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RESUMO

Popularmente conhecida como Palma Forrageira, os cactos do género Opuntia spp.
encontram-se amplamente distribuidos pelo mundo, sendo localizados no Brasil,
principalmente na faixa semiarida de Alagoas e no agreste de Pernambuco e Paraiba. Dentro
desse género, o grande destaque esta na Opuntia ficus-indica conhecida popularmente como
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“orelha-de-onca”,“redonda”,”gigante

29 ¢¢

, “gratda” ou “azeda”. A literatura destaca amplamente
suas propriedades medicinais e nutricionais, com aplicagdes no manejo de diversas doengas.
Suas agdes sdo possiveis gracgas a sua diversidade composicional, que inclui fibras insoltiveis,
hidratos de carbono complexos, proteinas, minerais, compostos aromaticos, polifendis,
lipidios, vitaminas e carotenodides. Entre os principais fitocompostos, a mucilagem tem
ganhado destaque por sua ampla aplicagdo comercial. Este polimero natural de alto peso
molecular possui uma composi¢do e proporcao de componentes varidveis. Neste contexto, o
presente trabalho visa a obtengdo da mucilagem proveniente dos cladddios de Opuntia
ficus-indica e a sua caracterizacao fisico-quimica. A extragdo foi realizada por meio de duas
técnicas distintas, e a caracterizagdo foi conduzida com as amostras liquidas para analise de
pH e, apos a liofilizagdo, em po6 para DRX, FTIR e TG. Os resultados revelam pequenas
variagdes entre as metodologias de extragdo testadas, mas sem comprometer as propriedades
promissoras da mucilagem, como a presenca de oxalato de célcio, acidez moderada, baixa
cristalinidade e a necessidade de altas temperaturas para desidratacdo. No entanto, os
rendimentos insatisfatorios observados indicam a necessidade de estudos adicionais para o

aprimoramento do processo.

Palavras-chave: Caracterizagao fisico-quimica; Mucilagem; Opuntia ficus-indica; Palma

forrageira.



ABSTRACT

Popularly known as Fodder Palm, cacti of the genus Opuntia spp. are widely distributed
throughout the world and are found in Brazil, mainly in the semi-arid region of Alagoas and
in the agreste region of Pernambuco and Paraiba. Within this genus, Opuntia ficus-indica,
popularly known as “orelha-de-on¢a”, “redonda”, “gigante”, “graida” or “azeda”, stands out.
The literature widely highlights its medicinal and nutritional properties, with applications in
the management of various diseases. Its actions are possible thanks to its compositional
diversity, which includes insoluble fibers, complex carbohydrates, proteins, minerals,
aromatic compounds, polyphenols, lipids, vitamins and carotenoids. Among the main
phytocompounds, mucilage has gained prominence due to its wide commercial application.
This high molecular weight natural polymer has a variable composition and proportion of
components. In this context, this study aims to obtain mucilage from Opuntia ficus-indica
cladodes and to characterize it physicochemically. Extraction was carried out using two
different techniques, and characterization was conducted using liquid samples for pH analysis
and, after freeze-drying, powder samples for XRD, FTIR and TG. The results reveal small
variations between the extraction methodologies tested, but without compromising the
promising properties of the mucilage, such as the presence of calcium oxalate, moderate
acidity, low crystallinity and the need for high temperatures for dehydration. However, the

unsatisfactory yields observed indicate the need for further studies to improve the process.

Keywords: Fodder palm; Mucilage; Opuntia ficus-indica; Physico-chemical characterization.
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1. INTRODUCAO

O género Opuntia spp. pertencente a familia das Cactaceas, popularmente conhecido
como palma forrageira e normalmente encontra-se distribuida em regides do Mediterraneo,
Africa do Sul, América Central, América do sul e Caribe (Saenz et al., 2013). No Brasil esse
género apresenta predominancia no Nordeste, com preferéncia na faixa semiarida de Alagoas
e no agreste de Pernambuco e Paraiba (Lira; Santos; Dias, 2017).

As cactaceas sao conhecidas mundialmente pela sua vasta atua¢ao na alimentacao
humana, como fonte de energia, na produgdo de forragem e nutri¢do animal, industria de
cosméticos, fabricacdo de adesivos, corante, fibras e antitranspirantes (Chiacchio; Mesquita;
Rodrigues, 2006; Santos et al., 2012). No Brasil, est4 fortemente ligada ao agronegdcio, que €
um setor econdmico importante e rentavel para a economia (Silva; Ribeiro, 2022), além de
participagdo nos setores alimenticio, de biocombustiveis e farmacéutico (Silva; Sampaio,
2015; Ramadan; Morsel, 2003; Lucena et al., 2012).

Entre as espécies pertencentes a esse género, uma das que mais se destaca ¢ a Opuntia
ficus-indica (Alves et al., 2008 Lira et al, 2017), conhecida popularmente como
“orelha-de-onga”, “redonda”, “gigante”, “graida ou “azeda” (Silva; Sampaio, 2015).
Apresenta composi¢do quimica abrangente e variavel com a presenga de fibras insoluveis,
hidratos de carbono complexos, proteinas, minerais, compostos aromaticos, entre outros
(Cunha et al., 2003; Malainine et al., 2003;Stintzing; Carle, 2005). Sao amplamente relatados
na literatura em decorréncia da sua a¢do gastroprotetora, antioxidante, anti-inflamatoria,
emoliente, neuro protetora e hipocolesterolémica (Silva; Sampaio, 2015).

A partir do género Opuntia spp. sdao extraidos biopolimeros conhecidos como
mucilagem que apresentam uma larga aplicagdo em todo mundo (Saenz ef al., 2013). Quando
obtidos dos cladodios, casca e das polpas dos frutos da Opuntia ficus-indica sdo considerados
hidrocoloide com uma grande capacidade de absor¢ao de 4gua formado por um complexo de
heteropolissacarideos compostos por residuos de agucar de alto peso molecular (Saenz;
Sepulveda; Matshurito, 2004; Souza ef al., 2019). Sendo relatados em diferentes ambientes de
aplicagdo como em revestimento, filme comestivel, absorvente para dgua (Salehi ef al.,, 2019),
encapsulamento de biomoléculas e pigmentos dos vegetais (Procacci et al., 2021).

Diante da ampla aplicacdo e composi¢do relatadas em diversos estudos sobre a
mucilagem da Opuntia ficus-indica, hd& um incentivo para buscar uma compreensdo mais
aprofundada de suas caracteristicas fisico-quimicas, bem como a investigar diferentes

métodos extrativos que possam ser utilizados para essa finalidade. Em virtude disso, o
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presente trabalho teve como objetivo obter a mucilagem advinda dos cladodios de Opuntia
ficus-indica por meio da extracdo e realizar sua caracterizagdo fisico-quimica através da

aplicagdo de técnicas como pH, FTIR, DRX e TG.
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2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL
Obter a mucilagem advinda dos cladodios de Opuntia ficus-indica por meio da

extracdo e realizar sua caracterizagao fisico-quimica.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e [Extracdo a partir da adaptacao do método de Oliveira (2018);

e Extracdo a partir da adaptacio do método de Otalora, Wilches-Torres e
Castano (2021);

e (aracterizagdo fisico-quimica da mucilagem através da utilizagdo do pH;

e C(Caracterizacao fisico-quimica da mucilagem através da Difratometria de Raios
X (DRX);

e C(Caracterizacdo fisico-quimica da mucilagem através da Espectroscopia de
Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR);

e (aracterizagdo fisico-quimica da mucilagem através da Andlise Térmica (TG).
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3. REFERENCIAL TEORICO

3.1 Opuntia ficus-indica

3.1.1 Descri¢ao botanica

A Opuntia ficus-indica (Figura 1A) pertence ao reino Plantae fazendo parte da familia
Cactéacea sendo uma planta arbustiva, ramificada e suculenta com porte varidvel (Gonzalez et
al., 1990). Considerada uma planta perene, formada por raiz e caules carnudos que a depender
da época do ano vai apresentar flores e frutos (Oniszczuk et al., 2020). Apresenta ainda um
sistema radicular superficial, com distribuicdo horizontal que sdao fundamentais para
sobrevivéncia da planta em periodos prolongados de seca (Sudzuki, 1999).

Em sua porcao aérea a Opuntia ficus-indica € composta por estruturas parecidas com
folhas carnudas, mas que sdo caules suculentos e articulados, conhecidos popularmente como
talos descritos botanicamente como cladddios (Figura 1B), representam a por¢do mais
consumida da Opuntia. Usualmente apresentam formato ovalado ou de raquete alongada, com
comprimento variando entre 60-70 cm e com espessura de 2-3 cm podendo ser formada ou

ndo por espinhos (Garcia ef al., 2004; Saenz et al., 2000).

Ky

Fonte: Salehi et al., 2019. Fonte: Martins, 2011.

Seu fruto é popularmente conhecido como “figo-da-india” (Figura 2A) sdo doces,
suculentos, com formato ovoide, globosa, cilindrica e umbilicada na por¢ao externa superior.
Apresentam cor variando entre amarela, laranja, roxa ou vermelha com a presenca de grande

volume de polpa e com uma casca de espessura em geral fina, mas que pode variar. Seu
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comprimento esta entre 4,8-10 cm, e sua largura de 4-8 cm (Alves et al., 2008; Saenz et al.,
2006). Enquanto, suas flores (Figura 2B) sdo grandes, com 7-8 cm de didmetro, com
coloragdo amarelada ou alaranjada e se localizam quase sempre na parede apical da margem

dos cladddios (Scheinvar, 2001).

Figura 2 — Frutos (A) e flor (B) da Opuntia ficus-indica
T 1 |

Fonte: Alves et al., 2008. Fonte: Martins, 2011.

3.1.2 Origem, Habitat e Distribuicio Geografica

A Opuntia ficus-indica tem origem no México e encontra-se amplamente distribuida
em continentes como América Central, América do Sul, Australia, Africa do Sul e em paises
do mediterraneo (Sdenz et al., 2006). Sendo considerada uma planta de clima tropical ou
subtropical marcada por crescimento selvagem em regides aridas e semidridas (Ennouri et al.,
2006) em decorréncia aos seus diversos mecanismos de adaptacdo e grande capacidade de
produgdo de biomassa (Galati et al., 2001) podendo assim se desenvolver em condi¢des de
solos pobres nutricionalmente, temperatura altas e secas (Barbera et al., 1999).

No Brasil, predomina-se duas principais espécies do género Opuntia spp. a Nopalea
cochenillifera e a Opuntia ficus-indica conhecida como “redonda”, “orelha-de—onca”,
“gigante”, “grauda” ou “azeda” (Silva; Sampaio, 2015), que se encontra amplamente
distribuidas nas regides do Nordeste em especial nos estados de Alagoas, Paraiba e

Pernambuco (Lira; Santos; Dias, 2017).
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3.1.3 Aplicagoes

A milhares de anos a Opuntia spp. ¢ descrita dentro da medicina tradicional como uma
boa fonte de nutriente relacionado a nutri¢do e saide humana (Stintzing; Carle, 2005). Na
qual, existem relatos de sua utilizacdo desde o periodo pré-hispanico pela populagdo do
Meéxico (Chiacchio; Mesquita; Rodrigues, 2006; Santos et al., 2022).

Os produtos obtidos dos cladodios sdo marcados pela agado cicatrizante, antiulcerosa e
anti-inflamatéria, sendo relatado na minimizacdo de doencas como diabete mellitus,
hiperlipidemia e quadros de obesidade (Garcia ef al., 2007; Galati ef al., 2001). Nao so isso,
mas a partir de seus frutos que além do tratamento de diabetes apresentam agdes no
tratamento da arteriosclerose, gastrite e hiperglicemia (Wang et al., 2023).

Suas aplicagcdes nao se limitam apenas a saude, sendo descrita sua utilizagdo nas
Américas para producdo de pirdmides pelos povos pré-colombianos (Souza, 2019), na
produg¢do de corantes em decorréncia da preferéncia parasitiria da fémea Cochinilha
(Dactylopius coccus) rica em corante vermelho de alta qualidade utilizadas na industria de
alimento, na producdo e no rendimento energético (Rodriguez-Leyva et al., 2024). Além da
utilizagdo em paises como Africa, na protegdo de processos de erosdo em solos de regides
aridas (Malainine ef al., 2003).

No Brasil, sua utilizagdo ainda ndo ¢ muito bem explorada, sendo marcada
principalmente para o agronegocio através da produgdo de forragem para alimentagdo
principalmente de ruminantes nos estados de Alagoas, Paraiba e Pernambuco (Lira; Santos;

Dias, 2017).

3.1.4 Caracteristicas fisico-quimicas

As caracteristicas fisico-quimicas do género Opuntia spp. sdo influenciadas por uma
variedade de fatores, incluindo o grau de maturacdo, condi¢des edafoclimaticas (tipo de solo,
clima e condigdes de crescimento), tratamento e condi¢des pos-colheita. Fazendo com que os
valores obtidos em diferentes analises ndo sejam absolutos (Stintzing; Carle, 2005).

Na espécie Opuntia ficus-indica, os cladédios sdo considerados um dos elementos
mais importantes da planta em decorréncia da sua ampla utilizacao e por isso sua composicao
quimica e fisica vem sendo cada vez mais pesquisada (Méndez et al., 2015; Maiuolo et al.,
2024). Em uma coletinea de estudos realizado por Malainine et al. (2003), foram relatados

em 100 g de matéria seca a presenca de 19,6g de cinzas; 7,2 g de lipidios e ceras; 3,6 g de
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lignina; 21,6g de celulose e 48g de outros polissacarideos. Estudos paralelos, no entanto,
relatam a presenca de 64-71g de carboidratos; 18g de fibras; 19-23,5g de cinzas; 1-4g de
lipidios e 4-10g de proteinas. Em peso fresco, esses valores foram ajustados para 3-7g de
carboidratos, 1-2g de minerais, 0,5-1g de proteina; 0,2g de lipideos e 1g de fibras (Stintzing;
Carle, 2005). Além da alta concentragdo de carboidratos da Opuntia ficus-indica também se
destacam o teor de agua que variam entre 80 a 95% (Murillo-Amador et al., 2002).

A composicdo mineral da Opuntia ficus-indica também foram relatadas em estudos
recentes composta majoritariamente em ordem decrescente por potassio, calcio, magnésio,
manganés, zinco e cobre (Stintzing; Carle, 2005). Essas caracteristicas composicionais
permitem a cacticea manter-se estdvel por longos periodos, com pouca ou nenhuma
degradacao dos seus componentes quando exposta a ambientes altamente alcalinos
(Martinez-Molina et al., 2015).

Em uma andlise mais detalhada, a composi¢do da Opuntia ficus-indica ¢ formada
principalmente por fibras insoluveis, hidratos de carbono complexos (mucilagem, celulose,
pectina), proteinas, minerais, compostos aromaticos (betacianinas e betaxantinas), polifenois
(querecetina, caempferol, taxifolina e proantocianidinas) lipidios (esterois e acidos graxos),

vitaminas (C e E) e carotendides (Stintzing; Carle., 2005).

3.2 MUCILAGEM OBTIDA DA Opuntia ficus-indica

A mucilagem advinda da Opuntia ficus-indica ¢ um polimero natural produzido nas
células mucilaginosas dos parénquimas presente no interior dos tecidos em diferentes
estruturas, como nos frutos (cascas e polpa) e cladodios. Sua liberagdo natural estd
relacionada a protecdo dos tecidos, ajudando a reduzir danos causados por variagdes de
temperatura (Procacci ef al., 2021; Sdenz; Sepulveda; Matshurito, 2004; Bouaouine et al.,
2018). A producao de mucilagem, caracteristica marcante da familia cactdcea, desempenha
papel fundamental na retengdo e liberagdao de agua, sendo essencial para fisiologia das plantas,
especialmente porque as espécies de Opuntia crescem normalmente sob condi¢des de estresse
hidrico (Saenz; Sepulveda; Matsuhiro, 2004). Além disso, a mucilagem possui a capacidade
de precipitar ions, bactérias, particulas de solu¢des aquosas, além de interagir com cations,
metais e substincias biologicas (Trachtenberg; Mayer, 1981).

Diversas aplicagcdes da mucilagem sao relatadas na literatura. Utilizadas como
revestimento e filme comestivel para expandir a vida util de produtos agricolas, no

encapsulamento de biomoléculas funcionais e pigmentos vegetais, como hidrocoldide natural



18

em aplicagdes industriais multifuncionais, agente de floculagdo para remover contaminagdo
bacteriana e com purificador de agua e adesivo para cal (Procacci et al., 2021; Saenz;
Sepulveda; Matsuhiro., 2004).

Caracterizada por ser um heteropolissacarideos de alto peso molecular, com valores
entre 2,3x10% ¢ 3 x 10° g.mol” formado por seis diferentes tipos de agticar como arabinose;
galactose; ramnose; xilose; acido galacturénico e acido urdnico, além de proteinas e
biomoléculas (Procacci et al., 2021). Segundo estudos feitos por Trachtenberg, Mayer (1981)
e Nobel et al. (1992), a mucilagem da Opuntia ficus-indica é composta por 24,6 — 42% de
arabinose, 21- 40,1% de galactose, 8-12,7% de é4cido galacturdénico, 7- 13,1% de ramnose e
22- 22,2% de xilose. Contudo, essa composicao e a propor¢do dos componentes sdo variaveis
em decorréncia de diferentes fatores que influenciam, como os métodos de extragdo,
variagoes genéticas das plantas, composicao do solo, clima, irrigagdo e época de colheita (Fox
etal.,2018).

Diversos estudos apontam que a mucilagem pode ser dividida em duas fragdes
distintas de polimeros hidratos de carbono. Uma fragdo ¢ capaz de gelificar na presenca de
ions de calcio, sendo composta principalmente por pectina, cuja cadeia central linear ¢é
formada pelo acido galacturonico. Enquanto que a outra fracdo, nao gelificante, ¢ resultado da
polimerizacao de agucares neutros (Cardenas; Goycoolea; Rinaudo, 2008).

Dada a complexidade e variagao composicional da mucilagem, diversos outros estudos
buscam identificar seus componentes. Entre as técnicas utilizadas estd a Difracdo de Raios x
(DRX), utilizada com objetivo de identificar compostos cristalinos presentes na amostra.
Segundo uma coletanea de informagdes obtidas por Souza (2019), os compostos cristalinos

que compdem a mucilagem da Opuntia ficus-indica estao descritos na tabela 1.

Tabela 1 - Compostos presentes na Mucilagem da Opuntia ficus -indica

Composto Formula Quimica Referéncia
Calcita CaCo;s (Contreras-Padilla et al., 2015)
(Contreras-Padilla et al., 2016)
Hidreto de Célcio CaH, (Contreras-Padilla et al., 2016)
Oxalato de calcio CaCaO,H,0 (Contreras-Padilla et al., 2015)
monohidratado (Rodriguez-Garcia et al., 2007)
(Whewellita) (Contreras-Padilla et al., 2011)

(Torres-Acosta; Martinez, 2005)
(Martinez-Molina et al., 2015)
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Fairchildite K,CA(CO;3), (Contreras-Padilla et al., 2015)
(Contreras-Padilla et al., 2016)
Peroxydiphosphate K,P,0q (Contreras-Padilla et al., 2015)
Periclase MgO (Contreras-Padilla ef al., 2015)
Dolomita CaMg(Cos), (Contreras-Padilla ef al., 2015)
Cloreto de magnésio MgCI2 (Rodriguez-Garcia et al., 2007)
Cloreto potassio KCL (Rodriguez-Garcia et al., 2007)
Aluminato CaAl,0, (Rodriguez-Garcia et al., 2007)
monocélcio

Fonte : Souza (2019).

O processo de extragdo e purificacdo da obtencdo da mucilagem ocorre de maneira

variada a depender da finalidade pretendida, sendo relatados em algumas metodologias a

utilizagcdo de processos fisico-mecanico como a trituracdo e micro-ondas, além da aplicagdo

da temperatura, agitacdo, aquecimento, centrifugagdo e secagem. Sendo frequentemente

realizadas na presenca de agua e alcool etilico (Procacci et al., 2021: Silva; Ribeiro, 2022:

Otélora, Wilches-Torres; Castano, 2021).
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4. METODOLOGIA

4.1 OBTENCAO DOS CLADODIOS

Os cladddios de palma (Opuntia ficus-indica) foram coletadas no més de abril por um
morador local no municipio de Sertania (Figura 3) nas proximidades da Fazenda Cachoeira,
Lat: -8.07439; Long: -37.2646; Alt 546 m pelo periodo da manha com critérios de selecdo

baseados na uniformidade da cor (verde), tamanho e sem danos fisicos.

Fonte: Autor proprio, 2024.

4.1.1 Identificacdo botanica

Os cladddios coletados foram encaminhados ao herbario do Instituto Agrondmico de
Pernambuco (IPA) para identificagdo botanica (Anexo A), sendo registrados sob o ntimero de
tombamento 95332, garantindo a correta identificagdo das amostras como Opuntia

ficus-indica.
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4.2 MUCILAGEM

Para o processo de extragdo, foram realizadas duas linhas experimentais baseadas em
adaptacdes de metodologias pré-existentes: a metodologia A, adaptada de Oliveira (2018), e
a metodologia B, adaptada de Otalora,Wilches-Torres e Castano (2021).

Apesar das diferencas entre as metodologias, algumas etapas iniciais foram realizadas
em comum, comecando pela selegdo dos cladddios (Figura 4), que tiveram seus espinhos
removidos com auxilio de uma pinca. Em seguida, os cladodios foram lavados em agua
corrente € com hipoclorito de soédio a 1% para garantir que houvesse a correta remogao das

impurezas (Villasenor, 2008; Contreras-Padilla et al., 2015, 2016).

Figura 4 — Cladoddios de Opuntia ficus-indica

Fonte: Autor préprio, 2024,

Os cladédios, devidamente higienizados, foram inicialmente cortados, removendo
aproximadamente 3 centimetros das extremidades inferior e superior para evitar
contaminagdes. Em seguida, o restante da estrutura foi cortada em pedacos de 2 centimetros
quadrados (Figura 5A), padronizando o tamanho das amostras. Posteriormente, os fragmentos
foram pesados, totalizando 6.713 gramas na metodologia A e 3.346 gramas na metodologia B.
Apds a pesagem, foi realizada a remocdo da maior parte da estrutura verde, epiderme,

deixando apenas a porgdo interna/verde clara conhecida como medula (Figura 5B).
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Figura 5 — Cladodios de Opuntia ficus-indica cortados (A) e descascados (B)

Fonte: Autor proprio, 2024.

Na metodologia A, ap6s a remog¢do da epiderme os cladodios foram novamente
pesados resultando em 1.511 gramas que posteriormente foram separados em 3 recipientes,
com aproximadamente 500 gramas cada. As amostras entdo foram imersas em agua destilada
na propor¢ao 1:1 (v/v) (palma/dgua) por 2 horas (Figura 6) para facilitar a extracdo da

mucilagem.

Figura 6 - Cladddios de Opuntia ficus-indica imersos em agua.

[ e — d

Fonte: Autor proprio, 2024.
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As amostras contendo palma e dgua foram congeladas por tempo superior a 24 horas
permitindo que houvesse uma maior facilidade nas futuras dosagens dos elementos presentes
na mucilagem. Posterior ao congelamento as amostras foram retiradas do congelador
deixando descongelar a temperatura ambiente, sobre um escorredor para que houvesse a
separacdo das porcdes seca e liquida (Figura 7) e assim isolando apenas a mucilagem no

béquer.

Figura 7- Filtragdo dos Cladddios de Opuntia ficus-indica congelados

Fonte: Autor proprio, 2024.

Apds serem filtradas as amostras foram pesadas com aproximadamente 634 gramas
cada e separadas em béqueres de vidro com aproximadamente 80 gramas para serem
liofilizadas. Essa etapa necessitou que as amostras fossem congeladas por aproximadamente 3
dias para entdo poderem ser liofilizadas (Figura 8). O processo de liofilizagdo aconteceu em
parceria com o laboratoério Nucleo de Desenvolvimento Analitico e Tecnologico de
Fitoterapicos (NUDATEF), utilizando um liofilizador modelo K120, da marca LIOBRAS®,

durante 48 horas, nas condi¢gdes de temperatura a - 90°C e pressao abaixo ou igual a 200 pHg.
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Figura 8 - Mucilagem liofilizada

Fonte: Autor proprio, 2024.

Com as amostras liofilizadas ocorreu a trituracdo das mesmas utilizando gral e pistilo
para transformar o produto da liofilizagdo em po6 (Figura 9), o qual foi armazenado em um

dessecador até 0 momento da sua utilizagao.

Figura 9 - Mucilagem em p6

Fonte : Autor proprio, 2024.

Para a segunda extracdo, utilizando a metodologia B, ap6s a remoc¢ao da epiderme os
claddédios foram novamente pesados resultando em 1.272 gramas. Os fragmentos foram entao
divididos e armazenados em agua destilada na propor¢do 1 medula: 2 agua (v/v) em
temperatura ambiente por 24 horas. Apds esse periodo as amostras foram exprimidas e
filtradas manualmente, utilizando sacos de filtro de nylon com malha de 160 mesh (Figura

10).
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Figura 10 - Cladodios de Opuntia ficus-indica filtrados em sacos de nylon

Fonte: Autor proprio, 2024.

O liquido obtido foi separado em falcon de 50ml e centrifugado em parceria com o
Laboratério de biotecnologia (LABIOTEC) da UFPE, utilizando 3.500 rpm durante 10
minutos. Apos essa etapa, as amostras tiveram a remog¢ao do sobrenadante deixando apenas o
precipitado, ao qual foi adicionado na propor¢ao de 1:4 de etanol gelado deixando repousar na
geladeira por 24 horas. Em seguida as amostras foram levadas novamente para centrifugagao,
utilizando 4.000 rcf por 5 minutos em temperatura de 4°C com remocdo posterior do

sobrenadante.

A amostra produzida foi ressuspendida em agua destilada em uma proporcao de 2
vezes 0 volume por 24 horas. O préximo passo apds a ressuspensao foi a realizagdo da didlise
com objetivo de remog¢ao do etanol para que a amostra pudesse ser liofilizada. Para isso, as
amostras foram colocadas em membranas de acetato celulose (Figura 11) em agua destilada

com troca da mesma a cada 6 horas durante um periodo de 24 horas.
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Figura 11- Dialise em membrana de acetato celulose

Fonte : Autor proprio, 2024,

Posterior a etapa da didlise as amostras foram congeladas por 3 dias para que
pudessem ser liofilizadas (Figura 12A). O processo de liofilizagao foi realizado em parceria
com o Nucleo de Desenvolvimento Analitico e Tecnoldgico de Fitoterapicos (NUDATEF),
utilizando um liofilizador modelo K120, da marca LIOBRAS®, seguindo as mesmas
condigdes aplicadas durante a metodologia adaptada de Oliveira (2018). O processo teve
duragdo de 48 horas, nas condi¢des de temperatura a - 90°C e pressao abaixo ou igual a 200
pHg.

Com as amostras liofilizadas, utilizou-se gral e pistilo para transformar o produto em

po (Figura 12B) utilizado para caracterizagao.

Figura 12 - Mucilagem liofilizada (A) e em p6 (B)

o

Fonte: Autor proprio, 2024.
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4.3 CARACTERIZACAO DA MUCILAGEM

Nesta etapa foram realizados os ensaios de caracterizagdo quimicos e fisicos da
mucilagem. Para isso, o material foi utilizado tanto em sua forma liquida como também em
p6, variando de acordo com a necessidade de cada ensaio. Os ensaios realizados com a
matéria em pd foram espectroscopia de infravermelho (FTIR), difratometria de raio x (DRX),

termogravimetria (TG). Enquanto que, os ensaios realizados em liquido foi apenas pH.

4.3.1 pH

A determinac¢do do pH foi realizada utilizando um phmetro da marca Gehaka, modelo
PG2000, com compensador de temperatura. A analise foi conduzida com a amostra em seu
estado bruto, sem a realizagdo de triplicatas. O equipamento foi previamente calibrado com

solucdes tampao de pH neutro e acido.

4.3.2 Analise por espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier

(FTIR)

A espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) ¢ uma técnica
utilizada para identificar componentes quimicos através dos tipos de ligacdes presentes,
permitindo a partir dela realizar anélises qualitativas e quantitativas. Essa técnica representa
uma espectroscopica de absor¢do que envolve a transicdo molecular de estados vibracionais
ou rotacionais de baixa energia (4000 a 400 cm™) (Tozetto; Demiate; Nagata, 2007).

A partir do nimero e do tipo de transicdo que a molécula sofre informagdes como
numero e o tipo de ligacdes presentes podem ser visualizadas permitindo assim a identificagao
de grupos funcionais além de possibilitar a determinagdo da concentracdo em decorréncia da
intensidade de absor¢do das bandas no espectro (Tozetto, 2007; Souza; Poppi, 2012).

Os ensaios foram realizados no laboratério Nucleo de Controle de Qualidade de
Medicamentos e Correlatos (NCQMC) da UFPE, sem a realizagdo de triplicatas. O
equipamento utilizado foi Espectro Shimadzu IRXross, modulo ATR, 45 scans, resolugao
4cm’!, faixa de 4000-600 cm™. Sendo suprimida a banda de CO, e os graficos foram

normalizados.
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4.3.3 Analise por difratometria de raios X (DRX)

A difratometria de raios X ¢ uma técnica analitica que envolve a interagdao entre o
feixe de raios-X incidente e os elétrons dos atomos componentes de um material. Em seu
estado solido os materiais podem apresentar diferentes arranjos estruturais sendo
denominados como estruturas cristalinas, capazes de apresentar um padrio difratométrico
caracteristicos, permitindo sua identificacdo através das posicdes angulares e intensidade
relativas dos picos (Souza, 2019).

Os ensaios de difratometria de raios X foram realizados no laboratério Nucleo de
Controle de Qualidade de Medicamentos ¢ Correlatos (NCQMC) da UFPE, sem a realizacao
de triplicatas. O equipamento utilizado foi o difratdmetro de raio X com gonidmetro vertical,
modelo XRD-61000 da marca Shimadzu. Os parametros operacionais foram ajustados para
uma faixa de 20 = 2 a 80°, com um incremento (Step) de 0,02° min' e uma velocidade

(graus/min) de 2,0 ° min™

4.3.4 Analise Térmica-Termogravimetria (TG)

A termogravimétrica trata-se de uma técnica termoanalitica capaz de determinar a
variacdo de uma determinada propriedade fisica de uma amostra em fun¢ao do tempo ou da
temperatura (Scalize et al., 2020). A termogavimetria (TG) monitora a variacdo da “massa”
de uma amostra em funcdo da temperatura ou do tempo com a temperatura constante
(Cavalheiro et al., 1995) permitindo através dessa andlise determinar a estabilidade térmica e
acompanhar o andamento das reagdes de oxidag¢ao, combustdo, decomposi¢ao, desidratagao,
entre outras (Matos; Mercuri; Matos, 2009).

Essa analise ocorreu no laboratorio Nucleo de Controle de Qualidade de
Medicamentos e Correlatos (NCQMC) da UFPE,sem a realizagdo de triplicatas. O
equipamento utilizado foi o DTG-60H (Shimadzu); atmosfera inerte de N2; fluxo de 50

mL/mi; taxa de aquecimento de 20 °C/ min intervalo de temperatura 20 °C a 800 °C.



29

5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 RENDIMENTO

Na metodologia A, as amostras de palma foram pesadas antes da liofilizacdo,
totalizando 240 gramas, o que resultou posteriormente em 1,343 gramas de pd. Enquanto que,
na metodologia B, as amostras apresentaram 16 gramas antes da liofilizagdo, resultando em
0,09 gramas ao final do processo.

Apesar das diferengas nos valores obtidos pelas duas metodologias, o rendimento, que
representa a relacdo entre a quantidade de material obtida e a quantidade de material utilizada,
multiplicado por 100% (Souza et al., 2018), foi de aproximadamente 0,56% com base nas
pesagens antes e depois da liofilizagdo. Esse resultado ¢ considerado baixo e pode estar
associado as adaptacdes realizadas durante o processo de extracdo, ja& que na metodologia
original de Olivera (2018) o rendimento final da mucilagem da Opuntia ficus-indica foi de

aproximadamente 40%.

52 PH

As amostras produzidas foram avaliadas quanto ao seu pH utilizando pHmetro
eletronico. Os resultados obtidos demonstram que a mucilagem possui uma acidez moderada,
com valores variando entre 4,5 e 4,6 nas duas metodologias testadas. Esses valores sdo
consistentes com resultados relatados na literatura para a mucilagem da Opuntia ficus-indica

que estao presentes na tabela 2, adaptada de Souza (2019).

Tabela 2 - Medidas de pH na literatura

Medida de pH Referéncia
4,5 (Rodriguez-Navarro et al., 2017)
4,64 10,1 (Méndez et al., 2015)
44 a4,5 (Astello-Garcia et al.,2015)
4,4-4,52 (Souza et al., 2019)

Fonte : Souza et al., 2019.
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A acidez moderada da mucilagem exerce diferentes influéncias sobre a amostra, sendo
a mais significativa o aumento de sua viscosidade. Esse aumento, por sua vez, garante a

mucilagem uma ampla gama de aplicagdes no mercado (Saenz; Sepulveda; Matshurito, 2004).

5.3 DRX

A difratometria de raios X foi realizada para identificar estruturas cristalinas presentes
na mucilagem da Opuntia ficus-indica. Em geral, picos mais intensos e estreitos indicam
maior cristalinidade, enquanto picos mais largos e de baixa intensidade sugerem a presenca de
estruturas amorfas (Ribeiro, 2003). As amostras utilizadas nesta analise estavam em formato
de po6 apos o processo de liofilizagao.

Os difratogramas (Figuras 13 e 14) indicam pequenas alteragdes nas caracteristicas da
amostra a partir do tipo de extragdo realizada. No método B, os picos apresentam menor
intensidade, sugerindo que a amostra analisada apresenta baixo grau de cristalinidade e se
comporta de maneira amorfa, o que esta de concordancia com os estudos de Contreras-Padilla
et al., (2015) e Malainine ef al., (2003). Por outro lado, o difratograma obtido pelo método A
apresenta picos semelhantes aos do método B, mas com uma maior intensidade, além de

serem mais estreitos e pontiagudos, indicando a presenca maior de estruturas cristalinas.

Figura 13 — Difratograma de raios X da mucilagem obtida pela metodologia B

Difra¢do de Raios - X
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Fonte : Autor préprio, 2024.
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Figura 14 — Difratograma de raios X da mucilagem obtida pela metodologia A
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Fonte : Autor proprio, 2024.

Na literatura, o composto cristalino de maior frequéncia encontrado na mucilagem da
Opuntia ficus-indica ¢ o oxalato de calcio, whewellite. Esse composto ¢ produzido e
acumulado em muitas plantas, desempenhando papéis no equilibrio i6nico, regulagdo
osmdtica, prote¢do contra herbivoros, desintoxicagdo de metais e reflexdo da energia solar
(Nakata, 2003; Franceschi; Nakata, 2005; Franceschi; Horner, 1980). A whewellite aparece
nos difratogramas com picos de localizag@o e intensidade varidveis, dependendo do processo
de extracdo sendo encontrados nos intervalos angulares de 10°-20°, 20°-30° e 30-40°
conforme observado por Contreras-Padilla ef al. (2015) e Santos et al. (2022).

Nos difratogramas obtidos, foi possivel analisar que para metodologia B, os picos
resultantes foram mais evidentes entre os angulos de 10°- 20° e 30-40°, sugerindo a presenca
do composto cristalino. J4 na metodologia A, o pico mais pronunciado aparece entre as faixas
de 20° e 30°, o que também pode indicar a presenca da whewellite.

Essa diferenga nos resultados pode ser atribuida ao tipo de metodologia utilizada. Na
abordagem da metodologia B, a adi¢ao de etanol auxilia na clarificagdo, precipitacdo e
separacdo dos compostos (Branco, 2011; Piletti, 2011; Colonetti, 2012) facilitando assim a
visualizacdo e aparecimento de picos em diferentes angulos. Em contraste, a ndo utilizagdo de
etanol na metodologia A pode influenciar a auséncia de picos isolados e o surgimento de

picos de maior intensidade devido a mistura dos compostos, como observado na Figura 14.
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5.4 FTIR

Os grupos funcionais caracteristicos presentes na mucilagem da Opuntia ficus-indica
sdo identificados através da analise por espectroscopia de infravermelho com transformada de
Fourier (FTIR). Os espectros gerados por essa técnica apresentam duas regides principais: a
regido inicial relacionada aos grupamentos funcionais e a regido intermediaria relacionada a
determinagdo da estrutura molecular (Silversterin; Bassler; Morrill, 2000). Além disso, as
bandas de absor¢do presentes nos espectros tem sua profundidade relacionada a intensidade
de absor¢do da radiagcdo pela amostra, indicando a quantidade aproximada de cada grupo
funcional (Ricachenevsky et al., 2020).

A Figura 15 apresenta os espectros obtidos da mucilagem apds seu processo de
liofilizagdo. Na metodologia A (FTIR-1), as bandas apresentam maior intensidade de
absor¢do, indicando uma maior concentragdo de grupos funcionais em comparagdo com a
metodologia B (FTIR-2), cujas bandas estdo em faixas semelhantes, mas com uma

intensidade menor.

Figura 15— Anélise por espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier da mucilagem obtida
pela metodologia de B e A
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Fonte : Autor préprio, 2024.
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As bandas mais largas, observadas em ambas as metodologias, na faixa de 3500-3000
cm’', indicam a presenca de grupos OH, associados ao alongamento de 4cidos carboxilicos e
polissacarideos, conforme estudos realizados por Rodriguez-Navarro et al. (2017). Entre
3000-2500 cm™, observam-se bandas com absorcdo leve e sem picos acentuados, sendo mais
proeminente na amostra extraida com etanol (FTIR-2). Esse comportamento esta relacionado
a capacidade do mesmo em facilitar o processo de precipitacdo e separacdo dos compostos
(Branco, 2011; Piletti, 2011; Colonetti, 2012), o que interfere diretamente na quantidade e na
disponibilidade desses na amostra. Segundo Rodriguez-Navarro ef al. (2017) e Souza (2019),
essas bandas estdo relacionadas ao alongamento C-H nos grupos CH2 e CH3 de acidos
carboxilicos e ésteres presentes em polissacarideos. A suavidade dessas bandas pode ser
explicada pela sobreposi¢cdo dos picos do grupo hidroxila e amida, que geralmente ocorrem
em amostras que contém polissacarideos e proteinas (Chandra; Eklund; Villarreal 1998).

A faixa entre 2000-1600 cm™ apresenta em ambas as metodologias, um pequeno
ombro proximo a 1700 c¢cm™ | correspondente ao estiramento C=0. Este estiramento pode ser
atribuido aos grupos de acidos galacturonicos esterificados de pectina (Souza, 2019), assim
como a presenga de grupos de acidos carboxilicos livres de acido galacturdnico (Hazarika et
al., 2017). Ja na faixa de 1600-1200 cm™, observam-se bandas que correspondem ao
estiramento assimétrico e simétrico do carboxilato (COO") (Rodriguez-Navarro et al., 2017;
Souza, 2019).

Em ambos os graficos sdo notaveis a presenca de estiramentos entre as faixas de
1200-1000 cm™, além de bandas mais sutil entre 1000-500 ¢cm™', ambas dentro da zona de
impressao digital. Segundo Rodriguez-Navarro et al. (2017), na primeira faixa, as bandas
estdo atribuidas ao estiramento de C-O de éster, com contribuicoes de vibragdes de
estiramento C-O-H e C-C-H que estdo relacionadas a presenga de compostos como ramnose,
arabinose, acido uronico e xilose. Ja na segunda faixa, observa-se a presenga de um ombro
caracteristico de estruturas como galactose.

As bandas produzidas demonstram que os principais componentes da mucilagem sao
carboidratos (xilose, arabinose, galactose, ramnose, galactur6nico), cujas concentragdes nao
sdo fixas. Além disso, o oxalato de célcio que ¢ um dos principais componentes da mucilagem
sdo relatados segundo Pinheiro, Yoshida e Cruz Souza (2010) com bandas entre 1668-1612
cm’, 3550-3200 cm™ e 781 cm™. Nos espectros obtidos em ambas as metodologias,
observam-se bandas dentro ou proximas a essa faixa, de maneira sutil ou evidente, sugerindo

a presenca desse composto na amostra.
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Os valores obtidos em ambas as metodologias estdo em concordancia com trabalhos

presentes na literatura que identificaram a presenca de bandas nas mesmas faixas para

mucilagem da Opuntia ficus-indica, conforme listados na tabela 3, adaptada de Souza (2019).

Tabela 3 - Bandas de absor¢do obtidas no FTIR da Opuntia ficus-indica

Comprimento de onda

Atribuic¢oes vibracionais

Referéncia

3440; 3426; 3270

Estiramento OH de acidos
carboxilicos e
polissacarideos; Hidroxila e
amida ; Estiramento OH

Rodriguez-Navarro et al.,
2017; Chandra;Eklund;
Villarreal, 1998;
Ledn-Martinez et al., 2014

2920;2880;2849

Vibracoes de estiramento
assimétricas e simétricas
C-H sp*

Rodriguez-Navarro et al.,
2017; Chandra;Eklund;
Villarreal, 1998;
Leon-Martinez et al., 2014

1727;1740 Estiramento C=0 de éster do | Hazarika et al., 2017,
acido galacturonico Rodriguez-Navarro et al.,
esterificado; Grupos acidos | 2017
carboxilicos (COOH)
1620 Estiramento C=0O de grupo Chandra;Eklund; Villarreal,
amida 1998
1593; 1393 Estiramento assimétrico e Rodriguez-Navarro ef al.,
simétrico do anion 2017; Chandra;Eklund;
carboxilato (COO") Villarreal, 1998;
Ledn-Martinez et al., 2014
1316; Estiramento C-O de éster Leon-Martinez et al., 2014
1032 com contribui¢des de
estiramento C-O-H e C-C-H
~1179 Deformacao caracteristico Rodriguez-Navarro et al.,
de xilose 2017
~1118;1104 Deformacgao caracteristico Rodriguez-Navarro et al.,
de acido ur6nico 2017
~1051 Deformagao angular Rodriguez-Navarro et al.,
referente a ramnose e 2017
arabinose
~940; 782 Deformacao angular de Rodriguez-Navarro et al.,

galactose

2017

Fonte : Souza et al., 2019.
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5.5TG

O processo de degradagdo térmica e a estabilidade da mucilagem sdo avaliadas através
da analises termogravimétricas a partir de sua perda de massa em fung¢do do aumento da
temperatura. Os resultados estdo presentes nas Figuras 16 e 17 apds as amostras terem sido
liofilizadas.

Para metodologia A ¢ notdvel uma redu¢do continua da massa que tem como valor
inicial de aproximadamente 2 mg e que com o aumento da temperatura ocorreram perdas
graduais até haver uma estabilizagdo da massa entre 800 e 900°C, apresentando como massa
residual aproximadamente 0,5 mg. Enquanto que, para metodologia B, a amostra inicial
apresenta valor de massa de aproximadamente 1,4 mg e ao contrario da metodologia anterior,
exibe trechos de degradagcdo mais intensos e com pouca linearidade antes de sua estabilizagdo
final a partir 700°C, com massa residual proxima de 0 mg. Essas caracteristicas podem ser
atribuidas a utilizagdo de etanol durante a extracao na metodologia B, uma vez que sua
capacidade de remover compostos pode causar diferentes alteragdes na estrutura, tornando o

processo de degradagdo mais abrupto (Colonetti., 2021; Piletti, 2011).

Figura 16 — Analise Termogravimétrica da mucilagem obtida pela metodologia A

TG
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Fonte : Autor proprio, 2024.
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Figura 17 — Analise Termogravimétrica da mucilagem obtida pela metodologia B

TG
Mucilagem Palma Liofilizada
1,6
1,4

1,2

08
0,6
0,4
02

02 0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

Fonte : Autor proprio, 2024,

A degradacdo inicial de ambas amostras ocorre entre as temperaturas de 0 e 150°C,
estando relacionado ao inicio do desprendimento de 4gua contida no biopolimero (Sun et al.,
2011). O segundo evento de perda ocorre entre as faixas de 150 e 350°C, associado a
despolimerizagao e pirolise do biopolimero, além da desidratacdo causada pela presenca de
agua que ndo foi eliminada no estagio anterior. Isso ocorre devido a caracteristica da cactacea
de atuar como um reservatdrio natural de dgua em regides de seca, o que dificulta sua
eliminagdo, necessitando, assim, de temperaturas mais elevadas (Souza, 2019; Silva, 2021).

Entre as faixas de temperatura de 240 e 400 °C ocorre a degradacao dos compostos
ndo fibrosos e da hemicelulose (Santos et al., 2022), sendo marcada na faixa de 200 a 270 °C
a degradacdo de pectina que ¢ um dos componentes ndo fibrosos da mucilagem (Souza,
2019). Na metodologia B, ¢ possivel notar que a degradagdo nessa faixa ocorreu de maneira
mais abrupta e isso pode ser explicado pela utilizacdo de etanol que gera a remog¢ao mais
eficiente dos componentes nao fibrosos e com isso os valores de massa podem apresentar uma
reducdo mais rapida (Santos et al., 2022).

Na faixa de 400°C - 650°C ocorrem as perdas de massa relacionadas a degradacao da
celulose e da lignina. Posterior a essas faixas as amostras que se mantém sdo termicamente
estaveis, podendo ser residuos inorganicos como cinzas, formadas pela Whewellite ou
compostos minerais derivados da degradagdo térmica, como clacita, silvita, dolomita. (Santos
et al, 2022) e que precisam de temperaturas superiores a fornecidas pelas analises

termogravimétricas para serem degradadas.
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6. CONCLUSAO

Mediante as adaptacdes realizadas nas duas metodologias aplicadas neste trabalho,
foram obtidos resultados significativos acerca das caracteristicas fisico-quimicas da
mucilagem advinda da Opuntia ficus-indica. As modificagdes nos métodos de extragdo
resultaram em pequenas variagdes nos resultados de FTIR, DRX e TG, tanto entre os métodos
testados quanto em comparagdo com estudos da literatura. Além disso, por se tratar de uma
planta, suas caracteristicas podem nao ser consistentes devido a uma diversidade de fatores
que podem alterar os resultados, como o grau de maturacdo, condi¢des edafoclimaticas,
tratamento e condigdes pds colheita. Contudo, essas variagdes ndo comprometeram as
principais caracteristicas da mucilagem ja que os valores se mantiveram proximos aos
descritos na literatura.

O rendimento, entretanto, apresentou resultados insatisfatorios, sugerindo a
necessidade de otimizar as etapas envolvidas na extracdo e, principalmente, no processo de
liofilizagdo, que possivelmente foi o principal responsavel pela diminui¢do brusca do
rendimento. Essas otimizagdes sao fundamentais para garantir melhores resultados

Futuros ensaios sdo necessarios para refinar e aprimorar todas as etapas, visando a

utilizacdo eficaz da mucilagem em novos trabalhos.
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