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RESUMO

Este estudo investigou a valorizacao de residuos do maracuja-amarelo para desenvolvimento
de filmes comestiveis destinados a embalagens alimenticias. Realizou-se extracao sequencial
de compostos bioativos das cascas e sementes, empregando metodologia convencional e
assistida por ultrassom. Das cascas, extrairam-se pectinas (PMI e PMII) que apresentaram
teores de acido galacturdnico de 47,62 + 2,57% e 29,89 + 2,40%, respectivamente. A
avaliagdo da capacidade de formacdo de filmes dessas pectinas revelou propriedades
filmogénicas limitadas, o que direcionou o estudo para o desenvolvimento de blendas com
biopolimeros comerciais. Desenvolveram-se filmes compositos de B-glucana (BG) em
combinac¢do com carboximetilcelulose (CMC) e pectina citrica comercial (PEC), incorporados
com extrato fenolico de sementes de maracujd em concentragdes equivalentes a 0, 60, 120 e
200 pg/mL de acido gélico. A caracterizagao dos filmes revelou estrutura predominantemente
amorfa, com estabilidade térmica compativel com os ingredientes utilizados. Os filmes
BG/CMC demonstraram maior estabilidade térmica que os BG/PEC. A andlise por FTIR
confirmou a presenca dos grupos funcionais caracteristicos dos biopolimeros e a eficiente
incorporagdo dos extratos fenolicos. Os filmes de CMC apresentaram menor permeabilidade
ao vapor de agua, enquanto todos os materiais exibiram alta solubilidade em 4gua (>90%).
Quanto as propriedades mecanicas, observou-se que extratos menos concentrados produziram
filmes mais resistentes e flexiveis na matriz de CMC (BG/CMC/E;,), enquanto extratos mais
concentrados otimizaram as propriedades mecanicas das matrizes de pectina (BG/PEC/E, e
BG/PEC/E,y). A atividade antioxidante, avaliada pelos métodos FRAP e TEAC, aumentou
proporcionalmente a concentracdo do extrato, variando de 2,49-19,42 pmol TE/g para filmes
de CMC e 3,97-14,04 umol TE/g para filmes de PEC. Conclui-se que os filmes compositos de
BG/CMC e BG/PEC incorporados com extrato fenolico de sementes de maracuja representam
uma alternativa sustentavel e funcional para aplicacdo como embalagens alimenticias ativas,
demonstrando o potencial de valoriza¢ao dos residuos do maracuja-amarelo, sendo as pectinas
extraidas das cascas identificadas como matérias-primas com potencial para aplicagdo em

sistemas de blendas poliméricas.

Palavras-Chave: f-glucana; CMC; pectina; maracuja; filmes comestiveis; compostos

fenolicos.



ABSTRACT

This study investigated the valorization of yellow passion fruit waste for the development of
edible films intended for food packaging. Sequential extraction of bioactive compounds from
the peels and seeds was performed using conventional and ultrasound-assisted methodologies.
Pectins (PMI and PMII) extracted from the peels showed galacturonic acid contents of 47.62
+ 2.57% and 29.89 + 2.40%, respectively. The evaluation of the film-forming capacity of
these pectins revealed limited filmogenic properties, which directed the study towards the
development of blends with commercial biopolymers. Composite films of B-glucan (BG) in
combination with carboxymethyl cellulose (CMC) and commercial citrus pectin (PEC) were
developed, incorporated with phenolic extract from passion fruit seeds at concentrations
equivalent to 0, 60, 120, and 200 pg/mL of gallic acid. Film characterization revealed a
predominantly amorphous structure with thermal stability compatible with the raw
ingredients. The BG/CMC films demonstrated higher thermal stability than the BG/PEC
films. FTIR analysis confirmed the presence of characteristic functional groups of the
biopolymers and the effective incorporation of the phenolic extracts. The CMC-based films
exhibited lower water vapor permeability, while all materials showed high water solubility
(>90%). Regarding mechanical properties, it was observed that less concentrated extracts
produced stronger and more flexible films in the CMC matrix (BG/CMC/E5;), while more
concentrated extracts optimized the mechanical properties in the pectin matrices (BG/PEC/E,
and BG/PEC/E,,). The antioxidant activity, evaluated by FRAP and TEAC assays, increased
proportionally with the extract concentration, ranging from 2.49-19.42 umol TE/g for CMC
films and 3.97-14.04 umol TE/g for PEC films. In conclusion, the composite films of
BG/CMC and BG/PEC incorporated with phenolic extract from passion fruit seeds represent a
sustainable and functional alternative for application as active food packaging, demonstrating
the potential for valorization of yellow passion fruit waste, with the pectins extracted from the

peels identified as raw materials with potential for application in polymer blend systems.

Keywords: f-glucan; CMC; pectin; passion-fruit; edible films; phenolic compounds.
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14

1 INTRODUCAO

A utilizacdo de filmes comestiveis como embalagens vem ganhando maior
importancia nos ultimos anos, primeiro devido a ampla variedade de matérias primas
potenciais na formulagdo das embalagens, e segundo devido ao baixo carater poluente destes
materiais (Said et al., 2023). Neste contexto, a utilizacdo de polissacarideos derivados de
biomassa residual consiste em uma alternativa viavel para a producdo de embalagens
alimenticias biodegradaveis devido a facil e barata aquisi¢ao de matérias primas, destacando a
melhoria nas propriedades fisico-quimicas das embalagens convencionais. A pectina,
polissacarideo encontrado nas cascas de frutas, possui boa capacidade gelificante, baixa
toxicidade e grande variedade estrutural, sendo portanto uma matéria prima potencial no
desenvolvimento de filmes ativos biodegradaveis (Lima, 2019).

A diversidade de fontes de matérias primas comuns na producdo de filmes destinados
a embalagens comestiveis ainda ¢ limitada, em especial se tratando da pectina. Em geral, a
pectina comercial € em sua maioria extraida de cascas de frutos citricos. Somente no ano de
2023 foram produzidas mais de 700 mil toneladas de maracuja amarelo (Passiflora edulis f.
flavicarpa) em territorio brasileiro, segundo dados do IBGE em 2023. A casca do maracuja
corresponde a mais de 50% da massa total do fruto, sendo rica em fibras vegetais (50 a 70%
das cascas), polissacarideos funcionais (como a pectina), alcaloides, flavonoides e outros
compostos bioativos (Chen et al., 2022; Huo et al., 2023).

No entanto, filmes formulados exclusivamente com pectina frequentemente
apresentam limitagcdes nas propriedades de barreira ao vapor de 4dgua e nas caracteristicas
mecanicas (Nguyen et al., 2022). Esta constatagdao, somada a variabilidade das propriedades
fisico-quimicas da pectina conforme sua origem vegetal (Qin et al, 2024), motiva a
investigacdo de blendas com outros biopolimeros. De forma similar, a carboximetilcelulose
(CMC), embora amplamente utilizada, carece de propriedades funcionais intrinsecas como
atividade antioxidante quando empregada isoladamente (Riaz et al., 2020). Estas limitagdes
comuns a ambos o0s biopolimeros justificam a estratégia de desenvolvimento de filmes
compostos, onde a combinacdo sinérgica entre diferentes polissacarideos pode superar as
restri¢des individuais.

Com isso, a adog¢dao de blendas de pectina e outros biopolimeros vem sendo

amplamente investigada, uma vez que possibilita reduzir as limitagdes de filmes baseados em
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um Unico biopolimero. Dentre os principais candidatos, a f-glucana ¢ um polissacarideo que
apresenta uma boa capacidade de formacdo de filme e boas propriedades mecanicas e de
barreira quando associados a outros biopolimeros como a pectina e derivados de
carboximetilcelulose (Seyedzadeh-Hashemi ef al., 2022).

Deste modo, busca-se o aproveitamento integral dos residuos do maracuja amarelo,
ndo apenas em virtude de sua grande disponibilidade, mas também para valorizar o potencial
deste fruto como fonte alternativa de pectina e compostos bioativos na fabricacao de filmes
biodegradaveis. Ademais, o desenvolvimento de materiais compostos por matrizes de
B-glucana combinada com polissacarideos comerciais como CMC e pectina permite obter
filmes com propriedades mecanicas, Opticas e de barreira ajustadas, ampliando assim o campo
de aplicagdao de embalagens ativas para diferentes setores alimenticios.

Portanto, este projeto possui relevancia cientifica pois pretende produzir um filme
biodegradavel a partir de pectina e compostos bioativos extraidas de uma fonte de biomassa
renovavel e abundante - casca do maracuja amarelo -, além de avaliar a influéncia das
técnicas de extragdo da pectina e suas propriedades, de modo a se obter as condigdes mais
adequadas e de menor custo/impacto na confeccdo de filmes destinados a embalagens
alimenticias. Por fim, este trabalho possui também relevancia social pois visa um processo de
transformagdo sustentavel, utilizando biomassa vegetal resultante de atividades industriais,
resultando em um produto com maior valor agregado e aplicabilidade no mercado

consumidor.

1.1 OBJETIVO GERAL

Investigar a capacidade de formagdo de filme de pectinas extraidas do maracuja e
comparar suas propriedades com filmes formulados a partir de blendas de B-glucana com

pectina comercial e B-glucana com carboximetilcelulose.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Extrair pectina a partir da casca do maracuja;

b) Caracterizar a pectina extraida do maracuja;
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c) Extrair compostos bioativos/polifenodis da casca e sementes do maracujd amarelo
por metodologia convencional e assistida por ultrassom;

d) Avaliar a capacidade de formagdo de filmes das pectinas extraidas do maracuja,
incorporadas com compostos bioativos da casca;

e) Desenvolver e caracterizar filmes compostos de B-glucana com polimeros
comerciais (pectina citrica e carboximetilcelulose) adicionados de extratos bioativos das
sementes do maracuja;

f) Caracterizar as propriedades fisico-quimicas, mecanicas e funcionais dos filmes

compositos de B-glucana.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 FILMES BIOPOLIMERICOS: CARACTERISTICAS E APLICACOES

Os filmes comestiveis a base de biopolimeros vém ganhando importancia significativa
nos ultimos anos devido a ampla variedade de matérias-primas potenciais e ao baixo carater
poluente desses materiais (Said ef al., 2023). No contexto de embalagens alimenticias, estes
materiais se aplicam principalmente como: (i) coberturas comestiveis para protecdo
superficial de frutas e hortaligas; (ii) filmes de embalagem para produtos secos; e (iii)
sistemas de liberagdo controlada de compostos ativos - aplicagdes que exploram sua
biodegradabilidade e capacidade de incorporar funcionalidades adicionais.

A utilizagdo de polissacarideos derivados de biomassa residual consiste em uma
alternativa viavel para a producdo de embalagens alimenticias biodegraddveis, especialmente
relevante para o setor de frutas, onde grandes volumes de residuos sdo gerados e podem ser
convertidos em materiais de valor agregado.

Entre as principais vantagens dos filmes biopoliméricos estdo sua biodegradabilidade,
biocompatibilidade e potencial para incorporagdo de compostos bioativos que conferem
funcionalidades adicionais, como atividade antioxidante e antimicrobiana (Jamréz et al,
2022; Riaz et al., 2020). Essa capacidade de funcionar como embalagens ativas ¢
particularmente valiosa para produtos oxidaveis, onde os filmes podem atuar como barreira
fisica e quimica simultaneamente.

Contudo, os filmes biopoliméricos também apresentam limitagdes significativas para
aplicagdo pratica. Filmes baseados em polissacarideos puros frequentemente exibem pobres
capacidades de barreira ao vapor de agua e propriedades mecanicas insuficientes para
algumas aplicagdes (Ezati et al., 2022; Nguyen et al., 2022). Essas limitagdes restringem seu
uso principalmente a produtos com baixo teor de umidade ou para aplicacdes de curta
duracdo. Para viabilizar a aplicacdo pratica destes materiais, a formulagdo de blendas
poliméricas emerge como estratégia fundamental. A combinagdo sinérgica de diferentes
biopolimeros permite desenvolver filmes com propriedades customizadas para aplicagdes
especificas (Seyedzadeh-Hashemi et al., 2022).

Especificamente, as combinacdes -glucana/CMC e B-glucana/pectina estudadas neste
trabalho visam desenvolver materiais com aplica¢do pratica na protecdo de alimentos, onde a

atividade antioxidante dos extratos de maracuja incorporados pode estender a vida util de
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produtos susceptiveis a oxidacdo. A incorporacdo de extratos fendlicos em blendas
poliméricas ndo apenas confere funcionalidade, mas também pode modificar as propriedades
de barreira e mecanicas, ajustando o material para aplicagdes especificas no setor alimenticio
(Yang et al., 2024). Esta abordagem ¢ particularmente relevante para a industria de sucos e
polpas de maracuja, onde os residuos do processamento podem ser convertidos em materiais
de embalagem para os proprios produtos da industria, fechando o ciclo de producao de forma

sustentavel.

2.2 VALORIZACAO DOS RESIDUOS DE MARACUJA

A adocdo de biopolimeros como forma de revestimento e embalagens alimenticias
vém recebendo maior aten¢do nos ultimos tempos em virtude da necessidade de se optar por
materiais biodegradaveis, biocompativeis e de baixo custo, sem comprometer seriamente as
propriedades desejaveis encontradas em embalagens convencionais. Assim, polissacarideos
naturais como a pectina e derivados de celulose, bem como compostos ativos oriundos de
extratos e fontes vegetais desempenham um papel importante na confec¢do de materiais
alternativos na aplicagdo como embalagens (Liu ef al., 2024; Nguyen et al., 2022).

Tendo o Brasil como o maior produtor mundial de maracuja amarelo, tem-se que o
maior consumo desta fruta se da pela industria alimenticia de sucos e polpas, sendo as cascas
e sementes do maracuja o principal residuo do processamento do maracuja (Huo et al., 2023).
A casca do maracujd contém quantidade significativa de fibras, polissacarideos, polifendis,
carotenoides e acido ascorbico, sendo entdo uma potencial fonte de compostos bioativos na
confec¢ao de materiais funcionais.

A pectina comercial ¢ em geral extraida de cascas de frutos citricos e bagago de maga,
sendo necessario adotar fontes alternativas deste biopolimero de maneira a reduzir a escassez
e custo deste insumo. Nesse contexto, a utilizagdo integral dos residuos do maracuja amarelo -
casca e sementes - permite obter os principais materiais necessario para a confec¢io de filmes
biodegradaveis: a pectina, extraida da casca do maracujd, e os polifenois, extraidos da casca e
sementes do maracuja.

Os residuos do processamento do maracujd, em especial a casca e sementes,
correspondem a cerca de 60% da massa total do fruto, sendo ricos em compostos fenolicos
pertencentes a classe dos C-glicosil flavonoides (Pereira ef al., 2020). Wanapat et al., (2024)

reportou resultados acerca da presenca de propriedades antioxidantes, anti-diabéticas e
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antimicrobianas de extratos das cascas de maracuja. Os compostos fendlicos apresentam
expressiva capacidade antioxidante, efeito vasodilatador, propriedades antialérgicas e anti
inflamatérias (Huang et al., 2024; Pereira et al., 2020). O mesocarpo da fruta, segundo Mota
et al., (2022), ¢ constituido por um material fibroso majoritariamente composto por celulose,
hemicelulose, lignina e pectina, além da presenga de varios micronutrientes minerais
essenciais a dieta, como célcio, potassio, zinco € magnésio.

As semente de maracuja também possuem relevantes teores de micronutrientes
minerais, com destaque para o sddio, magnésio, potassio, fosforo, célcio e zinco (Nor ef al.,
2022; Zhang et al., 2023). O potencial antioxidante das sementes ¢ evidenciado pelo perfil dos
compostos usualmente extraidos da matriz, como acido galico, treonina, tirosina, valina e
lisina (Weyya et al., 2024). Além disso, as sementes, com eventuais residuos de outras partes
do maracuja (polpa, suco e casca) podem apresentar maior teor de carboidratos e tragos de
ramnose, xilose, arabinose e 4cido clorogénico (Huo ef al., 2023). Quanto ao perfil lipofilico
(lipidico) das sementes de maracuja, Kawakami et al., (2021) reportou grandes percentuais de
acido linoleico, correspondentes a cerca de 70% da fragdo dos 6leos extraidos. Além disso, a
composi¢ao residual do o6leo da semente do maracuja ¢ dada pela presenca de acidos
palmitico, estedrico e oleico, com composi¢dao traco de outros acidos graxos (Jiang et al.,
2023; Zhang et al., 2023; Pereira et al., 2022).

Além do reaproveitamento das cascas e sementes do fruto com a extragao de
compostos bioativos e polissacarideos funcionais como a pectina, o maracuja ¢ um produto
estratégico em outras areas industriais, desde o campo alimenticio at¢é o campo de
biocombustiveis. As cascas do maracuja podem ser destinadas a producdo de farinhas
alimenticias com potencial de aplicagdo na dieta humana e também na nutrigdo animal
(Coutinho et al., 2023; Pazdiora et al., 2021). Essas farinhas apresentam alto teor de
carboidratos, fibras e bioativos (como os polifenois), e vem sendo usadas como substitutas
das farinhas tradicionais de trigo e aveia na cocgdo de paes, biscoitos e massas em geral (Ning
et al., 2022; Sampaio et al., 2022).

Quanto ao cendrio industrial, pesquisas recentes vém trabalhando com residuos
vegetais na busca por um processo de transformacdo em produtos de interesse em
biorrefinarias ¢ como alternativas no tratamento de efluentes (Santos et al, 2023;
Gomez-Aguilar et al., 2022). De acordo com Santos et al., (2023), a composicao de um bio
6leo obtido a partir das cascas do maracuja apresenta cerca de 20,88% de furfural, composto
de interesse na fabricagdo de quimicos, polimeros e biocombustiveis como o etanol. O

restante da composicao do bio 6leo consiste em polifendis (33,76%) e cetonas (8,53%). Além
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do uso direto dos residuos do maracujad na produg¢do de biocombustiveis e precursores
industriais, o uso das cascas do fruto como biossorvente na recuperacao de glicerol em
biorrefinarias tem se provado uma alternativa interessante nas vias de downstream de
processos industriais. Segundo Misram ef al., (2025) a alta porosidade e potencial de aumento
desta area superficial com tratamentos prévios com carbono ativado das cascas do maracuja
podem promover uma remocao de até 96,69% de glicerol em biodiesel.

Por fim, em virtude do crescimento populacional e aumento da atividade industrial,
tem-se cada vez mais consumo de recursos naturais e geracdo de aguas residuais
(Gémez-Aguilar et al., 2022). Atividades de mineracdo, metalurgia, baterias, eletronicos e
téxteis contribuem com o langamento de enormes quantidades de efluentes liquidos ricos em
poluentes como metais pesados. Estes poluentes apresentam alto potencial toéxico, mutagénico
e carcinogénico, e devem ser rigidamente controlados no despejo de efluentes (Zhao et al.,
2021). Nesse contexto, o uso das cascas do maracuja como biossorventes contribuem nao s
com a economia circular mas também com a reducdo de custos com o tratamento de dguas
residuais. Zhao et al., (2021) e Gomez-Aguilar et al., (2022) mostraram um potencial seletivo
das cascas do maracuja na remoc¢do de Cr (VI) de efluentes liquidos em até 99%. Nao
somente, o biossorvente se mostrou eficaz em misturas multiclementares cationicas, com leve
reducdo no potencial de remog¢do dos contaminantes (91,11%). Por fim, cascas e folhas do
maracuja também vem sendo utilizadas na remog¢do de corantes de aguas residuais, com altos
niveis de remog¢do de corantes de violeta de metila e azul de metileno (4100-3750 mg/g e

3000-1700 mg/g), de acordo com Chen et al., (2021), Lin et al., (2021) e Tan et al., (2023).

2.3 TECNOLOGIAS DE EXTRACAO DE BIOATIVOS

Os residuos de maracuja compreendem cerca de 60% da massa total do fruto integro,
onde as sementes representam de 6 a 12% da massa total (Huo et al., 2023; Pereira et al.,
2017). Cao et al. (2021) reportou que os pericarpos do maracuja, parte constituinte das cascas
de frutos, apresentam significativa quantidade de componentes ativos como polifenois, fibras
dietarias, flavonoides e carotenoides. Dessa forma, fica evidente o potencial de se utilizar os
residuos do maracuja amarelo como uma fonte alternativa de compostos ativos na producgao
de materiais funcionais, como embalagens e coberturas alimenticias. Contudo, a selecdo de

técnicas de extracdo e separagdo desses bioativos ainda € critica no processo de
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reaproveitamento de residuos, uma vez que busca-se alternativas de menor custo e maior
eficiéncia na extragdo (Kumar et al., 2022; Pereira et al., 2022).

Nesse contexto, técnicas alternativas de extragdo vem sendo amplamente estudadas na
extracdo de compostos bioativos de origem vegetal. Independentemente do tipo de solvente
utilizado, técnicas assistidas por microondas, ultrassom ou fluidos super/subcriticos ja sdo
uma realidade, embora algumas nuances devam ser consideradas no emprego destas
tecnologias.

A extracdo convencional por solventes organicos utiliza geralmente solventes
misciveis em agua em diferentes propor¢des, sendo os mais comuns solventes o metanol,
etanol, acetona e n-hexano (Han et al., 2022). Embora seja uma técnica mais simples, algumas
desvantagens sdao a pobre eficiéncia de extracdo, tempos longos necessarios para o processo e
necessidade de altas temperaturas de extragdo, o que pode resultar na perda de compostos
voléteis e termosensiveis (Begum et al., 2023). Além disso, a eficacia do solvente utilizado
depende fortemente de sua seletividade para com o composto alvo, o que implica num
conhecimento prévio da estrutura quimica das partes envolvidas (Liu ef al., 2024; Khan et al.,
2023; Liang et al., 2022).

Para solucionar algumas das desvantagens do método convencional, ¢ comum a
utilizacdo de tecnologias alternativas que permitam uma operagdo segura sem o uso de
perigos ambientais e facilidade na recuperacao e purificacdo dos compostos ativos (Pereira et
al., 2017). Dentre as alternativas, a Extragdo Assistida por Ultrassom (EAU) ¢ um dos
métodos mais utilizados industrialmente e seu uso no processamento de alimentos ja foi bem
investigado. Esta tecnologia baseia-se na aplicagdo de energia em forma de ondas sonoras em
um meio, provocando uma série de vibragdes mecanicas e otimizando a cavitagdo e contato
superficial entre as fases solida e liquida (Low et al., 2024; Pereira et al., 2017).

Solomakou et al. (2022) reportou que a Extragdo Assistida por Ultrassom de
compostos fenolicos a partir da borra de café ¢ melhor empregada com solventes mistos,
sendo a faixa de composi¢ao de etanol em uma mistura com agua entre 50 e 60% o mais ideal
para a extragdo. Além disso, a tecnologia ¢ melhor executada em temperaturas entre 30 e
60 °C, uma vez que temperaturas mais elevadas podem provocar a decomposi¢do do
composto alvo. Pereira et al. (2017) obteve rendimentos préximos a 21% em massa para a
extracdo de oleo essencial das sementes do maracujd; nao somente, observa-se o efeito da
razao entre solido-solvente na extracdo onde menores razdes permitem rendimentos maiores

de compostos bioativos.
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2.4 PECTINA

Pectina ¢ um polissacarideo estruturado complexo composto por trés principais
estruturas: uma cadeia linear, majoritariamente composta por ligagdes 1-4 de a-D-GalA; uma
cadeia repetitiva de dissacarideos e, por fim, uma variedade de cadeias laterais ligadas aos
residuos de Acido Galacturénico (Chen et al., 2022). A pectina é amplamente utilizada no
processamento alimenticio como espessante e estabilizante, aumentando a capacidade de
retengdo de agua das matrizes em que se encontra e ajustando a viscosidade (Asfaw et al.,
2023; Zhang et al., 2023). As principais fontes de pectina comercial sdo as cascas de frutas
citricas ¢ residuos de maca, se fazendo necessario a diversificagdo dessas fontes de matéria
prima.

As pectinas sdo classificadas de acordo com o grau de esterificacdo (DE), sendo que
este indice determina as diferentes propriedades quimicas da pectina. A gelifica¢do da pectina
extraida de diferentes fontes apresenta diferentes interagdes moleculares com a matriz (Qin et
al., 2024; Zhang et al., 2023). As pectinas de menor DE resultam em interagdes eletrostaticas
entre os cations presentes na matriz e as cavidades carregadas negativamente das cadeias
poliméricas, contribuindo para a estabilizacdo da matriz por interacdes fracas de Van der
Waals e ligagdes de hidrogénio. Em contrapartida, pectinas com alto grau de esterificacdo (DE
> 50%) apresentam menores interacoes eletrostaticas e menor atividade de dgua, resultando
em cadeias poliméricas agregadas de diferentes tamanhos.

Filmes a base de pectina em geral apresentam carater biodegradavel e biocompativel,
bem como boas capacidades de barreira a oxigénio. Contudo, seu uso como embalagens
alimenticias se torna limitado uma vez que as propriedades de barreira a agua e alta
hidrofilicidade impedem seu uso em matrizes de alta umidade e teor de dgua (Ribeiro et al.,
2021; Nguyen et al., 2022). Para contornar estes problemas, a incorporacdo de compostos
bioativos e outros polimeros na solu¢do formadora de filme pode resultar em um material com
propriedades antioxidantes, propriedades mecanicas e de barreira mais variadas e com maior

campo de aplicagao como embalagens (Yang et al., 2024).

2.5 B - GLUCANA
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p-glucanos sdo polissacarideos constituidos de mondmeros de D-glucose linkados por
ligagdes [-glicosidicas, sendo encontradas em diversas fontes naturais de origem cereal ou
nao (Seyedzadeh-Hashemi et al, 2022). As [-glucanas de diferentes fontes apresentam
naturalmente diferentes pesos moleculares e atividade biologica. B-glucana (BG) de origem
cereal apresentam em sua maioria ligacdes [(1-3) e B(1-4), ao passo que as BG de origem
fingica ou bactericida podem apresentar ligagdes (1-3)(1-4) ou (1-3)(1-6). A BG ¢ um
polissacarideo soltvel em 4gua, exceto quando extraido a partir de cogumelos, onde se
encontra em fragoes insoluveis (Joshi et al., 2024).

A p-glucana vem atraindo atencdo devido ao carater bioativo e terapéutico, atendendo
os requisitos de a¢do antibacteriana, anti inflamatoria, reducao de colesterol e melhora na cura
de ferimentos. Ainda, Razzaq ef al. (2016) apresentou o potencial de formagao de filmes de
BG e outros polimeros com propriedades mecédnicas e de barreira ao vapor de agua
moderadas, abrindo espago para a melhora das caracteristicas dos filmes de BG com a
incorporagao de outros polimeros como o CMC.

Filmes comestiveis compositos de fB-glucana aplicados como revestimento na area
alimenticia provaram ser efetivos na melhora das propriedades de barreira a agua e
estabilidade térmica, conferindo maior tempo de vida de prateleira em macas recém colhidas,
sem perda sensorial das mesmas (Joshi et al., 2024). O aumento da quantidade de BG em
filmes compdsitos resulta em maior numero de grupos hidroxila na matriz do filme,
aumentando as capacidades de permeabilidade ao vapor de agua e a solubilidade em agua
(Seyedzadeh-Hashemi et al., 2022). Dessa forma, a incorporagdo de f-glucana proveniente de
cereais permite a obtencao de filmes ativos com maior degradabilidade, apresentando grande
interesse na area de embalagens, embora limitando sua aplicagdo para matrizes com baixo

teor de umidade e agua.

2.6 CARBOXIMETILCELULOSE

Carboximetilcelulose (CMC) é um polissacarideo aniénico derivado da celulose. E
uma molécula natural linear e soltvel, utilizada na fabrica¢do de hidrogeis, filmes comestiveis
e ¢ um importante carregador de ativos nas matrizes em que € incorporado (Vargas-Torrico et
al., 2023). Devido ao baixo custo, aliado as suas propriedades de biocompatibilidade,
biodegradabilidade e formagdo de filme, ¢ um dos polissacarideos mais utilizados na industria

de desenvolvimento de embalagens funcionais. Contudo, a aplicacao de filmes de CMC puro
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¢ limitada em funcdo das pobres propriedades mecanicas e de barreira de vapor de dgua (Ezati
etal.,2022; Huet al., 2022).

Filmes baseados em CMC costumam apresentar carater transparente e flexivel,
contribuindo para sua aplicabilidade como revestimento e embalagens, embora apresente
limitagdes quanto as propriedades de barreira Optica (Riahi et al., 2022). Quando comparado a
filmes baseados em amido, filmes de CMC tendem a apresentar maior resisténcia a tragao e
menor alongamento na ruptura (Yildrim-Yalcin et al., 2022).

A carboximetilcelulose (CMC) permite tanto interagdes hidrofilicas quanto
hidrofébicas com outros biopolimeros, resultando em um ingrediente potencial na formulagao
de filmes destinados a coberturas e embalagens carregadas com compostos ativos hidrofilicos,
como no caso de extratos ricos em polifendis oriundos de fontes vegetais (Vargas-Torrico et
al., 2023; Hen et al, 2022). A incorporacao de materiais funcionais a matrizes de CMC
permite que o produto final apresente propriedades melhores em relagdo a sua aplicabilidade
como embalagem ativa, desde a capacidade antioxidante proveniente da incorporacdo de
extratos bioativos de residuos vegetais até melhores propriedades mecanicas e de barreiras
devido a incorporacdo de proteinas e outros estruturantes (Vargas-Torrico et al., 2023;

Yildrim-Yalcin et al., 2022).
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 MATERIAIS

Os frutos integros do maracujd amarelo (Passiflora Edulis f. Flavicarpa) foram
comprados no Mercado Municipal (Pogos de Caldas, MG, Brasil). Glicerol foi comprado de
Synth (Diadema, SP, Brasil). Carboximetilcelulose (CMC) com grau de substitui¢do de 0,9
grupos carboximetil por grupo de glucose anidro, 2,2'-azinobis-(3-
ehylbenzothiazoline-6-sulfonic acid)-diammonium salt (ABTS), reagente Folin-Cocalteu,
acido galico e 6-hydroxy-2578-tetramethylchro man-2-carboxylic acid (Trolox) foram
comprados de Sigma-Aldrich Company (Cotia, SP, Brasil). Pectina citrica foi obtida de Adicel
(Belo Horizonte, MG, Brasil). f-Glucana de aveia foi comprada de Nutramax (Catanduva, SP,

Brasil). Os demais solventes e reagentes utilizados foram de grau analitico.

3.2 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Para a confec¢dao dos filmes, e visando também o reaproveitamento integral dos
residuos de maracuja, utilizou-se da casca para a obtencao de compostos fendlicos e pectina, e
usou-se das sementes para a obtencdo de 6leo essencial e compostos fendlicos. O fluxograma

apresentado na Figura 1 mostra o destino e tratamento de cada parte do maracuja.

3.2.1 Preparo e tratamentos da farinha da casca do maracuja

Apb6s a despolpa da fruta in mnatura, separou-se as cascas do maracujd para
fragmentacdo em pequenos pedacos. Em seguida, as cascas cortadas passaram por uma
trituragdo em blender (60% de amplitude) até a obtengdo de uma massa umida homogénea.
Essa massa foi seca em estufa com circula¢ao forgada de ar a uma temperatura de 40 °C por
24 horas, seguida de uma secagem a 60 °C por mais 3 horas. Por fim, o material seco foi
novamente triturado em blender (60% de amplitude) até a obtengdo de uma farinha
homogénea. O material em p6 foi armazenado em embalagens plasticas e selado a vacuo para

posterior uso. Os tratamentos destinados a farinha da casca do maracuja visaram a obtencao



26

de compostos bioativos e pectina para a fabricacdo dos filmes. O aproveitamento integral do

fruto do maracuja e seu uso na confeccao dos filmes é resumido na Figura 1.

Figura 1 - Fluxograma de reaproveitamento do maracuja amarelo
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Fonte: Autor (2025).

3.2.2 Extracao convencional de compostos bioativos da farinha da casca de maracuja

A farinha da casca do maracujd obtida foi submetida a extragdo de compostos
bioativos em Etanol (50% v/v) em uma relagdo de solvente/soluto de 20:1.

A extra¢do procedeu sob agitagdo magnética a 300 rpm a 50 °C por 3 horas, sendo
retiradas aliquotas de 1 mL a cada 5 minutos nos primeiros 30 minutos de extragdo ¢ a cada
10 minutos no restante do processo. As aliquotas foram armazenadas em microtubos sob
refrigeragdo até realizacdo das andlises de teor de compostos fendlicos totais (TPC) em termos

de Acido Galico Equivalente (ug AGE . mL™). O processo foi realizado em duplicata.
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3.2.3 Extrac¢ao sequencial de pectina da casca de maracuja assistida por agitador
mecanico

A farinha seca da casca de maracuja resultante da extracdo de compostos bioativos foi
acrescida de solugdo 4acida (pH 2) em propor¢do 10:1 (m/m). O volume de extracdo foi
colocado em béqueres de 1 Litro e submetidos a agitagdo magnética até atingir uma
temperatura de 90 °C.

ApoOs atingir a temperatura de extragdo de 90 °C, o volume de extracao foi colocado
ainda em placa de aquecimento sob agitacdo mecanica a 10.000 rpm por 10 minutos. A massa
obtida foi peneirada e o filtrado foi lavado com Alcool Etilico Absoluto em razdo 2:1 para a
precipitagdo da pectina. A pectina precipitada nesta etapa foi nomeada como PEC I e
submetida a secagem em estufa com circulagao forgada de ar a 40 °C por 24 horas.

O material retido no peneiramento foi sequencialmente acrescido de solugdo acida e
submetido ao mesmo procedimento de extragdo descrito. A pectina precipitada nesta fase foi
nomeada como PEC II e seca nas mesmas condi¢des anteriores. As pectinas extraidas com e
sem o reciclo massico no processo foram misturadas em proporgdes iguais e, acrescidas do
extrato fendlico em diferentes concentragdes, utilizadas no preparo dos filmes. A massa

resultante foi descartada.

3.2.4 Preparo e tratamentos das sementes do maracuja

Inicialmente, as sementes foram separadas da polpa por lavagem com 4gua destilada.
As sementes foram secas em temperatura ambiente até remocdo parcial da dgua de lavagem.
O material seco foi submetido a homogeneizagdo em blender até obtencdo de uma massa
particulada, que foi entdo seca em temperatura ambiente por 2 horas. O material foi

armazenado em refrigerador até posterior uso.

3.2.5 Extracao sequencial de dleo essencial da semente do maracuja assistida por
ultrassom

As sementes trituradas e secas foram pesadas e reservadas. A extracdo sequencial foi
planejada para uma razdo entre solvente/soluto de 20:1, realizada 5 vezes em sequéncia. O

solvente utilizado foi Alcool Etilico Absoluto e as condi¢des de extracdo foram de 10 minutos
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sob amplitude de 80% em ultrassom, sendo retiradas aliquotas de 1 mL do extrato para
posterior analise de teor de fenolicos totais (TPC).

Foram pesadas 6 gramas de material seco, que foi adicionado de 120 gramas de
solvente a 30 °C em um béquer. O sistema foi submetido a ultrassonicagem (80% de
amplitude) por 10 minutos, sem controle da temperatura. Apos a primeira extra¢do, o material
solido foi filtrado e retornou ao sistema adicionado de novas 120 gramas de solvente
renovado e isento de soluto. Repetiu-se essa sequéncia por 5 vezes, implicando em uma

relacdo de solvente-alimentagao de 100:1.

3.2.6 Extracao sequencial de compostos bioativos da semente de maracuja assistida por
ultrassom

O material sélido resultante da extracdo de 6leo essencial do maracuja foi reservado e
seco a temperatura ambiente. A massa seca foi adicionada de solvente Alcool Etilico
Absoluto (50% v/v) e submetido a extragdo de compostos bioativos assistido por ultrassom,
em proporcao 20:1 de solvente/soluto. O solvente foi mantido a 30 °C por banho de agua.

Inicialmente, 3 gramas de material sélido foi acrescido de 60 gramas de solvente a 30
°C. O sistema foi submetido a extra¢do assistida por ultrassom (80% de amplitude) em
intervalo inicial de 2,5 minutos por duas vezes e, em seguida, em intervalos de 5 minutos até
completar um tempo total de 1 hora de extracdo. O solvente foi renovado em mesma
quantidade apos cada intervalo de tempo ja definido, e a extragdo prosseguiu sob as mesmas
condi¢des. Dessa forma, foi realizada um total de 13 extragdes sequenciais, resultando em
uma relacdo global de solido-solvente igual a 1:260.

Aliquotas de 1 mL foram retiradas em intervalos de tempo definidos, sendo retornados
ao sistema o mesmo volume de solvente a 30 °C. As amostras recolhidas foram armazenadas
em microtubos sob refrigeracdo, até posterior andlise de Teor de Compostos Fenolicos Totais

(TPC).

3.2.7 Analise do teor de compostos fenolicos totais (TPC)

As aliquotas retiradas dos extratos contendo o6leo essencial do maracuja foram

nomeadas com o indice E (extrato etandlico), e as aliquotas retiradas dos extratos de bioativos
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foram nomeadas com o indice EA (extrato aquoso contendo etanol). Todas as aliquotas foram
submetidas a analise de compostos fendlicos totais em espectrometro de microplacas.

Os pogos das microplacas foram adicionados de 25 pl. de amostra e/ou padrao (agua
destilada), seguido de 25 pL de reagente Folin Ciocalteu (50% v/v) e por fim 200 uL de
solucdo Na,CO; (5% m/v). Cada aliquota foi colocada em duplicata. A placa foi incubada por
20 minutos, a temperatura ambiente, no escuro. Apods a incubacio, foi realizada a leitura da
absorbancia a 760 nm.

Para as aliquotas de 6leo essencial do maracuja, foi adotado um fator de dilui¢do de 5.
Para as aliquotas de extrato de bioativos, um fator de diluicdo de 10 foi adotado para os
primeiros 2 pontos amostrais, um FD de 5 para as aliquotas retiradas até 20 minutos de
extracdao e nenhuma dilui¢do para as demais amostras.

Os resultados sdo apresentados em termos de massa de Acido Galico Equivalente por

volume de extrato (ug AGE/ mL).

3.2.8 Analise do teor de Acido Galacturdnico da pectina

O teor de acido galacturonico (GalA) foi determinado pelo método colorimétrico de
m-hidroxifenil, de acordo com a metodologia de Blumenkrantz; Gustav (1973), com
modifica¢des. A curva padrao de acido galacturdnico foi construida a partir da solubiliza¢ao
de 20 mg de padrdo de acido galacturonico em 40 mL de 4gua deionizada. A solugdo foi
diluida em concentragdes variando de 12,5 a 200 pug.mL™'. Foi realizada a leitura da
absorbancia a 520 nm em um espectrofotdmetro de microplacas.

Uma solu¢do de pectina de 200 pg.mL" foi feita a partir da solubiliza¢do de 20 mg de
pectina (PEC I e PEC II) em 100 mL de dgua deionizada, sob aquecimento brando em banho
de agua. Em triplicata, foram adicionados 200 puL de solucdo de pectina em tubos de vidro
rosqueados, seguido da adi¢cao de 1 mL de solugao de tetraborato de sodio 0,0125 M em é4cido
sulfurico concentrado. Os tubos foram agitados em vortex e aquecidos em banho termostatico
a 90°C por 5 minutos. Apos aquecimento, os tubos foram imediatamente inseridos em banho
de gelo por 10 minutos. Adicionou-se 20 puL de solu¢do de 3-phenylphenol 0,15% em NaOH
0,5% em cada tubo de vidro, agitando em voértex por 15 segundos. Aliquotas de 250 pL das
solugdes dos frascos de vidro foram pipetadas para os pocos da microplaca. Foi realizada a

leitura da absorbancia a 520 nm.



30

3.2.9 Preparo dos filmes pelo método Casting

Os filmes comestiveis foram produzidos a partir de residuos do maracuja com o
emprego do método de solvent casting. Inicialmente foi realizado o estudo da pectina extraida
da casca do maracuja em filmes contendo 4gua como fase aquosa e também extrato bioativo
da casca do maracuja em diluigdes de 25 , 50 e 75%. O agente plasticizante utilizado foi a
Glicerina P.A.

A avaliacdo da capacidade formadora de filme das pectinas do maracuja foi realizada
com a seguinte solugdo formadora de filmes: 3% de pectina (blenda das duas pectinas
extraidas em proporg¢des iguais), 1,2% de glicerina e 95,8% de fase aquosa (agua destilada ou
extrato fendlico das cascas do maracuja). Todas as propor¢des sao dadas em massa. A solucao
foi colocada em béqueres de 250 mL e cobertos com pléstico filme. O sistema foi mantido a
80 °C por 30 minutos, sob agitagdo magnética de 400 rpm. A varia¢do de volume decorrente
da evaporagdo da fase aquosa foi corrigida completando o volume original com dgua destilada
seguida de homogeneizagdo por agitacdo. Foram vertidas 25 gramas da solugcdo em placas
petri descartaveis, submetidas a secagem em estufa com circulacao forgcada de ar a 40 °C por
24 horas. Apos este periodo, os filmes foram desinformados e armazenados em envelopes de
papel aluminio, colocados em dessecador com silica até estabilizacdo da matriz e posteriores
analises.

A segunda parte do estudo de formacgdo de filmes foi realizada a partir da adigdo de
beta-glucana na solucdo formadora de filmes, bem como a adi¢do de agentes estruturantes
comerciais como a pectina citrica e carboximetilcelulose (CMC).

As formulagdes de filmes de pectina citrica foram compostas por 1,5% de
beta-glucana, 1,5% de pectina comercial, 1,2% de glicerina e 95,8% de fase aquosa (em
massa). As fases aquosas utilizadas foram dilui¢des do extrato de bioativos da semente do
maracuja (100, 60 e 30%) e o controle (agua destilada). Os filmes foram plaqueados nas
mesmas condigdes anteriores, mas com massa de 23 gramas em cada placa.

As formulagdes de filmes de carboximetilcelulose (CMC) foram compostas por 1,5%
de beta-glucana, 1,5% de CMC, 1,2% de glicerina e 95,8% de fase aquosa (em massa). As
fases aquosas utilizadas foram dilui¢gdes do extrato de bioativos da semente do maracuja (100,
60 e 30%) e o controle (4gua destilada). Os filmes foram plaqueados nas mesmas condi¢des

anteriores, mas com massa de 23 gramas em cada placa.
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Todas as amostras de filmes foram armazenadas em envelopes de papel aluminio
colocadas em dessecador contendo silica até estabilizacdo da matriz e segregadas para

analises posteriores.

3.3 CARACTERIZACAO DOS FILMES E INGREDIENTES

3.3.1 Espessura dos filmes

A espessura dos filmes foram medidas com um paquimetro digital de resolugao 0,01
milimetros. Foram realizadas quatro medi¢des em posigdes aleatdrias do filme, e a média foi

calculada em milimetros.

3.3.2 Morfologia

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) foi conduzida no instrumento LEO
Electron Microscopy modelo Leo 440i (LEO Electron Microscopy Inc., Carl Zeiss NTS
GmbH, Oberkochen, Alemanha). As amostras dos filmes foram cortadas conforme demanda
do equipamento e revestidas por pulverizagdo com uma mistura de ouro/paladio por 45
segundos, a uma corrente de 20 mA para andlise de superficie e se¢do transversal dos filmes.

A analise de varredura foi conduzida com magnificagdo entre 50 e 1000 vezes.

3.3.3 Coloracao e propriedades opticas dos filmes

A coloragdo dos filmes foi medida por um colorimetro portatil de refletdncia modelo
CR-400 (Konica Minolta, Japao) usando o padrao CIE 1931. Foi utilizado um fundo branco
(Ly = 91.95, a, = 2.54, b, = -5.22) para a medi¢ao dos indices de luminosidade (L*),
vermelho/verde (a*) e amarelo/azul (b*). A medigao foi realizada em triplicata, em 3 posigdes
aleatorias dos filmes (Seyedzadeh-Hashemi et al., 2023). A varredura Optica foi realizada na

faixa de 200 a 1000 nm, com resolugdo de 20 nm.
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3.3.4 Solubilidade em agua

A solubilidade dos filmes em agua foram determinadas de acordo com a metodologia
descrita por Vargas-Torrico (2022), com modificagdes. Amostras de filmes com dimensao de
2 cm x 2 cm foram secas em estufa a 105 °C por 12 h. Os filmes foram imersos em béqueres
contendo 50 mL de 4gua destilada em temperatura ambiente (25 °C), submetidos a agitagao
magnética constante por 1 hora. Apds este intervalo, as solu¢des foram filtradas a vacuo em
papel filtro e secos sob as mesmas condi¢des iniciais. A solubilidade em agua (S) foi

calculada a partir da variagdo das massas segundo a equacgdo 1:

MS.
S(%) = —ps %100 (1)

L

Onde MS indica a massa seca do material e os subindices i e f indicam as condi¢des

inicial e final, respectivamente.

3.3.5 Permeabilidade ao vapor de agua

A permeabilidade ao vapor de agua foi medida via metodologia padrio (ASTM
E96-E96M - 22). Um dessecador teve seu fundo preenchido com 4gua destilada a temperatura
ambiente (25 °C) e reservado. Tubos vial de vidro com tampa de se¢ao rosqueada seccionada
foram adaptadas em cépsulas de medigdo de permeabilidade. Cloreto de Calcio anidro foi
colocado no interior das capsulas, e os filmes cortados em circulos de 2 cm de didmetro foram
colocados no bocal das capsulas, fixados pela tampa rosqueada com se¢do aberta de 1.5 cm de
diametro.

As cépsulas foram colocadas dentro do dessecador contendo 4gua, e fez-se medicdes
periddicas em intervalos de 1 hora das massas das capsulas, finalizadas por uma medigdo apos
24 horas de exposi¢ao a atmosfera controlada do dessecador.

A taxa de transmissdao de vapor de dgua (TTVA) foi obtida pela inclinagdo da reta de
ganho de massa das cépsulas em fungdo do tempo (g.h™) divida pela area de se¢do aberta das

céapsulas (m?).

TTVA =

txA )
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A permeancia ao vapor de dgua foi calculada pela razdo entre a taxa de transmissao de
vapor de dgua e o diferencial de pressao entre a cdpsula de medicao e a atmosfera do
dessecador. Pelo método da 4dgua, admite-se que o diferencial de pressao ¢ dado pelo produto
da pressao de vapor na saturacdo da agua adicionada ao dessecador e a diferenca das
umidades relativas nos volumes de controle - 0% para o interior das cépsulas de medicao e
100% para a atmosfera do dessecador). Assim, a permeancia ao vapor de agua (PVA) ¢

calculada segundo a equagao 3:

WVTR
S (UR1 — UR2) )

PVA =

Onde S ¢ a pressdo de vapor na saturacdao da dgua em Pa, UR/ ¢ a umidade relativa da
atmosfera do dessecador e UR2 ¢ a umidade relativa no interior da capsula de medigao.

Por fim, a permeabilidade ao vapor de agua foi calculada a partir do produto da

espessura dos filmes e a permeancia calculada para cada amostra. Os testes foram realizados

em duplicata para cada formulacao de filme.

3.3.6 Difracao de Raios-X (DRX) , Espectrometria no Infravermelho com Transformada
de Fourier (FTIR) e Analise Termogravimétrica (TGA)

O grau de cristalinidade e grupos funcionais das amostras de filmes comestiveis foram
determinados pelas técnicas DRX e FTIR, respectivamente. A andlise de difracdo de raios-x
foi realizada utilizando o instrumento Rigaku DMAX (Rigaku Corporation, Toquio, Japao).
As amostras foram colocadas em tubos especificos do instrumento, operando a uma tensao de
30kV. A varredura foi realizada entre os angulos de 4° a 60°, com resoluc¢do de 0.02°. O grau
de cristalinidade foi calculado usando o software OriginPro 2024 a partir da relacdo entre as
areas da regido cristalina e total no intervalo angular de 5° a 60°.

Espectrometria no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) foi realizada
utilizando o instrumento Agilent Cary 630 FTIR Spectrometer (Agilent Technologies, Santa
Clara, USA). As amostras de filmes foram colocadas no compartimento de exposi¢ao ao
infravermelho, com varredura entre 600 cm™’ e 4000 cm’”, com resolugdo de 2 cm™.

Quantidades apropriadas de cada um dos insumos utilizados (glicerina, pectina,
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carboximetilcelulose e [-glucana) foram colocados no compartimento de exposi¢do ao
infravermelho, com a varredura nas mesmas condigdes descritas para os filmes.

A andlise termogravimétrica (TGA) foi realizada utilizando o modelo Netzsch STA
449F3 Jupiter (Netzsch-Gerdtebau GmbH, Selb, Alemanha). As amostras filmogénicas foram
cortadas em quadrados de 2 cm x 2 cm e colocadas em céapsulas apropriadas. A faixa de
aquecimento empregada foi de 28 °C a 600 °C, com uma taxa de 10 °C.min"'. Quantidades
apropriadas de cada um dos insumos utilizados (pectina, carboximetilcelulose e f-glucana)

foram colocados nas capsulas e submetidas ao mesmo tratamento descrito para os filmes.

3.3.7 Propriedades Mecanicas

Os filmes produzidos foram acondicionados em dessecador com umidade relativa de
50% e temperatura de 25 °C por 48 horas. Os filmes foram cortados em dimensdes de 30
milimetros de comprimento por 10 milimetros de largura. As amostras foram submetidas a
testes de tragdo para avaliagdo das propriedades mecéanicas, mais especificamente o
comportamento tensao-deformacao dos corpos. A analise foi conduzida em um Texturdmetro
modelo TAXTplus (TA Instruments, New Castle, EUA), a uma taxa de tragdo de 1 mm.s™.

Foram realizados testes em no minimo duplicata para cada formulagao de filme.

3.3.8 Atividade Antioxidante dos Filmes

Fracdes de 0,5 gramas de cada filme foram solubilizados em 25 mL de dgua destilada
utilizando um agitador magnético por 10 minutos a 60 °C. As solugdes foram analisadas por
Capacidade Antioxidante Equivalente ao Trolox (TEAC - Trolox Equivalent Antioxidant
Capacity) e por Poder Antioxidante Redutor do Ferro (FRAP - Ferric Reducing Antioxidant

Power).

3.3.8.1 Capacidade Antioxidante Equivalente ao Trolox (TEAC)

A analise de Capacidade Antioxidante Equivalente ao Trolox (TEAC) foi realizada

seguindo a metodologia de Re Pelegrini (1999) com modificagdes. A solucdo de radical
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ABTS™ foi preparada misturando 5 mL de solugdo ABTS ( 7 mM em agua) com 88 uL de
solugdo de persulfato de potassio (140 mM). A mistura foi armazenada no escuro por 16
horas. A solugdo de trabalho foi preparada pela corre¢ao da solugdo ABTS™ preparada
anteriormente com agua ultrapura, até atingir o valor de absorbancia de 0,70 £0,02 a 734 nm.

Para cada amostra, 40 pL das solugdes de filmes solubilizados foram misturados com
200 uL da solugdo de trabalho ABTS™ e incubados por 6 minutos em temperatura ambiente.
A absorbancia foi medida a 734 nm usando um leitor de microplacas SpectraMax Mini
(Molecular Devices, United States of America), onde o branco utilizado foi apenas 240 puL de
agua destilada. Uma curva de calibragdo utilizando Trolox (5 - 150 umol/L, R* = 0,997) foi
preparada e os resultados foram expressos em pmol de Trolox Equivalente (TE/g) de filme.

As amostras foram analisadas em triplicata.

3.3.8.2 Poder Antioxidante Redutor do Ferro (FRAP)

A anélise de Poder Antioxidante Redutor do Ferro (FRAP) foi realizada seguindo a
metodologia de Benzie; Strain (1996) com modificagdes. O reagente FRAP foi preparado
misturando tampao acetato 300 mM (pH 3,6), TPTZ (2,4,6-tripiridil-s-triazina) 10 mM em
acido cloridrico 40 mM, e cloreto férrico 20 mM, na proporcao 10:1:1 (v/v/v),
respectivamente. Aliquotas de 20 pL da solugdo amostral (filmes solubilizados) foram
misturados com 180 pL de solucdo FRAP recém preparada e 60 uL de 4dgua destilada. A
absorbancia foi medida a 593 nm utilizando um leitor de microplacas SpectraMax Mini
(Molecular Devices, United States of America), apos incubagao a 37 °C por 30 minutos. Uma
curva de calibragdo utilizando Trolox (25 - 400 pmol/L, R?>=0,997) foi preparada e os

resultados foram expressos em umol TE/g de filme.
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4 RESULTADOS

4.1 EXTRACAO DE COMPOSTOS BIOATIVOS DA FARINHA DA CASCA DE
MARACUJA

A andlise do teor de compostos fendlicos totais - TPC - das aliquotas retiradas do
processo de extracdo convencional de bioativos da casca do maracuja sdo apresentadas
resumidamente na Tabela 1. A aliquota referente ao tempo zero indica os compostos fendlicos
imediatamente disponiveis para extracdo em solucdo alcoolica, tomado a partir da sutil
agitacdo do sistema imediatamente apos adicdo do material seco na solucdo. O coeficiente de
variacao elevado ¢ caracteristico de processos de extragdo de matrizes vegetais, decorrente da

heterogeneidade natural na distribuicao dos compostos fendlicos no material seco.

Tabela 1 - Teor de compostos fendlicos totais (TPC) durante a extracdo convencional da
casca de maracuja

Coeficiente de Varianci
Tempo (min)  TPC (ug.AGE/mL)  Desvio Padrdo oeliciente de Varlancia

(%)
0 18,690 16,724 89,484

5 66,146 0,091 0,138
15 74,187 10,522 14,183
20 76,188 2,766 3,631
25 79,628 9,427 11,839
40 89,475 4,381 4,896
50 91,304 15,812 17,318
60 94,163 7,115 7,556
80 93,239 1,674 1,795
110 92,765 0,668 0,720
110 92,765 3,528 3,803
140 94,616 1,916 2,025
160 98,368 6,568 6,677
180 92,228 4,987 5,408

Fonte: Autor (2025).
Legenda: AGE - Acido galico equivalente.
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Observa-se que quase dois tercos dos compostos fendlicos passiveis de extracdao
convencional s3o obtidos nos primeiros cinco minutos de extragdo, enquanto que nos 35
minutos seguintes a extracdo se da de maneira mais lenta até atingir uma quantidade média de
90 ug.mL" AGE. A extragdo por periodos maiores que 40 minutos é impraticavel. Primeiro
devido ao longo tempo de extragdo para se obter o0 maximo possivel de compostos fendlicos e,
segundo, porque a extragdo por mais 2 horas apds os 40 minutos resulta em uma concentragao
de apenas 10 ng.mL"' AGE a mais que o obtido em menor tempo. A plotagem do perfil de
extracdo ¢ apresentada na Figura 2.

Admitindo-se que o objetivo principal ¢ incorporar compostos ativos nas matrizes de
biofilmes, o ideal ¢ realizar a extracdo de compostos fendlicos da casca de maracuja por 40
minutos, seguindo os procedimentos convencionais. Dessa forma, ¢ possivel a obtencdo de
maiores volumes de extrato, compensando a menor quantidade de compostos fenolicos

obtidos.

Figura 2 - Curva de extragdo de compostos fenolicos totais (TPC) da casca de maracuja ao
longo do tempo, utilizando o método convencional com etanol 50% (v/v).
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Fonte: Autor (2025).
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4.2 EXTRACAO DE COMPOSTOS BIOATIVOS DA SEMENTE DE MARACUJA

As analises de compostos fenolicos totais - TPC - sdo apresentadas na Tabela 2 em
termos de acido galico equivalente (ug.mL"' AGE) para as aliquotas retiradas na extragio
assistida por ultrassom do 6leo das sementes do maracuja. A aliquota referente a primeira
extragdo de 10 minutos nao foi analisada por espectrometria devido a turbidez da amostra.
Para as outras extragcdes sequenciais, observou-se que mesmo com solvente alcodlico ha
significativa extracdo de compostos fenolicos em adi¢do ao dleo extraido. Essa informacao
permite supor com seguranc¢a que as sementes de maracuja apresentam teores muito maiores
de bioativos em comparagdo com a casca do maracuja, uma vez que a extragdo permitiu a
obten¢do de extratos com quase dois ter¢os do maximo possivel de se obter com a casca de
maracuja. O perfil cumulativo da extracdo de 6leo da semente de maracuja (Figura 3) mostra
também que € possivel continuar obtendo compostos fendlicos & medida que mais etapas

sequenciais sdo realizadas.

Tabela 2 - Teor de compostos fenolicos totais (TPC) durante a extracdo assistida por
ultrassom do 6leo das sementes de maracuja cumulativo (superior) e pontual

(inferior).
Tempo (min) Tfucg /illin zlé‘g\)/o Desvio Padrao Coeficiente de Varidncia (%)
20 62,390 7,541 12,086
30 88,577 6,896 7,786
40 113,498 8,617 7,592
50 137,627 11,474 8,337
Tempo (min) TPC (ug/mL AGE) Desvio Padrao Coeficiente de Variancia (%)
20 62,390 7,541 12,086
30 26,187 0,644 2,460
40 24,922 1,720 6,903
50 24,129 2,857 11,843

Fonte: Autor (2025).
Legenda: AGE - Acido galico equivalente.
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Figura 3 - Perfil cumulativo de compostos fenolicos totais (TPC) durante extra¢do sequencial
assistida por ultrassom do 6leo das sementes do maracuja
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Fonte: Autor (2025).
Legenda: AGE - Acido galico equivalente.

Partindo para a extra¢dao de bioativos da semente do maracuja com solvente organico,
seguiu-se os mesmos procedimentos anteriores. Aliquotas de 1 mL foram retiradas no final
de cada intervalo, sendo retornado ao sistema o mesmo volume de solvente virgem. As
andlises de TPC para as aliquotas sdo apresentadas na Tabela 3 em termos de 4cido galico
equivalente (ug.mL"' AGE).

A extragdo assistida por ultrassom das sementes do maracuja permitiu a obtencao de
um extrato com quase trés vezes mais compostos fenolicos do que o extrato obtido da casca
do maracuja. Nao somente, o tempo de extragao no qual isso foi possivel ¢ 16 vezes menor do
que quando comparado com a extragdo convencional. Comparando as duas primeiras
sequéncias de extragcdo, observa-se que para uma diferenca de 2.5 minutos entre as extracoes
o extrato obtido representa quase que a metade do primeiro extrato, sendo que essa quantidade
de compostos fenolicos extraidos na segunda etapa s6 ¢ alcangada novamente apds 20
minutos de extragdo. Isso indica que a escolha das sementes de maracuja como fonte de
compostos fendlicos para incorporagdo nos biofilmes foi adequada, uma vez que em apenas 5
minutos de extracdo obtém-se extratos 4 vezes mais ricos em bioativos do que os extratos

obtidos ap6s 40 minutos de extracdo das cascas de maracuja.
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Tabela 3 - Teor de compostos fendlicos totais (TPC) durante a extragdo assistida por
ultrassom de compostos bioativos das sementes de maracuja

Tempo (min) TPC (ug/mL AGE) Desvio Padrao

Coeficiente de
Variancia (%)

2,5
5
10
15
20
25
30
35
40
45
50
55

60

256,452
132,835
219,464
181,388
125,225
36,001
34,088
53,004
56,168
44,525
42,628
45,811

43,041

10,155
5,609
33,081
30,619
18,492
0,000
0,000
9,617
0,898
11,816
4,707
4,161

6,457

3,96
4,22

15,07
16,88
14,77
0,00

0,00

18,14
1,60
26,54
11,04
9,08

15,00

Fonte: Autor (2025).

Legenda: AGE - Acido gélico equivalente.

O perfil de extracdo pontual mostra que o tempo de extragdo mais adequado ¢ de 20

minutos, apds o qual a concentracdo dos extratos cai expressivamente. O perfil cumulativo

para um tempo de extragdo de 1 hora mostra que, embora a quantidade de bioativos extraida

seja pequena em comparacdo com os valores iniciais, ainda hd extracdo de compostos

fendlicos apos 60 minutos. Contudo, a partir de 20 minutos - ou 5 etapas sequenciais de

extracdo - o aumento cumulativo € mais lento, o que indica um ponto de parada da operagao.

A plotagem do perfil cumulativo é apresentada na Figura 4.
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Figura 4 - Curva de extracdo cumulativa de compostos fendlicos totais (TPC) das sementes
de maracuja (apds extracdo do o6leo) utilizando etanol 50% (v/v) assistida por

ultrassom.
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Fonte: Autor (2025).
Legenda: AGE - Acido gélico equivalente.

Tabela 4 - Teor de compostos fenolicos totais (TPC) nas diferentes misturas de extratos
obtidos em diferentes tempos de extracdo por ultrassom das sementes de

maracuja.
MIX TPC, AGE, TPC Desvio  Coeficiente de
(ug/mL AGE) (pg/mL AGE) (ng/mL AGE) Padrao Variancia (%)
A 198,221 200,364 199,293 1,515 0,760
B 213,226 168,210 190,718 31,831 16,690
C 191,790 191,790 191,790 0,000 0,000
D 29,096 24,059 26,578 3,562 13,401

Fonte: Autor (2025).

Legenda: A - Mistura de extratos extraidos entre 2,5 ¢ 10 minutos;
B - Mistura de extratos extraidos entre 2,5 € 15 minutos;
C - Mistura de extratos extraidos entre 2,5 e 20 minutos;
D - Mistura de extratos extraidos entre 20 ¢ 60 minutos.
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Para a incorporagdo dos extratos na formulacao dos filmes, optou-se pela escolha dos
extratos obtidos por ultrassom. Assim sendo, de maneira a se aproveitar a0 maximo a
quantidade extraida, fez-se os ensaios de TPC para diversas misturas dos extratos de
diferentes tempos (Tabela 4). Observa-se que a mistura dos extratos obtidos entre os tempos
de 2.5 e 20 minutos variam muito pouco em concentrac¢do de 4cido gélico equivalente. Assim
sendo, visando a maior quantidade de extrato possivel sem a perda expressiva de quantidade
bioativa o mais ideal ¢ a selecdo da mistura de todos os extratos entre 2.5 ¢ 20 minutos. O
extrato diluido obtido da mistura dos demais extratos apresenta concentracdo quase 8 vezes
menor que as demais misturas. Embora o volume de diluido seja muito maior, a falta de
operacdes de concentragdo de compostos fendlicos no extrato inviabiliza o uso deste. A
Figura 5 mostra graficamente a similaridade das concentragdes de TPC (ug.mL"' AGE) das

misturas de extrato.

Figura 5 - Teor de compostos fenolicos totais (TPC) nas diferentes blendas de extratos
obtidos em diferentes tempos de extracdo por ultrassom das sementes de
maracuja.
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Fonte: Autor (2025).

Legenda: A - Mistura de extratos extraidos entre 2,5 e 10 minutos;
B - Mistura de extratos extraidos entre 2,5 e 15 minutos;
C - Mistura de extratos extraidos entre 2,5 e 20 minutos;
D - Mistura de extratos extraidos entre 20 € 60 minutos.
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4.3 EXTRACAO DA PECTINA E TEOR DE ACIDO GALACTURONICO

Nesta etapa, houve a obtencdo de duas pectinas, nomeadas como Pectina I e II. A
primeira foi obtida sem a reciclagem de massa no processo, isto €, obtida por um passe unico
na operacao de extragdo. Ja a Pectina II foi obtida ap6s multiplos passes da massa da farinha
da casca de maracuja na operagao.

O teor de acido galacturénico (GalA) foi determinado para as pectinas I e Il extraidas
da casca do maracuja e também para a pectina citrica comercial utilizada. A Tabela 5 resume
os resultados obtidos para as amostras analisadas. Todas as amostras foram analisadas 6

vezes, € 0s dados sdo expressos como uma média + desvio padrio.

Tabela 5 - Teor de Acido Galacturénico (GalA) das pectinas extraidas do maracuja (PMI e
PMII) e da pectina citrica comercial (PCC)

Coeficiente de Variancia

Amostra GalA (%) Desvio Padrao (%)
0

PECI 47,62 2,57 5,40

PECII 29,89 2,40 8,02

PECC 74,56 5,14 6,90

Fonte: Autor (2025).

Legenda: PECI - Pectina extraida do maracuja sem reciclo massico no processo;
PEC II - Pectina extraida do maracuja com reciclo massico no sistema;
PEC C - Pectina citrica comercial.

Como pode ser observado, as pectinas extraidas da casca de maracuja apresentam um
baixo teor de acido galacturonico. Considerando que o minimo teor de GalA de uma pectina
potencialmente comerciavel ¢ de 65% segundo a Organizacdo das Nacdes Unidas para a
Alimentagdo e Agricultura (Reichembach et al., 2021), as pectinas extraidas da casca de
maracuja pelo processo descrito na metodologia apresentam limitagdes de aplicagdo na
confeccdo de filmes destinados a embalagens, beneficiando-se da combinagdo com outros
biopolimeros. Isto porque o material filmogénico apresentou uma pobre estrutura de filme,
bem como um carater pegajoso e irregular. Assim, a adi¢do de outros polimeros como
ingredientes estruturantes pode ser considerada uma alternativa na fabrica¢do de filmes
enriquecidos com bioativos oriundos dos residuos do maracuja. Por fim, observa-se que o

reciclo de massa de casca de maracuja durante a operacdo de extracdo ndo ¢ recomendavel.
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Embora isso permita a obtencdo de maiores quantidades de pectina, estas ndo apresentam

composi¢ao quimica vantajosa para aplica¢des especificas.

4.4 CARACTERIZACAO DOS INGREDIENTES

O perfil de estabilidade térmica (Figura 6) obtido para a B-glucana (BG), pectina
citrica (PC) e carboximetilcelulose (CMC) mostra a existéncia de trés regides de
decomposicdo térmica para a BG e PC. O primeiro estagio corresponde a perda de agua livre
na matriz (30-90 °C) e 4gua ligada (90-150 °C); o segundo estdgio corresponde a
decomposig¢ao preliminar da matriz (250-310 °C) e o terceiro estagio indica a desidratagdo das
cadeias de polissacarideos, quebras das ligacdes C-O e reacdes de carbonizacao do polimero
(350-600°C) (Wani et al., 2023; Zhao et al., 2020).

O percentual massico perdido no primeiro estagio foi de 13.15% e 7.33% paraa BG e
pectina, respectivamente. A Figura 6 (C) mostra um aumento irregular do percentual massico
para a CMC. A perda massica mais significativa, ocorrendo entre 200 °C e 310 °C, foi de
56.02%, 30.42% e 31.35% para BG, CMC e PC, respectivamente. Pode ser observado
também que a degradacdo térmica da pectina citrica ¢ bem mais expressiva se comparada a
CMC,ocorrendo inclusive numa faixa de temperatura menor que os outros ingredientes
(210-260 °C), indicativo de que os filmes compdsitos de CMC/BG podem ser mais estaveis
termicamente.

Comparando o perfil térmico para as pectinas extraidas do maracuja com e sem reciclo
massico no processo de extragao (Figura 7), observa-se que o comportamento ¢ semelhante ao
da pectina citrica, embora haja um pseudo-ganho de massa para a amostra de PMI (pectina do
maracuja sem reciclo massico) no primeiro estdgio de aquecimento, provavelmente devido as
condi¢des atmosféricas e mudangas de densidade devido ao aquecimento; bem como uma
degradagcdo completa da PMII (pectina do maracujd com reciclo massico) ao final do
aquecimento a 600 °C, indicativo de que as cadeias de acido galacturdnico sdo escassas €
rapidamente degradadas, resultando numa massa carbonizada muito mais rapido se
comparada a pectina citrica comercial (Wani et al., 2023).

O percentual méssico perdido mais expressivo, indicado pelas faixas de 160-250°C,
foram de 58.55% e 72.39% para as pectinas PMI e PMII, respectivamente. Estes valores sao
quase o dobro do observado para a pectina citrica comercial, corroborando os resultados

obtidos para o teor de acido galacturdnico das pectinas.
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Figura 6 - Perfis de estabilidade térmica obtidos para (A) B-glucana, (B) CMC e (C) pectina
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Figura 7 - Perfis de estabilidade térmica obtidos para (A) Pectina do maracujal e (B)
Pectina do maracuja II
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Fonte: Autor (2025).
Legenda: (A) Pectina extraida do maracuja sem reciclo massico no processo;
(B) Pectina extraida do maracuja com reciclo massico no processo.
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O espectro de infravermelho para os principais ingredientes (Figura 8) mostra os
principais grupos funcionais de cada polissacarideo utilizado na formulacdo dos filmes. A
primeira faixa, compreendida entre 3000-3500 ¢cm™, corresponde a estiramento de grupos
O-H, comum para todas as amostras. Os picos proximos a 2900 cm™ corresponde a vibragdes
de grupos C-H; a regido proxima a 1730 e 1633 c¢cm™ correspondem as vibragdes de
estiramentos de grupos C=0O e carboxilatos (-COQO"), respectivamente. Por fim, regido
centrada em 1031 cm™ corresponde ao estiramento de grupos C-O-C caracteristico de cadeias

de sacarideos (Suraya et al., 2024; Wani et al., 2023; Sharifi et al., 2021).

Figura 8 - Espectros de FTIR dos ingredientes puros utilizados na formulac¢ao dos filmes:
[B-glucana (BG), carboximetilcelulose (CMC), pectina citrica comercial (PCC) e
glicerol.

—— Glicerina
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Fonte: Autor (2025).

Para as pectinas extraidas do maracuja, o espectro de infravermelho mostrado na
Figura 9 mostra claramente a diferenca de grupos funcionais na regido centrada em 3300 cm™.
Observa-se que para as pectinas extraidas da casca do maracujd tem-se bandas de absorc¢ao
bem mais longas e com menor intensidade, sobrepondo alguns picos proximos a 3500 e 3250

cm™. Isto ¢ indicativo da presenga de estiramentos de grupos O-H e C-H. Ndo somente,
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proximo a 1730 cm™ tem-se expressiva presenga de grupos C=O para as pectinas do
maracuja, sendo que o reciclo massico no processo de extragdo contribui para a obtencao de
um ingrediente rico em ésteres. Por fim, na regido inferior a 1000 c¢cm™ observa-se

dobramentos de grupos C=C.

Figura 9 - Espectros de FTIR comparativos da pectina citrica comercial e das pectinas
extraidas da casca de maracuja (PMI e PMII).
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Fonte: Autor (2025).

Legenda: Pectina do Maracuja (I) - pectina extraida sem reciclo massico no sistema;
Pectina do Maracuja (II) - pectina extraida com reciclo massico no processo;
Pectina citrica - pectina citrica comercial.

4.5 CARACTERIZACAO DOS FILMES

Os filmes produzidos pelo método de solvent casting incorporados do extrato de
compostos fendlicos da casca de maracuja e da pectina do maracuja apresentaram baixa
capacidade de formacdao de filme. As amostras apresentaram pouca formagdo estrutural
devido ao baixo teor de 4cido galacturdnico da pectina extraida, o que indica que o material

estruturante foi insuficiente na formacao dos filmes (Figura 10).
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Figura 10 - Aspectos visuais dos filmes teste produzidos com as pectinas extraidas do
maracuja

Fonte: Autor (2025).

Ja os filmes compostos por S-Glucana (BG) incorporados de extrato fendlico das
sementes de maracuja (Figura 11) apresentaram boa capacidade de desmolde e formagao de
filme. A Tabela 6 resume a nomenclatura dada para cada amostra mostrando a composicao

percentual em massa dos filmes sintetizados.

Tabela 6 - Composi¢ao dos filmes compositos de f-glucana (BG)

Composicao dos Filmes % (m/m)

Tratamento CMC PEC BG Glicerol = Fase Aquosa AGE
(ng/mL)
CMCIE, 1,5 0 1,5 1,2 95,8 0
CMC/E;, 1,5 0 1,5 1,2 95,8 57
CMC/Eg, 1,5 0 1,5 1,2 95,8 114
CMCY/E, 1,5 0 1,5 1,2 95,8 190
PEC/E, 0 1,5 1,5 1,2 95,8 0
PEC/E; 0 1,5 1,5 1,2 95,8 57
PEC/Eq 0 1,5 1,5 1,2 95,8 114
PEC/E, o 0 1,5 1,5 1,2 95,8 190

Fonte: Autor (2025).
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Figura 11 - Filmes de BG: A) CMC/E,,, , B) CMC/E, , C) CMC/E;, , D) CMC/E, , E)
PEC/E, , F) PEC/E;,, G) PEC/Ey, , H) PEC/E,

Fonte: Autor (2025).

Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
PEC - Pectina citrica comercial;
E, - agua destilada;
E, - Extrato fendlico 57 ug AGE . mL;
Eg, - Extrato fenolico 114 ug AGE . mL";
E,q - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL"'.

4.5.1 Espessura dos filmes

A espessura dos filmes foi calculada para cada tratamento, sendo expressas na Tabela
7 em termos de média e desvio padrao das medidas. A andlise de variancia ANOVA e o Teste
de Tukey com nivel de significancia de 95% foram realizados conforme metodologia analitica
descrita.

Observa-se que dentro de uma mesma matriz, isto ¢, filmes compostos por pectina ou
CMC, a variacdo de espessura entre as amostras com adicao de extrato fenolico varia muito
pouco. Para os filmes compostos por CMC, a adi¢do de extratos mais concentrados de
compostos fenolicos diminui a espessura dos filmes, como pode ser observado pelas amostras
CMC/E, , CMC/Eq, ¢ CMC/E,y. O extrato diluido a 30% causou um leve aumento na
espessura do filme em relagdo ao controle, embora ainda assim o comportamento indica que o
aumento do teor de compostos fendlicos reduza a espessura dos filmes.

Vidal et al. (2019) obteve espessuras de valores proximos ao encontrado neste trabalho
para filmes baseados em CMC incorporados de extratos vegetais, sem a presenca de BG na

matriz. Observou-se que a espessura do filme de CMC tende a aumentar com a adi¢do de
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extratos vegetais mais concentrados, oposto ao observado neste trabalho. A adi¢@o de extratos
fenolicos de concentracdes mais elevadas corresponde a reducdo da espessura do filme
quando comparado ao controle. Uma possivel explicagdo seria a capacidade e intensidade de
interagdes moleculares entre os compostos fenolicos e grupos reativos do CMC, impactando

no volume livre e mobilidade da matriz.

Tabela 7 - Espessura dos filmes compositos de -glucana

Tratamento Espessura (mm) Desvio Padrao
CMCJE, 0,1444 0,0166
CMC/E;, 0,1489 0,0408
CMC/Eg, 0,1400 0,0327
CMCI/E, 0,1289 0,0190

PEC/E, 0,1500 0,0326
PEC/E;, 0,1567 0,0532
PEC/Eg, 0,1583 0,0226
PEC/E 0,1450 0,0222

Fonte: Autor (2025).

Para os filmes de Pectina, a incorporagdo de extratos mais concentrados tende a causar
aumento da espessura até uma dilui¢do de 60% do original. O extrato mais concentrado por
sua vez causa uma reducdo da espessura de 0.05 mm em relagdo ao controle. Em geral, a
ANOVA mostrou que para uma probabilidade em nivel 0.05 as médias das populagdes ndo
sdo significativamente diferentes, como comprovado pelo Teste de Tukey apresentado na
Tabela 11. Teleky et al. (2022) obteve resultados similares para filmes controle de pectina,
onde o perfil de espessura apresentou uma tendéncia a aumentar com a incorporacdo de
extratos fenolicos da ma¢a. Embora os valores de espessura obtidos em outros trabalhos
tenham sido expressivamente menores, destaca-se o efeito da matriz composta de BG e

Pectina no aumento da espessura dos filmes (Lin et al., 2022).

4.5.2 Morfologia
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A microestrutura de filmes poliméricos ¢ influenciada pelas interagdes entre os
componentes da matriz, implicando na originalidade de propriedades tais como espessura,
barreira Optica e vapor de agua, tensdo e alongamento mecanicos (Firdaus et al., 2024). A
analise de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) mostra a morfologia superficial e da
secdo transversal dos filmes produzidos a partir da carboximetilcelulose (Figura 12).

A superficie do filme controle de carboximetilcelulose, CMC/E,, exibe uma aparéncia
uniforme e regular, com a presenca de alguns pontos de agregados, possivelmente devido a
ndo completa solubilizagdo dos ingredientes durante a formacdo e secagem do filme.
Nenhuma presenca de poros ou fraturas foram observadas na amostra controle, indicando um
alto grau de compatibilidade entre a carboximetilcelulose (CMC) e a f-glucana (BG). A
morfologia do corte transversal do filme controle mostra uma textura aspera, com carater
homogéneo. Contudo, nota-se a presenga sutil de linhas estratificadas paralelas, indicando
uma estrutura em camadas.

A adi¢do de extratos ricos em polifendis obtidos por ultrassom das sementes do
maracuja nado altera significativamente a microestrutura superficial dos filmes em
concentragcdes moderadas a altas (Eq e E,y). Para o extrato de menor concentracao (E;)) o
filme apresenta um aspecto ainda homogéneo, mas com a presenca de linhas estratificadas,
revelando uma estrutura em camadas. Os cortes transversais dos filmes incorporados do
extrato bioativo das sementes do maracuja apresentam morfologia homogénea, com linhas
estratificadas paralelas em maior evidéncia que o filme controle. A amostra filmogénica
CMC/E,y, apresenta uma se¢do transversal altamente compacta e homogénea, com a presenga
de pequenos poros e a presenca sutil de linhas estratificadas.

Os resultados obtidos estdo de acordo com diversas publicacdes recentes. Morfologia
superficial homogénea para o controle e a reducdo da homogeneidade da superficie com a
adigdo de extrato da raiz de cebolinha chinesa foi observada por Riaz et al. (2020) para filmes
baseados em CMC. Ramakrishnan ef al. (2023) comprovou morfologias superficiais similares
para filmes de Alginato/CMC/Amido incorporados de extrato das sementes de grapefruit,
diferindo apenas na microestrutura da se¢do transversal, de aspecto esponjoso com sutis
formas fibrosas.

As imagens MEV para a superficie e se¢do transversal dos filmes de pectina sdo
mostradas na Figura 13. Assim como o controle de CMC, o filme controle de Pectina (PEC)
apresenta uma morfologia superficial homogénea, com a presenca de eventuais pontos

referentes a ndo solubilizagdo de todos os componentes da matriz no processo de fabricagdo
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dos filmes. A secdo transversal do filme controle, por sua vez, apresenta um aspecto nao

homogéneo, com pontos de separagao de fase e presenga de linhas estratificadas.

Figura 12 - Micrografias de MEV dos filmes compositos de f-glucana (BG) e
carboximetilcelulose (CMC) incorporados com extrato fenolico em diferentes
concentragdes. (Amplia¢dao: x800).

Secao
Transversal

Superficie

Fonte: Autor (2025).

Legenda: CMC/E, - Filme compdsito de CMC/BG com agua destilada;
CMC/E,, - Filme composito de CMC/BG com extrato fenolico 57 ug AGE . mL™;
CMC/Ey, - Filme comp6sito de CMC/BG com extrato fenolico 114 ug AGE . mL;
CMC/E; ¢, - Filme compésito de CMC/BG com extrato fenélico 190 pg AGE . mL™;
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Figura 13 - Micrografias de MEV dos filmes compositos de -glucana (BG) e pectina citrica
comercial (PCC) incorporados com extrato fendlico em diferentes

concentragdes. (Ampliacao: x800).

Secao
Transversal

Superficie

PEC/Es PEC/E,, PEC/E,

PEC/E o

Fonte: Autor (2025).

Legenda: PEC/E, - Filme composito de PEC/BG com agua destilada;
PEC/E;, - Filme composito de PEC/BG com extrato fenolico 57 ug AGE . mL™;
PEC/Eq, - Filme composito de PEC/BG com extrato fenolico 114 pg AGE . mL™";
PEC/E,, - Filme compdsito de PEC/BG com extrato fenélico 190 ug AGE . mL";
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A adicdo de extrato das sementes do maracujd causa uma maior heterogeneidade na
morfologia superficial dos filmes, com a presenga de pontos em forma de agulha, indicando
possivel cristalizagdo da matriz. Quanto maior a concentragio de Acido Galico Equivalente
(AGE) no extrato incorporado, observa-se maior ndo homogeneidade da superficie, com a
presenga de bolsdes indicando possivel separacdo de fases. As se¢des transversais dos filmes
adicionados de extrato s3o como no filme controle. Qin ef al. (2024) mostrou morfologias
semelhantes para filmes de pectina incorporados com 6leo essencial de tomilho, embora sem
indicativo de cristalizacdo na superficie. Os resultados também corroboram o trabalho de

Jahromi et al. (2022) sobre filmes de pectina incorporados de 6leo essencial de cravo.

4.5.3 Coloracao dos filmes

A Tabela 8 mostra os resultados para a analise colorimétrica dos filmes controle e

incorporados de extrato fenolico. Os dados sdao apresentados como a média + desvio padrao.

Tabela 8 - Coordenadas de cores (L, a, b*) dos filmes compositos de f-glucana (BG)

Tratamento L* a* b*
CMCIJE, 89,04 £ 0,25 2,03 £0,08 1,46 £0,93
CMC/E;, 80,42 + 1,65 4,51 +0.23 8,04 £ 1,81
CMC/Eq, 79,09 = 1,52 5,19+0,43 10,63 = 1,35
CMCI/E oo 74,75+ 5,16 7,35+1,78 16,77 = 5,31

PEC/E, 84,41+ 1,26 3,34+0,31 11,52 2,37
PEC/E;, 83,48 £1,45 3,24+0,36 14,12+ 4,12
PEC/Ey, 78,11 £ 1,87 4,88 +£0,85 24,69 + 3,02
PEC/E 75,56 = 0,62 5,66 £ 0,28 26,67 +0,59

Fonte: Autor (2025).

A adicao de extrato fenolico a formulacdo dos filmes foi acompanhada de uma
redugdo no parametro L*, ao passo que os parametros de cor a* e b* apresentaram aumento
gradual de acordo com a concentragdo do extrato. Esses resultados estdo de acordo com os
obtidos por Seyedzadeh-Hashemi et al. (2022) para os filmes de CMC/[-Glucana. Os filmes

de Pectina apresentaram o mesmo comportamento, embora o parametro de luminosidade
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tenha sido menor que para os filmes de CMC, e o pardmetro de cor b* apresentou uma
variagdo positiva muito mais expressiva. A andlise de variancia e Teste de Tukey indicaram
que, para os trés parametros, houve diferenca significativa (p < 0,05) entre os tratamentos.
Santos et al (2023) obteve resultados similares para incorporacao de extratos fendlicos
de diferentes frutos de origem brasileira em matrizes de filmes a base de amido. O parametro
L* apresentou redugdo de intensidade com a adicdo de extratos fenolicos de aspecto
amarelado - caracteristico de frutos citricos. Ademais, o pardmetro a* apresentou aumento
gradual com a incorporacdo de extratos mais concentrados, implicando no aumento da
tonalidade avermelhada dos filmes. Por fim, como esperado, o pardmetro de cor b*
apresentou o maior aumento, uma vez que a tonalidade amarelada dos extratos foi

incorporada com sucesso na matriz dos filmes (Coelho ef al., 2022).

4.5.4 Propriedades opticas

A Figura 14 mostra o perfil de transmitdncia obtido para os filmes de
carboximetilcelulose (CMC) e f-glucana (BG). Pode ser observado que todas as amostras
filmogénicas apresentam baixa transmitancia na regido do ultravioleta C e B (<320 nm),
sendo que existe um expressivo aumento da transmitincia proximo a 300 nm. Song et al.
(2022) obteve perfis semelhantes para filmes compositos de CMC, reforcando sua
aplicabilidade como cobertura em produtos expostos frequentemente a luz.

A adicdo de extratos ricos em polifendis com maiores concentragdes resultou num
deslocamento inferior dos perfis de transmitancia, indicando que os filmes mais coloridos -
isto €, adicionados de extratos mais concentrados - apresentam maior absorbancia na regiao
do ultravioleta, resultando em filmes com melhores propriedades de barreira Optica na regiao
UV. O comportamento de todas as amostras foi bastante similar na regido do visivel e do
infravermelho.

Para os filmes de pectina citrica (PEC) e B-glucana (BG), o perfil de transmitancia foi
bastante similar ao obtido para os filmes de CMC/BG (Figura 15). Contudo, extratos
fendlicos em concentragdes baixas (30%) permitem a obten¢do de uma matriz filmogénica
com melhores propriedades de barreira UV quando comparado com extratos de concentragao
moderada (60%). No geral, as mesmas interpretacdes podem ser assumidas para os filmes de
PEC/BG, refor¢gando que os filmes adicionados de extratos em concentragdes moderadas

(60%) sejam mais efetivos quando em matrizes de CMC/BG.
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Figura 14 - Espectros de transmitancia no UV-Vis dos filmes compositos de f-glucana (BG)
e carboximetilcelulose (CMC) incorporados com extrato fenoélico em diferentes

concentracoes
100 —cmcre,
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—— CMC/E 19,
804
S
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Fonte: Autor (2025).

Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
E, - 4gua destilada;
E,, - Extrato fendlico 57 ug AGE . mL™;
Eg, - Extrato fendlico 114 ug AGE . mL™;
E oo - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™.

Figura 15 - Espectros de transmitancia no UV-Vis dos filmes compositos de f-glucana (BG)
e pectina citrica comercial (PCC) incorporados com extrato fenodlico em

diferentes concentragdes.
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Fonte: Autor (2025).

Legenda: PEC - Pectina citrica comercial;
E, - agua destilada;
E,, - Extrato fenolico 57 pg AGE . mL™';
Eg, - Extrato fenolico 114 ug AGE . mL";
E,q - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™".
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4.5.5 Solubilidade em agua

A Figura 16 apresenta graficamente a solubilidade dos filmes sintetizados em fungao
de seu grupo constituinte. Para os filmes de CMC obteve-se valores de solubilidade de 100%
para quase todas as amostras. Apenas o filme de CMC incorporado de extrato concentrado
(CMCV/E,y) apresentou uma sutil reducdo na solubilidade, de 100 para 98%. Ja para os filmes
de pectina, observou-se uma redugdo da solubilidade em agua quando comparado com os
filmes de CMC. Embora os dados de solubilidade obtidos para os filmes incorporados de
extrato fendlico das sementes do maracuja sejam menores para os filmes de pectina, ainda

assim sao valores maiores que os reportados na literatura.

Figura 16 - Solubilidade em Agua dos Filmes de (A) CMC/BG e (B) PEC/BG

100,00 —| 100,00

89,35

80,00 — 80,00

60,00 — 60,00

Solubilidade (%)
Solubilidade (%)

40,00 40,00

20,00 —
i 20,00

0,00
CMC EO CMC E30 CMC EBO CMC E100 PEC EO PEC E30 PEC EB0 PEC E100

Fonte: Autor (2025).

A Tabela 9 apresenta os dados obtidos para a solubilidade dos filmes controle e
incorporados de extrato fenolico das sementes do maracujd. A andlise de varidncia
implementada indicou que a incorporagdo dos extratos fendlicos ndo causou diferencas
significativas nas populacdes analisadas, hipotese comprovada pelo Teste de Tukey realizado.

Seyedzadeh-Hashemi et al. (2022) descreve que o contetido de f-Glucana nos filmes
contribui para a propriedade higroscopica do material. Embora os resultados obtidos por
Seyedzadeh-Hashemi et al. (2022) apresentem diferencas significativas para os filmes
controle de CMC/BG, isso pode ser explicado pelo teor de BG contido nas matrizes: enquanto
neste trabalho foi utilizado uma propor¢ao de 3% (m/m) de [f-Glucana e CMC, o trabalho
comparado adotou uma proporcao de 1% (m/v). Nao somente, a presenca de grupos hidroxila

na matriz contribui com o aumento das intera¢des hidrofilicas da matriz, o que implica no
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aumento de interacdes moleculares com dgua e o consequente aumento da solubilidade (Cao

et al., 2018).

Tabela 9 - Solubilidade em Agua dos filmes compoésitos de S-glucana (BG)

Tratamento Solubilidade (%) Desvio Padrao
CMCIE, 100,00 0,00
CMC/E; 100,00 0,00
CMC/Ey, 100,00 0,00
CMCI/E, o 98,15 0,21

PEC/E, 88,35 11,24
PEC/E;, 88,20 7,50
PEC/Eq, 83,95 6,29
PEC/E, 89,35 12,37

Fonte: Autor (2025).

De acordo com Zhang et al. (2023), filmes de pectina tipicamente exibem baixos
angulos de contato com a agua, refletindo sua natureza hidrofilica. A incorporacdao de
compostos com grupos hidroxila adicionais pode aumentar o angulo de contato, sugerindo um
aumento da hidrofobicidade da matriz que poderia explicar a redugdo da solubilidade em agua
observada. Para filmes compostos por diferentes tipos de pectina, Zhang et al. (2023)
obtiveram dados de solubilidade muito proximos a 100%. Isso indica que para os filmes de
pectina incorporados de BG e extrato fenolico deve haver uma mudanga na estrutura da

matriz que contribui para o carater hidrofobico do filme.

4.5.6 Permeabilidade ao vapor d’agua

A Tabela 10 resume os resultados obtidos para a Permeabilidade e Permeancia ao
Vapor de Agua. A Figura 17 apresenta graficamente os valores obtidos para a permeancia ao
vapor de dgua - PVA - para os filmes de pectina e CMC. Os dados sdao apresentados como

médias e seus respectivos desvios.
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Tabela 10 - Permeabilidade ao vapor de 4gua dos filmes compdsitos de S-glucana (BG)

Teataento Permeancia Espessura PVA Desvio

(g/m?.Pa.s) (mm) (g/m.Pa.s) Padrao
CMC/E, 3,92E-06 0,1444 5,66E-10 1,48E-11
CMC/E; 5,17E-06 0,1489 7,74E-10 2,88E-10
CMC/Ey, 5,26E-06 0,1400 7,45E-10 3,18E-10

CMCI/E, o 4,03E-06 0,1289 5,18E-10 0,00

PEC/E, 3,71E-06 0,1500 7,68E-10 3,42E-10
PEC/E; 6,84E-06 0,1567 1,07E-09 7,07E-11
PEC/Eq, 6,72E-06 0,1583 1,06E-09 1,07E-10
PEC/E, 6,08E-06 0,1450 8,82E-10 7,99E-11

Fonte: Autor (2025).

Figura 17 - Permeabilidade ao Vapor de Agua - PVA - dos Filmes de (A) CMC/BG e (B)

PEC/BG
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CMCEO CMCE30 CMCES0 CMC E100 PECE0 PECE30 PECE60 PEC E100

Fonte: Autor (2025).

Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
PEC - Pectina citrica comercial,
E, - 4gua destilada;
E, - Extrato fendlico 57 pg AGE . mL;
Eg, - Extrato fenolico 114 ug AGE . mL";
E,q - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™".

Observa-se que para ambos os filmes de CMC e Pectina a incorporagdo de extrato
fenolico das sementes de maracujd aumenta a permeabilidade ao vapor de agua. Isso € valido
apenas para concentracdes intermediarias dos extratos, ja que para a condi¢do de maior

quantidade de compostos fendlicos a PVA ¢é a menor para o filme de CMC e muito préxima

da menor para o filme de Pectina.
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Wei; Pascall (2023) obtiveram valores de PVA para filmes puros de pectina quase 4
vezes menor (PVApc = 1,7.10"° gm”.Pa’'.s™). Além disso, a incorporagio de extratos de cha
verde em diferentes concentragdes causou uma redugdo gradual da PVA com o aumento da
concentracdo dos extratos. Resultados similares foram obtidos por Yang ef al. (2024) com
filmes de pectina incorporados de 6leo essencial de orégano. Nota-se entdo que a formulacdo
de filmes compositos de B-Glucana e Pectina permite a obtengao de filmes com maior PVA e,
quando incorporados de extratos fendlicos das sementes do maracuja em concentragdes
moderadas (57 - 114 pg AGE . mL"') , tem-se um aumento de quase 30% na PVA.
Seyedzadeh-Hashemi et al. (2022) obteve resultados muito proximos para filmes controle de
CMC/BG, onde o aumento do teor de BG na matriz reflete no aumento da PVA. Nao somente,
a incorporacdo de compostos fenolicos na matriz aumenta a disponibilidade de grupos
hidroxila no filme, o que causa uma variagdo positiva nas propriedades higroscopicas da

matriz e o consequente aumento da PVA.

4.5.7 Difracao de raios-x (DRX)

A Figura 18 mostra o padrao de difragdo de raios-x para os filmes de CMC/BG e
PEC/BG com diferentes contetidos de compostos fenolicos. Neste estudo, os filmes
comestiveis incorporados de compostos fenolicos apresentaram um carater majoritariamente
amorfo, caracterizado pelos picos largos e ruidosos, o que ¢ desejavel na formagao dos filmes
(Zhang et al., 2021).

A incorporagdo de extratos fenolicos na composi¢ao dos filmes de CMC/BG levaram
a um aumento na intensidade do pico em 20.8° para um extrato de baixa concentragdo (30%),
ao passo que a incorporacdo de extratos mais concentrados (60 e 100%) levam a uma redugao
significativa da intensidade dos picos. Para os filmes de PEC/BG, o aumento da intensidade
se da para todas as faixas de concentra¢do dos extratos adicionados, sendo que o extrato puro

apresenta intensidade muito proxima do filme controle.
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Figura 18 - Difratogramas de raios-x dos filmes compésitos de S-glucana e (A) pectina
citrica comercial (PCC) e (B) carboximetilcelulose (CMC), incorporados com
extrato fendlico em diferentes concentragoes.
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Fonte: Autor (2025).

Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
PEC - Pectina citrica comercial,
E, - agua destilada;
E,, - Extrato fenolico 57 pg AGE . mL™';
Eg, - Extrato fenolico 114 ug AGE . mL";
E,q - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™".

4.5.8 Infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

A Figura 19 mostra o espectro de infravermelho para os filmes de CMC/BG. Os picos
largos centrados em 3300 ¢cm™ sfo associados a estiramentos vibracionais dos grupos - OH,
em 2891 cm’ sdo atribuidos estiramentos -CH, em 1590 cm™ sdo associados grupos
assimétricos de -COO, em 1422 cm™ tem-se deformagdo angular em tesoura (scissoring) de
grupos -CH,, em 1300 cm™ tem-se um dobramento de grupos -OH e em 1026 cm™ tem-se
dobramento de grupos C-O-C. Esses grupos sao indicativos de carboidratos, comprovando a

assimilagdo da CMC na matriz do filme (Seyedzadeh-Hashemi et al., 2022).
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Figura 19 - Espectros de  FTIR dos filmes compositos de [-glucana (BG) e
carboximetilcelulose (CMC) incorporados com extrato fenolico em diferentes
concentragoes.
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Fonte: Autor (2025).

Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
E, - agua destilada;
E,, - Extrato fenolico 57 pg AGE . mL"';
B¢, - Extrato fendlico 114 ug AGE . mL™;
E, oo - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™'.

A incorporagdo de extrato fenolico na formulagao dos filmes de CMC/BG nao causou
deslocamento dos principais picos, havendo apenas a reducdo do perfil espectral observado.
Assim, quanto maior a concentracao de compostos fenodlicos na matriz dos filmes menor ¢ a
intensidade observada. Isso é mais perceptivel para as bandas em 3300 cm™ e 1026 ¢cm™', onde
as bandas sdo gradualmente achatadas e diminuem de intensidade.

A Figura 20 mostra o espectro de infravermelho para os filmes de PEC/BG. Os picos
de transmitancia centrados em 3300 cm™ sdo atribuidos ao estiramento de grupos -OH, em
2930 cm™ tem-se vibragdes -CH de grupos metileno. Em 1739 cm™ pode-se atribuir ligagdes
C-0O ou C=0, caracteristico de ésteres. As bandas em 1650 cm™ podem estar associadas ao
estiramento de grupos carboxilicos simétricos (Nguyen et al., 2022). O pico em 1019 c¢cm’
pode estar associado ao dobramento de grupos C-O-C, relacionados a incorporacao da
B-Glucana na matriz de filmes de Pectina (Yang ef al., 2024; Candra ef al., 2023).

Observou-se que a incorporacdo de extrato fendlico causou uma reducdo da
transmitincia observada nas bandas em 1019 cm’, ao passo que a intensidade aumentou na

faixa de 1739 cm’.
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Figura 20 - Espectros de FTIR dos filmes compdsitos de -glucana (BG) e pectina citrica
comercial (PCC) incorporados com extrato fendlico em diferentes
concentragoes.
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Fonte: Autor (2025).

Legenda: PEC - Pectina citrica comercial,
E, - agua destilada;
E,, - Extrato fenolico 57 pg AGE . mL"';
B¢ - Extrato fendlico 114 ug AGE . mL™;
E, oo - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™'.

4.5.9 Analise termogravimétrica (TGA)

A Figura 21 apresenta os perfis de estabilidade térmica para os filmes compostos de
carboximetilcelulose (CMC) e f-glucana (BG). O filme controle (CMC/E,) apresentou maior
degradagdo na faixa de temperatura inicial quando comparado aos demais filmes. Resultados
semelhantes para filmes compositos de CMC foram obtidos por Song et al. (2022). Em
contrapartida, a adicdo de extratos ricos em polifendis em diversas concentragdes contribui
para a redug¢do da degradacdo térmica dos filmes, ndo sendo encontradas divergéncias
expressivas nos efeitos da concentragao de fenois na curva de TGA. As perdas massicas mais
expressivas foram de 43.8%, 41.45%, 44.27% e 44.74% para os filmes de (A) a (D) (Figura
21), respectivamente.

Os perfis de estabilidade térmica para os filmes compostos de pectina citrica (PEC) e

B-glucana (BG) apresentados na Figura 22 mostra que os filmes de pectina apresentaram
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maior degradagdo em toda a faixa de temperatura quando comparados aos filmes composito
de CMC (Thivya et al., 2022). Além disso, pode ser observado trés faixas distintas de
degradacao térmica para as amostras filmogénicas de PEC/BG. A incorporacao de extratos
fenolicos das sementes do maracuja permitiram uma redug¢do na perda massica percentual
mais expressiva (120-350°C), caindo de 53.00% (PEC/E,) para 41.36%, 42.61% e 43.79% a
medida que a concentra¢do do extrato aumentou. No geral, a concentragdo dos extratos nao
afetou expressivamente os perfis de estabilidade térmica dos filmes, salvo quando comparado

ao controle.

Figura 21 - Perfis de estabilidade térmica obtidos para os filmes (A) CMC/E,, (B) CMC/E;,
(C) CMC/Eq, (D) CMCI/E
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Fonte: Autor (2025).
Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
E, - dgua destilada;

E,, - Extrato fenolico 57 pg AGE . mL™;
Eg, - Extrato fenolico 114 ug AGE . mL;
E,q - Extrato fendlico 190 ug AGE . mL™.
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Figura 22 - Perfis de estabilidade térmica obtidos para os filmes (A) PEC/E,, (B) PEC/E;,
(C) PEC/Ey, (D) PEC/E,,
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Fonte: Autor (2025).

Legenda: PEC - Pectina citrica comercial;
E, - 4gua destilada;
E, - Extrato fendlico 57 pg AGE . mL;
Eg, - Extrato fenolico 114 ug AGE . mL"";
E, o - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™".
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4.5.10 Propriedades mecanicas

Em geral, as propriedades mecanicas de filmes dependem da estrutura quimica e
natureza das interagdes entre os materiais usados na formagdo do material (Narasagoudr et al.,
2020). Os filmes controle de B-glucana (BG) e Pectina (PEC) apresentam maior valor de
Tensdo (T) (3,33 MPa) em relagao ao controle de BG e CMC (3,12 MPa). Em contrapartida,
os resultados de Alongamento na Ruptura (AR) mostram que o controle de BG/PEC apresenta
deformacdo moderada (11,96%) ao passo que a matriz BG/CMC apresenta maior
alongamento (20,71%). O comportamento do AR indica uma matriz forte e rede reticulada
resiliente a plastificagdo para o filme PE/E, e uma matriz de maior plasticidade, onde as
cadeias poliméricas podem se deslocar frente umas as outras, para a amostra CMC/E,
(Michele et al., 2023; Dong et al., 2022; Sougandhi et al., 2022).

A incorporagdo de extrato rico em polifenois oriundos das sementes do maracuja
indicam que altas concentragdes de bioativos, expressos em Acido Galico Equivalente (AGE),
resultam em filmes com maiores valores de Tensdo na ruptura (Figura 23 - A,C). A adicdo de
extratos de baixa concentra¢do (E;,) produzem um aumento na Tensdo na ruptura para os
filmes de CMC e uma reducdo desta mesma variavel para o filme de Pectina, sempre
comparado aos filmes controle. Extratos de concentracdo moderada (E¢) provocam uma
reducdo expressiva na Tensdo para os filmes de CMC e PEC. Os filmes de pectina mostram
que concentragdes intermediarias de bioativos (E;, e Eq) reduzem a Tensdo na ruptura mas
ndo diferem significativamente entre si.

Avaliando agora os efeitos da adicdo de extrato bioativo no Alongamento na Ruptura
(AR) dos filmes, observa-se que, para os filmes de BG/CMC, a adi¢cdo de um extrato com
baixa concentracio de AGE provoca um aumento sutil em AR (20,70% para 22,20%),
indicativo de que os polifendis agem como agentes reticuladores moderados/fracos,
aumentando um pouco a Tensdo na ruptura e causando uma quase imperceptivel variagao no
Alongamento. O mesmo extrato, pobre em polifenois (E;y), quando adicionado a matriz de
BG/PEC, causa uma reducdo na Tensdo e no Alongamento na Ruptura, indicativo de que a
interagdo entre os grupos -OH dos polifendis com a BG e Pectina ultrapassam um ponto de
saturacdo o qual a matriz seria mais forte. Ao mesmo tempo, ocorre uma redugdao da
mobilidade da matriz em virtude da reticulagdao causada pelos polifendis. Em resumo, tem-se
um comportamento contrdrio para as matrizes de BG/CMC e BG/PEC. Isto ¢, extratos
bioativos de alta concentragdo reduzem drasticamente o Alongamento na Ruptura para os

filmes de CMC, produzindo filmes mais frageis e rigidos, ao passo que aumentam
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drasticamente 0 mesmo parametro para as amostras de PEC, produzindo filmes mais ducteis e

flexiveis.

Figura 23 - Tensdo e Alongamento na Ruptura para os filmes de (A/B) CMC e (C/D) Pectina
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Fonte: Autor (2025).
Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;

PEC - Pectina citrica comercial,
E, - agua destilada;
E,, - Extrato fenélico 57 pg AGE . mL;

Eg - Extrato fendlico 114 ug AGE . mL™;
E o - Extrato fendlico 190 pg AGE . mL~

s
1

Do ponto de vista da ciéncia dos alimentos, materiais destinado a embalagens devem

possuir desejavelmente altas Tensdes e Alongamento na Ruptura. Segundo Narasagoudr et al.

(2020), ¢ observado que materiais com boas propriedades de deformagao costumam faltar na

tensdo maxima suportada, limitando o uso como embalagens alimenticias. Com isso, os

resultados obtidos mostraram que os filmes de BG/CMC apresentam maior disparidade em

relacdo a Tensdo (T) e Alongamento na Ruptura (AR), sendo os filmes mais bem equilibrados

os de formulagdo CMC/E, e CMC/E;,. Com isso, tem-se que extratos de baixa concentracio

de AGE sao mais adequados para formular materiais com boas propriedades mecanicas. Ja
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para os filmes de pectina, tem-se menor disparidade entre T e AR, sendo o filme mais

equilibrado o de formulagdo PEC/E,.

Figura 24 - Comportamento Tensdo-Deformacdo para os filmes filmes compodsitos de
B-glucana e (A) carboximetilcelulose (CMC) e (B) pectina citrica comercial
(PCC), incorporados com extrato fendlico em diferentes concentragdes
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Fonte: Autor (2025).

Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
PEC - Pectina citrica comercial;
E, - agua destilada;
E,, - Extrato fenolico 57 pg AGE . mL™;
Eg - Extrato fenolico 114 ug AGE . mL;
E g - Extrato fendlico 190 ug AGE . mL™.

A Figura 24 mostra as curvas Tensao-Deformagao para os filmes produzidos. Como

observado, tem-se que para todas as amostras de filmes existe uma faixa de tensdo aplicada no
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corpo onde ndo had qualquer sinal evidente de deformagdo. Este fenomeno ¢ indicativo de
imperfei¢des na matriz dos filmes, possivelmente devido as interagdes entre a S-glucana (BG)
e a carboximetilcelulose (CMC) ou pectina. O autor Michele et al. (2023) obteve um perfil
semelhante para filmes baseados em extrato de f-glucana da cevada. Contudo, o autor citado
destaca uma inclinacdo menos expressiva para a regido inicial, enquanto a reducdo do
tamanho de particula da BG auxilia na manutengdo da regido elastica.

ApoOs essa regido, tem-se um perfil linear caracteristico da deformagdo eléstica dos
filmes. Os filmes de BG/CMC apresentaram perfis lineares com maior inclinag¢do, sendo que
os filmes de composicdo CMC/E4, e CMC/E,, apresentaram maior divergéncia dos demais
filmes. Por fim, na regido plastica e de pescoco, os filmes de BG/PEC mostram uma ruptura
brusca dos corpos de prova, ao passo que os filmes de BG/CMC apresentam um necking mais
evidente.

Por fim, os resultados obtidos para as propriedades mecanicas dos filmes compdsitos
de [-glucana se mostraram bastante originais. Lin ef al. (2020) obteve tensdes na ruptura na
faixa de 1,204 MPa até 6,567 MPa para filmes baseados em carboximetilcelulose de sddio,
0leo essencial de tomilho e pectina. Contudo, destaca-se um alto percentual de agente
plastificante (glicerol) utilizado nos filmes do autor Lin et al., (2020) - 30% em massa. Bhatia
et al. (2024) produziu filmes de pectina e goma xantana incorporadas do 6leo essencial de
grapefruit. O autor obteve faixas de Tensdo na ruptura proximas as encontradas neste trabalho
(2,91 - 3,77 MPa) para quantidades de até 30 uL de 6leo essencial. Em contrapartida, o autor
obteve filmes muito mais flexiveis, com alongamentos variando de 52,84% até 38,09%.
Nastasi et al. (2023) fez um estudo das propriedades mecanicas de filmes de pectina
incorporados de extratos de plantas. O autor obteve tensdes na ruptura na faixa de 4,99 MPa
at¢ 6,91 MPa, ao passo que o alongamento permaneceu na faixa de 42,7% a 52,3%.
Destaca-se, contudo, que o autor incorporou extratos de plantas com concentra¢des variando

de 190 uM a 10 mil pM de Acido Gélico Equivalente.

4.5.11 Atividade antioxidante

Embalagens com capacidade antioxidante sdo um dos tipos principais de embalagens
funcionais/ativas, ao lado de embalagens com atividade antimicrobiana, e sdo materiais
capazes de estender a vida de prateleira de produtos alimenticios (Jamroz et al., 2022). A

atividade antioxidante dos filmes compositos de [-glucana (BG) avaliada pelo método de
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Poder Antioxidante Redutor do Ferro (FRAP) ¢ apresentada na Figura 25. Os resultados para
o método de Capacidade Antioxidante Equivalente ao Trolox (TEAC) sdo mostrados em

seguida na Figura 26.

Figura 25 - Andlise de antioxidantes (FRAP) para os filmes compositos de S-glucana e (A)
carboximetilcelulose (CMC) e (B) pectina citrica comercial (PCC), incorporados
com extrato fenolico em diferentes concentragdes
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Fonte: Autor (2025).

Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
PEC - Pectina citrica comercial;
E, - 4gua destilada;
E;, - Extrato fendlico 57 pg AGE . mL™;
B¢ - Extrato fendlico 114 ug AGE . mL™;
E, oo - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™'.

Os filmes controle de BG/CMC e BG/PEC apresentaram ambos uma boa capacidade
antioxidante (2,49 - 3,16 umol TE/g de filme para os filmes de CMC e 4,16 - 1,97 pumol TE/g
de filme para os filmes de Pectina, por FRAP e TEAC, respectivamente). Estes resultados
estdo de acordo com o obtido por Jamroz et al. (2022) para filmes controle baseados em CMC
para a avaliacdo antioxidante via FRAP. Nao somente, vale ressaltar a similaridade dos
resultados obtidos pelos dois métodos empregados, indicando boa precisao de resultados.

Como esperado em ambos os casos, a adi¢ao de extratos ricos em polifenois extraidos
com auxilio de ultrassom das sementes do maracuja aumentou expressivamente a atividade
antioxidante dos filmes quanto maior a concentragdo do extrato. Os filmes compdsitos de
carboximetilcelulose (CMC) apresentaram um maior crescimento na atividade antioxidante
para altas concentragcdes do extrato incorporado, como pode ser observado pelas colunas

CMC E60 e CMC E100 da Figuras 26 (A) e Figura 27 (C). Este resultado pode ser devido a
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presenga da CMC na matriz, uma vez que o aumento do teor deste ingrediente resulta em

maior assimilagdo dos bioativos no filme (Sganzerla et al., 2021).

Figura 26 - Andlise de antioxidantes (TEAC) para os filmes filmes compdsitos de S-glucana
e (A) carboximetilcelulose (CMC) e (B) pectina citrica comercial (PCC),
incorporados com extrato fenolico em diferentes concentragdes

A) B) 10—
8 —
£ g 6
= =
2 2 .
o o
e B4 .
g g
g £ i}
2 — =
0 | |
CMC EO CMC E30 CMC EB0 CMC E100 PEC EO PEC E30 PEC E60 PEC E100

Fonte: Autor (2025).

Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
PEC - Pectina citrica comercial,
E, - 4gua destilada;
E,, - Extrato fenolico 57 pg AGE . mL';
Eg - Extrato fenolico 114 ug AGE . mL";
E,q - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™".

Para os filmes de pectina, observa-se maiores atividades antioxidantes para os
controles tanto para FRAP quanto para TEAC. Isso pode ser devido ao uso de pectina citrica
comercial, extraida de matrizes vegetais ricas em compostos bioativos, que pode ter resultado
em bioativos residuais no ingrediente. Esta hipdtese estd de acordo com Utama-Ang et al.
(2021), o qual caracterizou em termos de atividade antioxidante os ingredientes utilizados na
preparacdo de filmes baseados em pectina incorporados de extrato de gengibre.

Por fim, destaca-se que a fonte do extrato bioativo impacta profundamente na
atividade antioxidante do material formulado. Imeneo et al. (2022) obteve faixas de
concentragcdo de Trolox Equivalente (TE) variando entre 1,5 a 2,5 pumol TE/g de amostra para
filmes baseados em pectina incorporados de extrato de subprodutos do limdo, ao passo que
Kantakul ef al. (2024) obteve faixas entre 6,96 a 28,61 umol TE/g de amostra para filmes
incorporados de extrato de amendoim bambara. Com isso, destaca-se o potencial antioxidante
do extrato polifendlico das sementes do maracuja na confeccdo de embalagens alimenticias

com principios ativos, visando aumento da vida de prateleira dos alimentos.
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5 CONCLUSAO

O procedimento de extragcdo da pectina da casca do maracuja assistido por agitacao
mecénica se provou ineficiente na obtencdo de uma matéria prima com alto teor de 4cido
galactur6nico. Uma hipotese do porque seria o baixo tempo de contato entre a massa € o
solvente, bem como as condi¢des de mistura no sistema como um todo. Assim sendo, 0s
filmes produzidos com as pectinas do maracuja ndo apresentaram capacidade formadora de
filme, sendo necessario a utilizagdo de matérias primas comerciais de modo a se obter um
material filmogénico passivel de aplicagdo como embalagem ou cobertura.

A incorporagdo de $-Glucana (BG) nas matrizes de filmes de Pectina citrica comercial
e carboximetilcelulose (CMC), juntamente com os extratos fenolicos obtidos das sementes do
maracuja permitiu a obtengdo de filmes de facil desmolde e com estrutura caracteristica de
filmes comestiveis. Nao houve diferengas significativas na espessura, PVA e solubilidade dos
filmes. Os filmes de CMC/BG apresentaram maior solubilidade em agua se comparado aos
filmes de PEC/BG, enquanto que as propriedades de PVA foram menores para estes filmes.
Todos os filmes apresentaram coloragdo semelhante aos dos extratos incorporados, sendo que
as propriedades de barreira UV foram similares para os filmes compositos de CMC e PEC.

A analise DRX permitiu observar a estrutura majoritariamente amorfa das amostras de
filmes comestiveis, tendo sido observado um aumento na intensidade & medida que a
concentragdo de compostos fendlicos era aumentada. O espectro de infravermelho mostrou
claramente a presenga de CMC e Pectina nos respectivos filmes, bem como a incorporagao de
todos os constituintes na matriz. A analise de FTIR para as pectinas citrica e extraidas do
maracujd mostrou claramente a diferenca de grupos funcionais nas amostras, indicando que o
processo de extragdo empregado nao foi adequado para obtencdo de um ingrediente puro.

A analise termogravimétrica dos filmes mostrou comportamento similar ao dos
ingredientes, sendo observado que os filmes de pectina citrica eram mais facilmente
degradados quando comparados com filmes de carboximetilcelulose (CMC). A adi¢do de
extratos ricos em polifenodis oriundos das sementes do maracuja impactou positivamente na
degradacao térmica maxima do filme, sendo observado que o aumento da concentracdo de
bioativos reduz a méxima perda massica percentual observada.

As propriedades mecanicas dos filmes mostraram baixa resisténcia a tracdo (T)
quando comparados com outras matrizes (2,67 - 3,64 MPa), a0 mesmo passo que o
alongamento na ruptura (AR) também ficou abaixo do reportado por outros autores (3,66 -

22,20 %). Nao somente, ndo houve uma relagdo linear e previsivel entre a concentracdo do



76

extrato das sementes de maracuja com as propriedades mecanicas dos filmes, sendo que os
filmes CMC/E, , CMC/E;, ¢ PEC/E,,, apresentara maior equilibrio entre Tensdo (T) e
Alongamento na Ruptura (AR), sendo os mais indicados para aplicacdes como cobertura e
embalagens alimenticias.

O perfil antioxidante dos filmes mostrou linearidade entre a concentracdo dos extratos
fenolicos das sementes do maracuja incorporados aos filmes e sua atividade antioxidante por
FRAP e TEAC, sem muita divergéncia entre os métodos. Os valores obtidos corroboram
resultados de outros autores, destacando a originalidade da blenda de BG com os demais
biopolimeros, resultando em filmes intrinsecamente com boa atividade antioxidante (2,49 -
3,16 umol TE/g de filme para os filmes de CMC e 4,16 - 1,97 pmol TE/g de filme para os
filmes de Pectina, por FRAP ¢ TEAC, respectivamente). Dessa forma, conclui-se que o
presente trabalho obteve sucesso na confeccdo de filmes comestiveis a partir do
reaproveitamento dos residuos de maracujd, destacando a obtencdo de extratos ricos em
compostos bioativos da semente do maracuja e sua incorporacdo em filmes na produgdo de

materiais ativos.
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Tabela 11 - Teste de Tukey para a Espessura

APENDICE A - Testes de Tukey

&9

(continua)

Tratamentos  Dif. Med. SEM q Prob Alpha Sig
(él\l\f[(é// ];:33: 0,00448 001855  0,34183 1 0,05 0
(él\l\if:// ]]336: 0,00443 001855 033802 1 0,05 0
gﬁg Ejz 0,00892 001855  0,67985  0,99969 0,05 0
Ccl\f/lcc/fézo 001553 001855  1,18434  0,08972 0,05 0
%ﬁg %;0 0,02002  0,01855  1,52617  0,95754 0,05 0
(él\l\’flcc// %;0 20,0111 001855  0,84632  0,99871 0,05 0
gf/gg)o 0,00558 001855 04257  0,09999 0,05 0
CPl\];:Ig E:O 0,0011 0,01855 0,08387 1 0,05 0
C‘ﬁg EZO 001002 001855 076372  0,99934 0,05 0
CII)\]ZS//JIEE:)OO 002112 001855  1,61004 094402 0,05 0
(I; ffé /EEZ 001225  0,01855 0934  0,99759 0,05 0
é’ 1]\34%/15133:0 000777 001855 0559217  0,99988 0,05 0
(1; 1154((;/?133:0 001668 001855 127202 098442 0,05 0
g 1513 EZO 002778 001855 211834  0,80396 0,05 0
1; 1;:3%// EE3O° 0,00667 001855  0,5083  0,99996 0,05 0
PECEw 001302 001855 106108  0,99468 0,05 0

CMC/E,
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(conclusao)
Tratamentos  Dif. Med. SEM q Prob Alpha Sig
PEC/Eq,
CMC/E,, 0,00943 0,01855 0,71925 0,99955 0,05 0
PEC/Eq,
CMC/E,, 0,01835 0,01855 1,3991 0,9734 0,05 0
PEC/Eq,
294 1 2,24542 454
CMC/E, 0,02945 0,01855 ,245 0,7545 0,05 0
PEC/Eq,
PEC/E, 0,00833 0,01855 0,63538 0,9998 0,05 0
PEC/Eq,
PEC/E,, 0,00167 0,01855 0,12708 1 0,05 0
CMC/E, 5,83E-04 0,01855 0,04448 1 0,05 0
CMC/E,, -0,0039 0,01855 0,29736 1 0,05 0
CMC/E,, 0,00502 0,01855 0,3825 0,99999 0,05 0
CMC/E, 0,01612 0,01855 1,22882 0,98724 0,05 0
PEC/E, -0,005 0,01855 0,38123 0,99999 0,05 0
PEC/E,, -0,01167 0,01855 0,88953 0,99823 0,05 0
PEC/E,, -0,01333 0,01855 1,0166 0,99591 0,05 0
Fonte: Autor (2025)
Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
PEC - Pectina citrica comercial;
E, - 4gua destilada;
E,, - Extrato fenolico 57 pg AGE . mL™';
Eg - Extrato fenolico 114 ug AGE . mL;
E oo - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™.
Tabela 12 - Teste de Tukey - Parametro L*
(continua)
Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
CMC/Ey 8,615  2,21653  5,49663 0,05467 0,05 0

CMC/E,
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(continuagao)
Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
%1;\44%// 1:}::600 9,95 221653  6,34841 0,02574 0,05 1
gﬁg E:z 1335 221653 085177 099774 0,05 0
%“&CC/%ZO 14285 221653 9,11427  0,00284 0,05 1
fjl\l\/j[%// %}0; 567 221653 3,61763 0.29116 0.05 0
fjl\l\/flcé// %:; 4335 221653 276586  0,55496 0,05 0
é’f/g/%o 4,625 221653 295089 0,48907 0,05 0
cpﬁg Ezo 399 221653 2,54574  0,63655 0,05 0
Cpﬁg EZO 5325 221653 339751 0,34864 0,05 0
Clﬁggfw 9,66 221653 616338  0,03024 0,05 1
?EACC/ 1/51;2 556 221653 3,54745 0,30861 0,05 0
é)f/[(g/%; 3,055 221653 1,94918  0,84491 0,05 0
gf/g/%; 439 221653 280096  0,54221 0,05 0
gﬁg EZO 8725 221653 556682  0,05133 0,05 0
iicc// EE3; 0935 221653 0559656  0,99976 0,05 0
EIE/IC(/: /Eé‘; 110,025 221653 697049  0,01514 0,05 1
(1;)1]\54%//%; 231 221653 147385 095323 0,05 0
PECEw 975 2021653 062208 099969 0,05 0

CMC/Eq
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Tabela 12 - Teste de Tukey - Parametro L*

(conclusao)
Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig

PEC/Eq,

CMC/E, 3,36 2,21653 2,14378 0,7825 0,05 0
PEC/Eq,

PEC/E, -6,3 2,21653 4,01959 0,20635 0,05 0

PEC/Eq,

PEC/E,, -5,365  2,21653 3,42304 0,34156 0,05 0
PEC/E, o
CMC/E, -13,47  2,21653 8,59427 0,00417 0,05 1
PEC/E, o
CMCJE,, -4,855  2,21653 3,09764 0,43966 0,05 0
PEC/E, o
CMC/E,, -3,52 2,21653 2,24587 0,74693 0,05 0
PEC/E,,

CMC/E, 0,815 2,21653 0,52 0,9999 0,05 0
PEC/E, -8,845  2,21653 5,64338 0,04793 0,05 1
PEC/E,, -7,91 2,21653 5,04682 0,08206 0,05 0
PEC/E,, -2,545  2,21653 1,62379 0,9268 0,05 0

Fonte: Autor (2025)
Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
PEC - Pectina citrica comercial,
E, - agua destilada;
E, - Extrato fendlico 57 pg AGE . mL;
Eg, - Extrato fenolico 114 ug AGE . mL"";
E,q - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™".
Tabela 13 - Teste de Tukey - ParAmetro b*
(continua)
Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig

CMCI/E;,

CMCJE, 6,58 2,87765 3,23372 0,39659 0,05 0

CMC/E,

CMCIE, 9,165 2,87765 4,50411 0,13409 0,05 0
MC/E

CMC/Ee 2,585 2,87765 1,27039  0,97782 0,05 0

CMC/E;
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(continuacao)
Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
%\:4%%20 15,305 2,87765 7,5216 0,00962 0,05 1
CCII\\’I&CC// %305 8725 287765 428788  0,16277 0,05 0
CCII\\’I&CC// %:; 6,14 287765 301748 046629 0,05 0
(1:)11\34%/1;:::)0 10,055 287765 49415  0,09028 0,05 0
cPl\]ig 1;::0 3475 287765  1,70778  0,90878 0,05 0
éﬁg 1;:‘;0 0890 287765 043739 099997 0,05 0
Clﬁggfoo 505 287765 25801  0,62371 0,05 0
(P:I;(fc/ /EFiZ 12,655 287765 621926 0,028 0,05 1
g&(g/%; 6,075 287765 298554 047714 0,05 0
gggf};; 349 287765 1,71515  0,90709 0,05 0
gﬁg EZO 2,65 287765 130233 097476 0,05 0
I;EE%// EE5300 2,6 287765 127776 097714 0,05 0
zifc/ ]/EEZ 23235 287765 1141877  607E-04 0,05 1
;\E/ICC//EE:O 16,655 287765  8,18505  0,00569 0,05 1
;\E/ICC//EE:O 1407 287765 691466  0,01587 0,05 1
Cplig ETZO 793 287765  3,89717  0,22956 0,05 0
PECEw 1318 287765 647727 002303 0,05 1

PEC/E,
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(conclusao)
Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
PEC/Eq,
PEC/E,, 10,58 2,87765 5,19951 0,07147 0,05 0
PECJ/E
CMCJE, 25,21 2,87765 12,38938 3,39E-04 0,05 1
PECJ/E
CMC/E,, 18,63 2,87765 9,15566 0,00276 0,05 1
PECJ/E
CMC/E,, 16,045 2,87765 7,88527 0,00719 0,05 1
PEC/E
CMC/E, 9,905 2,87765 4,86778 0,09652 0,05 0
PECJ/E
PEC/E, 15,155 2,87765 7,44788 0,01021 0,05 1
PEC/E,
PEC/E,, 12,555 2,87765 6,17012 0,03007 0,05 1
PEC/E,
PEC/E,, 1,975 2,87765 0,97061 0,99506 0,05 0
Fonte: Autor (2025).
Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
PEC - Pectina citrica comercial;
E, - agua destilada;
E, - Extrato fendlico 57 pg AGE . mL;
Eg - Extrato fendlico 114 ug AGE . mL*;
E,q - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™".
Tabela 14 - Teste de Tukey - ParAmetro a*
(continua)
Tratamentos Mean Diff SEM q Value Prob Alpha Sig
CMC/E;,
CMCJE, 2,485 0,7451 4,71657 0,11068 0,05 0
CMC/Eq,
CMCJE, 3,16 0,7451 5,99773 0,03498 0,05 1
CMC/Eq,
CMC/E,, 0,675 0,7451 1,28116 0,97682 0,05 0
CMCIE,
CMCJE, 5,325 0,7451 10,10694 0,00142 0,05 1
CMC/E 1o 2,84 0,7451 539037  0,06016 0,05 0

CMC/E,,
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(continuagao)
Tratamentos Mean Diff SEM q Value Prob Alpha Sig
(éﬁcc//EElé‘)o() 2,165 0,7451 410921  0,19073 0,05 0
gf/[(gg’o 1315 0,7451 2,49589  0,65519 0,05 0
gﬁgﬁ; -1,17 0,7451 2,22068  0,75585 0,05 0
gﬁgﬁ‘éo -1,845  0,7451 3,50184  0,32039 0,05 0
CII)\]/?S//ETOO -4,01 0,7451 7,61105  0,00895 0,05 1
Zidcé};é‘; 1,21 0,7451 2,2966 0,72873 0,05 0
(1;)1]\54((:;//}3133:0 1275 0,7451 2,41997  0,68346 0,05 0
gﬁ(g/EE?o -1,95 0,7451 3,70113  0,27146 0,05 0
(?I\?I(C:%Zo -4,115 0,7451 7,81034  0,00763 0,05 1
I;EE((:://%O‘] -0,105 0,7451 0,19929 1 0,05 0
(P;]Efc/}/EEGZ 2,855 0,7451 541884  0,05863 0,05 0
gﬁ(g/EEG:o 0,37 0,7451 0,70227  0,99932 0,05 0
(1;)1]\54((:;//}3136:0 -0,305 0,7451 0,5789 0,99981 0,05 0
gl\];:[ggio 2,47 0,7451 4,6881 0,11357 0,05 0
1;,]]33((:://};:;0‘] 1,54 0,7451 2,92295  0,49879 0,05 0
gigiz 1,645 0,7451 3,12224  0,43167 0,05 0
PECE 5 63 0,7451 6,8898 0,0162 0,05 |

CMC/E,
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(conclusao)
Tratamentos Mean Diff SEM q Value Prob Alpha Sig
1,14 451 2.1732 24
CMC/E,, , 145 0,745 ,17323 0,77 0,05 0
4 451 2 1
CMC/E,, 0,47 0,745 0,89207 0,9970 0,05 0
-1 451 21714 401
CMC/E o, ,695 0,745 3,217 0,40169 0,05 0
PECJE, 2,315 0,7451 4,39391 0,14804 0,05 0
2.42 0,7451 4 2 0,12374 0 0
PEC/E,, s , 745 ,593 ,1237 0,05
0 0,7451 1,470 0 6 0.0 0
PEC/E,, ,775 , 745 , 47096 95367 ,05
Fonte: Autor (2025)
Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
PEC - Pectina citrica comercial;
E, - 4gua destilada;
E,, - Extrato feno6lico 57 pg AGE . mL';
E¢o - Extrato fendlico 114 ug AGE . mL™;
E, oo - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™.
Tabela 15 - Teste de Tukey - Tensdo na Ruptura
(continua)
Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
CMC/E;5,
CMCI/E, 0,50764 0,37205 1,9296 0,85552 0,05 0
CMC/Eq,
CMCIE, -0,37561 0,37205 1,42773 0,96323 0,05 0
CMC/Eq,
CMC/E;,  -0,88325 0,37205 3,35733 0,33738 0,05 0
CMCI/E, 0,43325 0,33963 1,80401 0,89041 0,05 0
CMC/E;,  -0,07439  0,33963 0,30976 1 0,05 0
CMC/Eqy  0,80885 0,33963 3,36801 0,33415 0,05 0
PEC/E,
CMCI/E, 0,16154 0,33963 0,67264 0,99957 0,05 0



Tabela 15 - Teste de Tukey - Tensdo na Ruptura
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(continuacao)

Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
PEC/E,
CMC/E;,  -0,3461 0,33963 1,44113 0,96145 0,05 0
PEC/E,
CMC/Eq  0,53715 0,33963 2,23664 0,75206 0,05 0
PEC/E,
CMC/Ei0  -0,27171  0,30378 1,26491 0,9805 0,05 0
PEC/E;,
CMC/E,  -0,40253  0,33963 1,6761 0,92061 0,05 0
PEC/E;,
CMC/Es,  -0,91017  0,33963 3,78987 0,22418 0,05 0
PEC/E;,
CMC/Eq,  -0,02692  0,33963 0,1121 1 0,05 0
PEC/E;,
CMC/Ei0  -0,83578  0,30378 3,89088 0,20274 0,05 0
PEC/E;,
PEC/E,  -0,56407  0,30378 2,62597 0,60049 0,05 0
PEC/Eq,
CMC/E,  -0,44382  0,37205 1,68703 0,91824 0,05 0
PEC/Eq,
CMC/E;,

-0,95146  0,37205 3,61663 0,26527 0,05 0
PEC/Eg,
CMC/Esy  -0,06822  0,37205 0,2593 1 0,05 0
PEC/Eq,
CMC/E,y  -0,87707  0,33963 3,65206 0,25641 0,05 0
PEC/Eg,
PEC/E,  -0,60536  0,33963 2,52069 0,64228 0,05 0
PEC/Eg,
PEC/E; -0,0413 0,33963 0,17195 1 0,05 0
PEC/E,
CMC/E,  0,48838 0,37205 1,85638 0,87647 0,05 0
PEC/E,
CMC/Ey  -0,01926  0,37205 0,07322 1 0,05 0
PEC/E,
CMC/Es  0,86398 0,37205 3,28411 0,36004 0,05 0



Tabela 15 - Teste de Tukey - Tensdo na Ruptura
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(conclusao)
Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
PEC/E
CMC/Eio  0,05513  0,33963  0,22955 1 0,05 0
PECJ/E
PEC/E, 0,32684  0,33963 1,36093  0,97125 0,05 0
PECJ/E
PEC/E;, 0,8909 0,33963 3,70966 0,24251 0,05 0
PECJ/E
PEC/Eq, 0,9322 0,37205 3,54341 0,28433 0,05 0
Fonte: Autor (2025).
Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
PEC - Pectina citrica comercial,
E, - agua destilada;
E,, - Extrato fenolico 57 pg AGE . mL™';
Eg - Extrato fendlico 114 ug AGE . mL*;
E,q - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™".
Tabela 16 - Teste de Tukey - Alongamento na Ruptura
(continua)
Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
CMC/E;5,
CMC/E,  1,49696  2,02892 1,04342  0,99342 0,05 0
CMC/Eq,
CMC/E,  -14,59944  2,02892  10,17621  3,18E-04 0,05 1
CMC/Eq,
CMC/Ey  -16,0964  2,02892  11,21963  1,30E-04 0,05 1
CMCIE,
CMC/E,
-16,64199 1,85214 12,70708  3,99E-05 0,05 1
CMCIE,
CMC/Ey  -18,13895  1,85214  13,85009  1,72E-05 0,05 1
CMCIE,
CMC/Eq  -2,04255  1,85214 1,5596 0,9432 0,05 0
PECI/E,
CMC/E, 824149  1,85214  6,29283  0,01506 0,05 1
PECJ/E,
CMC/Ey,  9,73844  1,85214  7,43584  0,00445 0,05 1
PECJ/E,
CMC/Eq  6,35795 1,85214  4,85465  0,07322 0,05 0



Tabela 16 - Teste de Tukey - Alongamento na Ruptura
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(continuacao)

Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
PEC/E,
CMC/Ei0  8,4005 1,65661 7,17135 0,00587 0,05 1
PEC/E;,
CMC/E,  -9.88649  1,85214 7,54889 0,00396 0,05 1
PEC/E;,
CMC/Es,  -11,38345  1,85214 8,69189 0,00126 0,05 1
PEC/E;,
CMC/Eq  4,71295 1,85214 3,5986 0,26987 0,05 0
PEC/E;,
CMCIE 6,7555 1,65661 5,76704 0,02681 0,05 1
PEC/E;,
PEC/E, -1,64501 1,65661 1,40431 0,96619 0,05 0
PEC/Eg,
CMC/E,  -3,04326  2,02892 2,12124 0,7935 0,05 0
PEC/Eg,
CMC/Es,  -454022  2,02892 3,16466 0,39911 0,05 0
PEC/E,
CMC/Eq  11,55618  2,02892 8,05497 0,00236 0,05 1
PEC/E,
CMC/Ei0  13,59873  1,85214  10,38338  2,65E-04 0,05 1
PEC/E,
PEC/E, 5,19822 1,85214 3,96913 0,18734 0,05 0
PEC/Ey,
PEC/E;,

6,84323 1,85214 5,22519 0,04875 0,05 1
PEC/E,
CMCI/E, 0,1316 2,02892 0,09173 1 0,05 0
PEC/E,
CMC/E;y  -1,36536  2,02892 0,95169 0,99619 0,05 0
PEC/E,
CMC/Eqy  14,73104  2,02892  10,26794  2,94E-04 0,05 1
PEC/E,
CMC/E  16,77359  1,85214  12,80757  3,70E-05 0,05 1
PEC/E,
PEC/E, 8,37309 1,85214 6,39332 0,0135 0,05 1



Tabela 16 - Teste de Tukey - Alongamento na Ruptura
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(conclusao)
Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
PEC/Ey, 10,0181 1,85214  7,64937  0,00357 0,05 1
PEC/Eq, 3,17486 2,02892 2,21297 0,76076 0,05 0
Fonte: Autor (2025).
Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
PEC - Pectina citrica comercial,
E, - 4gua destilada;
E,, - Extrato fenolico 57 pg AGE . mL™';
Eg - Extrato fendlico 114 ug AGE . mL*;
E, o - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™".
Tabela 17 - Teste de Tukey - FRAP
(continua)
Tratamentos ~ MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
CMC/E;4,
CMCIE, 3,9547 0,38528 14,51601  1,07E-04 0,05 1
CMC/E,
CMCIE, 6,26849 0,38528  23,00895 3,12E-06 0,05 1
CMC/E,
CMC/E;, 2,31379 0,38528 8,49294 0,0045 0,05 1
CMCIE, 15,50826 0,38528  56,92415 0 0,05 1
CMCIE,
CMC/E;, 11,55356 0,38528  42,40814 0 0,05 1
CMCIE,
CMC/Eg, 9,23976 0,38528 33,9152  4,66E-08 0,05 1
PECJ/E,
CMCI/E, 1,66552 0,38528 6,11342 0,0316 0,05 1
PEC/E,
CMCIE; -2,28918 0,38528 8,40258 0,00482 0,05 1
PECJ/E,
CMC/E, -4,60297 0,38528 16,89552  3,43E-05 0,05 1
PECJ/E,
CMCIE, -13,84273 0,38528  50,81073 0 0,05 1
PEC/E;,
CMC/E, 5,28286 0,38528 19,3911  1,29E-05 0,05 1



Tabela 17 - Teste de Tukey - FRAP
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(conclusao)
Tratamentos ~ MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
PEC/E;,
CMC/E; 1,32816 0,38528 4,8751 0,09588 0,05 0
PEC/E;,
CMC/Eg, -0,98563 0,38528 3,61784 0,29111 0,05 0
PEC/E;,
CMCIE, o -10,2254 0,38528  37,53305 0 0,05 1
PEC/E;,
PEC/E, 3,61733 0,38528  13,27768  2,05E-04 0,05 1
PEC/Eq
CMCIE, 7,7624 0,38528  28,49245 4,88E-07 0,05 1
PEC/Eq
CMC/E;, 3,8077 0,38528  13,97644 1,41E-04 0,05 1
PEC/Eq,
CMC/Eg, 1,49391 0,38528 5,4835 0,05532 0,05 0
PEC/Eq
CMCIE, o -7,74585 0,38528 28,4317  4,98E-07 0,05 1
PEC/Eq
PEC/E, 6,09688 0,38528  22,37903  4,04E-06 0,05 1
PEC/Eq
PEC/E;, 2,47954 0,38528  9,10134  0,00287 0,05 1
PEC/E,
CMCIE, 11,5434 0,38528  42,37087 0 0,05 1
PEC/E,
CMC/E; 7,5887 0,38528  27,85486  6,06E-07 0,05 1
PEC/E,
PEC/E, 9,87788 0,38528  36,25744 0 0,05 1
PEC/E,
PEC/Eq 3,781 0,38528  13,87842 1,49E-04 0,05 1

Fonte: Autor (2025)

Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;
PEC - Pectina citrica comercial,
E, - dgua destilada;
E,, - Extrato fenolico 57 pg AGE . mL™';
Eg - Extrato fenolico 114 ug AGE . mL";
E,q - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™".



Tabela 18 - Teste de Tukey - TEAC
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(continua)
Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
CMC/E,,
CMCI/E, 5,16001 0,28076  25,99141 1,13E-06 0,05 1
CMC/Eg,
CMCI/E, 9,58249 0,28076  48,26786 0 0,05 1
CMC/Eg,
CMC/E;, 4,42249 0,28076  22,27645 4,18E-06 0,05 1
CMC/E,
CMCI/E, 16,26091 0,28076  81,90764 0 0,05 1
CMC/E,
CMC/E5, 11,1009 0,28076  55,91623 0 0,05 1
CMC/E,
CMC/Eg, 6,67842 0,28076  33,63978 5,56E-08 0,05 1
PEC/E,
CMCI/E, -1,18907 0,28076 5,98947 0,03524 0,05 1
PEC/E,
CMC/E5, -6,34908 0,28076  31,98088 1,30E-07 0,05 1
PEC/E,
CMC/Eg, -10,77157 0,28076  54,25733 0 0,05 1
PEC/E,
CMCI/E, -17,44999 0,28076  87,89711 0 0,05 1
PEC/E,,
CMCI/E, 0,56886 0,28076 2,86539 0,51909 0,05 0
PEC/E,,
CMC/E; -4,59115 0,28076  23,12602 3,00E-06 0,05 1
PEC/E,,
CMC/Eg, -9,01363 0,28076  45,40247 0 0,05 1
PEC/E;,
CMCI/E, -15,69205 0,28076  79,04224 0 0,05 1
PEC/E;,
PEC/E, 1,75793 0,28076 8,85486 0,00343 0,05 1
PEC/Eq,
CMCI/E, 3,42365 0,28076  17,24522  2,95E-05 0,05 1
PEC/Eq,
CMCIE5, -1,73636 0,28076 8,74619 0,00372 0,05 1



Tabela 18 - Teste de Tukey - TEAC
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(conclusao)
Tratamentos MeanDiff SEM q Value Prob Alpha Sig
PEC/Eq,
CMC/Ey, -6,15885 0,28076  31,02264 1,94E-07 0,05 1
PEC/Eq,
CMCJE, -12,83726 0,28076  64,66242 0 0,05 1
PEC/Eq,
PEC/E, 4,61272 0,28076  23,23469 2,88E-06 0,05 1
PEC/Eq
PEC/E; 2,85479 0,28076  14,37982 1,14E-04 0,05 1
CMCIE, 5,34564 0,28076  26,92646 §8,27E-07 0,05 1
CMC/E; 0,18563 0,28076  0,93505  0,99604 0,05 0
CMC/Eg, -4,23685 0,28076 21,3414  5,80E-06 0,05 1
CMCJE, -10,91527 0,28076 5498118 0 0,05 1
PEC/E, 6,53471 0,28076  32,91593  §8,36E-08 0,05 1
PEC/E o
PEC/E; 4,77678 0,28076  24,06106 2,17E-06 0,05 1
PEC/E o
PEC/Eq 1,92199 0,28076  9,68124 0,0019 0,05 1

Fonte: Autor (2025)
Legenda: CMC - Carboximetilcelulose;

PEC - Pectina citrica comercial,
E, - 4gua destilada;

E,, - Extrato fenolico 57 pg AGE . mL™';
Eg - Extrato fenolico 114 ug AGE . mL";
E,q - Extrato fenolico 190 pg AGE . mL™".
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