a viacuo a 105 °C de acordo com AOAC
(2016). A atividade de dgua foi determinada com auxilio de higrometro Aqualab (Modelo 3TE,
Decagon, WA, USA), seguindo as especifica¢des de uso do equipamento. O pH foi determinado
através de leitura direta em pHmetro (BEL, Modelo W38) de bancada previamente calibrado,

conforme metodologia proposta por AOAC (2016).

2.6.2 Teor de pectina

O doseamento da pectina foi determinado segundo metodologia proposta por Cavalho
et al. (2002). Onde foram adicionados 400 mL de 4gua destilada a 5 g de amostra e submetidos
a aquecimento por 1 h e filtrado apds arrefecimento em baldo volumétrico de 500 mL com
volume completado, em seguida aliquotas de 100 mL foram adicionadas em béqueres,
adicionando 300 mL de 4gua e 10 mL de hidroxido de sodio 1N, ficando em repouso por 12h.
Ap6s o repouso, 50 mL de 4acido acético 1N foi adicionados e apds 5 min adicionou-se 50 mL
de cloreto de cdlcio 2N, sendo essa mistura submetida a fervura poe 1min seguido de repouso
por 1 h, apds tempo de repouso foi realizada a filtragcdo com papel filtro, transferindo o residuo
do filtro para capsula de aluminio seca e tarada, levada para estufa a 100 °C por 3 h seguido de

resfriamento e pesagem.

2.6.3 Antocianinas e flavonoides totais

A determinacdo do teor antocianinas e flavonoides seguiu a metodologia proposta por
Francis (1982). 1 g de amostra previamente pesada foi embebida a 10 mL de uma solugdo
etanol-HCl (85%-15%) e deixada em repouso por 24 h a 4 °C, em seguida as amostras foram
filtradas e a leitura feita em espectrofotometro (Agilent Technologies Cary 60 UV-Vis) a 374
nm e 535 nm para flavonoides e antocianinas, respectivamente, sendo o branco a solugdo de

etanol-HCI.

2.6.4 Compostos fenolicos e taninos
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A obtencao do teor de compostos fendlicos totais e taninos totais de acordo com método
descrito por Waterhousa (2006) utilizando o reagente Folin-Ciocalteau. Para quantificacao foi
feita curva de calibracdo com 4cido gélico e 4cido tinico para fendlicos e taninos,
respectivamente, com concentragdes de 0, 45, 90, 135, 180 e 225 uL, utilizando como branco
solucdo composta por dgua, folin ciocalteau e carbonato de sdédio. A leitura foi realizada em
espectrofotometro (Agilent Technologies Cary 60 UV-Vis) a 765 nm para fendlicos e 725 nm
para taninos. O extrato para efetuar andlise foi feito com 1 g de amostra e 50 mL de dgua
destilada filtrado ap6s 30 min de repouso, sendo esse extrato diluido até que a leitura fosse

compativel com os dados da curva.

2.6.5 Atividade antimicrobiana

Realizada andlise de atividade antimicrobiana com base na difusdo em disco e na
determina¢do da concentragdo inibitéria minima (CIM), realizados conforme metodologia
estabelecida por Nunes (2011) com as adaptacdes necessarias no extrato concentrado do cortex

da raiz da mandioca.

2.7 Obtencao do extrato concentrado do cortex da raiz da mandioca

Para o preparo da solugdo extrativa hidroalcodlica, foi adicionado dlcool 70% a farinha
do cortex da raiz da mandioca numa propor¢ao de 1:10 (farinha:solvente), com uma temperatura
de extracdo de 50 °C por 60 min sob agitagdo mecanica com auxilio de um extrator encamisado
e um banho de aquecimento com temperatura controlada (Fernandes et al., 2014). Em seguida
o extrato foi filtrado em filtro de porcelana com o auxilio de um papel de filtro, sem vacuo.
Apos esse processo, o extrato obtido foi conservado em incubadora BOD em temperatura de
refrigeracdo (4 °C), e acondicionado em recipiente ambar.4

Em seguida, o extrato hidroalcéolico foi submetido a um evaporador rotativo para a
eliminacdo total do solvente, sob vacuo a temperatura maxima de 50 °C, até atingir o teor de
sOlidos de 10%. Apos esse processo, o extrato obtido foi conservado em incubadora BOD em
temperatura de refrigeracdo (4 °C), e acondicionado em recipiente dmbar para as posteriores
andlises de compostos bioativos (conforme item 2.6.3 e 2.6.4) e atividade antimicrobiana

(conforme item 2.6.5).
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2.8 Obtencao do filme

O biofilme foi preparado conforme metodologia de Estrada-Girén et al. (2020) com
adaptagcdes. Onde foram realizadas formulagdes com diferentes concentracdes de pectina,
glicerol e volumes de extrato concentrado do cértex da raiz da mandioca, mas com volume fixo
de fundicao (100 mL de 4dgua deionizada), de acordo com um design experimental. Os niveis
(Tabela 1) foram estabelecidos apds testes preliminares, com base nos aspectos visuais
esperados para o filme, sendo um planejamento executado para pectina aquosa e outro para
pectina 4acida, mantendo os niveis para observacdo das variacdes dependentes obtidas nos
resultados. Para obtencdo dos filmes foi realizada a adi¢do da pectina do cértex da raiz da
mandioca, glicerol e extrato concentrado do cértex na 4gua sob agitacdo constante em agitador
de bancada (TMA, modelo 10CE), a mistura ficou a 70 °C por 25-35 min e em seguida foram
dispersas em bandejas de silicone e levadas a estufa (Fanen, Modelo 315SE) a 35 °C por 24 h,
sendo armazenadas em seguida em recipientes plasticos com vedagdo. As varidveis de resposta
foram solubilidade, permeabilidade ao vapor de 4gua, atividade antimicrobiana e as

caracteristicas mecanicas de resisténcia a tracao e alongamento de ruptura.

Tabela 1 - Niveis estudados no planejamento experimental

Variaveis independentes -1 0 +1
Pectina (g) 3,0 4,0 5,0
Extrato concentrado do cortex (g) 0,4 0,6 0,8
Glicerol (g) 0,5 0,75 1,0

2.9 Caracterizacao dos filmes

2.9.1 Solubilidade

A solubilidade do biofilme em 4gua foi testada de acordo com a metodologia descrita por
Jiang et al. (2016). Pequenos pedacos de biofilmes (0,5-1,0 g) e papéis de filtro foram secos a
105 °C por 3 h e entdo pesados com precisdo para determinar a massa seca inicial do biofilme
e do papel de filtro. Cada amostra de biofilme foi incubada em 10 mL de dgua destilada a 25
°C por 24 horas, sendo entdo filtrado com o papel de filtro correspondente. O material ndo
dissolvido juntamente com o papel de filtro foi seco a 105 °C durante 3 horas e depois pesados.

A solubilidade foi calculada como a propor¢do em massa do material dissolvido em relacdo a
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massa inicial da amostra. A solubilidade do filme em 4gua foi calculada conforme a Equacgdo

2.

dml—-dm?2

Em que: dml € o peso seco inicial; dm2 é o peso seco final.

2.9.2 Permeabilidade do vapor de agua

A permeabilidade ao vapor de dgua (WVP) dos biofilmes foi medida gravimetricamente
de acordo com ATSM E96/E96M-16 (ASTM, 2016), com adaptacdes. Biofilmes com Scm de
diametro foram colocados e selados com liga em recipientes de plastico contendo silica gel. Os
recipientes foram acondicionados em dessecador a 25 °C e 75% de umidade relativa
proporcionada por solucdo saturada de NaCl. As amostras foram pesadas a cada 24 horas por

sete dias e o cdlculo realizado conforme Equacao 3.

AW.FT
s.Ap

WVP (g.m/m? h.kPa) = 3)

Em que: AW representa a perda de peso do tubo por hora (g/h) (isto €, o declive do
comportamento linear); FT é a espessura do filme (mm); S representa a drea do filme exposta
(m?) e Ap € a pressdao de vapor diferencial no filme, Ap = P.(UR1-UR2), sendo URI-UR2 a

diferenga de UR em ambos os lados do filmes e P a pressdo de saturagdo a 25 °C (KPa).

2.9.3 Caracteristicas mecanicas

Os filmes foram submetidos aos ensaios de resisténcia a tracdo, em triplicata, em
texturoOmetro (Texture Analyser TA.XT.plus, Stable Micro Systems Ltd., Vienna Court, UK).
Para o teste de resisténcia a tracdo as amostras foram cortadas com 6,5 (cm) de comprimento e
3 (cm) de largura, seguindo o método padrio ASTM D-882-12 (ASTM, 2012). O programa
texture expert foi utilizado na calibragdao do equipamento para a distancia de retorno do teste de
20 mm. As amostras foram tracionadas com velocidade de 0,21 mm/s, utilizando-se no
equipamento uma célula de carga com capacidade de 500 N. Analisaram-se a tensdo de ruptura,

alongamento de ruptura, ductilidade, tenacidade e o0 médulo de elasticidade.

2.9.4 Espessura
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A espessura dos filmes foi determinada utilizando-se um micrometro digital
(MITUTOYO Co., Modelo IP-65) com uma precisao de 0,001 mm, foi realizado o célculo da
média aritmética de cinco medidas aleatdrias sobre a area do filme. Essa medida foi realizada

depois do periodo de acondicionamento dos filmes (Bertan et al., 2008).

2.9.5 Microscopia eletronica de varredura (MEYV)

A morfologia das particulas foi avaliada por microscopia eletronica de varredura (MEV)
com um TESCAN VEGA 3, operado a 5 kV e com amplia¢des variando de 250x a 1000x. As
imagens de MEV foram analisadas em triplicata usando ImagelJ para determinacio do tamanho

e forma das particulas.

2.9.6 Analise colorimétrica

Os parametros de cor foram determinados por leitura direta nos biofilmes utilizando-se
um colorimetro portétil (FRU, Modelo WR-10QC). O instrumento, equipado com iluminante
D65/10, conforme instrugdes do fabricante. Os parametros determinados foram: L* que fornece
a luminosidade, variando do branco (L=100) ao preto (L=0); a* que caracteriza a colora¢do na
regido do verde (-a*) para a cor vermelha (+a*) e b* que indica a coloracdo no intervalo da cor

azul (-b*) para a cor amarela (+b*) (Ferreira, 1981).

2.9.7 Atividade antimicrobiana

Foi realizada a andlise de atividade antimicrobiana também do extrato concentrado do
cortex da raiz da mandioca e dos biofilmes com base na difusdo em disco e na determinacdo da
concentracdo inibitéria minima (CIM), realizados conforme metodologia estabelecida por

Nunes (2011) com as adaptacdes necessdrias as amostras.

2.10 Analise estatistica

Os dados das caracterizagdes foram submetidos ao delineamento inteiramente
casualizado e as médias comparadas pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade, utilizando-se
o programa Assistat, versdo 7.6 beta. O software Statistica 7.0 foi utilizado no tratamento dos
dados dos planejamentos experimentais, com o intuito de observar o efeito das varidveis

independentes sobre as varidveis dependentes.
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3 Resultados e discussao

3.1 Caracterizacao da pectina extraida do cortex da raiz da mandioca seca em leito de

jorro

Na Tabela 2 observa-se a caracterizacdo das pectinas em pod, das extracdes aquosa e
dcida, obtidas por meio de secagem em leito de jorro. A caracterizagdo das pectinas foi realizada
com o intuito de analisar qual solvente é capaz de obter a melhor pectina para ser utilizada na

producdo do filme, além de observar a viabilidade do processo de secagem.

Tabela 2 - Caracterizag¢do das pectinas em p0, extraidas em meio aquoso e meio dcido e secas
em em leito de jorro

Parametro H20 HCl

Grau de esterificacdo (%) 66,667 + 0,524 16,667 + 0,125
Atividade de dgua 0,075 £ 0,001 0,073 £ 0,001
pH 5,225+ 0,128 2,09 +0,110
Acidez 0,352 £ 0,070 1,223 £ 0,120
Pectina (g de pectato de célcio/100 g) 17,489 + 0,001 18,247 + 0,002
Fendlicos totais (mg/100 g) 111,590 + 4,157 15,278 + 2,891
Taninos totais (mg/100 g) 760,718 +£2,079 125,000 + 16,570
Antocianinas totais (mg/100 g) 0,339+ 0,063 0,888 + 0,052
Flavonoides totais (mg/100 g) 0,894 £ 0,011 0,520 £ 0,038
Atividade antimicrobiana (mm) 17,195+ 0,171 10,645 + 0,355

Média +Desvio Padriao

Por corresponder ao ntimero de grupos metil substituindo o 4cido carboxilico COOH na
cadeia galacturdnica, o grau de esterificacdo € um dado util e de fundamental importancia para
diferenciar o tipo de pectina, onde a pectina com grau de esterificacdo inferior a 50% ¢ referida
como pectina com baixo teor de metoxila, enquanto acima de 50% € pectina com alto teor de
metoxila, além disso, o grau de esterificacdo influencia na estrutura, interacdo e nas
propriedades da pectina (Muhoza et al., 2019). No presente estudo pode-se observar dois tipos
de pectinas oriundos da mesma fonte extratora, o cortex da raiz da mandioca, sendo mudado
apenas o solvente de extracdo. Onde, a pectina extraida em meio aquoso apresentou perfil de

alta metoxilac@o e a pectina extraida em solu¢do de 4cido cloridrico baixa metoxilagdo. Uma
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caracteristica das pectinas com perfil de alto grau de esterificacdo € que elas produzem géis
mais viscosos, sendo seu uso favoravel a producao de biofilmes para embalagens de alimentos
(Dranca et al., 2020).

Pode-se observar que a atividade de 4gua encontrada em ambas as pectinas foi muito
baixa (0,075 para a pectina aquosa e 0,073 para a pectina 4cida), favorecendo a estabilizacdao
das zonas de juncdao das mesmas, caracteristica essa que facilita e promove reacdes hidrofébicas
na formacdo de géis (Lara-Espinoza et al., 2018). Além de garantir uma conservagdo mais
efetiva por se tratar de um alimento em p6 com dgua fortemente ligada na sua composic¢ao,
caracteristica de produtos com atividade de 4gua entre 0 e 0,20, assegurando um produto
fisicamente estivel e menos propenso a sofrer reacdes quimicas e microbioldgicas
desfavoraveis (Juarex-Enriquez et al., 2019).

Os valores de pH e acidez mostram que as pectinas obtidas possuem perfil dcido, sendo
a pectina extraida com 4cido cloridrico mais forte. Mas, independentemente da solugdo aplicada
no protocolo de extracdo, o pH e a acidez, desempenham um papel essencial na influéncia das
caracteristicas e fungdes de polissacarideos como a pectina, podendo designar fungdes distintas
para a sua utilizacao (Bai et al., 2020).

Na literatura ndo sdo encontrados dados de referéncia de pectina do cértex da raiz da
mandioca para fins comparativos. Mas, é de conhecimento que fatores como temperatura,
tempo, pH, variedade da fonte e o proprio manuseio podem influenciar na quantificagdo do teor
de pectina nas pectinas (Ropartz; Ralet, 2020).

Como os polissacarideos de produtos naturais podem possuir amplos efeitos
terapéuticos benéficos e promotores da satde, também € de grande interesse explorar outras
funcionalidades da pectina, como os compostos bioativos com propriedades antioxidantes. Com
essas funcionalidades, a aplicacdo da pectina em produtos alimenticios passa a ser vista como
mais desejavel e util, proporcionando dupla funcionalidade. Contudo, sdo relatadas baixa
atividade antioxidante da pectina citrica convencional, sendo de interesse da industria a busca
por pectinas que carreguem consigo as propriedades bioativas da fonte extratora (Buathongjan
et al., 2020; Senit et al., 2019).

Assim, as pectinas extraidas no presente estudo possuem valores quantificados de
fendlicos, taninos, antocianinas e flavonoides de grande valia, por se tratar de um material que
foi submetido a processos extrativos seguido de um processo de secagem, garantindo assim sua
provavel transferéncia a produtos ao qual possa ser aplicada essas pectinas. Um ponto
importante a ser observado foi que a pectina aquosa obteve maiores valores, sendo possivel

constatar que a pectina extraida com a solu¢do acida degradou mais os compostos bioativos
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presentes durante o processo extrativo e de secagem, sendo esse um comportamento nao
desejado, afinal, como dito anteriormente, busca-se uma pectina de dupla funcionalidade.
O crescimento bacteriano ativo oriundo de uma boa atividade antimicrobiana, ndo € um
pré-requisito para a pectina atuar como um polissacarideo, contudo, ¢ um ponto fundamental
para a pectina incorporar caracteristicas funcionais em um produto, como em um filme
biodegraddvel, levando em consideragdo que o mesmo poderia transferir essas propriedades ao
produto ao qual viesse a ter contato ou atuar como filme inteligente indicador microbiolégico
para controle de qualidade de diversos produtos (Ciriminna et al., 2020; Giusto et al., 2018).
De modo geral, ao analisar as pectinas em p6 obtidas por meio de secagem em leito de
jorro, tem-se destaque para pectina extraida com &dgua, tendo em vista maiores teores de
bioativos, maior atividade antimicrobiana e condi¢des de perfil dcido e atividade de agua
adequados ao armazenamento. Além disso, € uma pectina totalmente extraida em 4gua, sem
adicao de qualquer reagente quimico de alto impacto (como dcidos minerais), tracando uma
nova rota para a valorizacdo deste subproduto, baseada em um método extrativo simples, com
equipamento, velocidade, eficdcia e eficiéncia ao alcance da reprodutibilidade de outros
pesquisadores, além de ter parametros de escalabilidade e conformidade com os principios de
extracdo verde. Com base nisso, a aplicacdo da pectina extraida do cortex da raiz da mandioca

do presente trabalho segue a partir deste ponto com a pectina aquosa.

3.2 Microscopia eletronica de varredura da pectina em pé

As imagens obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV) mostram a
morfologia da pectina em p6 extraida do cortex da raiz da mandioca em meio aquoso e seca em
leito de jorro, nas ampliacdes de 250x, 500x e 1000x, presentes nas Figuras la, Ibe Ic.

Na ampliacdo de 250x, observa-se que a pectina apresenta uma estrutura granular com
particulas de tamanhos variados, indicando uma certa heterogeneidade na distribuicdo das
particulas, a granularidade € caracteristica de materiais poliméricos secos, que tendem a formar
aglomerados durante o processo de secagem em leito de jorro, na ampliacao de 500x, € possivel
notar com maior clareza a superficie rugosa das particulas de pectina, e as irregularidades na
superficie podem estar relacionadas ao processo de secagem, que promove a formacdo de uma
pelicula rigida em torno das particulas, influenciando potencialmente suas propriedades de
solubilidade e dispersdao em matrizes aquosas. Na maior ampliagcdo, de 1000x, a morfologia das
particulas de pectina mostra uma textura mais detalhada, sendo possivel visualizar fissuras e

poros ndo vistos nas ampliacdes menores, sendo essas caracteristicas importantes, pois a
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presenca de poros pode afetar a capacidade de hidratacdo da pectina e a sua interacdo com
outros componentes em formulagdes de filmes biodegraddveis, além disso, a superficie rugosa
e porosa pode favorecer a formagao de redes poliméricas mais eficientes quando a pectina €

reidratada e incorporada em matrizes de biopolimeros.

¥ - Al
SEM HV: 3.0 kV. WD: 25.41 mm G SEM HV: 3.0 KV Q.‘ SEM HV: 3.0 kV. WD: 25.41 mim

View field: 830 pm Det: SE 200 pm View fleld: 415 ym
SEMMAG: 250 x  Date(midly): 07/18/23 SEM MAG: 500 x

Det: SE 100 pm View field: 208 pm Det: SE
Date{midy): 07119125 SEM MAG: 1.00 kx| Date(mydiy): 07/19123

Figura 1 - Microscopia eletronica de varredura da pectina extraida em meio aquoso € seca em
leito de jorro: a) ampliacdo de 250x; b) ampliacdo de 500x; ¢) ampliacao de 1000x

Ou seja, a pectina em pé extraida do cortex da raiz da mandioca, com dgua como
solvente, e seca em leito de jorro apresenta no geral uma morfologia granular com particulas de
superficie rugosa e porosa, caracteristicas que sdo influenciadas pelo processo de secagem e
que podem impactar suas propriedades funcionais em aplica¢des de filmes biodegraddveis.

Nas Figuras 2a, 2b e 2c estao as imagens obtidas por microscopia eletronica de varredura
(MEV) para a pectina em p6 extraida do cortex da raiz da mandioca em meio 4cido e seca em
leito de jorro, nas ampliacdes de 250x, 500x e 1000x, respectivamente.

Na ampliacdo de 250x, a pectina apresenta uma estrutura granular com particulas de
tamanho relativamente uniforme, sendo possivel observar sua homogeneidade sugerindo que o
processo de extracdo em meio dcido pode ter resultado em uma desagregacdo mais eficiente
das paredes celulares, levando a uma distribuicdo mais consistente das particulas, j4 na
ampliacdo de 500x, € possivel visualizar com mais precisdo uma textura ligeiramente rugosa,
mas com menos irregularidades comparadas a pectina extraida em meio aquoso, onde essa
menor rugosidade pode ser atribuida ao efeito do dcido cloridrico, que promove uma hidrélise
mais uniforme das cadeias poliméricas, resultando em particulas com superficies mais suaves.
Com a maior ampliag¢do, de 1000x, a morfologia das particulas torna-se ainda mais detalhada,
constatando uma estrutura porosa menos pronunciada do que a observada na pectina extraida

em meio aquoso., com fissuras e poros menos evidentes, o que pode indicar uma maior
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integridade estrutural das particulas de pectina extraidas em meio &4cido, agregando uma
caracteristica que pode influenciar a solubilidade e a capacidade de formacao de géis de pectina,
sendo potencialmente benéfica para aplicacdes que requerem uma textura mais uniforme e

menos porosa.

SEMHV: 30KV | WD: 2541 mm veGA3 TESCANf]  SEMHV: 3 WD: 25.41 mm VEGAZ TESCANI SEMHV: 20 kv WD: 2541 mm | VEGAZ TESCAN|

View fleld: 830 ym Det: SE 200 ym View fleld: 416 ym Det 100 pm View field: 206 ym Det: SE 50 pm
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Figura 2 - Microscopia eletronica de varredura da pectina extraida em meio 4cido e seca em

leito de jorro: a) ampliacao de 250x; b) ampliacdo de 500x; ¢) ampliacdo de 1000x

Em resumo, a pectina em p6 extraida do cortex da raiz da mandioca em meio 4cido e
seca em leito de jorro apresenta uma morfologia granular com particulas de tamanho uniforme
e superficies mais suaves € menos porosas, essas caracteristicas sao influenciadas pelo processo
de extracdo em meio dcido, que promove uma desagregacdo mais eficiente e uma hidrélise
uniforme, resultando em particulas com maior integridade estrutural e potencialmente melhores

propriedades funcionais para uso em filmes biodegradéveis.

3.3 Caracterizaciao do extrato concentrado do cortex da raiz da mandioca

A Tabela 3 apresenta a caracterizacdo do extrato concentrado do cortex da raiz da
mandioca, com compostos bioativos, incluindo fendlicos totais, taninos totais, antocianinas,
flavonoides e a atividade antimicrobiana, fundamentais para as propriedades funcionais do
filme biodegradavel produzido.

Os compostos bioativos quantificados no extrato concentrado extraido do cortex da raiz
da mandioca apresentaram valores significativos e podem desempenham papéis importantes na
composic¢ao e eficdcia em filme biodegradavel. Os fendlicos totais, com um valor de 2565,222
mg/100g, os taninos totais quantificados em 1956,225 mg/100g, as antocianinas em 10,563

mg/100g e os flavonoides quantificados em 41,452 mg/100g, conferem ao extrato propriedades
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bioativas desejdveis no produto ao qual venha a ser utilizado. No presente estudo, o extrato
concentrado foi extraido para aplicacdo em filme biodegradavel, com o intuito de aumentar a
preservacdo de alimentos que venham a ser embalados, retardando a oxidagdo lipidica e
prolongando a vida util dos produtos devido as suas propriedades antioxidantes, além de
contribuir para a resisténcia do filme contra microrganismos deteriorantes (Rangaraj et al.,

2021; Almada et al., 2022).

Tabela 3 — Caracterizagao dos bioativos e atividade antimicrobiana do extrato concentrado do

cortex da raiz da mandioca

Parametro Quantificacao
Fenolicos totais (mg/100 g) 2565,222 £5,452
Taninos totais (mg/100 g) 1956,225 + 2,652
Antocianinas totais (mg/100 g) 10,563 + 0,012
Flavonoides totais (mg/100 g) 41,452 + 0,056
Atividade antimicrobiana (mm) 18,285 + 0,002

Meédia + Desvio Padrio

A atividade antimicrobiana do extrato, com um halo de inibi¢do de 18,285 mm, destaca
a provdvel eficicia do filme em inibir o crescimento de microrganismos, essencial para a
conservacao de alimentos (Alexandre et al., 2019). Esses compostos atuam conferindo ao filme
propriedades capazes de gerar uma alternativa promissora e sustentdvel para embalagens de
alimentos.

Esses resultados evidenciam o potencial do extrato concentrado do cortex da raiz da
mandioca em fornecer uma barreira antimicrobiana eficaz e um perfil antioxidante quando
incorporado em filmes biodegraddveis, contribuindo para a conservacdo de alimentos e
aumentando a vida util dos produtos embalados. Destaca-se a viabilidade do uso do extrato ndo
apenas como um componente funcional, mas também como um agente ativo no

desenvolvimento de embalagens sustentdveis e eficientes.
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3.4 Ensaios de obtencao do filme a base de pectina extraida do cortex da raiz da

mandioca

Na Tabela 4 é possivel observar os resultados obtidos nos ensaios de produgdo e
obtencdo dos filmes a base de pectina aquosa extraida do coértex da raiz da mandioca, glicerol
e extrato hidroalcéolico da raiz do coértex da mandioca, com niveis de quantificacdes
estabelecidos por meio de planejamento do tipo delineamento experimental (DOE) com trés
variaveis independentes e trés pontos centrais, resultando em 11 filmes.

A solubilidade em dgua desempenha um papel importante nos filmes biodegradéveis,
sendo a sua caracterizacdo uma propriedade muito importante para compreender o
comportamento dos filmes quando em contacto com a dgua (Bhuimbar et al., 2019; Luo et al.,
2022). A solubilidade do filme depende do tipo e concentracao dos compostos e dos seus indices
de hidrofilicidade e hidrofobicidade, sendo a pectina, utilizada como base, um coloide de carater
hidrofilico, ou seja, possui propriedades de envolver grandes quantidades de dgua produzindo
solucdes viscosas (Brasil, 2014). Quanto mais hidrofilicos os compostos mais tendem a
aumentar o valor da solubilidade e consequente capacidade de ruptura dos filmes, com isso, 0s
resultados obtidos nos ensaios de elaboracdo dos filmes, que variaram de 13,323% (ensaio 4) a
23,547% (ensaio 7), foram menores quando adicionado maiores teores de pectina e maiores
quando menores teores de pectina, sendo possivel constatar que a pectina oriunda do cértex da
raiz da mandioca possui baixa hidrofilicidade, reduzindo assim a propriedade de envolver

grandes quantidades de dgua.

Tabela 4 - Resultados obtidos nos ensaios na obtenc@o dos filmes a base de pectina aquosa
extraida do cértex da raiz da mandioca

Exp. S (%) WYVP (g.m/m2.h.kPa) TS (N) E (Mpa) AA (mm)
1 15,805 0,000201 6,731 0,7160 23,355
2 14,244 0,000696 32,450 6,8885 21,815
3 15,218 0,000663 8,992 1,7984 23,33
4 13,323 0,000489 8,480 1,5419 25,565
5 20,641 0,00027 8,426 2,1065 26,405
6 15,329 0,000582 14,148 2,6948 34,675
7 23,547 0,00043 7,238 1,3786 24,745
8 13,857 0,00029 8,193 1,5606 29,35
9 15,826 0,000445 5,349 0,9726 26,615
10 13,949 0,000294 7,394 1,4083 25,975

—_—
—_—

16,124 0,000309 6,735 1,3154 23,89
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S: Solubilidade; WVP: Permeabilidade ao vapor de dgua; TS: Resisténcia a tragdo; E: Alongamento de ruptura;

AA: Atividade antimicrobiana.

A permeabilidade ao vapor de dgua (WVP) apresentou valores variando de 0,000201
g.m/m2.h.kPa (ensaio 1) a 0,000696 g.m/m2.h.kPa (ensaio 2), sendo possivel observar que nao
€ necessdria a utilizacdo de teores elevados de pectina para garantir menores quantificacdes de
WVP. Isso se justifica pelo fato de que filmes a base de pectina podem ser usados como
carreadores de compostos e como barreira ao fluxo de gés e umidade, com o intuito de prolongar
a vida util e preservar a qualidade dos produtos alimentares ao qual venha a ter contato como
em embalagem, mantendo caracteristicas hidrofilicas e elevada WVP (Salazar et al., 2019).

As propriedades mecanicas resisténcia a tragdo (TS) e alongamento de ruptura (E)
variaram de 5,349 N (ensaio 9) a 32,450 N (ensaio 2) e de 0,7160 Mpa (ensaio 1) a 6,8885 Mpa
(ensaio 2), respectivamente. Verificou-se que os filmes que apresentaram maiores TS e E foram
os que foram produzidos com maiores teores de pectina. Esse comportamento é devido ao
aumento da interac@o entre polimeros dentro da matriz dos filmes levando uma estrutura de
filme mais compacta (Suderman; Isa; Sarbon, 2018; Ren; Qiang; Chen, 2022). Essas
propriedades mecanicas sdo significativamente afetadas por ligacdes de redes intra e
intermoleculares, concentra¢do de componentes, constituintes do filme e método de preparagao,
assim, o aumento dessas varidveis estd diretamente relacionado ao aumento das interacdes
intermoleculares causando menor mobilidade das moléculas dentro da matriz do filme, criando
assim menos espaco para o deslizamento das cadeias de polimero (Sood; Saini, 2022). Ou seja,
€ possivel verificar que a adi¢do de pectina causou aumento da compactacdo da estrutura dos
filmes.

Filmes a base de biopolimeros, bem como substidncias naturais que possuem
propriedades antimicrobianas e antioxidantes, como extratos e algumas fontes naturais de
pectina (Nastasi et al., 2022), assim, a libertagao destes compostos antimicrobianos a partir de
filmes de polissacarideos depende principalmente de processos induzidos por inchaco, quando
os filmes sdo colocados em um meio compativel (no presente estudo, com dgua). Com isso,
este entra na matriz polissacaridica, fazendo com que o filme inche, onde, por sua vez, o
coeficiente de difus@o das substancias dentro dos filmes aumenta, e estas ficam mais propensas
a se difundirem para fora (Ngo et al., 2020; Piacenza et al., 2022).

O transporte de agentes antimicrobianos em sistemas de embalagem € mais eficaz do
que a aplicacdo de substancias antimicrobianas diretamente nos alimentos, devido a migracao

continua de substancias ativas para os alimentos e, portanto, permanecer em alta concentragao
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por um periodo prolongado de tempo, logo, filmes que podem controlar a contaminagdao
reduzindo a taxa de crescimento microbiano, estendendo a fase de laténcia do microrganismo
alvo ou inativando microrganismos por contato direto sdo fundamentais (Nisar et al., 2018;
Jovanovi¢ et al., 2021).

Com base nos dados obtidos € possivel constatar que a pectina do cortex da raiz da
mandioca extraida em meio aquoso e seca em leito de jorro tem grande potencial para formar
filmes comestiveis com altas propriedades de barreira e razodvel resisténcia mecanica, logo,
filmes comestiveis desenvolvido a partir da pectina possuem propriedades mecanicas

adequadas e capacidade de formacgao de gel.

3.5 Coeficientes de regressao

Na Tabela 5 os coeficientes de regressdo para os valores reais sdo observados para as

varidveis dependentes estudadas, além do coeficiente de regressdo (R?) e o valor para o teste f.

Tabela 5 - Coeficientes de regressao obtidos para as varidveis dependentes estudadas na
obtencdo dos filmes a base de pectina aquosa extraida do cortex da raiz da mandioca

Coeficiente Sol (%) \WA" ¢ TS (N) E (Mpa) AA (mm)
(g.m/m2.h.kPa)

Bo 16,163 0,000425 10,37597 2,03471 25,974
Bi -4,614 NS 7,97120 1,67158 NS
B2 NS NS -7,21270 -1,53160 NS
Bs 3,696 NS -4,66200 -0,80108 5,277
Ba NS -0,000281 -7,74925 -1,70883 NS
Bs NS NS -4,63245 -1,28640 NS
Bs NS NS 3,64120 NS NS
R2? 91,922 0,84784 0,79189 0,74604 0,90442
F NS NS 36,366 34,130 NS

Sol: Solubilidade; WVP: Permeabilidade ao vapor de dgua; TS: Resisténcia a tra¢do; E: Alongamento de ruptura;
AA: Atividade antimicrobiana; Bo. Média; Bi: Pectina; B,: Glicerol; B3: Extrato concentrado; PB4: Interacfo pectina
e glicerol; Bs:Interacéio pectina e extrato concentrado; Pe: Interac@o glicerol e extrato concentrado; R2: Coeficiente

de determinacdo; F: Valor calculado para teste F.

A solubilidade apresentou efeito significativo nos coeficientes B e 33 que correspondem
ao teor de pectina e ao teor de extrato concentrado, respectivamente. O teor de pectina
apresentou efeito negativo, ou seja, ao elevar o nivel da varidvel citada é observado uma reducao

da solubilidade na média geral, ja o teor de extrato concentrado teve efeito positivo, aumentando
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a média ao aumentar a quantidade de extrato no filme. Por se tratar de um polissacarideo com
alta capacidade de formar gel, a pectina tende a reduzir a solubilidade do filme ao aumentar sua
concentracdo, devido a formagdo de gel mais denso e com maiores interacdes intermoleculares,
capazes de estabilizar a matriz polimérica (Said; Olawuyi; Lee, 2023). Em contrapartida, o
extrato concentrado do cértex da raiz da mandioca possui fitoquimicos na sua composicao,
levando a percep¢do de uma geracao de interferéncia na estrutura da rede polimérica, além de
ser composto por uma base aquosa que pode levar a um aumento da afinidade do filme por
dgua, elevando sua solubilidade ao ser adicionado (Rawat; Ahuja, 2022).

Ja a varidvel permeabilidade ao vapor de dgua teve efeito significativo apenas na
interacdo pectina e glicerol, B4, sendo observado que ao elevar os teores de pectina e glicerol
ha uma reducdo na média geral desta varidvel. Este comportamento pode ser explicado pela
plasticizacdo promovida pelo glicerol combinado com a pectina, sendo capazes de aumentar a
flexibilidade e compactacdo da estrutura do filme, reduzindo microvazios que facilitariam a
passagem do vapor de dgua (Gouveia et al., 2019). Além disso, o glicerol ao atuar como agente
plastificante aumenta as interacdes intermoleculares, gerando maior densidade e
homogeneidade da matriz que diminuem a permeabilidade ao vapor d'dgua, tornando a estrutura
mais resistente a difusdo do vapor (Bem; Samdusin; Yhaya, 2022). Portanto, a combinagdo de
altos teores de pectina e glicerol mostra-se uma estratégia eficaz para a reducao da WVP em
filmes biodegradaveis, indicando que a interacdo entre esses componentes € crucial para a
formacdo de uma barreira eficiente.

Naresisténcia a tragdo (TS) os coeficientes P1 (pectina) e e (interagao extrato e glicerol)
apresentaram efeito positivo, havendo aumento da média ao elevar essas varidveis, sozinhas
como a pectina ou em conjunto como a interacdo extrato e glicerol. Quanto a pectina, devido a
sua alta capacidade de absorcao de dgua, ocorre uma melhora na integridade estrutural do filme,
resultando em uma matriz mais uniforme e resistente (Ren; Qiang; Chen, 2022). Ja em relagdo
a interacdo entre o extrato concentrado e o glicerol observa-se um equilibrio, onde o glicerol
aumenta a flexibilidade (Paudel; Regmi Janaswamy, 2023) enquanto os compostos do extrato
reforcam a estrutura do filme, criando uma matriz mais homogénea e coesa (Rosa et al., 2020).
Com isso, observa-se uma combinacdo de efeitos que resultam em uma distribui¢do uniforme
das tensdes, melhorando a resisténcia a tragdo, que é um parametro crucial na avaliacdo de
filmes biodegradaveis, pois reflete na sua capacidade de resistir a forcas de alongamento sem
se romper (Chen et al., 2021).

Quanto ao alongamento de ruptura (E), apenas o teor de pectina teve efeito positivo,

resultando em aumento do alongamento ao elevar os niveis de pectina na matriz de composi¢cao
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do filme. Esse efeito pode ser atribuido a flexibilidade intrinseca da pectina, que contribui para
uma estrutura polimérica mais extensivel e eldstica (Pierce et al., 2022). Uma maior
homogeneidade na matriz do filme resulta em uma distribuicdo mais uniforme das tensdes,
reduzindo a probabilidade de fissuras e permitindo um alongamento mais significativo. Estes
resultados apresentados destacam o potencial do uso da pectina do cértex da mandioca e sua
interacdo com outros componentes para desenvolver filmes biodegraddveis com propriedades
mecanicas pertinentes a sua aplicabilidade, sugerindo que estratégias que aumentem o teor de
pectina e otimizem a interacdo com extratos vegetais e plastificantes sdo eficazes para aprimorar
tanto a TS quanto o E.

A atividade antimicrobiana (AA) teve efeito significativo apenas para a varidvel extrato
concentrado, com efeito positivo. O extrato concentrado, rico em compostos bioativos, possui
propriedades antimicrobianas que inibem o crescimento de microrganismos, sua incorporagao
na matriz do filme contribuiu para a criacdo de uma barreira ativa, potencializando a aplicacao
dos filmes biodegraddveis em embalagens alimenticias, onde a prevenc¢do de contaminacio
microbiana € crucial (Motelica et al., 2020). Portanto, a adi¢do de extrato concentrado do cortex
da raiz da mandioca nao apenas melhora a atividade antimicrobiana dos filmes, mas também
amplia suas funcionalidades, tornando-os mais eficazes para a conservacdo e seguranca dos

produtos embalados.

3.6 Superficies de resposta

As superficies de resposta apresentadas a seguir, nas Figuras 3 (a, b, ¢) e 4 (a, b, ¢),
ilustram a variacdo da resisténcia a tracdo e do alongamento de ruptura dos filmes
biodegraddveis em fun¢do das diferentes concentragdes de pectina, extrato concentrado e
glicerol. Segundo Chelladurai ef al. (2021) a andlise dessas superficies permite identificar a
influéncia de cada componente e suas interacdes, com o intuito de otimizar € compreender esses
efeitos, sendo fundamental para otimizar a formulacdo de filmes, visando melhorar suas

propriedades mecanicas e ampliar suas aplicacdes praticas.
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Figura 3 - Superficie de resposta da resisténcia a trag@o: a) teor de pectina e teor de extrato; b)
teor de extrato e teor de glicerol; c) teor de pectina e teor de glicerol

Nas superficies de resposta apresentadas nas Figuras 3a, 3b e 3c, verifica-se que a
resisténcia a tracdo aumenta com o aumento do teor de pectina, enquanto o aumento do teor de
extrato e glicerol parece ter um efeito menos evidente. Nas Figuras 3a e 3c, as maiores
resisténcias a tracdo estdo associadas a altos niveis de pectina e baixos niveis de extrato e
glicerol. Enquanto na Figura 3b, a variagcdo € similar, refor¢cando a tendéncia observada.

Com base nisso, a ferramenta das superficies de resposta permite avaliar a robustez dos
filmes, mostrando regides de alta resisténcia a tracdo em diferentes combinagdes de
componentes, o que indica que os filmes mantém suas propriedades mecanicas mesmo com
variagdes nos niveis dos componentes, um aspecto necessario para a producio em larga escala.

As superficies de resposta apresentadas nas Figuras 4a, 4b e 4c ilustram que, ao alterar
as concentragdes das varidveis, hd uma resposta significativa no comportamento mecanico dos
filmes. Onde, na Figura 4a, nota-se que o aumento na concentragao de pectina estd associado a

um aumento no alongamento de ruptura, enquanto a variacdo do extrato apresenta um efeito
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menos significativo, sugerindo que a pectina desempenha um papel crucial na flexibilidade do

filme, promovendo maior extensdo antes da ruptura.
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Figura 4 - Superficie de resposta do alongamento de ruptura: a) teor de pectina e teor de
extrato; b) teor de extrato e teor de glicerol; ¢) teor de pectina e teor de glicerol

Na Figura 4b, observa-se a interagcao entre extrato e glicerol, sendo possivel identificar
que o aumento na concentragdo de glicerol tende a melhorar o alongamento de ruptura,
especialmente quando combinado com niveis mais elevados de extrato, ou seja, o glicerol ao
atuar como plastificante proporciona maior maleabilidade ao filme, facilitando a sua
deformacao. J4 na Figura 4c, representando a interacdo entre pectina e glicerol, confirma que a
combinacdo de altos niveis de pectina e glicerol resulta em um alongamento de ruptura
significativamente maior, evidenciando a correlacio entre esses componentes e sugerindo que

a matriz polimérica formada por essas substancias é mais coesa e resistente a fraturas.
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3.7 Desejabilidade

A anélise da desejabilidade do planejamento experimental, utilizada para otimizar o
processo de producdo dos filmes biodegraddveis de pectina é uma ferramenta capaz de
converter cada resposta prevista em uma funcdo de desejabilidade individual e geral, alinhando-
se as prioridades e objetivos. No contexto deste estudo, a desejabilidade permite identificar os
niveis ideais dos componentes (pectina, extrato e glicerol) para maximizar as propriedades
desejadas dos filmes.

Na Figura 5 observa-se que a desejabilidade € mais elevada em determinados intervalos
de pectina, extrato e glicerol, sugerindo que esses pardmetros devem ser ajustados
cuidadosamente para alcancar a performance 6tima do filme biodegraddvel, sendo uma
ferramenta crucial para definir os parametros ideais e garantir uma producao eficiente e eficaz,

resultando em filmes com excelente qualidade mecénica e potencial aplicacdo em embalagens

sustentaveis.
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Os valores desejados sdo 5 g de pectina, 0,4 g de extrato e 0,75 g de glicerol, ndo
resultando em um experimento em especifico, pois o nivel de glicerol desejado para niveis
relevantes foi o do ponto central, contudo, ao observar a Figura 5 € possivel constatar que os
niveis de glicerol ndo trazem alteragdes fora da zona de significancia, estando os trés niveis
estudados praticamente alinhados, resultando assim nos experimento 2 (com 0,5 g de glicerol)
ou 6 (com 1,0 g de glicerol), mas a nivel industrial € mais cabivel buscar um menor gasto de

insumos, ou seja, um menor nivel de glicerol na producdo do filme desejado.

3.8 Propriedades oticas dos filmes a base de pectina aquosa extraida do cortex da raiz da

mandioca

A Tabela 6 apresenta as propriedades Oticas de coloracao dos filmes a base de pectina
aquosa extraida do cértex da raiz da mandioca, sendo esse um parametro critico, pois influéncia
diretamente na sua aplicagdo como embalagem, sendo importantes para a aceitacdo do produto

pelos consumidores.

Tabela 6 - Propriedades 6ticas de coloracdo dos filmes a base de pectina aquosa extraida do

cortex da raiz da mandioca
Exp. L* a* b*

1 62,627 +£0,021abc 8,85+ 0,122a 21,18 +0,435abc
2 67,640 £ 0,809ab 8,07 £ 0,06a 19,693 +0,159¢cd
3 68,573 £2,751a 6,796 £ 0,983a 18,226 + 1,403d

4 67,393 £5,586ab 7,463 +1,142a 21,223 + 1,665abc
5 64,646 + 0,968abc 8,45 +0,363a 21,176 +0,535abc
6
7
8
9

58,343 £0,537¢ 11,343 £0,197a 23,543 +0,436a
65,496 + 0,081abc 8,686 +0,02a 21,14 £ 0,582bc
65,876 + 0,434abc 8,98 +0,280a 21,53 £ 0,867abc
58,810 +0,353¢ 10,596 +1,785a 21,406 £ 0,587abc
10 60,226 £0,132bc 10,096 £0,295a 22,566 + 0,720ab
11 63,536 £ 0,445abc 10,283 +£0,331a 23,143 +0,170ab

Média +Desvio Padrio. Resultados com as mesmas letras nas mesmas colunas ndo sao estatisticamente diferentes

(p > 0,05), segundo testes de Tukey a 5% de significancia.

A luminosidade (L*) dos filmes, a amostra 6 apresentou menor valor (58,343) sendo
composto por maior teor de pectina (5 g), menor teor de extrato (0,4 g) e maior de glicerol (1

g), ja a amostra 3 apresentou maior valor de luminosidade (68,573), com condi¢des contrarias,
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ou seja, menor nivel de pectina (3 g), maior de extrato (0,8 g) e menor de glicerol (0,5 g). Esses
resultados indicam que a luminosidade dos filmes biodegraddveis € influenciada pela
composi¢ao. A maior quantidade de pectina na amostra 6, associada a menor quantidade de
extrato, pode resultar em uma matriz mais opaca, reduzindo a luminosidade, enquanto a amostra
3, com menor teor de pectina e maior teor de extrato, apresenta maior luminosidade,
possivelmente devido a clareza intrinseca do extrato e 2 menor densidade da matriz polimérica,
além disso, a menor quantidade de glicerol pode contribuir para uma estrutura menos densa e
mais transparente, aumentando a luminosidade. Portanto, a composicao especifica de pectina,
extrato e glicerol é determinante para a luminosidade dos filmes, influenciando suas
propriedades Gticas e, consequentemente, suas possiveis aplicagdes.

Ao relacionar a luminosidade (L*) dos filmes com suas possiveis aplicabilidades,
observa-se que filmes com alta luminosidade tendem a ser mais claros e transparentes, o que é
desejdvel em muitas aplicacdes de embalagens, pois permite a visualizacdo do produto. Essa
caracteristica de transparéncia é particularmente importante em embalagens de alimentos
frescos, onde a visibilidade do contetido € um fator de qualidade (Nogueira; Martins, 2019).
Contudo, filmes com menor luminosidade podem bloquear mais a luz, oferecendo protegao
contra a degradacdo foto-oxidativa de produtos sensiveis a luz (Rodrigues et al., 2024), como
certos alimentos e produtos farmacéuticos. Portanto, a luminosidade de filmes biodegraddveis
desempenha um papel fundamental na estética, funcionalidade e na prote¢ao dos produtos, além
de influenciar diretamente na aceitacdo do consumidor e na eficicia da embalagem na
preservacgdo e apresentacao do contetido.

Assim como na luminosidade os experimentos 3 e 6 apresentaram extremos de valores
nos parametros +a* e +b*, sendo ligados as cores vermelha e amarela, respectivamente (Yao ;
Fostier; Santos, 2020). Isso sugere que a composi¢do dos filmes, variando em termos de teor
de pectina, extrato concentrado e glicerol, influéncia significativamente na coloracdo dos
biofilmes. A amostra 3, com menor teor de pectina e maior teor de extrato, apresentou os
maiores valores de +a* e +b*, indicando uma coloracdo mais intensa nas tonalidades vermelha
e amarela; j4 a amostra 6, com maior teor de pectina € menor teor de extrato, apresentou os
menores valores de +a*e +b*, resultando em uma coloragdo menos intensa. Essas variagdes na
colorag@o podem ser atribuidas as intera¢des entre os componentes da matriz do filme, afetando
a distribuicdo e a intensidade das cores percebidas. Como j4 citado anteriormente, entender o
comportamento colorimétrico de filmes biodegraddveis € crucial para aplicacdes onde a estética
e a percepg¢ao visual dos filmes sdo importantes, como em embalagens de alimentos, onde a cor

pode influenciar a atratividade e a aceitacdo do produto pelo consumidor.
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3.9 Propriedades mecanicas dos filmes a base de pectina aquosa extraida do cortex da

raiz da mandioca

A Tabela 7 apresenta as propriedades mecanicas dos filmes a base de pectina aquosa
extraida do cortex da raiz da mandioca. A avaliacdo dessas propriedades € essencial para
entender como a composic¢ao dos filmes, incluindo diferentes concentragdes de pectina, extrato
concentrado e glicerol, afeta seu desempenho. Tais caracteristicas mecanicas sdao determinantes
para a aplicagdo prética dos filmes em embalagens e outros usos, como sua integridade

estrutural e a capacidade de resistir a tensdes mecanicas.

Tabela 7 - Propriedades mecanicas dos filmes a base de pectina aquosa extraida do cértex da
raiz da mandioca

Exp. L (mm) D (%) T (MPa) ME (%)
1 0,16 £0,01b 18,608 + 2,752abc 0,222 +(0,002ab 36,561 £ 1,043b
2 0,22 +£0,01a 2,676 £ 0,936d 0,137+£0,011b 527,13 £ 1,177a
3 0,21 £0,01ab 19,575 £2,563abc 0,251 £0,190ab 43,344 + 1,755b
4 0,21 £0,02a 13,328 £0,051abcd 0,155 £0,028b 52,015 £+ 1,683b
5 0,16 £0,01b 9,523 +0,784bcd 0,169 £0,0246 37,828 + 1,630b
6 0,226 £0,02a 21,886 + 0,856ab 0,501 £0,019a 74,634 £ 1,523b
7 0,213 £0,02a 8,226 £ 0,164cd 0,086 £ 0,003b 40,335 £ 6,70b
8 0,21 £0,01a 25,134 £ 0,401a 0,301 £0,054ab 40,239 £ 1,096b
9 0,213 +0,01a 8,791 £ 0,384cd 0,029 £0,004b 46,298 +0,991b
10 0,22 £0,01a 8,013 £ 1,59cd 0,056 £0,001b 46,307 + 1,118b
11 0,226 + 0,02a 8,661 £ 0,823cd 0,033 £0,001b 46,423 +0,543b

Média +Desvio Padrio. Resultados com as mesmas letras nas mesmas colunas ndo sdo estatisticamente diferentes
(p > 0,05), segundo testes de Tukey a 5% de significancia. D: Ductilidade; T: Tenacidade; ME: Mdédulo de

elasticidade

O parametro espessura, apresentou variacdo de 0,16 a 0,226 mm, essa uniformidade
pode ser devida a estrutura mais compacta devido a liga¢ao H intramolecular dentro da mudancga
do polimero (Shivangi et al. 2021). Os experimentos 1 e 5 foram quantificados iguais e sem
diferenca estatistica entre as amostras, tendo eles em comum a concentracao de pectina (3 g) e
amassa de extrato (0,4 g), variando apenas a massa de glicerol adicionada, 0,5 g no experimento
1 e 1 g no experimento 5. A constancia da espessura entre os experimentos, apesar da variacao

na quantidade de glicerol, sugere que, dentro das quantidades testadas, o glicerol ndo exerce
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uma influéncia significativa na espessura final dos filmes, indicando que a pectina e o extrato
concentrado sdo os principais determinantes da espessura do filme.

Além disso, a concentragcao constante de pectina e extrato parece estabilizar a espessura
do filme, possivelmente devido a formacao de uma matriz polimérica uniforme. Isso sugere que
o glicerol, nas propor¢des utilizadas, atua mais na modifica¢do das propriedades mecanicas,
como a flexibilidade, do que na espessura. O experimento 3 apresentou diferenca
estatisticamente significativa dos experimentos 1 e 5 e dos demais, sendo composto por 3g de
pectina, 0,8 g de extrato e 0,5 g de glicerol, podendo esse aumento na concentracio do extrato
em paralelo com as demais varidveis ter contribuido para a formacdo de uma matriz polimérica
mais espessa devido a presenca de compostos bioativos que interagem com a pectina,
aumentando a coesdo e a densidade da estrutura do filme (Nogueira et al., 2020; Shivangi et
al., 2021).

Sendo a ductilidade (D) a capacidade de um material de se deformar plasticamente sob
tensdo sem quebrar, torna-se uma propriedade de extrema importancia ao se tratar de filmes
biodegraddveis, pois determina a flexibilidade e a capacidade do filme de resistir a forcas
mecanicas durante o uso, ou seja, um filme com alta ductilidade pode ser esticado ou dobrado
de maneira significativa antes de romper (Cao ef al., 2019). Nos filmes produzidos, observou-
se variacdo de 2,676 a 25,143%, nos experimentos 2 e 8, respectivamente, tendo ambos o
mesmo teor de pectina mais variando o teor de extrato (0,4 g no experimento 2 e 0,8 g no
experimento 8) e de glicerol (0,5 g no experimento 2 e 1,0 g no experimento 8).

Esses resultados indicam que a variacdo na quantidade de extrato concentrado do cortex
da raiz da mandioca e de glicerol tiveram um impacto significativo na ductilidade dos filmes.
O maior teor de extrato e glicerol no experimento 8 resultou em uma ductilidade maior,
sugerindo que esses componentes aumentam a flexibilidade e a capacidade do filme de se
deformar plasticamente sem romper (Scoponi et al., 2020), j& a menor quantidade de extrato e
glicerol no experimento 2 contribuiu para uma menor ductilidade, possivelmente devido a uma
matriz polimérica mais rigida, ordenada e cristalina, resultando em uma menor capacidade de
acomodar deformagdes (Niu ef al., 2023).

A tenacidade (T) variou de 0,029 a 0,501 Mpa, sendo o extremo encontrado no
experimento 6 ao qual se tinha nivel mais elevado de pectina (5 g) e glicerol (1,0 g). As menores
quantificacdes foram observadas nos pontos centrais (0,029; 0,056 e 0,033 Mpa,
respectivamente). Segundo Di Donato et al. (2020) por se tratar de uma propriedade mecanica
essencial que indica a capacidade de absorver energia e resistir a fratura sob carga de um filme,

os altos indices de tenacidade sdo preferidos para aplicagdes que demandam resisténcia,
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flexibilidade e durabilidade, garantindo a protecao eficaz dos produtos embalados e a seguranga
no uso didrio. Por outro lado, ao observar as formula¢des nos pontos centrais que resultaram
em tenacidade significativamente menor, com teores intermedidrios de pectina, extrato e
glicerol, indicando que uma composi¢ao equilibrada desses componentes ndo € suficiente para
maximizar a resisténcia ao impacto e a fratura dos filmes.

O moédulo de elasticidade (ME), também conhecido como médulo de Young, de um
filme biodegraddvel ¢ uma medida da rigidez do material, quantificando a relagdo entre a tensdao
aplicada a um material e a deformacao elastica resultante, dentro do limite eldstico do material
(La Fuente et al., 2019; Gzyra-Jagieta et al., 2021). Em outras palavras, o médulo de
elasticidade indica a capacidade do filme de resistir a deformagdes quando submetido a forgas
ou tensoes, assim, a escolha do material com o mddulo de elasticidade adequado € essencial
para garantir que os filmes biodegradaveis atendam as especificacdes mecénicas e funcionais
necessarias.

No presente estudo a variagdo observada para o modulo de elasticidade foi elevada,
havendo uma variacdo de 36,561% (experimento 1: 3 g de pectina, 0,4 g de extrato ¢ 0,5 g de
glicerol) a 74,634% (experimento 6: 5 g de pectina, 0,4 g de extrato e 1,0 g de glicerol) em dez
dos onze experimentos, e 527,13% no experimento 2 (5 g de pectina, 0,4 g de extrato e 0,5 g
de glicerol). Esses resultados indicam que a composicdo dos filmes, especialmente a
concentracdo de pectina e glicerol, tem um impacto significativo na rigidez dos filmes
biodegraddveis, além disso, o aumento do teor de pectina e glicerol tende a aumentar o0 médulo
de elasticidade, tornando os filmes mais rigidos e resistentes a deformacao. A variagcdo extrema
observada no experimento 2 sugere que hd uma interagdo complexa entre os componentes da
matriz do filme, resultando em uma rigidez muito maior do que a observada nas demais

composigoes.

3.10 Microscopia eletronica de varredura dos filmes a base de pectina aquosa extraida do
cortex da raiz da mandioca

A superficie do filme, conforme mostra Figura 6, observada via microscopia eletronica
de varredura (MEV), apresenta uma morfologia que reflete a interagc@o entre seus componentes,
fundamental para suas propriedades mecanicas e funcionais, tornando-se uma andlise essencial
para entender a distribui¢do e a interacdo dos componentes na matriz do filme, bem como a
uniformidade da superficie, a presenca de poros, rachaduras ou aglomerados e como esses
fatores influenciam diretamente nas propriedades mecanicas, como resisténcia a tragdo e

alongamento, além das propriedades de barreira contra gases e vapores.



SEMHVi30KV | wD:2483mm

View fleid: 208 pm |
SEM MAG: 1.00kx_|Date{midiy): 07119125

Det: SE

SEMH | wo: 2501 mem
View fleld: 208 ym | Det: SE
SEM MAG: 1000 x | Date(midiy): 07/18/25

SEMHV:30kV | WD: 2471 mm
View field: 207 pm | Det: SE
SEM MAG: 1.00kx_[Data(midly): 07119123

[ ]

50 pm

SEM HV: 3.0 kv
View flald: 207 pm
SEM MAG: 100 kx

SEM HV: 3.0 kV.

View field: 208 ym |

SEM MAG: 1000 x

SEM HV: 3.0 kv

View fiald: 207 pm |

SEM MAG: 1.00 kxt

WO: 24,01 mm
| Det: SE

|Date(midly): 07119123

WD: 24,82 it
Det: SE
Date{midly): 0718125

| wo: 2407 mm
Det: SE

Date(midly): 0719123

—

T |

50 prm

o i

50 pm

S R

50 pm

(h)

SEM MAG: 1.00 Kx.

SEM HV: 3.0 kV.

WO: 24.84 mm
Det: SE
ata{midly): 07119123

WD: 25.03 mim
Det: SE
ly): 0718125

WD: 25.27 mm

[ ]

50 pm

83



84

SEM HV: 3.0kV 7‘ : 25,14 mm SEMHV: 3.0 kV ‘ WD: 25.11 mm
View fisld: 208 ym | Det: SE 5 View field: 208 pm | Det: SE 50 pm
SEM MAG: 1.00 kx| Datefmydly): 07/19:23 SEM MAG: 1.00 kx  Date{mydly): 07/1923

@) (k)

Figura 6 - Microscopia eletronica de varredura dos filmes a base de pectina extraida do cértex

da raiz da mandioca em uma amplia¢do de 1000x

A andlise das micrografias obtidas por microscopia eletronica de varredura (MEV),
presentes nas Figuras 6a a 6k mostra a influéncia da composi¢do especialmente do teor de
pectina do cdrtex da raiz da mandioca, na morfologia dos filmes. Observando-se as diferentes
formula¢des com ampliagdo de 1000x, as variacOes na quantidade de pectina, extrato e glicerol
demonstram mudangas significativas na estrutura superficial dos filmes.

A amostra 1, Figura 6a, referente ao filme com 3 g de pectina, 0,4 g de extratoe 0,5 g
de glicerol, apresenta a superficie com maior rugosidade e porosidade, evidenciando uma matriz
menos densa, sendo considerado assim que a reducao do teor de pectina resulta em uma menor
coesdo entre as moléculas poliméricas, levando a uma estrutura mais heterogénea e suscetivel
a defeitos. J4 na Figura 6b, tem-se uma estrutura densa e homogénea na superficie do filme,
com poucas irregularidades e porosidade minima, indicando que um maior teor de pectina,
encontrado no experimento 2 (5 g) promove uma matriz polimérica mais coesa e bem integrada,
contribuindo para a uniformidade estrutural do filme. Na Figura 6c, referente a amostra 3, a
morfologia apresentada € ainda mais porosa e irregular, podendo ser observado que aumentando
o teor de extrato enquanto mantém baixo o teor de pectina hd um efeito exacerbado de
descontinuidade na matriz polimérica, sugerindo que a interacdo entre o extrato e a pectina nao
€ suficiente para compensar a baixa quantidade de pectina na coesdo estrutural.

O experimento 4, com 5 g de pectina, 0,8 g de extrato e 0,5 g de glicerol, demonstra
uma superficie relativamente homogénea, embora ligeiramente mais irregular que a da amostra
2 (Figura 6b), ou seja, uma maior quantidade de extrato em presenca de alta pectina proporciona
uma matriz densa, porém com algumas regides de variacao na textura superficial, indicando

que o extrato contribui para uma leve modificacdo na uniformidade estrutural. Na Figura 6e,
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com a composi¢ao de 3g de pectina, 0,4g de extrato e 1 g de glicerol, observa-se uma estrutura
superficial relativamente homogénea com poucas irregularidades e pequenas dreas de
aglomeracdo, indicando uma matriz polimérica bem formada, com distribui¢do relativamente
uniforme dos componentes, o que pode ser atribuido a menor quantidade de pectina, que facilita
uma dispersao mais eficiente dos outros constituintes.

O experimento 6 mostra detalhes importantes sobre a influéncia da sua composi¢ao na
morfologia do filme biodegraddvel, onde a presenca de uma alta concentracdo de pectina, em
combinagdo com uma quantidade moderada de extrato e um aumento significativo de glicerol,
afeta diretamente a estrutura superficial do filme, resultando em uma matriz bem integrada,
com uma reducdo nas irregularidades superficiais capazes de comprometer as propriedades
mecanicas do filme, além disso o elevado teor de glicerol (1 g) resultou em uma menor tensao
interna, o que pode ser observado na micrografia como uma superficie mais lisa e continua,
sem grandes irregularidades ou poros.

Ja a Figura 6g (experimento 7) encontra-se uma superficie mais rugosa e com maiores
aglomeracoes resultantes do aumento na quantidade de extrato, sendo esse um fator que parece
contribuir para uma maior heterogeneidade estrutural, além de resultar em uma agregagdo
menos controlada dentro da matriz polimérica. No experimento 8, referente ao filme com 5 g
de pectina, 0,8 g de extrato e 1 g de glicerol, a morfologia mostra uma superficie ainda mais
rugosa e com maiores areas de aglomeragao, indicando uma matriz polimérica menos uniforme,
onde o aumento significativo da quantidade de pectina contribui para uma maior viscosidade
da soluc¢do formadora do filme, o que pode dificultar a dispersao homogénea dos componentes,
resultando em uma estrutura final com maiores heterogeneidades.

Nos pontos centrais (experimentos 9, 10 el 1) observa-se que a pectina proporciona uma
matriz polimérica mais coesa, refletida em uma superficie mais uniforme e menos porosa,
enquanto o extrato contribui para a homogeneidade da matriz promovendo uma superficie
menos rugosa e com menos defeitos estruturais, provavelmente devido a compatibilidade entre
os componentes e a sua capacidade de atuar como um plastificante secundério, ja o glicerol,
desempenha um papel crucial como plastificante principal, aumentando a flexibilidade do
filme.

Contudo, mesmo tratando dos pontos centrais e de serem amostras com a mesma
composi¢do e tratamento, nota-se que o experimento 10 apresentou morfologia com uma
distingdo mais acentuada, podendo ser atribuida a vérios fatores que influenciam na sua
estrutura final, como pequenas diferencas no processo de preparacao (como temperatura, tempo

de secagem e taxa de resfriamento), variagdo na uniformidade na mistura dos componentes
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antes da formacdo, interacdes intermoleculares entre os componentes, condi¢cdes ambientais
durante a formacdo e secagem, variagdes na espessura € a preparagdo da amostra para a
microscopia eletronica de varredura, portanto, a variacao na morfologia dessa amostra, mesmo
com a mesma composi¢do, destaca a importancia de controlar rigorosamente todas as etapas do
processo de preparagdo e andlise para garantir a consisténcia e a reprodutibilidade dos filmes
biodegraddveis.

Em resumo, a principal alteracio morfolégica observada € a transicdo de superficies
uniformes e densas para superficies mais porosas e menos coesas. A pectina € o ingrediente que
mais influéncia essa mudanca, devido a sua capacidade de formar uma rede polimérica robusta,
o extrato do cértex da raiz da mandioca contribui para a homogeneidade e distribuicdao dos
componentes, enquanto o glicerol atua como plastificante, aumentando a flexibilidade, mas

também potencialmente a porosidade se nio balanceado corretamente.
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4 Conclusoes
Com base nos resultados obtidos, conclui-se que a pectina extraida do cértex da raiz da

mandioca apresenta um elevado potencial para a producgao de filmes biodegradaveis. A extragdao
em meio aquoso se destacou por promover maior teor de bioativos e atividade antimicrobiana,
enquanto a extracdo em meio dcido conferiu maior integridade estrutural a pectina. A intera¢do
eficiente entre os polimeros na formulacdo aquosa resultou em filmes com menor solubilidade
e alta resisténcia mecanica, caracteristicas desejaveis para aplicacdes em embalagens. A baixa
permeabilidade ao vapor de 4dgua observada nos filmes indica a viabilidade do uso como
barreira protetora, essencial para a conservacao de alimentos.

A adi¢do do extrato do cortex da raiz da mandioca foi um fator determinante para a
melhoria da atividade antimicrobiana dos filmes, evidenciando seu papel como agente
funcional, devido ao seu elevado teor de bioativos e elevada atividade antimicrobiana. A
metodologia adotada, que incluiu a utilizacdo de planejamento experimental, permitiu a
otimizacdo das varidveis independentes e a avaliacdo abrangente das propriedades dos filmes.
Com isso, os resultados obtidos ressaltam a importancia da valorizagdo de residuos
agroindustriais, como o cortex da raiz da mandioca, e a aplicacdo de técnicas de extragdo verde
para a producdo de materiais sustentaveis. Dessa forma, a pectina aquosa se apresenta como
uma alternativa promissora para o desenvolvimento de embalagens biodegradaveis, alinhando-

se aos principios de sustentabilidade e inovacgao tecnoldgica no setor de alimentos.
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5.CONCLUSOES GERAIS

- O cortex da raiz da mandioca, geralmente descartado como residuo, mostrou-se uma
fonte vidvel e promissora de pectina, contribuindo para a sustentabilidade e reducdo do
desperdicio na agroindstria;

- O uso do planejamento experimental para a extracdo da pectina usando diferentes
solventes, no caso do presente estudo dgua e solucdo de acido cloridrico, , permitiu a otimizac¢ao
das condicoes de extracdo, maximizando o rendimento e a qualidade das pectinas obtidas;

- As pectinas extraidas apresentaram variagdes significativas no grau de esterificacio e
no teor de dcido galacturdnico, possibilitando a obtencdo de pectinas com perfis de metoxilacao
distintos, adequados para diferentes aplica¢des industriais, mostrando que mesmo tratando-se
da mesma fonte de matéria-prima, os resultados apresentados sao distintos devido a capacidade
extrativa de cada solvente;

- -A secagem da pectina em leito de jorro, sob condi¢Ges otimizadas de extragdo, resultou
na escolha da pectina aquosa com propriedades adequadas, com maior atividade antimicrobiana
e maior teor de bioativos, para a elaboracdo de filmes biodegradaveis;

- A producdo de filmes utilizando a pectina extraida, glicerol e extrato concentrado do
cortex da raiz da mandioca resultou em materiais com alta resisténcia mecanica, baixa
solubilidade e significativa atividade antimicrobiana, demonstrando potencial para aplicagcdes
em embalagens alimenticias;

- A pesquisa promoveu a valorizacdo de residuos agroindustriais e a aplicacdo de
técnicas de extracio verde, contribuindo para o desenvolvimento de alternativas sustentaveis e
inovadoras na conservacgao e seguranca de alimentos embalados;

- Os resultados obtidos abrem caminho para estudos adicionais sobre a aplicacdo da
pectina extraida do cortex da mandioca em outras areas, como a farmacéutica e a cosmética,
bem como para a exploragdo de outras fontes vegetais para a producdo de biopolimeros e

aplicagdo do filme biodegradével otimizado obtido.
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