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RESUMO

PEREIRA, Paula Karine Gongalves. Revestimentos comestiveis a base de quitosana e
extratos de Curcuma longa L. em uvas tipo Vitéria: preparacdo, caracterizagdo e
aplicagcdo. 2024. Dissertacdo (Mestrado em Ciéncia e Engenharia de Materiais) -
Programa de Pés-Graduacdo em Ciéncia e Engenharia de Materiais. Centro de
Tecnologia. Universidade Federal da Paraiba, Jodo Pessoa, 2024.

Varias técnicas de conservagao de frutas vém sendo empregadas com o intuito de diminuir
o desperdicio. O uso de revestimentos comestiveis tem atraido a atencdo de produtores,
comerciantes e pesquisadores, por ser uma tecnologia inovadora em estender a vida
comercial tanto de frutas quanto de hortaligas. As propriedades desses revestimentos
podem ser otimizadas com a adigdo de compostos bioativos como extratos de Curcuma
longa L., a fim de conferir ao filme de quitosana, acdo antioxidante e antimicrobiana, de
modo a melhorar a qualidade e o tempo de prateleira da Uva-Vitdria usada como teste,
oriunda de Petrolina-PE. Extratos de circuma usando diferentes solventes (etanol ExXEt,
vinagre ExV e a mistura entre ambos na propor¢do 1:1 v/v ExEtV) foram preparados e
adicionados a uma solucdo de quitosana a 2% m/v para obter formula¢des nas
concentragdes de 16, 28 e 37% v/v de extratos. No processo de extragdo, o etanol se
mostrou muito eficiente no desprendimento dos pigmentos curcumindides, seguido da
mistura de solventes (etanol:vinagre). Os extratos e as formulagdes quitosana:extratos
foram caracterizados por espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier
(FTIR) e espectroscopia de absor¢do molecular na regido do ultravioleta — visivel (UV-
Vis). Através desses espectros, foi possivel identificar a curcumina como o principal
bioativo presente em maior quantidade na curcuma em estudo. A analise de potencial Zeta
mostrou que todas as formulagdes contendo solu¢do de quitosana, exceto Q37ExV,
apresentaram valores maiores que +30mV, demonstrando a importancia da quitosana no
equilibrio e estabilidade das nanoparticulas; conferindo também as formulagdes, a
viscosidade necessdria para o revestimento da fruta. Na atividade antimicrobiana, a
formulacao Q37ExEtV apresentou resultados relevantes, pois além de promover agao
biocida para Escherichia coli ATCC 25922 e Candida albicans ATCC 76645, apresentou
atividade com elevado percentual de reducao acima de 93% para Staphylococcus aureus
ATCC 13150 e Pseudomonas aeruginosa ATCC 25783. As demais formulagdes
(Q37ExEt e Q37ExV) apresentaram também resultados positivos, conferindo
propriedades bactericidas e fungicidas. QBase ndo apresentou atividade antioxidante
(AA), porém as formulacdes de quitosana contendo ExEt mostraram bons resultados,
apresentando valores crescentes conforme aumentava-se a quantidade de extratos na
amostra (Q37ExEt, 75%). Valores satisfatorios também foram alcang¢ados para as
formulagdes Q37ExEtV. Por fim, as Uvas-Vitoria apds recobrimento foram analisadas
suas propriedades fisico-quimicas ao longo de 21 dias. Através desse estudo, foi possivel
evidenciar que o extrato ExEt assim como a formulagdo Q37ExEt, promoveram maior
estabilidade aos parametros fisico-quimicos da fruta, como consequéncia dos resultados
promissores relacionados a eficiéncia do etanol no processo de extracdo dos
curcuminoéides, como comprovado através da resposta antioxidante das formulagdes.
Esse efeito se deve também a formacao de revestimentos com caracteristicas protetoras
que favorece na manutencao da qualidade, tendendo a prolongar o tempo de prateleira da
uva, o que ndo foi observado com o revestimento de Q37EXEtV, apesar dos excelentes
resultados de atividade antioxidante e antimicrobiana.

Palavras-chave: Rizoma. Bioativos. Revestimentos. Frutas.



ABSTRACT

PEREIRA, Paula Karine Gongalves. Edible coatings based on chitosan and Curcuma
longa L. extracts in Vitéria grapes: preparation, characterization and application. 2024.
Dissertation (Master's Degree in Materials Science and Engineering) - Postgraduate
Program in Materials Science and Engineering. Technology Center. Federal University of
Paraiba, Jodo Pessoa, 2024.

Several fruit preservation techniques have been used to reduce waste. The use of edible
coatings has attracted the attention of producers, traders and researchers, as it is an
innovative technology to extend the commercial life of both fruits and vegetables. The
properties of these coatings can be optimized with the addition of bioactive compounds
such as Curcuma longa L. extracts, in order to provide the chitosan film with antioxidant
and antimicrobial action, thus improving the quality and shelf life of the Vitoria grape
used as a test, originating from Petrolina-PE. Turmeric extracts using different solvents
(ethanol ExEt, vinegar ExV and the mixture between both in the proportion 1:1 v/v
ExEtV) were prepared and added to a chitosan solution at 2% m/v to obtain formulations
in concentrations of 16, 28 and 37% v/v of extracts. In the extraction process, ethanol
proved to be very efficient in releasing curcuminoid pigments, followed by the solvent
mixture (ethanol:vinegar). The extracts and chitosan:extracts formulations were
characterized by Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR) and molecular
absorption spectroscopy in the ultraviolet-visible (UV-Vis) region. Through these spectra,
it was possible to identify curcumin as the main bioactive present in the largest quantity
in the turmeric under study. Zeta potential analysis showed that all formulations
containing chitosan solution, except Q37ExV, presented values greater than +30mV,
demonstrating the importance of chitosan in the balance and stability of the nanoparticles;
also giving the formulations the viscosity necessary for coating the fruit. Regarding
antimicrobial activity, the Q37ExEtV formulation showed relevant results, since in
addition to promoting biocidal action against Escherichia coli ATCC 25922 and Candida
albicans ATCC 76645, it showed activity with a high percentage of reduction above 93%
against Staphylococcus aureus ATCC 13150 and Pseudomonas aeruginosa ATCC 25783.
The other formulations (Q37ExEt and Q37ExV) also showed positive results, conferring
bactericidal and fungicidal properties. QBase did not show antioxidant activity (AA), but
the chitosan formulations containing ExEt showed good results, presenting increasing
values as the amount of extracts in the sample increased (Q37ExEt, 75%). Satisfactory
values were also achieved for the Q37ExXEtV formulations. Finally, the Vitoria grapes
after coating were analyzed for their physicochemical properties over 21 days. Through
this study, it was possible to demonstrate that the ExEt extract, as well as the Q37ExEt
formulation, promoted greater stability to the physical-chemical parameters of the fruit,
as a consequence of the promising results related to the efficiency of ethanol in the
curcuminoid extraction process, as proven through the antioxidant response of the
formulations. This effect is also due to the formation of coatings with protective
characteristics that favor the maintenance of quality, tending to extend the shelf life of the
grape, which was not observed with the Q37ExEtV coating, despite the excellent results
of antioxidant and antimicrobial activity.

Keywords: Rhizome. Bioactives. Coatings. Fruits.
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1 INTRODUCAO

O desperdicio de alimentos vai desde a colheita até a mesa do consumidor. Cerca
de 1,3 bilhdo de toneladas de alimentos sdo desperdigados por ano no mundo,
correspondendo a um ter¢o dos alimentos produzidos, sendo 30 % de cereais, 40 a 50 %
de raizes, frutas, hortalicas e sementes oleaginosas, 20 % de carnes e produtos lacteos e
35 % de peixes (Martins et al., 2024).

Varios fatores sdo atribuidos ao grande desperdicio na cadeia produtiva das frutas;
o principal ¢ a logistica de armazenamento, distribui¢do e comercializa¢ao dos produtos,
atingindo principalmente os pequenos comerciantes, pois seus estabelecimentos nao
possuem condigdes de manutengdo climatica durante a comercializagdo o que acelera a
maturagdo das frutas e a rejeicdo dos consumidores (Gorayeb et al., 2019).

De acordo com a Food and Agriculture Organization of the United Nations, o
Brasil € o terceiro maior produtor mundial de frutas, com uma producao que supera os 40
milhdes de toneladas por ano, perdendo apenas para China e india, que produzem 265 e
93 milhdes de toneladas, respectivamente (Nakai, 2018).

Com o intuito de diminuir perdas em todo o mundo, é que varias técnicas sao
empregadas para a conservacdo dos alimentos. Dentre elas, estdo alguns processos que
modificam as condi¢des associadas a degradacao, tais como: pasteurizacao, desidratacao,
refrigeracdo, congelamento, uso de aditivos, fermentagdo, salga, conservagao pelo uso de
agucar (De Melo Barros et al., 2020).

Para a conservacdo de frutas na condi¢do de pds-colheita, faz-se uso de
refrigeracdo associada ou ndo a embalagens com atmosferas controladas. As condi¢des
mais comuns, consiste na reducao da temperatura logo apds a colheita. Nesse caso, tem-
se uma temperatura apropriada para cada produto, em que nem sempre a manutengao e o
controle da temperatura sdo eficientes (Assis; Britto, 2014).

Para elevar o tempo de vida de frutas e hortaligas, tem-se optado por tecnologias
alternativas como o emprego de coberturas comestiveis protetoras. Esses revestimentos
ndo objetivam a extingdo do uso de embalagens convencionais, nem mesmo a eliminacao
do uso do frio, mas sim o de apresentar uma atua¢do funcional e coadjuvante,
contribuindo para a preservacao da textura e do valor nutricional, reduzindo as trocas
gasosas superficiais € a perda ou ganho excessivo de agua. Além do mais, esses

revestimentos devem apresentar caracteristicas como serem invisiveis, terem aderéncia
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suficiente para nao serem facilmente removidos no manuseio ¢ ndo introduzirem
alteragdes no gosto ou odores originais (Assis et al., 2009).

Viérias matérias-primas sdo utilizadas na producdo de coberturas comestiveis
como, por exemplo, o alginato, carragena, carboximetilcelulose, amido, pectina etc.
Dentre elas, destaca-se a quitosana, por ser um polimero biodegradavel, biocompativel,
geralmente extraido de carapacas de crusticeos e que possui certa atividade
antimicrobiana (De Aragjo; Shirai, 2017).

As coberturas comestiveis podem ser otimizadas com a adi¢do de substancias
bioativas (antimicrobianos e antioxidantes) que, quando incorporadas liberam substancias
que irdo ajudar na conservagdo das caracteristicas fisico-quimicas do alimento, além de
melhorar as suas propriedades organolépticas, aumentando assim, o seu tempo de
prateleira (Alves et al., 2022). Os bioativos naturais quando adicionados aos
revestimentos comestiveis, podem ser mais eficientes do que os aditivos sintéticos, pois
podem migrar seletivamente e gradativamente do revestimento para a superficie dos
alimentos (Santos; De Almeida Melo, 2020).

A utilizagdo de bioativos naturais para este fim estd em constante evolugdao na
industria alimenticia, devido as exigéncias dos consumidores por alimentos cada vez mais
saudaveis. Um exemplo disso, ¢ a Curcuma longa L. que além de muito utilizada como
condimentos na preparacao de alimentos, vem sendo muito investigada por pesquisadores
como bioativo funcional no prolongamento da vida 1util dos alimentos (Pereira;
Stringheta, 1998).

A Curcuma longa L. é uma planta originaria da India e do sudeste da Asia
pertencente & familia Zingiberaceae, popularmente conhecida como agafrio-da-India,
acafrdo, acafroa, agafrdo-da-terra, curcuma, gengibre-dourado (Marchi et al., 2016).
Dentre os compostos bioativos presentes na clrcuma, encontram-se trés pigmentos
curcuminoéides: curcumina, desmetoxicurcumina e bisdesmetoxicurcumina, presentes no
rizoma em concentracoes diferentes, sendo a curcumina a principal substancia ativa (60
a76%) (Grandi, 2014). Os curcuminoéides sdo conhecidos pelo seu potencial antioxidante,
anti-inflamatdrio, antiparasitario, antialérgico, antimicrobiano e antimutagénico.
Também possuem atividade na prevengdo de cancer e no tratamento de HIV (Leitzke et
al., 2022).

Diante desse contexto, ¢ de grande relevancia o estudo e a avaliagdao do uso da
Curcuma longa L. como composto bioativo natural associado as propriedades bioldgicas

da quitosana, a fim de produzir um revestimento capaz de prolongar a vida util dos
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alimentos, em especial, da Uva-Vitoria, objeto de investigagdo nessa Dissertacao de

Mestrado.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Esse trabalho teve como objetivo a preparacdo, caracterizagdo e aplicagdao de

formulacdes a base de quitosana e extratos do pé da Curcuma longa L. usando diferentes

solventes, como revestimentos comestiveis em uvas do tipo ‘BRS Vitéria’ com o intuito

de melhorar a sua qualidade, prolongando seu tempo de prateleira.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Caracterizar quimica e fisicamente o p6 de Curcuma longa L.;

Preparar diferentes tipos de extratos de curcuma;

Preparar as formulagdes de quitosana pura e quitosana contendo 16, 28 e 37% dos
diferentes tipos de extratos de curcuma para serem empregados como
revestimentos comestiveis;

Caracterizar quimica, fisico-quimica, fisica e morfoldgica todas as formulagdes
de revestimentos comestiveis;

Avaliar a atividade antimicrobiana dos extratos, da solu¢do de quitosana pura e
das formulagdes quitosana:extrato a 37% pelo método da microdiluigao;

Avaliar a atividade antioxidante dos extratos, da solu¢do de quitosana pura e das
formulagdes quitosana:extrato a 37% através do sequestro do radical 2,2-difenil-
1-picril-hidrazil (DPPH);

Avaliar as propriedades fisico-quimicas da Uva-Vitoria revestidas com os extratos

puros e com as formulagdes quitosana:extrato a 37% no periodo de 21 dias.

21



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 PRODUCAO E DESPERDICIO DE ALIMENTOS

As perdas de alimentos estéo localizadas nas fases de producgéo, armazenamento,
embalagem e transporte, enquanto o desperdicio faz parte das etapas de varejo e consumo.
No ano de 2019, segundo a Organizacdo das Nacdes Unidas para Alimentacdo e
Agricultura (FAO), cerca de 14% dos alimentos foram perdidos antes de chegar aos
mercados varejistas em todo 0 mundo. Dados da ONU Meio Ambiente, apontaram que
cerca de 931 milhdes de toneladas, ou 17% do total de alimentos adquiridos foram para
o lixo das residéncias, supermercados, restaurantes e outros servigos alimentares (MAPA,
2023).

Dados divulgados em Margo de 2022 pela ONU, através do Indice Global do
Desperdicio de Alimentos, estimou um desperdicio de 121 Kg de comida per capita
anual, levando em conta o que se descarta no varejo, no food service e nas residéncias, de
acordo com o estudo de dados agregados de 54 paises, incluindo o Brasil. (Ferreira ef al.,
2022).

No Brasil, estima-se que cerca de 40% das frutas e hortalicas produzidas, sofram
perdas entre a colheita e a chegada a mesa do consumidor. Estas perdas sao decorrentes
de injurias mecanicas, rupturas superficiais e destrui¢do dos tecidos vegetais, levando a
modificacdes fisicas, quimicas e bioquimicas nas propriedades organolépticas,
ocasionando reducao no seu valor comercial. O fator mais importante na preservacao da
boa qualidade dos hortifrutis € a temperatura, a intensidade respiratoria aumenta quando
a temperatura aumenta em 10°C, acelerando sua deterioragdo, e diminui quando estdo em
armazenamento refrigerado, fazendo com que as células economizem reservas e as
gastem mais lentamente (Cristofoli ef al., 2014).

Em 2020, segundo levantamento da FAO, o Brasil se consolidou como o terceiro
maior produtor de frutas do mundo, ficando atras somente da China e da india, chegando
a ter cerca de 4,5% do total da produgdo mundial no ano, o que representa cerca de 39
milhdes de toneladas (FAO, 2022). No ano de 2023, de acordo com o levantamento da
producéo agricola, elaborado pelo Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica (IBGE),
a producdo brasileira de uvas alcancou 1,7 milhdo de toneladas/ano, crescimento de

12,3% em relagédo ao ano de 2022. Os principais produtores nacionais sdo o Rio Grande
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do Sul, Pernambuco, Séo Paulo, Bahia, Parand, e Santa Catarina (IBGE, 2023). A Figura

1, mostra a produgéo de uvas no Brasil nos anos de 2022 e 2023.

Figura 1: Producdo de uvas e variag@o anual (%), segundo as principais Unidades da

Federacao produtoras nos anos de 2022 ¢ 2023.
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Fonte: IBGE (2023)

Afim de prolongar a vida util dos alimentos, evitando o desperdicio, € que novas
técnicas de pos-colheita estdo sendo estudadas e aplicadas, principalmente em hortalicas
e frutas como a uva. Alguns métodos que sdo usados atualmente para esse fim sdo os
revestimentos comestiveis e antioxidantes no qual os mesmos retardam o processo de

amadurecimento e apresentam propriedades de barreira (De Araujo ef al., 2023).

3.2 REVESTIMENTOS COMESTIVEIS

A questdao dos revestimentos comestiveis ¢ um tema de grande interesse de
investigacao tanto do ponto de vista de poluicdo ambiental quanto de deterioracao dos
alimentos pereciveis, nesse caso as frutas. Os revestimentos sdo eficientes para manter a
qualidade do produto e diminuir consideravelmente o uso de plésticos sintéticos.

A demanda por alimentos frescos, de boa qualidade, intactos € com boa aparéncia
tem aumentado muito nas ultimas décadas. Cada vez mais consumidores procuram
produtos de origem animal e vegetal com caracteristicas mais proximas das de produtos

frescos (Dos Santos et al., 2011). Dessa forma, a industria alimenticia encontra como

obstaculo a limitada vida util dos alimentos, especialmente quando se trata de frutas e
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hortalicas, consequéncia de reagdes de oxidacdo como degradacdo, escurecimento

enzimatico e rango (De Oliveira; Oliveira, 2004).

Existem varios métodos de conservacdo de alimentos que vao desde a conservagao

pelo uso do frio, do calor, controle de oxigénio e agua, uso de aditivos e a conservagao

pelo uso da radiacdo. Na Tabela 1, sdo especificados cada tipo de tratamento na

conservagao dos alimentos segundo Leonardi e Azevedo (2018).

Tabela 1: Métodos convencionais de conservagao de alimentos

Descricéo

Meétodo
Uso do frio
Refrigeracédo
Congelamento
Uso do calor

Consiste no abaixamento da temperatura
do alimento entre -1,5° C a 10°C, como
forma temporaria até que se aplique outro
método ou até quando o alimento seja
consumido. Neste método ndo ha
eliminacdo de microrganismos, porém
inibe seu ciclo de reproducdo e,
consequentemente, retarda a deterioragao
dos alimentos

Consiste na diminuicéo do nivel da
temperatura para valores de -40° C a -
10°C, e para que haja um perfeito
congelamento, é recomendado que 80%
da agua livre seja transformada em gelo,
havendo assim uma reducao ou
estabilizacdo da atividade metabdlica dos

microrganismos.

Tem como fundamento os efeitos
destrutivos das altas temperaturas sobre
0s microrganismos. O calor desnatura as

proteinas e inativa as enzimas necessarias
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Controle de oxigénio e agua

Desidratacao

Liofilizacéo

Concentracdo por evaporacao

ao metabolismo microbiano, destruindo
parte ou todos 0s microrganismos. Podem
ocorrer por: Branqueamento,
Pasteurizacdo, Esterilizacdo, Secagem,

Apertizacéo e Tindalizag&o.

Consiste na remogéo controlada da agua
e/ou sua interagdo com outros compostos,
de forma que se reduza a atividade de
agua, reduzindo assim as taxas de

alteracdes microbioldgicas.

Consiste na retirada da &gua do alimento
por sublimagé&o, no qual o alimento
congelado é colocado no liofilizador sob
vacuo, em pressdo de 1 mmHg,

promovendo a desidratagéo.

Consiste na remocao parcial da agua
contida nos alimentos liquidos,
convencionalmente obtidos por

evaporacao, na qual a remocéo de agua
baseia-se na diferenca de volatilidade

entre a 4gua e os solutos. Provoca a

reducdo da atividade de agua do produto;
aumento da conveniéncia do produto;

maior rendimento; alteragcdes de cor e/ou
sabor dos produtos; reducdo do peso e

volume do produto e maior economia nos

custos de estocagem, transporte e

distribuicdo do produto.
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Outros metodos
Uso de aditivos Consiste na adi¢do de produtos quimicos
aos alimentos sem propdsito de nutrir,
mas com o0 objetivo de mudar as
caracteristicas fisicas, quimicas,
bioldgicas e/ou sensoriais durante a
fabricacéo, processamento, preparacao,
tratamento, embalagem,
acondicionamento, armazenagem,
transporte ou manipulagéo de

um alimento.

Conservacdo pelo uso da radiagdo E um método fisico de conservacao que
prolonga a vida de prateleira dos

Alimentos, preservando a qualidade sem

alterar o sabor, a aparéncia ou 0 aroma

dos alimentos.

Fonte: Leonardi e Azevedo (2018)

Tendo em vista os métodos convencionais para conservacao dos alimentos como
a refrigeracdo, uso de aditivos sintéticos, surge a utilizacao de peliculas e revestimentos
comestiveis como uma alternativa promissora. A producao de peliculas comestiveis com
propositos antifungicos, antibacterianos € com poucos efeitos colaterais, capazes de
proteger e interagir com o alimento, promovendo um maior tempo de prateleira, vem
sendo estudado cada vez mais a fim de substituir ou agregar aos métodos convencionais
de conservacao (Sartori; Menegalli, 2016).

O revestimento comestivel ¢ uma fina camada que reveste um alimento, aplicado
na forma liquida, normalmente por imersdo ao produto em uma solu¢do formada por
proteina (proteina de soro, caseina, coldgeno, gelatina, zeina etc.), polissacarideos
(amidos, éteres de celulose, dextrina, pectina, quitosana, etc.), lipideos (6leos, gorduras,
ceras etc.) ou mistura (Maia ef al., 2000). Os revestimentos podem proteger os produtos
alimentares de danos mecanicos € microbianos, prevenir a perda de volateis, manter a
firmeza, a aparéncia e inibir os processos de senescéncia. Os revestimentos devem possuir

algumas caracteristicas fundamentais como propriedades de barreira satisfatorias para
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agua, gases e outras substancias de interesse; solubilidade em dgua e gordura; cor e
aparéncia adequadas; propriedades mecanicas e reoldgicas e atdxicas com o intuito de
diminuir a degradacao, aumentando a vida de prateleira dos mesmos, além de atuarem
como antimicrobianos e antioxidantes (Barboza et al., 2022).

Os filmes de polissacarideo, devido sua natureza hidrofilica, possuem propriedade
de barreira contra umidade. Contudo, alguns filmes de polissacarideos podem retardar a
perda de umidade de alguns alimentos, quando aplicados na forma de gel, no qual a
umidade do gel evapora antes da desidrata¢ao do alimento revestido. Os filmes a base de
proteina dependem do tipo de cadeia (aberta ou estendida) necessaria para a formacgao do
filme, quanto maior a interacdo molecular da cadeia, mais forte, menos flexivel e
permeavel serd o filme. Os filmes de lipideos, em fungdo da sua baixa polaridade, tém
como principal fungdo bloquear o transporte de umidade (Maia et al., 2000).

De acordo com Villadiego et al. (2005), os filmes e revestimentos comestiveis
podem ser classificados em trés categorias:

Hidrocoloidais - sdo filmes a base de polissacarideos ou proteinas que apresentam
baixa permeabilidade ao oxigénio, didéxido de carbono e lipideos;

Lipidicos - sao compostos de lipideos, os quais por sua natureza hidrofdbica,
apresentam baixa permeabilidade ao vapor de dgua;

Compostos - sdo a base de proteinas mais lipideos ou polissacarideos mais lipideos
que podem existir como camadas separadas, ou associados, em que ambos o0s
componentes sdo adicionados ao filme.

As matérias-primas utilizadas para a producdo de revestimentos comestiveis
podem ter origem animal ou vegetal, ou formarem um composto com a combinacao de
ambas. A escolha do material depende das caracteristicas do produto a ser revestido e
podem ser polissacarideos, ceras (lipidios) e proteinas (Tabela 2). Os revestimentos

podem ser hidrofilicos ou hidrofobicos (Assis; Britto, 2014).
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Tabela 2: Principais matérias-primas utilizadas para a formacao de filmes e

revestimentos comestiveis

Mateéria-prima

Principal funcéo

Agar (E406)

Alginato (E400-404)
Carragena (E407)
Carboximetilcelulose (E466)
Hidroxipropil celulose (E463)
Hidroxipropil celulose (E464)
Metil celulose (E461)

Quitosana

Goma arébica (E414)
Goma de gar (E412)
Goma xantana (E415)
Pectina (E440)
Amido

Gelatina bovina
Gelatina de peixe
Gelatina de porco
Proteina do soro

Polissacarideo

Agente gelificante

Espessante
Espessante e emulsificante

Espessante

Espessante, emulsificante e agente
gelificante

Agente gelificante e antimicrobiano

Emulsificante
Espessante
Espessante
Agente gelificante
Espessante e agente gelificante

Proteina

Agente gelificante

Fonte: Barboza ef al. (2022)

Os revestimentos hidrofilicos sdo materiais que possuem predominancia de
grupos amino ou hidroxila e carboxila (NH3, OH, COO") em sua estrutura. Estes grupos
fornecem caracteristicas que favorecem o acimulo e o rearranjo de moléculas polares, e
principalmente da 4gua, em torno desses sitios. Os materiais hidrofilicos dependendo da
estrutura quimica, podem formar géis, e apresentam boa solubilidade em meio aquoso,
favorecendo uma melhor dispersdo do soluto e uma formacdo mais homogénea do filme
(Assis; Britto, 2014).

Os polissacarideos e as proteinas sdo classificados como hidrofilicos em razao de

possuirem uma boa solubilidade em meio aquoso, o que favorece uma dispersao melhor
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do soluto formando uma pelicula mais homogénea. Os materiais hidrofobicos, sao
caracterizados por moléculas cujas ligagdes tendem a ser eletricamente neutras (grupos
alquilas CHs, CH> -CH3, etc e aromaticos). Na presenca de dgua esses materiais tendem
a se aglomerar e excluir as moléculas polares ao seu redor. Os lipideos sao classificados
como hidrofobicos e a incorporacdo em revestimentos comestiveis os tornam excelentes
para aumentar sua resisténcia na transmissdo de vapores de agua devido a sua baixa
polaridade, além de proporcionar um acabamento lustroso e brilhante para os alimentos
(Assis; Britto, 2014).

De Melo et al. (2023) utilizaram quitosana e extrato de roma como revestimento
comestivel em queijo coalho e observaram que as coberturas biopoliméricas foram
responsaveis pela diminui¢do do crescimento fingico e manutengdo dos parametros
sensoriais do queijo coalho.

De Oliveira Fonseca et al. (2016) avaliaram a qualidade pds-colheita de goiaba
‘Pedro Sato’ submetida a trés diferentes revestimentos comestiveis a base de amido de
mandioca, alginato de so6dio ou carboximetilcelulose para extensdo de sua vida util. Os
revestimentos comestiveis a base de amido e alginato foram mais eficientes em retardar

o amadurecimento das goiabas.

3.3 QUITOSANA

A quitina é o principal componente do exoesqueleto de crustaceos e insetos. E o
segundo polissacarideo mais abundante na natureza depois da celulose (Silva et al.,
2006). A quitosana ¢ um polissacarideo derivado da quitina e foi isolada pela primeira
vez em 1859 por Rouget, através do aquecimento da quitina em solu¢do concentrada de
hidroxido de potéssio, resultando na sua desacetilagdo (Freepons, 2020). Apresenta em
maior proporcao, na cadeia polimérica, unidades de B - (1—4) — 2 — amino — 2 — desoxi
— D —glicose e, um menor numero de unidades de 3 - (1—4) — 2 — acetamido — 2 — desoxi

— D — glicose da quitina como pode ser observado na Figura 2 (Damian et al., 2009).
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Figura 2: Estrutura quimica da quitina e da quitosana
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Fonte: Silva et al. (2006)

A quitosana ¢ um biopolimero em que a distribui¢cao de massa molar e conteudo
de impurezas (grau de desacetilacdo) dependem das fontes naturais de matéria-prima e
dos métodos de prepara¢do. A massa molar média da quitina é maior do que 10° Daltons,
enquanto a quitosana comercial tem uma massa molar média em torno de 1,0 x 10° — 1,2
x10° Daltons (Laranjeira; Favere, 2009).

O grau de desacetilagdo determina o contetdo de grupos aminos livres no
polissacarideo, distinguindo-o da quitina e influenciando sobretudo na sua solubilidade.
Para a producao de quitosana, a quitina bruta ¢ desacetilada com hidréxido de sodio (40
-50 %) na temperatura de 110 -115°C (Peter, 1995).

Durante a reacdo de desacetilagdo, os grupamentos acetamido (-NHCOCH3) da
quitina sdo transformados parcialmente em grupos amino (-NH;), dando origem a
quitosana (Figura 3), com uma quantidade de mais ou menos 50 a 37% de grupos aminos
(-NH.). E muito raro a desacetilagio completa da quitina, ja que precisa realizar muitas
reacdes consecutivas, podendo degradar as cadeias poliméricas (Campana-Filho et al.,

2007).
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Figura 3: Reacdo quimica de desacetilacdao da quitina para obten¢do da quitosana
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Fonte: Figueiredo (2014)

O grande numero de grupos hidroxila e amino, presentes na cadeia polimérica,
promove a caracteristica de hidrofilicidade da quitosana, que pode ser facilmente
dissolvida em solugdes de acidos fracos diluidos, em virtude da protonacao de seus grupos
amino, sendo o 4cido acético o mais empregado (Laranjeira; Favere, 2009). Apods
dissolugdo em meio acido, os grupos amino livres da quitosana tornam-se protonados (—
NH3"), gerando um maior niimero de interagdes eletrostaticas repulsivas entre as cadeias
e facilitando sua solvatagcdo em agua (Gonsalves et al., 2011).

Uma das caracteristicas que diferencia a quitina e quitosana dos demais
polissacarideos, ¢ a atividade antimicrobiana. Esses polimeros provocam a inibi¢ao do
crescimento de microrganismos, como Escherichia coli, Fusarium spp., Alternaria spp.,
Helminthosporium spp., Staphylococcus epidermidis, Pseudomonas aeruginosa,
Streptococcus pyogenes, Klebsiella pneumoniae, Staphylococcus aureus, Enterococcus
faecalis, Shigella dysenteriae, Aeromonas hydrophila, Salmonella typhimurium, Bacillus
cereus, Vibrio spp., Agrobacterium tumefaciens, Corynebacterium michiganence,
Erwinia spp., Micrococcus luteus, Pseudomonas fluorescens, Xanthomonas campestris,

Botrytis cinerea, Fusarium oxysporum, Drechslera sorokiniana, Micronectriella nivalis,
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Procularia oryzae, Rhizoctonia solani, Tricophyton equinum e Candida spp. (Silva et al.,
2006).

O mecanismo da atividade antimicrobiana da quitosana estd ligada as
propriedades fisico-quimicas do polimero e as caracteristicas de membrana do
microrganismo. A quitosana de alta massa molar forma peliculas ao redor da célula,
inibindo a absor¢do de nutrientes por bactérias gram-positivas (Zheng; Zhu, 2003). Ja a
quitosana de baixa massa molar, penetra mais facilmente em bactérias gram-negativas
gerando anormalidades no metabolismo dessas bactérias (Qi et al., 2004).

Pelo fato de poder ser preparado de diferentes formas, ¢ que a quitosana se torna
um polimero muito versatil. Apresenta-se como solugdes de viscosidade controlada, pos,
géis, filmes e membranas, microesferas, nanoparticulas, flocos, esponjas e fibras ocas
(Campana-Filho et al., 2007).

Muitas propriedades sdo atribuidas a quitosana como atoxicidade,
biocompatibilidade, biodegradabilidade, tornando-a um grande atrativo para uma
variedade de aplicagdes em muitos campos, tais como alimentos e nutri¢ao, biomedicina,
biotecnologia, agricultura, veterinaria e protecdo ambiental (Laranjeira; Favere, 2009).
Na Tabela 3, sdo apresentadas algumas das principais aplicacdes da quitosana.

Area odontologica, estudo realizado por Baldrick (2010) utilizou quitosana para
o tratamento da periodontite cronica, demonstrando que seu uso na regeneragcao
periodontica promove o preenchimento 6sseo isoladamente ou com a combinacdo da
matriz 6ssea desmineralizada.

Devlieghere ef al. (2004) investigaram a atividade antimicrobiana da quitosana,
suas interagdes com os componentes alimenticios e sua aplicagdo no recobrimento de
frutas e vegetais. Verificaram um retardamento do crescimento microbiano no
recobrimento de frutas e verduras.

Brant (2008) estudou a aplicacao da quitosana no tratamento de agua agindo como

um agente floculante e coagulante na remog¢ao de metais pesados.
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Tabela 3: Aplicacdes da quitosana

Area Aplicacdo

Agricultura e indastria alimenticia Recobrimento de sementes e frutas,
estimulante no crescimento de plantas;
Remocdo de pigmentos, solidos e
substancias &cidas de sucos de laranja,

magé e cenoura.

Tratamento de agua Remoc&o de ions metalicos (Cu?*, Pb?*,
U™) de efluentes industriais;

Agente floculante na reducéo de odores.

Polpa e papel Tratamento da superficie da polpa,
aumentando sua resisténcia sem afetar o
brilho;

Melhorar as propriedades antiestaticas e

resisténcia a abrasdo do papel fotogréfico.

Medicina e biotecnologia Lentes de contato, curativos, tratamento
de acne, pele artificial e em pomadas
contra queimaduras e dispositivos de

liberac&o controlada de drogas.

Cosmética Creme dental, hidrogéis, cremes

hidratantes para o corpo, rosto e cabelos.

Fonte: Delezuk (2013)

Schaefer et al. (2020) desenvolveram filmes a base de quitosana e amido de milho
incorporados com agafrao. Independente da incorporagdo da curcuma, os filmes contendo
os dois biopolimeros apresentaram maior aderéncia a mucosa suina. Nos testes de
migracao observaram que os maiores valores de absorbancia ocorreram para os filmes
contendo o agente bioativo. Todas as formulagdes contendo quitosana apresentaram halo

de inibi¢do para o microrganismo Staphylococcus aureus.
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Santos et al. (2021) prepararam nanoparticulas de quitosana e incorporaram o
polimero carboximetilcelulose juntamente com extrato seco de circuma, com o intuito de
reforcar e potencializar as propriedades naturais desse polimero, para a preparacdo de
biofilmes comestiveis. Os ensaios mecanicos mostraram um aumento na elongagao,
confirmando que tanto as nanoparticulas de quitosana (NSQ) quanto a Curcuma longa L.
favorecem a elasticidade do filme e sua rigidez. Os filmes apresentaram boas
propriedades de barreira, sendo o melhor, o filme completo contendo CMC, NSQ
e Curcuma longa L., isso foi possivel observar pela analise de permeabilidade ao vapor
de agua.

Ezati et al. (2022) estudaram o efeito do extrato aquoso de agafrdo nas
propriedades funcionais de filmes comestiveis a base de quitosana (Chi) e pululana (Pul)
para aplicacdes em embalagens ativas. Os resultados obtidos mostraram que as
propriedades de barreira ao vapor de 4gua e ao oxigénio do filme Chi/Pul foram
melhoradas em 22 e 52%, respectivamente, comparados aos filmes de quitosana e
pululana individualmente. A adi¢do de agafrao ndo afetou o desempenho fisico do filme,
mas apresentou funcionalidade antioxidante muito forte, indicando 90 e 70% de atividade
antioxidante contra os métodos de sequestro de radicais livres 2,2-azinobis(3-
etilbenzotiazolina-6-acido sulfonico) (ABTS) e 1,1-difenil-2-picrilhidrazil (DPPH),
respectivamente. O filme compdsito mostrou um efeito antibacteriano ligeiramente
melhorado contra a Escherichia coli e a Listeria monocytogenes, comparado aos filmes
puros de quitosana e pululana, que apresentaram menor inibicdo em 12 horas de

incubacao.

3.4 CURCUMA LONGA L.

A Curcuma (Curcuma longa L.), popularmente conhecida como acafrao-da-terra,
¢ uma planta medicinal originaria do sul da India e muito cultivada na China, Kuwait,
fndia, Indonésia e Sri Lanka. No Brasil a producfio da ctircuma ocorre em quase todas as
regides, sendo Sdo Paulo, Minas Gerais e Goias os maiores produtores. Essa herbacea
apresenta um longo ciclo de vida e pode ser cultivada em ambientes domésticos ou em
ambientes selvagens. Tem como caracteristicas principais folhas verdes com odor, forma
oval elipsoide, sabor e cor amarelada ou dourada bem caracteristicos e, assemelha-se ao
gengibre (Cecilio Filho et al., 2019).

Historicamente, a Curcuma longa L. ¢ conhecida mundialmente por suas

aplicagdes terapé€uticas e dietéticas em atividades medicinais, culinarias (tempero, corante
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alimentar natural e conservante), cosméticas e dermatologicas (Collino, 2014). Seu ciclo
vegetativo varia de sete a nove meses. A planta pode atingir até 1 m de altura e a colheita
¢ feita quando as folhas ficam amareladas. Os rizomas sdo retirados da terra, lavados e
secos para serem processados (Govindarajan; Stahl, 1980).

Fatores como o tipo de solo, adubagdo, disponibilidade de agua, época de colheita,
tempo de armazenamento, dentre outros, podem influenciar a composicdo quimica dos
rizomas de curcuma (Oliveira et al, 1992). O componente presente em maior
concentra¢do na circuma ¢ o amido (25 a 50%), seguido de proteina (4 a 10%), fibras e
cinzas (2 a 7%), além de pigmentos curcumindides e os Oleos essenciais. Sdo trés
pigmentos presentes na curcuma, a curcumina (4 a 6 mg/100 g), desmetoxicurcumina (4
a3 mg/100 g) e a bisdesmetoxicurcumina (3 a 2 mg/100 g). No rizoma, estes pigmentos
podem variar de 4 a 8 mg/100g de rizoma (Martins; Rusig, 1992). Dependendo dos fatores
associados ao cultivo da planta, a circuma pode apresentar cor que pode variar de
amarelo-brilhante ao laranja-escuro (Viasan et al., 1989).

A curcuma possui, atualmente, trés produtos comerciais: o po, a oleoresina e o
extrato de curcuma. O po consiste em rizomas secos € moidos, a oleoresina ¢ obtida por
extragdo com solventes a partir do pd, com rendimento de aproximadamente 12%,
apresentando teores de 30 a 40% de pigmentos expressos em curcumina e entre 15 e 25%
de 6leo volatil. O extrato € obtido por meio de solventes e po, o rendimento depende do
solvente utilizado (Santos; Oliveira, 1991).

A extragdo dos curcumindides da curcuma pode ser feita por metanol, etanol,
acetonitrila, dimetil sulfoxido, acetona e outros solventes polares, ja que estes pigmentos
sdo insoluveis em agua e éter, além desses sua dissolucdo também pode ser em alguns
solventes hidrocarbonetos, como hexano e ciclohexano (Rodriguez et al., 2014). Algumas
técnicas sdao empregadas para que se obtenha o melhor rendimento na extragdo dos
pigmentos curcuminoides. As técnicas também podem ser combinadas para otimizar as
condig¢des de processo e preservar a integridade dos compostos. Técnicas como Soxhlet
assistido por ultrassom (Vichakshana et al., 2023), extracdo por solventes quimicos
(Dutta, 2015), extragdo assistida por micro-ondas em amostra irradiada seca ou umida
(Wakte et al., 2011), cristalizacdo e resfriamento (Horosanskaia et al., 2020),
cromatografia em coluna (Yang et al., 2015), dentre tantas outras, sio empregadas para a
extra¢do e purificagdo dos curcuminoides.

A curcuma possui varias propriedades, dentre elas destacam-se as capacidades

anticoagulante, antifiingica, anti-inflamatoria, antimalédrica, antioxidante, antiviral,
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cicatrizante, esquistossomicida, hipolipemiante, leishmanicida, nematocida, tripanocida
neuroprotetora e imunomoduladora (Ferreira ef al., 2019).

Na saude, a importancia da Curcuma longa L. mudou consideravelmente desde a
descoberta de sua propriedade antioxidante, através da presenca de compostos fenolicos,
como os curcumindides, que inibem a produgdo de espécies reativas de oxigénio,
protegendo nosso organismo dos danos causados por estresse oxidativo (Marmitt et al.,

2016). A Figura 4, apresenta os potenciais terapéuticos da circuma na area da satde.

Figura 4: Potencial terapéutico da Curcuma longa L.
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Fonte: Adaptado de Marmitt et al. (2016).

Kalaycioglu et al. (2017) avaliaram os efeitos da incorpora¢do do extrato de
curcuma nas propriedades antibacterianas e fisicas dos filmes de quitosana. Os resultados
mostraram que a adicao de agafrdo ao filme de quitosana aumentou significativamente a
resisténcia a tracao do filme e melhorou a barreira a luz ultravioleta-visivel do filme. A
atividade antimicrobiana dos filmes de quitosana foi estudada contra Salmonella e
Staphylococcus aureus pela técnica de contagem em placas de agar e uma melhor

atividade antimicrobiana foi observada com a incorporagao de circuma.
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Sedyadi ef al. (2019) pesquisaram sobre o uso do extrato de gengibre e do extrato
de curcuma para a elaboragdo de filmes comestiveis de revestimento de tomates, com
intuito de aumentar a vida de prateleira, testando textura e perda de peso. As medidas
foram feitas pelo encolhimento do tomate em 50% para a amostra de controle e as
amostras com revestimentos dos extratos, € a redugdo da textura do tomate em 63%. Os
resultados mostram que o encolhimento do peso dos tomates controle em 50% ocorreram
dentro de 45 dias. Os tomates revestidos com o extrato de gengibre encolheram 50% do
peso em 65 dias, enquanto o filme com adi¢ao de extrato de agafrdo teve seu peso
reduzido a 50% em 60 dias. A redugdo da textura dos tomates controle em 63%, ocorreram
em 7 dias a 7,5 dias, enquanto com pelicula comestivel com adi¢ao de extrato de gengibre
para 12 dias e com extrato de acafrdo para 186 dias.

Alves et al. (2019a) com o intuito de retardar a agdo bacteriana em queijos do tipo
ricota para a manuten¢do da qualidade do alimento, elaboraram revestimento a base de
carragena e extrato etanolico de clircuma. As ricotas foram avaliadas quanto a coliformes
totais, aerobios mesofilos, Staphylococcus spp., pH, acidez, atividade de dgua e matéria
secanos dias 0, 3 e 6 de armazenamento. A utilizacdo da mistura carragena-extrato, afetou
a matéria seca, pois houve maior retencdo de umidade nos produtos revestidos. O extrato
etandlico apresentou efeito antimicrobiano contra a cepa Escherichia coli na metodologia
de pocos, porém em todos os tratamentos (T1- sem revestimento, T2- revestimento de
carragena + 2% de extrato de agafrdo, T3- revestimento de carragena + 4% de extrato de
acafrdo) e tempos de armazenamento, o revestimento ndo foi efetivo para inibir
coliformes no produto. Houve redugdo na contagem de Staphylococcus spp. com a
utilizacdo do revestimento de carragena + 4% de extrato de agafrao.

Rodriguez et al. (2021) avaliaram o efeito da adi¢do de extrato hidroalcoolico
(HET) de ctircuma (Curcuma longa L.) e a concentragdo de polimero nas propriedades
fisico-quimicas de filmes de quitosana a 1,5 ¢ 2% (m/v), bem como na extensdo da vida
util de abacaxi minimamente processado (MPP) da variedade Golden Sweet (MD-2)
armazenado a 5+ 1 °C. Os frutos foram descascados e cortados em quartos de fatias de 1
cm de espessura e depois divididos aleatoriamente de acordo com os revestimentos a
serem aplicados: PQ, revestimento de quitosana 1,5% (m/v); PQC, revestimento de
quitosana a 1,5% (m/v) com HET a 0,4% (m/v); e PC, tratamento controle. As
concentragdes de quitosana e HET ndo afetaram a permeabilidade ao vapor d'agua, a
solubilidade em 4gua e a opacidade aparente dos filmes. A resisténcia a tragdo aumentou

com a concentracao de quitosana e HET, enquanto o alongamento na ruptura diminuiu
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com o aumento da concentragdo de polimero. A vida util do MPP aumentou 33,33% com
a aplicacdo de quitosana e revestimento HET devido a maior qualidade sensorial e a
auséncia de deterioragdo fungica visivel apds 12 dias de armazenamento em comparagao
com 8 e 10 dias para produtos nao revestidos e revestidos com quitosana,
respectivamente.

Yang et al. (2022), estudaram a obtengdo e avaliagdo de revestimentos de
quitosana com extrato de curcuma e ché verde para a conservagdo de morangos no pos-
colheita. Foi observado que ambos os extratos continham alto teor de compostos

fendlicos, mas apenas o extrato de ciircuma apresentou atividade antifingica.

3.4.1 Curcuminéides

Os curcumindides possuem estruturas caracterizadas pela presenca de dois grupos
arila separados por sete atomos de carbono. Dentre os varios exemplos de compostos
naturais e sintéticos que possuem essas caracteristicas, destacam-se os pigmentos
curcuminoéides da curcuma (Figura 5) (Araujo ef al., 1999).

A curcumina (C21H200g), desmetoxicurcumina (C20H1806) e
bisdesmetoxicurcumina (C19H1604) sdo os pigmentos presentes na Curcuma longa L.,
eles apresentam massa molar (MM) e ponto de fusdo (PF) de: MM = 368 g/mol, PF = 183
°C; MM =330 g/mol, PF = 168 °C e MM = 308 g/mol, PF = 224 °C, respectivamente. Ja
em relagdo a absorgdes, possui seus maximos nos comprimentos de onda de 429, 424 ¢
419 nm, respectivamente, ¢ apresentam fluorescéncia amarela sob luz ultravioleta
(Govindarajan; Stahl, 1980; Péret-Almeida et al., 2005).

Estes trés pigmentos sdo analogos estruturalmente, diferenciando-se apenas pela
quantidade de grupos metoxila (OCH3) na estrutura quimica. A curcumina possui dois
grupos metoxila, a desmetoxicurcumina somente um e a bisdesmetoxicurcumina nenhum
(Govindarajan; Stahl, 1980). Estes pigmentos sdo estaveis em pH dacido e sofrem
decomposicdo em pH acima do neutro, sdo sensiveis a luz, porém altamente estaveis ao

calor (Sogi et al., 2010).
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Figura 5: Estruturas quimicas dos pigmentos curcuminoéides
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Fonte: Leitzke et al. (2022)

Dentre os pigmentos curcuminoéides, a curcumina € o principal composto bioativo
e o pigmento mais abundante encontrado nos rizomas. Lampe et al. (1910) identificaram
a estrutura quimica da curcumina em 1910 como [1,7-bis-(hidroxi-3-metoxifenil)-1,6-
heptadieno-3,5-diona] ou diferuloilmetano. Em 1913, os mesmos pesquisadores

conseguiram sintetizar o composto.

3.4.2 Atividade Antioxidante

Os antioxidantes tém papel fundamental no controle de radicais livres e de
processos oxidativos. Os radicais livres sdo atomos ou moléculas produzidos
continuamente durante os processos metabolicos e atuam como mediadores para a
transferéncia de elétrons em varias reagdes bioquimicas, desempenhando fungdes
relevantes ao metabolismo (Bae et al., 1999).

As substancias antioxidantes, segundo o Food Drug and Administration (FDA),
sdo substancias utilizadas para preservar os alimentos através do retardamento da
deterioragdo, descoloracdo e rancidez (Monteiro, 2013). Ja de acordo com a Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA), sdo aquelas que retardam o aparecimento de

alteracdo oxidativa do alimento (BRASIL, 1997).
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Segundo o mecanismo de acdo, os antioxidantes podem ser classificados como
primarios ou secundarios. Os antioxidantes primarios agem interrompendo a cadeia da
reacdo através da doagdo de elétrons ou hidrogénio aos radicais livres. J& os antioxidantes
secundarios atuam na complexag¢ao com metais, sequestro de oxigénio, decomposicao de
hidroperdxidos para formar espécie nao radical, absor¢cdo da radiagdo ultravioleta ou
desativagdo de oxigénio (Del Ré; Jorge, 2012).

Os antioxidantes sintéticos mais usados na industria de alimentos (Figura 6) sao
os Butil-hidroxianisol (BHA), Butil-hidroxitolueno (BHT), Tercbutil-hidroquinona
(TBHQ) e Propil Galato (PG). Sao volateis e facilmente decompostos em altas
temperaturas. Sdo compostos de estrutura fendlica que ao doar um proton a um radical
livre regenera a molécula de acilglicerol e interrompe o mecanismo de oxidagdo, e seus
derivados fenolicos sdo transformados em radicais livres que se estabilizam sem

promover reacoes de oxidacao (Buck, 1981).

Figura 6: Antioxidantes sintéticos
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Fonte: Ramalho e Jorge (2006)

Os antioxidantes naturais apresentam-se como alternativa para prevenir a
deterioragdo oxidativa dos alimentos, sdo fontes de compostos fenolicos que podem ser
extraidos de vegetais e plantas. Estas substancias fenolicas exibem amplo espectro de
propriedades biologicas como antialergénica, antiarteriogénica, anti-inflamatoria,
antimicrobiana, antitrombotica, cardioprotetiva e vasodilatadora, mas o principal efeito

tem sido atribuido a sua agdo antioxidante em alimentos (Andreo; Jorge, 2006).
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Os tocoferdis, os acidos fenodlicos e extratos de plantas, sdo os antioxidantes
naturais mais utilizados. O tocoferol, ¢ aplicado como meio para inibir a oxidagdo dos
0leos e gorduras comestiveis, prevenindo a oxidacdo dos acidos graxos insaturados. Os
acidos fendlicos apresentam um anel benzénico, um grupamento carboxilico € um ou mais
grupamentos de hidroxila e/ou metoxila na molécula, que conferem propriedades
antioxidantes. Os antioxidantes fenolicos, normalmente presentes em extratos de plantas,
funcionam como sequestradores de radicais e, algumas vezes, como quelantes de metais,
agindo tanto na etapa de iniciagdo como na propagacao do processo oxidativo (Augusto,
2012).

Por ser rica em compostos fenolicos (substancias que possuem um anel aromatico
com uma ou mais hidroxilas, podendo também apresentar outros grupos substituintes em
sua estrutura, como ésteres, metil-ésteres e glicosidios), a circuma tem um grande
potencial antioxidante e antimicrobiano e exerce varias bioatividades, incluindo, entre
outras, antifiingicos, antipiréticos, anti-hipercolesterolémicos, afrodisiacos e inseticidas
(Yang et al., 2020). Os compostos fendlicos atuam combatendo os radicais livres,
quelando metais de transi¢do, interrompendo a reacdo de propagacao dos radicais livres
na oxidacao lipidica, modificando o potencial redox do meio, reparando a lesao das
moléculas atacadas por radicais livres, modificam as rotas metabolicas das
prostaglandinas, protegem a aglomeragao plaquetaria e inibem a ativagao de carcindgenos
(Del Ré¢; Jorge, 2012).

A Figura 7, apresenta o mecanismo antioxidante dos compostos fenolicos. Os
produtos intermediarios, formados pela acdo destes antioxidantes, sdo relativamente
estaveis devido a ressonancia do anel aromdtico apresentada por estas substancias

(Baggio, 2006).

Figura 7: Mecanismo antioxidante dos compostos fenolicos

CH e o o

LOO-

Fonte: Baggio (2006)
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A presenga dos pigmentos curcuminoides na Curcuma longa L., podem apresentar
atividade antioxidante maior ou igual a alguns compostos. Chatterjee et al. (1999)
verificaram que a curcumina isolada apresentou atividade antioxidante equivalente ao
BHA e BHT, e atividade antioxidante maior em relagdo ao o-tocoferol. A
Bisdesmetoxicurcumina isolada, apresentou atividade antioxidante maior que o o-
tocoferol, porém, menor que o BHA, BHT e a curcumina.

Nanditha et al. (2009) desenvolveram biscoitos com adigdo de extrato de curcuma,
substituindo os antioxidantes BHA e TBHQ, e verificaram um potencial substituinte na
preparagao do produto.

De Paula et al. (2018) avaliaram a farinha obtida do residuo da extracdo do corante
de circuma, como revestimento protetor para prolongar a vida util da banana (Musa
acuminata). Investigaram como o revestimento afeta a perda de massa, firmeza, pH,
acidez titulavel, teores de solidos soliveis e acucares redutores e cor da casca da banana
ao longo de 15 dias de armazenamento a 27 = 2 °C e 65% UR. Os revestimentos
apresentaram boa atividade antioxidante, o que ¢ atribuido a presen¢a de curcumindides.
Os revestimentos retardaram a perda de peso, o desenvolvimento da cor e a redugdo da
firmeza, permitiram menor acidez e teor de aglcares nas bananas revestidas em
comparag¢do com as bananas controle. Concluiram que, os revestimentos a base de farinha
de agafrao estenderam as caracteristicas originais das bananas armazenadas a 27 °C em 3
dias.

Bojorges et al. (2020) desenvolveram um filme comestivel a base de alginato e
circuma, como composto ativo, e avaliaram a atividade antioxidante para aplicacdo em
lombo suino fresco, lombo bovino e peito de frango. O extrato de curcuma foi capaz de
proteger a carne da deterioragao lipidica e da perda de cor e apresentaram valores de
TBARS (substancias reativas ao acido tiobarbitirico) mais baixos em compara¢do com
aquelas sem o extrato. A adi¢cdo de curcuma no filme, além de afetar suas propriedades
fisico-quimicas e estruturais, contribuiu com um importante efeito antioxidante para a
carne.

Lira et al. (2021) analisaram a atividade antioxidante do rizoma e do p6 da
clrcuma, e verificaram que o extrato da circuma em p6 mostrou maior rendimento, maior

atividade antioxidante e maior teor de compostos fendlicos totais.
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3.4.3 Atividade Antimicrobiana

Devido a quantidade de compostos fendlicos presentes no extrato e no 6leo, ¢ que
se tem estudado a atividade antimicrobiana da curcuma. A atividade antimicrobiana tem
relagdo com a diversidade de metabolitos secundarios presentes na planta, como taninos,
terpendides, fenodis, dentre outros, e estes compostos podem atuar rompendo as
membranas microbianas (Aly; Gumgumjee, 2011).

Franco et al. (2007), avaliaram a atividade antibacteriana do 6leo essencial de
Curcuma longa L., e verificaram que o 6leo apresentou atividade antimicrobiana sobre
Staphylococcus aureus em um halo de inibicdo de 12 mm. Observaram também que o
6leo ndo produziu atividade inibitéria para a Escherichia coli ¢ para a Salmonella
choleraeseus.

Kim et al. (2003), verificaram em seus estudos que extratos de clircuma
apresentaram atividade antifingica in vitro para algumas cepas de Trichophyton sp. e para
Botrytis sp., Erysiphe sp., Phytophthora sp., Puccinia sp., Pyricularia sp. € Rhizoctonia
sp..

Dansai e Krusong (2011a) determinaram a eficacia do extrato etandlico de
circuma, vinagre e sua mistura na redugdo de Salmonela Typhimurium. Os resultados
mostraram que, a Salmonela Typhimurium em contato com o extrato de curcuma 0,05
mg/mL foi completamente inibido em 15 min. Ao usar vinagre contendo 1,7% (v/v), foi
completamente inibido em 25 min. O efeito combinado da mistura de extrato de circuma
(0,05 mg/mL) em vinagre (1,7% v/v) mostrou inibi¢ao total do microrganismo em 10
min.

Alves et al. (2019b) avaliaram a qualidade de ricotas com revestimento de
carragena e extrato etanolico de curcuma. Os resultados mostram que, utilizando a técnica
de difusdo por pocos, observaram atividade inibitéria do extrato de curcuma sobre
Escherichia coli, redug¢ao do Staphylococcus spp. em ricotas revestidas com carragena e
extrato de agafrao a 4%, porém para todos os tratamentos e tempos de armazenamento
utilizados no trabalho, o revestimento ndo foi efetivo para inibir a proliferacdo de

coliformes no produto.

3.5 UVA-VITORIA
A producdo brasileira de uvas se caracteriza pela oferta em épocas de baixa
disponibilidade nos paises importadores do hemisfério norte. Esses mercados sdo

bastantes exigentes, adquirindo apenas frutos limpos, intactos, com tamanho, cor e forma

43



compativeis com o especificado pelo consumidor. Os frutos que nao atendem estes
requisitos sdo destinados ao mercado interno, porém, a perda ¢ elevada, de maneira a
causar prejuizos econOmicos, especialmente quando ocorre precipitacdo pluvial
superior a média esperada durante a maturagdo ou préximo a colheita de cultivares de
uvas sem sementes, que sao mais suscetiveis a podriddes e rachaduras (Ribeiro ef al.,
2014).

A ‘BRS Vitéria’ (Figura 8) é uma uva de mesa desenvolvidas pela Empresa
Brasileira de Pesquisa Agropecuaria (Embrapa), sem sementes, preta, de sabor
aframboesado e agradavel, para consumo in natura. E vigorosa e fértil, tem cachos com
peso médio de 290 g. As bagas possuem tamanhos médios de 17 mm x 19 mm, pode
alcangar produtividade entre 25 e 30 t/ha, com teor de agucar entre 19 e 23 °Brix, possui
tolerancia as chuvas durante a maturagdo, o que permite sua produgdo no primeiro
semestre (Maia et al., 2015).

A Uva-Vitdria, € a primeira uva sem sementes produzida no Brasil, que € tolerante
ao mildio, causado por Plasmopara viticola o que possibilita redugdes da aplicagio de
fungicidas para controle da doenga, porém, a BRS Vitoria € bastante sensivel a podridao-
da-uva-madura, causada por Glomerella cingulata, que provoca perdas tanto na qualidade
como na quantidade da uva produzida em regides com verdo quente ¢ chuvoso (Maia et

al., 2015).
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Figura 8: Cacho da Uva-Vitoria

Fonte: Maia ef al. (2012)

A ‘BRS Vitéria’ € resultante do cruzamento CNPUV 681-29 [Arkansas 1976 x
CNPUV 147-3 (‘Niadgara Branca’ x ‘Vénus’)] x ‘BRS Linda’, realizado em 2004, na
Embrapa Uva e Vinho, Estacdo Experimental de Viticultura Tropical (EVT), em Jales, SP
(Maia et al., 2012).

O ciclo produtivo da BRS Vitdria varia de 90 a 135 dias, dependendo da soma
térmica da regido. O ciclo mais longo foi observado no Norte do Parand e no Centro de
Sdo Paulo, enquanto o mais curto ocorreu em Curaca, Bahia, no Vale do Rio Sao
Francisco (Maia et al., 2014).

No ano de 2019 a regido Nordeste do Brasil possuia 10.485 ha ocupados com
cultivo de uvas, essa area produtiva correspondia a 13,85% da érea viticola do pais. A
producdao de uvas na regido Nordeste localiza-se no Vale do Sdo Francisco que
compreende os estados de Pernambuco (nas cidades de Lagoa Grande, Orocd, Petrolina
e Santa Maria da Boa Vista) e Bahia (nas cidades de Casa Nova, Curaga, Juazeiro e
Sobradinho), em conjunto, estes estados podem produzir até 2,5 safras anuais numa
mesma area. No ambito nacional, a produgdo de uvas no Vale do Sao Francisco
correspondeu a aproximadamente 25% da producdo em todo o pais neste mesmo ano (De

Mello; Machado, 2020).
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No ano de 2020, a area cultivada no estado de Pernambuco foi de 8.299 ha, um
leve aumento (0,52%) em relagdo a safra de 2019 e na Bahia, com 1.969 ha, o que
representou uma redugdo de 4,83%. Ja a producdo de uva no estado do Pernambuco foi
de 338.837 t e na Bahia a produgao foi de 45.342 t no ano de 2020 (IBGE, 2020). Dados
do IBGE apontaram que a produgao de uva na cidade de Petrolina-PE foi de 236.500 t no
ano de 2022, com area destinada a colheita de 6.450 ha, classificando esta cidade como a
maior produtora de uva neste ano, seguida das cidades de Lagoa Grande (72.850 t), Sao
Vicente Férrer (16.200 t) e Santa Maria da Boa Vista (11.760 t), no estado do Pernambuco
(IBGE, 2022).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS

A Curcuma longa L. desidratada sob a forma de p6 (CP), de coloragdo laranja-
avermelhado (Figura 9), foi doada por agricultores da cidade de Jodo Pessoa — PB. Essa
coloracdo caracteriza a presenga do pigmento curcumina (De Abreu Matos, 2007). Possui

cheiro forte agradavel e sabor aromético e picante.

Figura 9: Curcuma longa L. em p6 usada na pesquisa.

Quitosana (Q), grau médico sob a forma de flocos, coloragao creme (Figura
10), foi doada pelo Laboratoério de Avaliagcao e Desenvolvimento de Biomateriais do
Nordeste (CERTBIO) da UFCG. Segundo dados técnicos do laboratorio, a quitosana
empregada nesse estudo foi classificada como sendo de alta massa molar com valor
de 962,17 Kg/mol e viscosidade de 2679,7 g/mol, apresentando grau de desacetilagao
de 87% conforme obtido por espectroscopia no infravermelho através da

metodologia proposta por Brugnerotto et al. (2001) e Czechowska-Biskup et al.
(2012).
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Figura 10: Quitosana em flocos usada na pesquisa.

Uvas-Vitoria (U) sem sementes foi adquirida com produtores rurais da cidade de
Petrolina no estado de Pernambuco no més de setembro de 2023. Constituida de um lote
homogéneo, sem injurias ou qualquer alteracdo (Figura 11). A baga era esférica, de cor
preta-azulada, com pelicula grossa e resistente, polpa incolor, ligeiramente firme e de

sabor aframboezado (Maia et al., 2012).

Figura 11: Uva-Vitoria usada na pesquisa

As cepas Escherichia coli ATCC 25922; Staphylococcus aureus ATCC 13150;
Pseudomonas aeruginosa ATCC 25783 e Candida albicans ATCC 76645 foram cedidas

em parceria pelo Prof. Ulrich Vasconcelos do Departamento de Biotecnologia da UFPB.
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O 4cido acético glacial P.A. (CH3COOH) da marca Nuclear, apresenta massa
molar de 60,05 g/mol.

O alcool etilico absoluto 99,5% GL (C2HsOH) da marca Sciavicco, possui massa
molar de 46,08 g/mol.

O vinagre de 4lcool da marca Figueira apresenta 4% de acidez volatil. E um
liquido com coloragdo transparente e amarelada, adquirida no comércio local da cidade
de Jodo Pessoa — PB.

A fenolftaleina P.A. (C20H1404) da marca Quimica Moderna possui massa molar
de 318,31 g/mol.

O hidroxido de sédio P.A. (NaOH) da marca Sciavicco, possui massa molar de 40
g/mol.

O 2,2—difenil -1-picril-hidrazila (DPPH) (CisHi2NsOg) fornecido pela Sigma-
Aldrich possui massa molar de 394 g/mol.

Todos os reagentes foram usados sem nenhum tratamento prévio.

4.2 METODOLOGIA

4.2.1 Preparacao dos extratos a base de Curcuma longa L.

Nesse estudo, foram preparados trés diferentes extratos de circuma (Ex) na
propor¢ao de 1:10 (m/v) (curcuma em po:solvente), usando como solventes o etanol (Et),
vinagre (V) e a mistura entre ambos (etanol:vinagre) (EtV) na proporcdo 1:1 (v/v),
seguindo a metodologia reportada por Bitencourt (2013) com algumas adaptagdes.

Cerca de 3g de curcuma em po6 foram adicionados em 30 mL de solvente para
realizar o processo de extragdo. Em seguida, o sistema foi submetido a agitagdo magnética
a 792 rpm (Agitador Fisatom modelo 752A) a temperatura ambiente por 1 h e com o uso
de papel aluminio, para evitar o contato com a luz. Passado esse tempo, a suspensao foi
mantida em repouso por 24 h (para decantacdo do pd de curcuma) para entdo, ser
submetida ao processo de filtracao, usando primeiramente, o papel de filtro quantitativo
de filtragem rapida (Nalgon, 3551, 7,5 um), seguida de centrifugacao (SPLabor, modelo
SP-700/6000) a 2800 rpm por 5 min. A composi¢ao dos extratos de curcuma esta exibida
na Tabela 4.
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Tabela 4: Composigoes dos extratos de ciircuma.

CédlgO Mcircuma em pé VEtanol VVinagre
(mg) (mL) (mL)
EXEt 3 30 -
ExV 3 - 30
EXEtV 3 15 15

Ap0s o processo de filtragao, todas as composigdes de extratos foram armazenadas
a temperatura ambiente em tubos de vidro com tampa e recobertos com papel aluminio

para evitar o contato direto com a luz.

4.2.2 Preparacio da solucio de quitosana

0,2 g de quitosana foram adicionados em 10 mL de solugdo aquosa de acido
acético a 1% (v/v) sob agitacdo magnética (Fisatom modelo 752A) a 792 rpm por 1 h a
40+5°C. Apos o preparo, a solugdo polimérica foi armazenada a temperatura ambiente

em tubos de vidro com tampa e codificada como QBase.

4.2.3 Preparacio das formulagdes quitosana/extratos

Seguindo a metodologia j& apresentada anteriormente, apOs a preparacao tanto da
solucdo de quitosana a 2% (m/v) quanto dos extratos de circuma usando os trés tipos de
solventes, foi realizada a mistura da solu¢ao QBase contendo diferentes concentragdes de

extratos, cuja descricdo detalhada estd apresentada na Tabela 5.
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Tabela 5: Formulagdes de quitosana/extratos.

Cddigo V@Base (ML) VExtrato (ML) Tipo de Extrato (Ex)

QBase 0 0 e e

Q16*EXEt 2

Q28*EXEt 10 4

Q37*EXEt 6 Extrato etandlico de
carcuma

Q16ExV 2

Q28ExV 10 4

Q37ExV 6 Extrato de circuma em
vinagre

Q16EXEtV 2

Q28EXEtV 10 4 Extrato de circuma em

Q37EXEtV 6 vinagre e etanol

*Esses valores referem-se as concentragdes de extratos presentes nas formula¢cdes em porcentagem.

Apbs a adicao do volume especifico de extrato a solugdo de quitosana, as misturas
permaneceram sob agitacdo magnética a 624 rpm por 30 min a temperatura ambiente.
Logo, em seguida, foram acondicionadas em tubos de vidros recobertos com papel

aluminio para evitar o contato com a luz.

4.3 CARACTERIZACAO

4.3.1 Composicao centesimal
A analise da composic¢ao centesimal foi determinada na Curcuma longa L. sob a
forma de pd6. Todas as andlises foram realizadas no Laboratorio de Tecnologia de

Alimentos (LTA) do Departamento de Engenharia de Alimentos da UFPB, em triplicata.

4.3.1.1 Umidade
Cerca de 5g da Curcuma longa L. em p6 foi colocada em cépsulas de aluminio
previamente secas em estufa a 105°C. A amostra foi seca em estufa a 105+5°C por 3 h.

Passado esse tempo, o material (capsula + amostra) foi colocado em dessecador e mantido
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por 30 min para entdo, ser efetuado a primeira pesagem. Os ciclos de aquecimento e
resfriamento foram realizados repetidas vezes até peso constante (Lutz-Oal, 2008). O teor
de umidade foi calculado de acordo com a Equacao 1.

Teor de Umidade = % * 100 (D)

Sendo:
P1 - massa da cépsula + amostra apds secagem (g)
P2 - massa da capsula + amostra antes da secagem (g)

PO — massa inicial da amostra antes da secagem (g)

4.3.1.2 Cinzas

Inicialmente, cadinhos de porcelana foram previamente aquecidos em estufa a
105°C por 1h. Logo apos, colocados num dessecador até atingirem a temperatura
ambiente para entdo, serem pesados. Em seguida, cerca de 3g da Curcuma longa L. em
po, foi submetida a uma temperatura de 550°C numa mufla até o aparecimento da
coloragdo branca ou cinza claro do residuo. O material (cadinho + amostra) foi colocado
em dessecador e mantido por 30 min até atingir a temperatura ambiente, para entdo, ser
pesado (Cecchi, 2003).

O teor de cinzas foi calculado baseado na Equacao 2.

__ (P2-P1)

Teor de Cinzas = ——-— 100 2)

Sendo:
P1 - massa da cépsula + amostra ap0s secagem (g)

P2 - massa da capsula + amostra antes da secagem (g)

PO — massa inicial da amostra antes da secagem (g)

4.3.1.3 Proteinas
O método Kjeldahl consiste em trés etapas: digestao, destilacdo e titulacdo e, tem
como objetivo quantificar o nitrogénio total da amostra e transformar, em nitrogénio

proteico (Lutz-Oal, 2008).
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Na etapa de digestdo, 1g de amostra foi pesado em papel manteiga e transferido
para o tubo de Kjeldahl, sendo adicionado de 1g de mistura catalitica (dioxido de selénio
(SeO»), sulfato de cobre (CuSOs4), sulfato de sdédio (Na2SOs) na proporgao 1:10:100
(m/m/m) e 10 mL de acido sulfurico (H2SO4) concentrado. Em seguida, o tubo foi
conduzido para o digestor e, a temperatura foi aumentada lentamente até 350°C. A
digestao foi encerrada quando a suspensao apresentou colorag¢do azulada ou transparente

(Lutz-0Oal, 2008).

Na etapa de destilagdo, o tubo a temperatura ambiente, foi lavado com 5 mL de
agua destilada e adicionado trés gotas de fenolftaleina para, entdo, ser acoplado,
individualmente, no destilador de Kjeldahl. Em um Erlenmeyer de 125 mL, foram
adicionados 25 mL de solugdo de acido borico a 4% (m/v) com indicador misto (solugdo
alcodlica de vermelho de metila - CisHisN3O2 a 0,1% (m/v) e solugcdo de verde de
bromocresol - C21H14BrsOsS a 0,1% (m/v) na propor¢ao 3:2 (v/v). O Erlenmeyer foi
colocado na saida do condensador de Kjeldahl para que o vapor condensado reagisse com
o acido borico. Foram adicionados lentamente, solu¢do de NaOH a 40% (m/v) até a
mudanga de cor para roxo ou marrom. Apos a viragem da cor, a destilagdo continuou até

o volume final de 75 mL (Lutz-Oal, 2008).

Na etapa da titulagdo, o Erlenmeyer foi retirado do destilador de Kjeldahl, ¢ a
solucdo foi titulada com acido cloridrico (HCl) a 0,IN, até o aparecimento da coloragao

rosa ou vermelha. O teor de proteinas foi calculado baseado na Equagao 3.

(Vva-Vb)*faxFx0,14
: 3)

Teor de Proteinas Totais g/100g =

Sendo:

Va — volume gasto de HCl a 0,1N padronizado na titulagdo da amostra (mL)
Vb - volume gasto de HCI a 0,1N padronizado na titulagcdo do branco (mL)
fa — fator de correcao da solu¢ao de HCIl a 0,IN

F - fator de correspondéncia do nitrogénio que depende do tipo de proteina

P — massa da amostra (g)

4.3.1.4 Lipidios
A andlise de lipideos seguiu o método reportado por Bligh e Dyer (1959), que

consiste na extracdo a frio dos lipidios totais, com mistura de cloroformio (CHCI3),
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metanol (CH3OH) e 4gua (H2O), na proporg¢ao de 1:2:0,8 (v/v/v), respectivamente. Uma
massa de 2,5 g de amostra foi colocada em tubos de ensaios e adicionados 10 mL de
cloroféormio, 20 mL de metanol e 8 mL de dgua. Os tubos foram colocados em agitador
rotativo para homogeneizagao por 30 min. Em seguida, foram acrescentados 10 mL de
cloroférmio e da solugdo de sulfato de sédio anidro a 1,5% (m/v), sendo entdo, mantidos
sob agitacdao por mais 15 min. Logo apos, as amostras foram mantidas em repouso por 1
h, para separagdo das fases. Passado esse tempo, aliquotas de 5 mL foram coletadas em
béqueres de 50 mL, previamente tarados para entdo, serem submetidas a secagem em
estufa a 105°C por 30 min para evaporacao do solvente. Em seguida, as amostras foram
resfriadas em dessecador por 30 min até a temperatura ambiente e pesadas posteriormente

(Eg, 1959). O teor de lipideos foi calculado baseado na Equagao 4.

[massa final (amostra+béquer)(g)—massa do béquer (g)]*4 +100 (4)

Teor de Lipidios totais =
massa da amostra (g)

4.3.1.5 Amido

Para determinacao do teor de amido, uma massa de 10 g de amostra foi diluida em
50 mL de 4gua destilada e 10 mL de &4cido cloridrico (HCI) concentrado em um
Erlenmeyer de 250 mL. Em seguida, o Erlenmeyer foi colocado em autoclave a 120°C
por 20 min (Lutz-Oal, 2008).

Com a amostra a temperatura ambiente e com a ajuda de um potencidmetro, a
amostra foi neutralizada com NaOH a 40% (m/v), e a mistura foi transferida para um
balao volumétrico de 250 mL, sendo adicionado 2 mL da solu¢ao de acetato de zinco
(ZnC4He04) a 30% (m/v) e 2 mL de ferrocianeto de potassio (CsFeKaNes) para clarificar a
mistura. Em seguida, fez-se a filtracdo usando papel de filtro e a mistura foi transferida
para uma bureta para ser realizada a titulagdo das solucdes A e B de Fehling (5 mL cada)
com 40 mL de agua destilada. A titulagao foi feita com a mistura Fehling e agua destilada
em ebulicdo, até o aparecimento da coloracdo vermelho tijolo. O azul de metileno a 1%

(m/v) foi utilizou como indicador (Lutz-Oal, 2008). O teor de amido foi calculado

baseado na Equacao 5.

(F*C*100)
(PV)

Teor de Amido = % 0,9 ®))

Sendo:
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F — fator do licor de Fehling (F/2 quando o volume usado for de 5 mL)
C — capacidade volumétrica do baldo utilizado (250 mL)
P — massa da amostra (g)

V — volume usado na titulagdo (mL)

4.3.1.6 Acucares totais

Cerca de Sg de Curcuma longa L. em p6 foi transferida para um balao volumétrico
de 200 mL, cujo volume foi completado com agua destilada. A suspensdo obtida foi
filtrada a vacuo e depois, neutralizada com solu¢cdo de NaOH a 0,IN. Em seguida, para
clarificagdo, 5 mL de uma solugdo saturada de acetato de zinco (ZnCsHsO4) a 1,0M e 5
mL de ferrocianeto de potassio (CsFeKs4Ns) a 0,25M foram adicionadas. Uma nova
filtracdo a vacuo foi efetuada (Lutz-Oal, 2008).

Ap6s a filtragdo, a mistura foi transferida para um baldo de 250 mL e adicionada
10 mL de HCI concentrado, sendo, em seguida, colocada em banho maria numa
temperatura de 70+2°C por 20 min.

Terminado o processo, a mistura foi resfriada até a temperatura ambiente e
neutralizada com NaOH a 40% (m/v) e colocada em uma bureta para fazer a titulagdo de
uma mistura de 5 mL de solugdo de Fehling A e B e 40 mL de 4agua destilada. A titulacao
foi feita com a mistura das soluc¢des de Fehling e 4gua em ebuligdo. A titulagdo seguiu até
o aparecimento da coloragdo vermelho tijolo, usando azul de metileno a 1% (m/v) como
indicador (Lutz-Oal, 2008). O teor de acucares totais foi calculado baseado na Equagao
6.

_ (F+C%100)

Teor de Aglcares totais = ) (6)

Sendo:

F — fator do licor de Fehling (F/2 quando o volume usado for de 5 mL)
C — capacidade volumétrica do baldo utilizado (200 mL)

P — massa da amostra (g)

V — volume usado na titulagdo (mL)
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4.3.2 Atividade da agua (aw)

A medicao da atividade de agua da Curcuma longa L. sob a forma de po6 foi feita
utilizando um medidor de atividade de 4gua da LabMaster AW, marca Novasina AG
(Switzerland), com precisdo de +/- 0,003 na temperatura de 25°C. Foram analisadas
duas amostras, uma seca na temperatura de 100°C por 24 h e a outra amostra
armazenada a temperatura ambiente. O procedimento foi realizado em triplicata,
utilizando cerca de 1g de amostra. O ensaio foi realizado no Laboratorio de

Termodinamica do Departamento de Engenharia Quimica da UFPB.

4.3.3 Analise granulométrica

A determinacdo da granulometria da Curcuma longa L. sob a forma de p6 foi
realizada por difragdo de laser, que utiliza o método de dispersao de particulas associada
a um processo de medida Optica, que pode ser operado tanto no modo timido quanto no
seco. Operando no modo seco, o p6 em estudo foi disperso através de vibragdo mecanica
sobre 0 jato de ar comprimido com 2500mb de pressdo e frequéncia de 55 Hz. A dispersdo
teve periodo de 15 s e a coleta de dados aconteceu em 5 s. O equipamento utilizado na
realizacdo dessa analise foi o CILAS 1090LD com faixa analitica de 0.10 um - 500.00
um / 100 Classes.

O procedimento foi realizado no Laborat6rio de Materiais Metalicos (LAMAM)

do Departamento de Engenharia de Materiais da UFPB.

4.3.4 Calorimetria exploratoria diferencial (DSC) /Analise termogravimétrica (TG)

As andlises simultaneas de DSC/TG foram realizadas para a circuma em po
usando o equipamento da marca 74 Instruments, modelo SDT 650. A amostra com massa
de 8,29 mg foi colocada em cadinho de alumina, e submetida a uma temperatura de 30 a
900°C a uma taxa de 10°C/min, usando atmosfera de nitrogénio. A andlise foi realizada
no Laboratério de Sintese e Caracterizagdo de Filmes Finos (LabFilm) do Departamento

de Engenharia de Energias Renovaveis (DEER) da UFPB.

4.3.5 Analise de estabilidade
Para o estudo de estabilidade, medidas de pH, condutividade e temperatura foram
realizadas nas amostras de solugdo de quitosana a 2% (m/v), nos extratos etandlico,

vinagre e etandlico:vinagre de circuma, e nas misturas de quitosana com os extratos nas
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diferentes proporgdes (Q16, Q28 e Q37). As medidas de pH foram feitas em
potenciometro Analyser, modelo pH 300, e as anélises de condutividade e temperatura no
equipamento Hanna Instruments — Edge, nos periodos de 0, 15, 30 ¢ 60 dias. Além disso,
as amostras também foram monitoradas por inspecdo visual em fun¢ao do tempo
mediante registro fotografico, com o intuito de observar possiveis mudangas de cor, odor,

separagdo de fases, floculagdo, precipitacdo das suspensdes € misturas etc..

4.3.6 Espectroscopia de absorc¢iao molecular na regido do ultravioleta — visivel (UV-
Vis)

As andlises UV-Vis foram realizadas num equipamento da marca Shimadzu,
modelo 2600 Plus. O espectro de UV-Vis da Curcuma longa L. em pd foi obtido a
temperatura ambiente na faixa espectral de 220 a 1400 nm, e, os dos extratos de curcuma,
solugdo de quitosana e misturas quitosana:extratos, foram registrados na faixa de 220 a
800 nm com resolucdo de 2 nm. A analise foi realizada no Laboratorio LabFilm do DEER

da UFPB.

4.3.7 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)

As andlises de FTIR foram realizadas num espectrofotdmetro da marca Shimadzu,
modelo IR Trace 100, acoplado ao modo de reflectidncia total atenuada (ATR). Os
espectros de FTIR da Curcuma longa L. em pd, extratos de circuma, solugdo de quitosana
e misturas quitosana:extratos, foram registrados a temperatura ambiente na regido
espectral de 4000 a 600 cm! e resolugdo de 2 cm'. Essas andlises também foram

realizadas no Laboratorio LabFilm do DEER da UFPB.

4.3.8 Espalhamento dinAmico de luz (EDL) e potencial Zeta

A determinacdo do diametro de particula e da polidispersividade (PDI) foi
realizada a 25 °C, por meio de medidas de espalhamento dindmico de luz (EDL),
utilizando um equipamento Brookhaven Instruments, ZetaPALS (Zeta Potencial
Analyser). O instrumento opera com laser de He-Ne, L = 659 nm e a detecgdo ¢ feita em
um unico angulo de 90°. As medidas de potencial Zeta médio das particulas foram
realizadas a 20,5 °C, pela técnica de microeletroforese associada a anemometria Doppler
de laser, submetendo-se a amostra a um campo elétrico de 11,02 V/cm, frequéncia de

2,00 Hz e tensdo de 4V no equipamento Brookhaven Instruments.
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As amostras foram preparadas a partir de uma diluicdo de 1:100 v/v
(amostra:solvente) — (para o extrato de curcuma foi usado o solvente referente a cada
processo de extra¢do, enquanto que para as misturas de quitosana/extrato, o solvente
usado na diluicdo foi a solugdo aquosa de acido acético a 1% v/v). Logo apds, as amostras
foram acondicionadas em tubos tipo Falcon e envolvidas com papel aluminio para evitar
o contato direto com a luz, para entdo, serem efetuadas as medidas usando uma cubeta de
quartzo. As analises foram realizadas no Laboratorio de Avaliagao e Desenvolvimento de

Biomateriais do Nordeste (CERTBIO) da UFCG.

4.3.9 Atividade antimicrobiana in vitro

Analises de atividade antimicrobiana dos extratos de curcuma, solucdo de
quitosana e das misturas quitosana:extrato a 37% (v/v), foi realizada utilizando o método
da microdilui¢ao conforme reportado na literatura (Devienne; Raddi, 2002).

Inicialmente, as solu¢des-teste foram diluidas em solugdo de dimetilsulfoxido
(C2H6OS) a 2% (v/v). O teste de atividade foi realizado contra as cepas Escherichia coli
ATCC 25922; Staphylococcus aureus ATCC 13150; Pseudomonas aeruginosa ATCC
25783 e Candida albicans ATCC 76645, cujas suspensdes foram preparadas a partir de
cultura recente e com turbidez padronizada com o tubo n°® 0,5 da escala de MacFarland.
O ensaio foi realizado em microplacas com fundo em U, preenchidos com partes iguais
de caldo Miieller-Hinton duplamente concentrado e da solugao-teste. Uma aliquota de 10
uL da solugdo de cada microrganismo teste foi posteriormente dispensada nos pogos e, as
microplacas foram incubadas a 37°C. Apo6s 24 h, a absorbancia a 600 nm do meio foi
determinada usando um espectrofotometro de microplaca (BiotekSynergy HT) e o

percentual de células foi calculado pela Equacao 7 (Charlton, 2008).

% — (ODcontrole - ODtratamento) * 100 (7)

ODcontrole

Sendo:
ODcontrole — Absorbancia da amostra controle;

OD ratamento — Absorbancia da amostra analisada.
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Foram preparados controle da esterilidade do meio e da viabilidade celular. O
ensaio foi realizado em triplicata no Laboratorio de Microbiologia Ambiental (LAMA)

do Centro de Biotecnologia da UFPB.

4.3.10 Atividade antioxidante

A atividade antioxidante dos extratos de circuma, solugdo de quitosana e misturas
quitosana:extrato, foi determinada medindo a atividade de eliminagdo de radicais livres
usando o ensaio 2,2-difenil-1-picril-hidrazila (DPPH) conforme metodologia proposta
por Brand-Williams et al. (1995), com algumas adaptagdes.

Inicialmente, 1,4 mg de DPPH foi diluida em 50 mL de alcool etilico sob agitagao
magnética a 1128 rpm (Agitador Fisatom modelo 752A) a temperatura ambiente por 10
min. Durante todo o tempo de preparacdo e analise, a solucdo foi mantida ao abrigo de
luz, envolvida com papel aluminio. Essa solugdo foi usada como amostra controle. Em
seguida, cada extrato nas quantidades de 25, 30, 35, 40 e 50 mg foi diluido usando 3mL
do respectivo solvente de cada processo de extracao.

Logo ap6s, 0,5 mL dos extratos de curcuma diluidos foram adicionados a 2,5 mL
da solugdo controle de DPPH, e mantidas na auséncia de luz, utilizando papel aluminio
para envolver o recipiente, por um periodo de 3h. Apds esse periodo, a absorbancia foi
determinada a 517 nm, usando um espectrofotometro de absor¢cdo molecular UV-Vis da
marca Shimadzu, modelo 2600 Plus.

A atividade antioxidante foi determinada pela porcentagem de sequestro do radical

DPPH, e calculada de acordo com a Equacao 8.

%AA — (ABSDPPH_ABSamostra) * 100 (8)

ABSpppH

Sendo:
AA — atividade antioxidante (% de sequestro do radical livre DPPH)
ABSpppa — absorbancia da solu¢ao controle de DPPH em 517 nm

ABSamostra — absorbancia da amostra em 517 nm

Baseado nos resultados obtidos pelos extratos, dilui¢des de 35 e 50 mg por 3 mL

de solvente, foram selecionadas para serem trabalhadas nas misturas quitosana/extrato. O
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solvente da solucdo de quitosana foi a solucdo aquosa de acido acético a 1% (v/v), e o

solvente das misturas quitosana:extrato foi o respectivo solvente de cada extrato.

4.3.11 Microscopia eletrénica de varredura (MEYV)

Filmes de quitosana e das misturas de quitosana com os 3 diferentes extratos de
curcuma foram preparados pela técnica de Casting para analise morfologica através da
microscopia eletronica de varredura.

As amostras foram preparadas seguindo a metodologia ja apresentadas nos Itens:
Preparagdo da solucdo de quitosana e Preparacdo das formulagdes quitosana/extratos.
Logo ap6s, um volume de 10 mL de amostra, foi vertido em moldes de silicone para
evaporacao do solvente a 40 °C por 24h, usando uma estufa de circulagdo e renovagao de
ar da marca SPLabor modelo SP-102. Passado esse tempo, as amostras foram destacadas
dos moldes e obtidas sob a forma de filmes (Figura 12). Logo apos, os filmes foram
fraturados em nitrogénio liquido e fixados com fita de carbono nos stubs com o intuito de
analisar a superficie de fratura.

As amostras foram recobertas com uma fina camada de ouro, de espessura em
torno de 22,5 nm e corrente de 25 mA por um tempo de 1 min e 20 s, utilizando o
metalizador Emitech, modelo K550X. As micrografias das superficies fraturadas foram
geradas através de um detector de elétrons secundarios, usando uma tensao de 10 kV,
corrente de 0,95 nA e distancia de trabalho de 9,5 mm. As imagens foram registradas com
ampliacdes de 1000, 2000, 3000 e 4000X através do microscopio eletronico de varredura
da marca FEI Company, modelo Quanta 450 do Laboratorio de Tecnologia de Novos

Materiais do IDEP do Departamento de Engenharia Civil da UFPB.
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Figura 12: Filmes de quitosana:extrato de circuma

4.3.12 Preparacao das uvas e aplicacdo das formulac¢des por imersao para
recobrimento das uvas

Primeiramente, as amostras de Uva-Vitoria adquiridas para a pesquisa em
setembro de 2023, foram coletadas da plantagdo num tnico dia. No dia seguinte, as uvas
foram transportadas da cidade de Petrolina-PE para Jodo Pessoa-PB para comercializagdo
na CEASA. No mesmo dia, em torno de 4 Kg de uvas foram adquiridas e conduzidas ao
Laboratério de Materiais Poliméricos da UFPB para sua devida preparagao.

Inicialmente, as uvas foram lavadas com agua corrente para a retirada de possiveis
sujidades. Logo depois, foram submetidas a sanitizagdo com solucao de hipoclorito de
sodio a 200 ppm e mantidas submersas por 15 min. Em seguida, foram enxaguadas com
agua potavel e secas a temperatura ambiente. Passado esse tempo, as uvas foram divididas

em quatro grupos: amostra controle (sem recobrimento), amostra recoberta com extrato
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de curcuma, amostra recoberta apenas com solu¢ao de quitosana e amostra recoberta com
a mistura da solu¢do de quitosana:extrato a 37% (v/v).

Logo apds, as uvas foram separadas em cachos menores e submetidas ao processo
de imersao por aproximadamente 3s para recobrimento das frutas usando diferentes tipos
de extratos de curcuma (ExEt, ExV e ExEtV), misturas da solugdo de quitosana:extrato
(Q37ExEt, Q37ExV e Q37ExEtV), e solugdo de quitosana pura (QBase). Uma amostra
controle, sem recobrimento, também foi separada e colocada em placas de Petri. As
amostras com e sem recobrimentos foram mantidas na temperatura de 25+2°C em estufa

de cultura da marca Fanem, modelo 002CB por um periodo de 21 dias (Figura 13).

Figura 13: Amostras de uva com e sem recobrimento

& Uvas com recobrimento

Todas as amostras (com e sem recobrimentos), foram submetidas as seguintes
analises: determinagdo do °Brix, usando um refratdmetro da marca Atago, modelo N-1E,
medidas de pH em pHmetro Analyser, modelo pH 300, perda de massa ao longo do tempo,
aspecto visual e acidez titulavel. Para isso, as amostras foram maceradas com almofariz
e pistilo (Figura 14) e todos os tratamentos foram avaliados em intervalos de tempo de 0,

7, 14 e 21 dias em quadruplicata, totalizando 128 amostras.
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Figura 14: Amostra de uva macerada

Para a determinagao do °Brix, 2 gotas da amostra macerada foram colocadas sobre
o prisma do equipamento. Em seguida foi colocada a tampa do prisma, e a leitura foi
efetuada pelo observador através da lente ocular.

Para as medidas de pH, o eletrodo devidamente calibrado foi imerso na amostra
macerada, aguardando alguns segundos até a estabilizagdo da medida. Em seguida, o
potencial hidrogenionico foi verificado através do display do equipamento e registrado o
seu valor.

Para a determinacdo da perda de massa, as uvas foram pesadas (quadruplicata)
utilizando uma balanca analitica nos dias 0, 7, 14 ¢ 21, e foi verificado a média do
decaimento da massa das uvas ao longo do tempo. O aspecto visual das amostras foi
verificado por meio de fotografias registradas nos dias 0, 7, 14 e 21, a fim de identificar
mudangas na superficie e na estrutura do material.

A acidez titulavel foi determinada segundo Lutz—Oal (2008). O procedimento
consistiu em transferir 3 g de amostra para um Erlenmeyer e diluir em 30 mL de dgua
destilada. A amostra diluida foi titulada com solu¢ao de hidroxido de sédio (NaOH) a
0,1N, e adicionada 3 gotas de solucao alcoolica de fenolftaleina (C20H1404) a 1% (m/v)
como indicador. A titulacdo seguiu até o aparecimento da coloragdo rosa.

A acidez foi expressa em (g) de acido por 100 g de amostra através da Equagao 9.

__ nxNxEq
T 10#p

At ©

63



Sendo:

At — acidez titulavel (g/100g)

N — normalidade da solugdo de hidroxido de sodio (0,1N)

n — volume da solugdo de hidréxido de sodio gastos na titulagdo (mL)

p — massa da amostra (g)

Eq — Equivalente-grama do respectivo acido, no caso da Uva, o 4cido titulavel é o acido

tartarico que possui Equivalente-grama de 75,04
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 CARACTERIZACAO DA CURCUMA EM PO

5.1.1 Composicao centesimal

O rizoma da Curcuma longa L. € a por¢ao mais utilizada dessa espécie, podendo esse
ser encontrado principalmente na forma in natura ou como pd desidratado. Esse rizoma ¢
utilizado para diversas finalidades terapéuticas, culinarias e, ultimamente tem despertado
interesse da industria alimenticia devido ser um importante antioxidante natural (Marchi et
al., 2016). Diante das suas inimeras aplicagdes, ¢ de suma importancia o conhecimento da
sua composi¢do quimica para que se tenha uma maior clareza na difusao do seu uso. A Tabela
6 apresenta a composi¢ao centesimal do rizoma curcuma sob a forma de p6 desidratado (CP)

em estudo nesse trabalho.

Tabela 6: Composi¢ao centesimal da circuma desidratada sob a forma de po

Anélise Valores (%)
Umidade 7,80+ 0,365
Cinzas 5,83+ 0,069
Amido 30,94 £ 1,270
Proteinas 6,83 £ 0,099
Acucares totais 6,58 + 0,050
Lipideos 16,48 £ 0,298

Andlises do teor de umidade, cinzas, acidez, proteina, lipideos, fibras e
carboidratos, desempenham um papel crucial na garantia da seguranca e qualidade dos
produtos, permitindo assim o controle de qualidade dos alimentos a partir de analises
quantitativas (Cecchi, 2003).

A umidade estar relacionada ao teor de agua livre presente na superficie dos
alimentos. Corresponde a perda em peso sofrida pelo produto quando aquecido em
condi¢des nas quais a agua ¢ removida. Esse fator pode ser determinado por gravimetria,
baseando-se na diminui¢ao do peso do alimento quando a agua ¢ evaporada (Zenebon;
Pascuet, 2005). Diante disso, pode-se observar na Tabela 6, um teor de umidade de 7,8%

para a curcuma desidratada, estando de acordo com os valores encontrados por Braga et
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al. (2003) e Custoddio (2014). De acordo com a Organizacdo Mundial da Saude (1999) e
com a Farmacopeia Brasileira (2010), a quantidade maxima de dgua em uma droga
vegetal deve ser de 10% e 12%, respectivamente. Dessa forma, os valores encontrados
pelos autores estdo de acordo com o que se preconiza para aplicagao farmacéutica. Além
disso, a baixa quantidade de 4gua na ciircuma desidratada caracteriza o produto como nao
perecivel, tornando-o mais estavel e com um maior tempo de validade, pois diminui sua
susceptibilidade a proliferacao e acdo de microrganismos (Lima, 2020).

O teor de cinzas ¢ obtido a partir da incineracdo da matéria organica,
representando a por¢do mineral presente nos alimentos. Sua determinagao ¢ de suma
importancia para calcular o valor nutritivo de um alimento (Caetano et al., 2012). Nesse
trabalho foi encontrado um valor de 5,83%, intermediario aos reportados na Tabela 7
abaixo. De acordo com a Farmacopéia brasileira (2019), o teor de cinzas da circuma,
originario de rizomas secos, deve ter, no maximo, 8% de cinzas totais, o que ¢ atendido
pelas espécies por terem sido preparadas diretamente da matéria-prima.

O amido ¢ o polissacarideo de reserva mais abundante nas plantas e mais utilizado
como alimento. E uma mistura de dois polissacarideos, a amilose e amilopectina, em
quantidades que variam entre os amidos provenientes de diferentes espécies e at€ mesmo
da mesma espécie, em que as proporc¢des de amilose e amilopectina variam também com
o grau de maturagdo das plantas (Maniglia, 2012). O teor encontrado para a curcuma
desidratada foi de 30,94%, muito superior ao encontrado por Braga et al. (2003) num
valor de 19%.

As proteinas sdo moléculas de estrutura complexa, cujos valores nutricionais
distinguem-se, dependendo da composicdo de aminoécidos, sensibilidade a hidrolise
durante a digestdo, pureza e efeitos de processamento aplicados, tais como tratamentos
térmicos (Da Silva Alves ef al., 2020). O teor de proteina da circuma desidratada foi de
6,85%, bem inferior aos encontrados na Tabela 7. Leonel et al. (2003) também
encontraram valores menores de proteina para rizomas de Curcuma longa desidratados,
de 2,02%. Essa diferenca nos valores de proteina pode ser decorrente de fatores
associados a maturagdo do rizoma, forma de plantio, local de plantagdo, praticas
agricolas, uso de fertilizantes e tipo de secagem (Fontes, 2018).

Agucares totais sdo todos os monossacarideos e dissacarideos presentes nos
alimentos que sdo digeridos, absorvidos e metabolizados pelo ser humano, excluindo os

poliois (Brasil, 2020). O valor encontrado para a circuma desidratada foi de 6,58%.
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Os lipideos sao substancias hidrofobicas que desempenham fungdes energéticas,
estruturais e hormonais no organismo, funcionando como veiculo de vitaminas
lipossoluveis, acidos graxos, corantes, saciedade, barreira contra umidade (Gongalves et
al.,2012).

O teor de lipideos encontrado para curcuma desidratada foi de 16,48%; muito
superior aos valores reportados por Braga et al. (2003) e Custodio (2014), 5,10 e 3,11%,
respectivamente. Esse teor se torna importante quando os rizomas sao transformados em
extrato de oOleo essencial, com observagdes importantes ao seu armazenamento e
influéncia nas caracteristicas organolépticas em fun¢do da deterioracdo oxidativa dos
lipideos. Os diferentes valores de lipideos sdo decorrentes de fatores associados a
maturagdo do rizoma, forma de plantio, local de plantagdo, praticas agricolas, uso de
fertilizantes e tipo de secagem (Fontes, 2018).

Por outro lado, baixos percentuais de lipideos podem influenciar de forma
marcante as caracteristicas organolépticas da curcuma. Esses percentuais chamam a
atencdo da industria alimenticia, pois dificultam os riscos da ocorréncia de fendmenos
quimicos como rancidez hidrolitica, oxidativa e reversao durante o armazenamento,
processamento e uso (Osawa et al., 2006). Além disso, reagcdes oxidativas dos lipideos
podem gerar aromas indesejaveis nos alimentos, causar alteragdo na cor e reduzir a
qualidade nutricional dos alimentos, comprometendo a utiliza¢do do produto final (Lima,
2020).

A composicao centesimal da Curcuma longa L. pode variar em fung¢do do cultivo,
tipo de solo, clima, adubacdo, disponibilidade de agua, periodo da colheita, tempo e
condi¢des de armazenamento (Scartezzini; Speroni, 2000; Leonel; Cereda, 2002). Tais
fatores podem ter sido a causa das variagdes encontradas na literatura.

Segundo Pereira e Stringheta (1998), a composi¢do centesimal do rizoma de
curcuma normalmente, possui de 2 a 7% de fibras, 25 a 50% de amido, 1 a 5% de dleo
essencial, 3 a 7% de cinzas e 2 a 7% de proteinas, pigmentos curcumindides e 6leos
essenciais.

Na Tabela 7, ¢ exibida a composi¢do centesimal do rizoma de circuma em po

segundo Braga ef al. (2003) e Custodio (2014).
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Tabela 7: Composi¢ao centesimal do rizoma de curcuma desidratada, segundo a

literatura
Analises Braga et al. (2003) Custddio (2014)
Umidade (%0) 8,00 7,27
Proteina (%) 10,70 14,53
Amido (%) 19,00 -
Fibra (%) 3,00 -
Cinzas (%) 8,50 3,04
Lipideos (%0) 5,10 3,11

A partir desses valores € possivel concluir que a Curcuma desidratada sob a forma
de po apresenta-se com caracteristicas dentro dos parametros aceitaveis para aplicagao na
industria de alimentos. Segundo o comité FAO, a Ingestdo Didria Aceitavel de curcumina

esta entre 0 a 3 mg/Kg de massa corporal (Jecfa, 2006).

5.1.2 Atividade de agua

A medida empregada para expressar a estabilidade de um produto é a
determinagio do nivel de 4gua em sua forma livre, que em alimentos, denomina-se indice
de Atividade de Agua (aw). O valor de ay mostra a forma que a 4gua ¢é utilizada pelos
microrganismos, podendo ser uma via para crescimento de bolores e leveduras o que
diminui a qualidade do alimento (Damodaran; Parkin, 2018). As reacdes de deterioragdo
microbiana tém sua velocidade reduzida com a diminui¢do do valor de ayw, at€¢ que em
valores abaixo de 0,2, todas as reagdes estejam praticamente inibidas, com exce¢do da
oxidacao de lipideos (Ditchfield, 2000).

Brochier (2013) cita que varios autores defendem que a atividade de &gua minima
necessaria para que haja crescimento de microrganismos depende do tipo de soluto; e que
a literatura estabelece alguns intervalos limite para que a contaminagdo dos produtos seja
facilitada. Microrganismos osmofilicos se desenvolvem em ay até 0,6; alguns bolores
podem crescer em ay igual a 0,8; leveduras estdo propicias a existir em ay até 0,87; e
bactérias patogénicas podem se desenvolver em ambientes com aw até 0,91.

Com aw entre 0,2 e 0,4, ndo € necessario 0 uso de conservantes para controlar o
crescimento de microrganismos e a qualidade do produto ndo é afetada pelo

escurecimento ndo-enzimatico e pela oxidacao de lipideos (Araujo, 2001).
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Na Tabela 8, estdo exibidos os resultados de atividade de agua para a circuma
desidratada sob a forma de p6 (CP) mostrando que a secagem a 100°C por 24h indica
uma excelente margem de seguranca alimentar, conferindo estabilidade microbiologica
€, consequentemente, um aumento na vida util do produto. Por outro lado, a mesma amostra
sem secagem fica sujeita ao desenvolvimento de microrganismos do tipo osmofilicos,
cujo valor encontrado para aw foi de 0,645. A secagem, entdo, vem proporcionar aos
alimentos que facilmente sdo atacados por microrganismos, a possibilidade de melhoria
de suas propriedades quimicas e fisico-quimicas, além de promover uma gama de

aplicagdes para a curcuma em estudo.

Tabela 8: Atividade de agua da circuma desidratada sob a forma de po

Amostra aw
CP sem secagem 0,645 £+ 0,0008
CP seca a 100°C/24h 0,084 + 0,0021

Bagatini (2023) estudou a adigdo de 2, 8 e 15% de Curcuma longa L. em paes
integrais, obtendo valores aw de 0,85, 0,87 ¢ 0,87, respectivamente. Foi observado que
quanto maior a quantidade de circuma, maior o valor de atividade de agua e,
consequentemente, uma maior capacidade de retencdo e absorcdo de agua pelo po,
indicando maior quantidade de agua livre disponivel no produto. Esses resultados
caracteriza o produto como perecivel, tornando-o mais instdvel pois aumenta sua
susceptibilidade a proliferagdo e acdo de microrganismos.

Fellows (2018) afirma que, valores de aw proximo a 0,90 apresentam estabilidade
critica, o que favorece a perecibilidade do produto, e consequentemente, afeta sua
estabilidade quanto ao ataque microbiano, qualidade e composi¢do. O alimento nesse
caso nao terd uma vida de prateleira muito longa.

De Freitas et al. (2023) fizeram uma anélise comparativa dos compostos bioativos
presentes nos rizomas de agafrdo in natura e no seu condimento comercial em po e
observaram que um maior valor de aw foi encontrado na curcuma comercializada com
0,65 a 25°C, enquanto o acafrdo fresco apresentou aw de 0,44 a 25°C. Esses resultados
sugerem um possivel ataque microbiano na circuma comercial ser maior do que na fresca,

reduzindo assim sua qualidade e tempo de vida util.
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5.1.3 Analise granulométrica

A distribuicdo granulométrica é uma analise importante em varios aspectos para
os alimentos em pd, como por exemplo, no processamento, manipulacdo e na
determinacéo de sua vida de prateleira. Dependendo do produto, o tamanho das particulas
pode influenciar o sabor, a cor, a textura e o odor do produto final (O’Hagan et al., 2005).

Na curva de distribui¢do granulométrica para a circuma em p6 (CP) (Figura 15),
observa-se um tamanho médio de particulas igual a 106,60 pm, cujo grafico apresenta
um perfil polimodal com trés picos distintos, cada um apresentando uma fracao de
tamanhos dominantes: 10% da amostra possui um tamanho de particula de 30,13 pum,
50%, 73,20 pum e 90%, 248,35 um. Essa heterogeneidade de tamanhos ¢ caracteristica da
curcuma desidratada sob a forma de pd usada nesse trabalho e que foi adquirida
diretamente do comércio, sem aplicar nenhum tratamento adicional.

Na Figura 15, pode-se ver o histograma da distribuicdo do tamanho das particulas.

Figura 15: Distribui¢do granulométrica da circuma em po.
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5.1.4 Espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR)
As partes da planta sdo constituidas por diversos compostos quimicos, cujos

grupos funcionais podem absorver radiagdo infravermelha em comprimentos de onda
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especificos, de modo que a partir dos espectros de FTIR ¢é possivel identificar os
grupamentos funcionais caracteristicos dos bioativos em estudo. Esses grupamentos,
permitem sugerir os provaveis constituintes quimicos das plantas, como os principios
ativos, ajudando na defini¢do das aplicagdes para cada caso (Dos Santos; Leite, 2023). A

Figura 16 apresenta o espectro no infravermelho para a circuma desidratada em p6 (CP).

Figura 16: Espectro de FTIR para a ciircuma desidratada em p6 (CP)
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A partir do espectro de FTIR da CP (Figura 16), observa-se uma banda em 3282
cm’ correspondente a deformacdo axial do grupo O-H (Ferndndez-Marin et al., 2021).
Em 2922 cm’, verifica-se a presenga de uma banda caracteristica das deformacdes
simétrica e assimétrica da ligacdo C-H (Maniglia, 2012), pertencente a cadeia alifatica,
presente na estrutura molecular da curcumina e desmetoxicurcumina como pode ser
observado na Figura 17. As bandas em 1625 e 1600 cm™, referem-se as vibracdes de
estiramento da ligacdo C=0 (Fernandez-Marin et al., 2021). Em 1510 cm™, uma banda
caracteristica da vibra¢do do anel aromatico presente na lignina (Maniglia, 2012) e, em
1428 cm’!, uma banda associada a ligagdo do grupo CHz (Dos Santos; Leite, 2023). As
bandas em 1374 e 1280 cm™, correspondem as vibragdes de estiramento da ligagcao C-O,
referente ao anel benzeno, indicando a presenga dos curcumindides (Feng et al., (2012).

A banda em 995 cm™ corresponde a flexao da ligagdo C-H dos grupos alceno.
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A partir desse espectro, foi possivel identificar os grupos funcionais presentes nos
curcuminoéides, onde a presen¢a da curcumina, principal componente da circuma, ¢é
evidenciado pela presenca de trés bandas principais em 1625, 1600 e 1510 cm™ (Dos
Santos; Leite, 2023). A identificagdo desse bioativo ja era esperada, tendo em vista que a
amostra em estudo apresenta coloracdo amarelo-alaranjada além de odor caracteristico e
sabor amargo. O rizoma da clircuma pode conter de 4 a 8 mg/100 g de pigmentos
curcuminoéides. Os teores desses pigmentos podem variar de acordo com a variedade da
espécie ou formas de cultivo, periodo de desenvolvimento do bulbo e as praticas culturais
(Mathai, 1976).

Os trés pigmentos curcumindides encontrados na circuma s3ao analogos
estruturalmente, e pertencem a classe diferoluilmetano (C21H200¢). A curcumina, 1,7-
bis(hidroxi-3-metoxifenil)-1,6-heptadieno-3,5-diona, possui dois grupos metoxila
(OCH3), a desmetoxicurcumina apenas um, e a bisdesmetoxicurcumina nenhum (Figura
17). Esses pigmentos estdo presentes em concentragdes que variam de 4 a 6 mg/100 g
para curcumina; de 4 a 3 mg/100 g para desmetoxicurcumina, e de 3 a 2 mg/100 g para a
bisdesmetoxicurcumina (Martins; Rusig, 1992). O anel benzénico ligado a um ou mais
grupamentos hidroxilas (-OH) caracteriza a atividade antioxidante da curcumina e essa
propriedade tem sido alvo de pesquisas na linha de preven¢ao ou atenuacdo de doencas
cronicas ndo transmissiveis causadora de estresse oxidativo, como aterosclerose, diabetes,
doengas cardiovasculares e hipertensdao (Pandey; Rizvi, 2009).

A curcumina, principal pigmento da clircuma, ¢ responsavel pelos efeitos anti-
inflamatérios e antioxidantes que atuam na prote¢do dos componentes celulares e
processos oxidativos, combatendo radicais livres. Entretanto, devido a presenca desse
constituinte, a circuma pode apresentar significativa atividade antioxidante, podendo ser
apontada como fonte dietética de antioxidantes naturais de grande interesse da industria

alimenticia como substituto dos antioxidantes sintéticos (Sueth-Santiago ef al., 2015).
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Figura 17: Estrutura quimica dos pigmentos curcumindides da Curcuma longa
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5.1.5 Espectroscopia de absor¢iao molecular na regido do Ultravioleta — Visivel
(UV-Vis)

A espectroscopia de absorcdo molecular na regido do UV-Vis permite a
identificacdo dos compostos ativos existentes na Curcuma longa L., que conferem cor e
atividade antioxidante ao material. A Figura 18 apresenta o espectro de UV-Vis para a

curcuma desidratada em po.
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Figura 18: Espectro de absor¢dao molecular na regiao do UV-Vis da CP
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No espectro de absor¢cdo UV-Vis para a CP em p6 (Figura 18), observa-se a
presenca de duas bandas de absor¢ao com maximos em 341 e¢ 480 nm, atribuidas
possivelmente ao componente majoritario presente na Curcuma longa L., a curcumina.
Segundo Dos Santos e Leite (2023) as absor¢des maximas esperadas para a curcumina
ocorrem na faixa de 350 a 480 nm, podendo variar dependendo do estado fisico do
material analisado, solvente, pH e das condi¢cdes de extracdo. Esses resultados
corroboram com os dados de FTIR, discutidos anteriormente, onde foi identificado a
curcumina como o principio ativo presente em maior quantidade na ciircuma em estudo.

Segundo Masek ef al. (2013), a curcumina apresenta banda de absor¢ado, forte e
intensa na faixa de 350-480 nm. Garcia Ariza ef al. (2017) mostram outras faixas de
absor¢des maximas que podem estar associadas a curcumina de 419-425 nm,
desmetoxicurcumina de 418-422nm e bisdemetoxicurcumina de 414-418 nm.

A presenga desse bioativo caracteriza a atividade antioxidante da ciircuma. Essa
propriedade tem sido alvo de pesquisas na linha de prevengdo ou atenuagdo de doencas

cronicas ndo transmissiveis causadora de estresse oxidativo (Pandey; Rizvi, 2009).
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5.1.6 Analise térmica

5.1.6.1 Analise termogravimétrica (TG)

A avaliagdo da estabilidade térmica da ciircuma desidratada em po, foi medida por
analise termogravimétrica a fim de observar a variacdo de massa da amostra, em fungio
da temperatura. O intuito ¢ avaliar o comportamento térmico do material, identificando
as faixas de temperaturas que ocorrem as etapas de decomposicdo, desidratacdo ou
oxidagdo (Plante et al., 2009). Esse ¢ um dado importante, uma vez que define a aplicagao
do material.

Nas curvas de TG/DTG ilustradas na Figura 19, ¢ possivel observar 3 eventos de
perdas de massa. No primeiro evento, a amostra apresenta uma perda de massa de 10,61%
no intervalo de 30 a 125°C, que corresponde a desidratacdo da curcuma. O segundo ¢
registrado na faixa de 125 a 197 °C, correspondendo a 4,98 % de perda de massa,
decorrente da decomposi¢ao de grupos substituintes pertencentes a estrutura quimica dos
curcuminoéides (-OH, -OCH3). Um terceiro evento ¢ observado na faixa de 197 a 386 °C,
apresentando uma perda de massa em torno de 49,88 % referente a decomposicao dos
anéis benzeno, presentes na curcumina, desmetoxicurcumina, € bisdemetoxicurcumina
caracterizados como pigmentos curcuminoides (Figura 17). Comportamento similar tem

sido reportado por Chen et al. (2014).

Figura 19: Curva de TG/DTG para a ciircuma em p6 (CP)
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5.1.6.2 Calorimetria exploratoria diferencial (DSC)

A Calorimetria Exploratéria Diferencial, permite estudar os eventos relacionados
a fusdo, cristalizagdo, evaporagao, equilibrios de fase, sublimagao, transformagdes vitreas
e polimorficas, desidratacdo, isomerizagdo, adsor¢ao e degradacao das substancias.
Quando a amostra sofre uma alteragdo de temperatura, ¢ possivel medir a diferenga de
fluxo de calor usada para manter a amostra e a referéncia na mesma temperatura. Essa
diferenga pode ser devido a reagdes quimicas (decomposicao), mudanga de estado (fusdo,
sublimacao) ou transi¢des cristalinas (Oliveira ef al., 2011).

Na curva de DSC da ctircuma em pd (CP) (Figura 20), observa-se um pico
endotérmico com maximo em 69,4 °C (30-800°C), referente a perda de agua livre no
material. Em seguida, aparece um pico exotérmico com inicio em 325 °C, que caracteriza
o inicio da decomposicao térmica associada aos curcuminoides, tendo a partir desse valor
uma acentuada decomposi¢do que vai até 800 °C como evidenciado na Figura 20.

De acordo com os resultados do DSC (Figura 20) a temperatura de fusdao do
material foi de 69,4 °C. No trabalho de Pawar et al. (2012) este mesmo valor caracteriza
a temperatura de transi¢do vitrea da curcumina. Ja no trabalho de Delgado ef al. (2016),

observaram um valor de temperatura de transi¢do vitrea de 65,35 °C para a circuma em

J4

po.

Para o corante curcumina, o pico endotérmico que aparece na curva de DSC,
indica a temperatura de fusdo a 176°C, como relatado por Donsi et al. (2010). Na
sequéncia da curva, aparece um pico exotérmico, provavelmente devido & decomposicao
térmica da curcumina em um pico a 260°C.

Tung et al. (2017), observaram que a curcumina apresentou uma temperatura de
fusdo em 185,04°C. Mukerjee e Vishwanatha (2009) observaram em seus resultados que,
a curcumina em po apresentou um pequeno pico endotérmico em 173°C, que foi atribuido
a fusdo dos cristais da curcumina.

Os resultados reportados na literatura ndo corroboram com os encontrados na
Curcuma longa L. em estudo. Isso se deve provavelmente as diferencas de composicao
quimica relacionadas ao tipo de produto explorado para estudo, onde muitas vezes sdo
submetidas a tratamentos de purificagdo, restando praticamente a curcumina. Nesse
trabalho, o material em estudo (Curcuma longa L.) foi usado conforme adquirido, sem
nenhum tratamento adicional, tendo em sua composicdo a mistura dos pigmentos
curcuminoides. Além disso, o tipo de solo, cultivo e regido podem alterar também as

caracteristicas do material.
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Figura 20: Curva de DSC para circuma em p6 (CP)
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5.2 ASPECTOS MACROSCOPICOS

A estabilidade de uma formulagdo estar relacionada ao tempo no qual o produto
se mantém dentro de limites especificados, mantendo as mesmas caracteristicas e
propriedades de quando foi formulado, durante o seu periodo de armazenamento
(Pianovski ef al., 2008).

Do ponto de vista macroscdopico, os revestimentos comestiveis devem apresentar
algumas particularidades para se ter uma boa aceitagao pelos consumidores. Fatores como
aderéncia suficiente para ndo serem destacados no manuseio, ndo apresentar alteragoes
nas caracteristicas visuais e organolépticas, sdo de fundamental importancia para
aplicagdo (Assis; Britto, 2014).

Para tanto, estudo de estabilidade das formulacOes de extratos de curcuma,
solugdo de quitosana e suas misturas com extratos, foi realizado mediante avaliagdo visual
no periodo de 60 dias, considerando aspectos como cor, separagdo de fases, sedimentacao,
precipitacao do polimero etc.. Vale destacar que todas essas amostras foram armazenadas
em tubos de vidro, fechados com tampa, recobertos com papel aluminio para evitar o
contato direto com a luz e guardados em armarios de metal sem iluminacao direta durante
todo o tempo de andlise. O aspecto visual das formulacdes sem e com quitosana esta

apresentado nas Figuras 21 e 22.
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Analisando a Figura 21, é possivel verificar que a solucdo de quitosana se
apresenta incolor e transparente a luz visivel. Essa coloracdo ¢ atribuida ao tipo de
quitosana usada nessa pesquisa ser de Grau Médico, aplicacdo para area de saude,
contendo o minimo de residuos insoluveis presentes e se apresentando incolor desde o
processo de preparagdo. E importante destacar que as formulagdes ndo apresentaram
nenhum indicio de precipitacdo do polimero, nesse intervalo de tempo. As formulacdes

se mantiveram estaveis ao longo dos 60 dias.

Figura 21: Aspecto visual de QBase ao longo do tempo

Na Figura 22 ¢ possivel avaliar o aspecto visual dos extratos de curcuma e das

suas misturas em diferentes propor¢des com a solugdo de quitosana.
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Figura 22: Aspecto macroscopico dos extratos e de suas misturas com a solucao de quitosana, sendo: A: ExEt; B: Q16ExEt; C: Q28ExEt;

D: Q37ExEt; E: ExV; F: QI16ExV; G: Q28ExV; H: Q37ExV; I: EXEtV; J: Q16ExEtV; K: Q28ExEtV; L: Q37EXEtV
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No dia da preparagdo dos extratos de curcuma (0 dia, Figura 22), todas as
formulagdes se mantiveram estaveis sem indicios de decantagdo, separagdo de fases, com
as particulas suspensas no meio, distribuidas de maneira uniforme e homogénea,
apresentando ainda, transparéncia a luz visivel. Os extratos e as misturas dos extratos com
a quitosana apresentaram diferentes tons de cor, variando do amarelo ao laranja-
avermelhado. Tal coloragdo ¢ oriunda da circuma desidratada empregada nessa pesquisa
(Figura 9 exibida em Materiais ¢ Métodos), caracterizada pela presenca do pigmento
natural curcumina, que ¢ também excelente antioxidante (De Abreu Matos, 2007).

Essa coloracao pode sofrer variacao de acordo com o tipo de solvente empregado
e da eficiéncia do processo de extragdo dos compostos ativos curcuminoides presentes na
curcuma. Dentre eles, a curcumina é o curcuminoide primario ¢ mais abundante da
curcuma que além de conferir cor ao produto final promove agao antioxidante; composto
natural para o qual a maioria dos estudos sdo concentrados (Cecilio Filho et al., 2000)
sendo objeto de investigagdo também nessa pesquisa.

A literatura reporta que a curcumina sofre efeito solvatocromico, ja que ao
modificar a polaridade do solvente existe uma alteragdo no comprimento de onda de
maxima absor¢ao (Amax) da curcumina, sendo esta vermelha em metanol e amarela em
diclorometano (Jasim; Ali, 1989). Comportamento semelhante foi observado no presente
trabalho.

Para os solventes etanol e (etanol+vinagre), observa-se semelhanga na coloragao
dos extratos obtidos e das misturas dos extratos com a quitosana. Destaca-se nesse caso,
especificamente, que ao misturar os extratos com a quitosana, as formulagdes tornaram-
se opacas, podendo estar associada a uma possivel reacdo dos constituintes presentes nas
formulagdes (etanol e etanol+vinagre usados na extragdo da circuma e do acido acético
presente na solucao de quitosana). Por outro lado, usando s6 o vinagre, verifica-se tons
de amarelo claro e transparéncia a luz visivel. E a medida que esse extrato foi misturado
a solucdo de quitosana, essa coloragao foi se tornando praticamente incolor, transparente,
se aproximando do aspecto visual da solucdo de quitosana pura (Figura 21) a medida que
o teor de extrato na formulacdo foi diminuido (Q16ExV — Figura 22F).

A tonalidade quanto mais forte/intensa nas formulagdes, indica provavelmente a
eficiéncia do tipo de solvente na extracdo dos bioativos curcuminoides assim como do
método de extracdo empregado, sugerindo que o etanol tenha executado papel

fundamental nesse processo. E que o método usado tem sido eficiente no processo de
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extracdo, especialmente, quando o solvente etanol puro ou na mistura (etanol+vinagre)
foi usado na extracao da circuma.

Leandro e Tormen (2019) ao investigarem as propriedades do extrato de agafrao
da terra com os solventes acetona, etanol, metanol e hexano, concluiram que quanto maior
a polaridade do solvente, maior a afinidade com os compostos extraidos (fenolicos).
Dessa forma, a melhor extracdo dos pigmentos curcuminéides aconteceu com o metanol
e o etanol.

Braga et al. (2003) compararam o rendimento, composi¢do e atividade
antioxidante de extratos de clircuma obtidos usando os solventes etanol e alcool
isopropilico. Os resultados mostraram que o maior rendimento (27% em massa) foi obtido
na extracdo por Soxhlet (ciircuma:etanol 1:100 m/v) e o menor rendimento foi detectado
no processo de hidrodestilagao (2,1% em massa).

Na Tabela 9, as formulagdes podem ser melhor analisadas levando em conta suas

caracteristicas macroscopicas.

Tabela 9: Caracteristicas macroscopicas no dia da preparagdo (0 dia)

Identificacdo Cor Propriedade  Aspecto
Gticas macroscépico

QBase Incolor Transparente Homogénea
EXEt Laranja-avermelhado  Transparente Homogénea
ExV Amarelo Transparente Homogénea
EXEtV Laranja-avermelhado  Transparente Homogénea
Q16EXEt Amarelo alaranjado Opaca Homogénea
Q28EXEt Amarelo alaranjado Opaca Homogénea
Q37EXEt Amarelo alaranjado Opaca Homogénea
Q16ExV Amarelo claro Transparente Homogénea
Q28ExV Amarelo claro Transparente Homogénea
Q37ExV Amarelo claro Transparente Homogénea
Q16EXEtV Amarelo alaranjado Opaca Homogénea
Q28EXEtVY  Amarelo alaranjado Opaca Homogénea
Q37EXEtVY  Amarelo alaranjado Opaca Homogénea
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Na Figura 22, observa-se que os extratos etandlico, vinagre e etanolico:vinagre
(A, E eI), se mantiveram estaveis ao longo do tempo, ndo havendo mudanga de coloragio
perceptivel, nem precipitacdo da curcuma ao longo dos 60 dias de andlise.

As misturas com 16, 28 e 37% de extrato de curcuma em vinagre (F, G, H),
apresentaram estabilidade quanto ao aspecto macroscopico. Todas essas formulagdes
apresentaram transparéncia, auséncia de precipitado e mantiveram a coloragdo ao longo
dos 60 dias. Ja as misturas com 16, 28 e 37% de extrato etanolico de curcuma, exibiram
precipitados a partir de 15 dias. Com 60 dias, a quantidade de precipitado foi se
intensificando para a formulacdo com 37% de extrato, como pode ser visualizado na

Figura 23.

Figura 23: Sedimentacdo das formulacdes com extrato etanolico no periodo de 60 dias

de analise, sendo B: Q16ExEt; C: Q28ExEt; D: Q37ExXEt

As formulagdes com 16, 28 e 37% de extrato etandlico:vinagre, apresentaram as
mesmas caracteristicas das amostras com extrato etandlico. A partir de 15 dias, foi
visualizada a formagao de precipitados, aparentemente mais espessos, com particulas
maiores do que as apresentadas com o extrato etandlico. Essa diferenca deve-se
possivelmente a mistura dos solventes etanol e vinagre usados no processo de extracao.
Ao analisar comparativamente ambas as formulagdes, ¢ possivel perceber ainda que a
quantidade de precipitado € maior nas misturas com ExEt do que nas misturas com ExXEtV.
Esse comportamento pode ser justificado devido a presenca do vinagre na formulagao,

que provavelmente interage de forma mais eficiente com a solug¢do de quitosana que tem
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como solvente o acido acético usado na sua preparacdo. Na Figura 24 ¢ mostrada a

formagao de precipitados no periodo de 60 dias.

Figura 24: Sedimentagao das formulagdes com extrato etanolico:vinagre no periodo de

60 dias de analise, sendo J: QI16EXEtV; K: Q28EXEtV; L: Q37ExEtV

O ensaio macroscopico, de maneira geral, apresentou boa estabilidade das
formulagdes até 30 dias de analise, com exce¢do das amostras com o extrato de vinagre
que se mantiveram estaveis nos 60 dias. As misturas formadas pela solugdo de quitosana
com os outros extratos (ExEt, ExEtV) exibiram instabilidade apenas com 60 dias, devido
a sedimentacdo que cada formulagao apresentou.

Todos os extratos de circuma mostraram estabilidade em fun¢do do tempo de
analise, apresentando constancia nos parametros cor € homogeneidade. Segundo Pereira
e Stringheta (1998), o etanol ¢ um 6timo solvente para extracdo dos curcuminéides da
Curcuma longa L., devido a caracteristica polar do solvente que tem afinidade com os
compostos extraidos (fendlicos). E possivel perceber também que a extragio dos
pigmentos com o etanol foi a op¢do de extracdo mais eficiente; j4 a extracdo com o
vinagre, nao teve tanto desprendimento dos pigmentos curcuminoides comparado com a
extragao realizada com etanol, esses resultados sao confirmados com as analises de FTIR
e UV-Vis.

A partir dessa andlise macroscopica, foi possivel inferir que a estabilidade das
formulacdes em funcdo do tempo pode ser um fator importante de avaliagdo das
caracteristicas fisicas e fisico-quimicas do material que relaciona diretamente a qualidade
do produto a ser usado no revestimento de frutas. Dentre os solventes usados, o etanol foi

a opcdo de extracdo mais eficiente. Ao contrario do vinagre que ndo favoreceu de forma
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satisfatoria ao desprendimento dos pigmentos curcuminoides. A solugdo de quitosana ao
ser misturada com os diferentes tipos de extratos, promoveu maior viscosidade e
aderéncia as formulagdes; caracteristicas essas, importantes quando se trata de

revestimentos.

5.3 POTENCIAL HIDROGENIONICO (pH)

O potencial hidrogenidnico se refere a concentra¢io de ion H' livres ¢ em
equilibrio ou dissociados na solucdo, sendo expresso como pH = — log [H]" (De Sousa,
2010). Essa medida serve para indicar quando a solugdo ¢ 4cida, neutra ou basica. A partir
desses valores ¢ possivel correlacionar com a atividade antimicrobiana, pois cada
microrganismo tem um valor 6timo de pH para o crescimento, por exemplo, os acidofilos
apresentam crescimento 6timo em pH abaixo de 7, os mesofilos tem crescimento 6timo
em pH em torno de 7 e os alcalofilos possuem crescimento 6timo em pH acima de 7
(Nicolau, 2014).

Na Tabela 10, ¢ possivel observar o efeito do pH na solugdo de quitosana e nos
extratos de circuma ao longo de 60 dias. QBase apresentou valores de pH 4cido, e
mostrou uma tendéncia de pequeno aumento no seu valor, que é condizente com a
natureza cationica da quitosana em meio 4cido, cuja concentragdo de ions H' presentes,
irdo resultar em valores mais baixos de pH (Smith ef al., 2017). Os extratos também
apresentaram valores de pH 4acido. O extrato etandlico de curcuma, exibiu valores
levemente 4cidos e uma tendéncia de aumento gradual até¢ 60 dias, variando de 5,10 a
6,61. O extrato de vinagre apresentou valores de pH mais dcido do que os exibidos pelo
etanolico (3,50 a 3,86). Isso se deve possivelmente a presenga do grupo funcional
carboxila (-COOH) no vinagre que confere maior polaridade (acidez) em rela¢do ao grupo
hidroxila (-OH) presente no etanol. O vinagre utilizado apresentava 4% de acidez volatil
conforme informagdes do fabricante.

O extrato etandlico:vinagre, registrou valores de pH intermediarios aos exibidos
pelos extratos etandlico e de vinagre, na faixa de 4,62 a 4,95, também considerados
acidos. E evidente que esses valores sofreram influéncia da presenca do vinagre na
formulacao. Ambos os extratos (ExV e ExEtV) apresentaram um discreto aumento nos
valores de pH até 15 dias, seguida de uma pequena diminui¢do com 30 dias. Logo depois,
voltou a aumentar conforme registrado no tempo de 60 dias de analises. Essas alteragdes

podem ser consequéncias de possiveis reacdes quimicas de oxidacao
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Tabela 10: Valores de pH da solugdo de quitosana e dos extratos de curcuma

Tempo QBase EXEt ExV ExXEtV
(Dias)

0 3,60 5,10 3,70 4,72
15 3,90 5,85 3,77 4,82
30 3,97 6,05 3,50 4,62
60 3,95 6,61 3,86 4,95

A Tabela 11 apresenta os valores de pH para as misturas de quitosana contendo
16, 28 e 37% dos trés diferentes extratos. Todas as misturas apresentaram pH’s mais
acidos, e conforme foram aumentadas as quantidades de extratos na mistura com a
solugdo de quitosana, um pequeno aumento nos valores de pH foi registrado para todas
as formulagdes no dia da preparagdo (0 dia). Para as misturas com o extrato etanolico
independente da concentragdo, o pH teve um aumento discreto e gradual com o passar
dos dias. Ja para as misturas com os extratos de vinagre e etanolico:vinagre foi possivel
observar um aumento nos valores de pH até 15 dias, seguidos de discreta diminui¢do no
tempo de 30 dias e, tendéncia de aumento nesses valores com 60 dias. Esse
comportamento foi similar ao exibido nas formulagdes contendo s os extratos (Tabela
10).

No geral, ¢ possivel observar que os valores de pH para todas as formulagdes
quitosana:extratos (Tabela 11) apresentaram certa diminui¢do em relagdo aos valores
exibidos pelos extratos puros (Tabela 10), com exce¢do das misturas contendo extratos
de vinagre que apresentaram discretos aumentos nos valores de pH quando comparados
com seu respectivo extrato em func¢ao do tempo. Isso se deve possivelmente a protonagao
dos grupos amino da quitosana, que por estarem livres tendem a diminuir os valores de
pH conferindo um carater mais acido as formulagdes. As formulacdes QExEt nas
diferentes concentracdes sofreram maior efeito na reducdo do seu pH, ficando mais
acidas.

A medida de pH para solugdes de quitosana requer uma atengdo especial, tendo
em vista que dependendo do seu valor, pode ocorrer alteragao dos grupamentos amino e
da capacidade de solvatacdo do polissacarideo (Felipini; Di Piero, 2009). Os grupos
amino presentes em toda a extensdo da cadeia polimérica atuam como polieletrolitos
cationicos em pH < 6,5. Dessa forma, este biopolimero pode se dissolver facilmente em

solucdes de acidos fracos diluidos. Por outro lado, com o pH acima de 6,5, os
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grupamentos amino se tornam desprotonados € o polimero perde suas cargas, tornando-
se insoluvel (Dash ef al., 2011). Ja a Curcuma longa L., é estdvel em pH é4cido, em meio
neutro ou alcalino apresenta instabilidade sofrendo répida degradac¢do hidrolitica
(Carvalho, 2022). O etanol possui pH entre 6,0 e 8,0 e condutividade abaixo de 350 uS/m
(Skinner; Leathers, 2004). Ja a quitosana a 2% m/v, segundo Messa ef al. (2016) o pH

fica em torno de 3,2. Resultado semelhante foi obtido nesse trabalho.

Tabela 11: Valores de pH das misturas de quitosana com extratos de circuma

Tempo Q16 Q28 Q37 Q16 Q28 Q37 Q116 Q28 Q37
(Dias) ExEt ExEt ExEt ExV ExV ExV ExEtV ExEtV EXEtV

0 320 326 336 365 3,68 3,74 3,89 3,91 4,08
15 391 381 390 400 38 38 394 4,14 4,23
30 393 392 397 360 362 369 3,90 3,90 4,01
60 405 424 444 412 4,05 4,03 4,22 4,24 4,36

O pH e a acidez dos alimentos sdo fatores determinantes para a multiplicagao dos
microrganismos, a maioria deles multiplicam-se em pH préximo a neutralidade (6,6 a 7,5)
(Jay et al., 2008). Cada microrganismo possui um pH diferente para seu crescimento, por
exemplo, a Campylobacter jejuni exibe multiplicagdo minima em pH de 4,9, de 6,5-7,5
apresenta 0tima proliferagcdo e em 9,5 a multiplicacdo ¢ maxima. A Escherichia coli exibe
multiplicagdo num pH variando de 4,4 a 9,5. A Listeria monocytogenes, apresenta
crescimento minimo no pH de 4,3, 6timo de 7,0 a 7,5 e no pH de 9,6, a proliferacdo ¢
maxima. A Staphylococos aureus, apresenta crescimento minimo em pH 4,0, 6timo de
6,0 27,0 e no pH 9,8 a proliferacdo ¢ maxima. (Pompeu et al., 2013). O Candida albicans,
tem sua proliferacao favorecida em pH 4cido, sendo que a faixa ideal varia de 2,5 até 7,5
(Naves et al., 2013).

A maioria das frutas e hortalicas in natura estdo sujeitas a esporulacdo de
microrganismos a uma taxa que depende de vérios fatores, intrinsecos ou extrinsecos. De
acordo com o pH, os alimentos podem ser classificados como alimentos de baixa acidez
(pH superior a 4,5), alimentos 4cidos (pH entre 4,0 e 4,5) e alimentos muito acidos (pH
inferior a 4,0), restringindo o crescimento de patogénicos (Bastos, 2006).

Quando se avalia o efeito do pH de um produto sobre o crescimento microbiano,
¢ fundamental o conhecimento da influéncia do tipo de 4cido presente no alimento. Frutas

ricas em acido citrico, fosférico ou tartarico permitem crescimento de microrganismos
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em valores de pH mais baixo do que aquelas acidificadas com acido acético ou lactico.
Assim, os alimentos de baixa acidez sdo os mais propicios a multiplicagdo microbiana e,
portanto, a deterioragdo (Franco; Landgraf, 2008). Em se tratando de uvas, por exemplo,
os acidos organicos presentes em maior quantidade sdo os tartdricos e malicos,
responsaveis por mais de 90% da acidez total (Guerra ef al., 1992).

A uva ¢ uma fruta com pH minimo de 2,9, conforme estabelecido pela Instrugao
Normativa N° 14, de 08 de Fevereiro de 2018 (Brasil, 2018). A acidez encontrada nos
frutos proporciona estabilidade ao produto, dificultando a proliferacao de microrganismos
durante o armazenamento (De Souza Barbosa et al., 2014). A Uva-Vitoria usada para
investigagdo nesse trabalho, tem cor pouco intensa e ¢ bastante aromatica. Apresenta em
sua composi¢ao pouco tanino e potencial alcodlico baixo, assim como pouco corpo € uma
acidez variando de média para alta.

Através dos dados analisados nas Tabelas 10 e 11, € possivel supor que a solugao
polimérica Qbase ¢ o extrato ExV (Tabela 10) assim como as formulagdes contendo
quitosana e extratos na concentracdo de 37% v/v (Q37ExEt, Q37ExV), até¢ 30 dias de
analise, devido apresentarem valores de pH < 4,0, pudessem exibir maior resisténcia a
proliferagdo de microrganismos na Uva-Vitoria quando revestidas. ExEt, EXEtV e
Q37EXEtV possuem maior probabilidade de contaminacdo a partir do 0 dia de
revestimento por possuirem pH > 4,0, j& Q16ExEt, Q28ExEt, Q37ExEt, Q28ExV,
Q37ExV, QI6EXEtV apresentam pH acima de 4 a partir de 60 dias, e Q16ExV e
Q28EXEtV apresentam pH acima de 4 no periodo de 15 dias, diminui¢do com 30 dias e
aumento acima de 4 no 60° dia, acarretando em maior probabilidade de proliferacdo de
bactérias (Jay et al., 2008).

E importante considerar que o pH é um fator que pode influenciar o ataque por
microrganismos. Porém por si s, ndo ira determinar a maior prote¢do de barreira nos
filmes comestiveis. Além do pH, fatores como coesdo, textura, aderéncia, agdo
antioxidante e antimicrobiana e outros pontos que serdo discutidos no Item Revestimento
das Uvas-Vitoria podem ser cruciais para compor essa barreira protegendo mais o
alimento de ataques microbianos assim como prolongando mais o tempo de prateleira do

produto final.
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5.4 CONDUTIVIDADE ELETRICA

A condutividade elétrica mede a capacidade que uma amostra possui em
transportar uma corrente elétrica. Este parametro ndo determina especificamente quais
ions estdo presentes em determinada amostra, mesmo assim pode contribuir para
possiveis reconhecimentos para fins biologicos (Da Costa Santos ef al., 2023).

Os valores de condutividade elétrica para QBase e os diferentes extratos, estdo
mostrados na Tabela 12. A condutividade da solu¢do de quitosana apresentou valor muito
superior ao obtido para os extratos. Esse valor apresentou um leve aumento até 30 dias.
No tempo de 60 dias, observou-se uma ligeira reducdo na condutividade que pode estar
associada aos grupos funcionais presentes na estrutura da quitosana como grupos
hidroxila, acetamido e amino, que podem atuar como doadores de elétrons (Salman et
al., 2018). Quando os grupos aminos livres da quitosana sdo protonados, formam ions
hidroxidos, liberando ions OH™ que se movem livremente atribuindo uma corrente idnica
(Wan et al., 2003).

O extrato de vinagre apresentou baixo valor de condutividade (4,06-4,32 uS/m),
mostrando-se estavel até 15 dias, um aumento no tempo de 30 dias ¢ uma reducao no seu
valor em 60 dias. Esse resultado era previsto ja que o solvente utilizado ¢ um é4cido que
possui baixo grau de ionizacdo, portanto a concentragao de ions ¢ baixa gerando solugdes
pouco concentradas em ions, sendo assim, pouco condutoras (Dos Santos ef al., 2019).
Por outro lado, a condutividade elétrica do extrato etanolico foi superior a obtida pelo
extrato de vinagre, registrando valores na faixa de 12,94 a 13,80 uS/m. Esses valores sdo
consequéncias do uso do etanol como solvente, que possui condutividade elétrica maxima
de até 350 uS/m, conforme especificado pela NR 10547 (ABNT, 2013). ExEt apresentou
discreto aumento da condutividade até 30 dias e, discreta redu¢cdo no tempo de 60 dias
possivelmente pela evaporagdao do solvente nesse periodo de tempo.

Aumento considerdvel no valor de condutividade foi registrada para o extrato
contendo a mistura de solventes (ExEtV), cujo valor foi superior a 1.080 uS/m. Esse valor
sofreu aumento gradual até 30 dias e, discreta diminui¢do no tempo de 60 dias,
implicando numa possivel floculagdo como observado no aspecto macroscopico. Tal
comportamento pode ser atribuido ao maior nimero de cargas elétricas na formulagao,
oriundas da mistura de 2 tipos de solventes (etanol+vinagre), promovendo uma maior

1onizacao, capaz de aumentar o transporte de eletricidade.
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Tabela 12: Condutividade (1S/m) da solugdo de quitosana e dos extratos de

curcuma
Tempo QBase EXEt ExV ExXEtV
0 2.445 13,41 4,27 1.084
15 2.454 13,46 4,27 1.121
30 2.498 13,80 4,32 1.152
60 2.386 12,94 4,06 1.143

Na Tabela 13 estdo especificados os valores de condutividade elétrica para as
misturas quitosana:extratos. A condutividade elétrica para todas as formulagdes aumentou
ligeiramente com a adi¢do da quitosana. Isso acontece devido a protonagao dos grupos
amino presentes na quitosana em meio acido, que conduz a um aumento significativo de
cargas superficiais (Wan et al., 2003).

Ao analisar as misturas com os extratos, etandlico e etanolico:vinagre, ¢ possivel
observar que ambas apresentaram certa diminui¢ao da condutividade em fungdo da
concentragdo de extrato. No entanto, vale ressaltar que o extrato etandlico:vinagre mesmo
apresentando essa tendéncia, exibiram valores de condutividade superiores aos obtidos
pelo extrato etanolico. No geral, seus valores exibiram aumento gradual até 30 dias,
seguidos de discreta diminuicdo no tempo de 60 dias. Similar tendéncia tem sido
observada para as misturas a base de extrato etandlico.

As misturas de quitosana:extrato de vinagre apresentaram comportamentos
distintos das demais formulagdes, cujos valores de condutividade foram superiores a 2400
uS/m. A medida que a concentragdo de extrato de vinagre foi acrescentada na formulagao
de quitosana, aumentos nos valores de condutividade elétrica foram observados.
Aumentos nesses valores também foram verificados em funcdo do tempo (30 dias).
Queda significativa na condutividade foi registrada no tempo de 60 dias.

Por fim, pode-se inferir que todas as formulagdes exibiram um aumento da
quantidade de cargas livres no meio, que tem relacdo direta com a adi¢do da quitosana,
que em meio acido diluido, apresenta caracteristica cationica, promovendo a protonagao
dos grupos amino (NH3"), facilitando o transporte de cargas elétricas (Wan et al., 2003).
Aliada a presenca da quitosana, observou-se também que as formulagdes contendo o
vinagre como solvente de extracdo (ExV e ExEtV) apresentaram os maiores valores de
condutividade, especialmente, as misturas quitosana:ExV para todas as concentracdes

estudadas, exibiram condutividades maiores do que os exibidos pela Qbase. Esse efeito
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pode ser atribuido possivelmente, a presenca do vinagre que contém em sua composi¢ao
o0 acido acético, solvente usado na solubiliza¢do da quitosana, tenha promovido a geragao
de mais cargas catidnicas nas formula¢des, aumentando sua condutividade em fun¢ao do
aumento da concentragdo do respectivo extrato.

Tal evento pode estar relacionado também com os grupos fenolicos presentes na
estrutura da Curcuma longa L. que interagem com a solu¢do de quitosana, possibilitando
uma elevagdo consideravel da condutividade em relacdo aos extratos puros. Os grupos
fendlicos quando se ionizam, tornam o meio com maior quantidade de ions livres, e
consequentemente, geram uma maior condutividade elétrica (Da Costa Santos et al.,

2023).

Tabela 13: Condutividade (uS/m) das misturas extrato de curcuma e quitosana

Tempo Q16 Q28 Q37 Q16 Q28 Q37 Q16 Q28 Q37
EXEt ExEt ExEt ExV ExV ExV  EXEtV ExXEtV ExXEtV
0 1.116 650 452 2,616 2.798 2940 1.841 1.564 1.435
15 1.200 720 478 2.642 2820 2935 1981 1.692 1.526
30 1.266 744 487 2636 2.851 2.968 2.069 1.774 1.576
60 1.271 728 480 2476 2.619 2.805 2.055 1.722 1.548

O Brasil n3o possui uma legislagdo especifica para filmes e revestimentos
comestiveis, mas eles podem ser classificados como ingrediente quando melhoram a
qualidade nutricional do alimento ou aditivo, quando ndo contribuem no valor nutricional
(Villadiego et al., 2005). ARDC N°8§, de 06 de marc¢o de 2013 (Brasil, 2013) dispde sobre
aprovac¢ao do uso de aditivos alimentares para produtos de frutas e de vegetais autorizados
para uso segundo as boas praticas de fabricacdo, o limite para o uso da circuma na
preparagdo de frutas e/ou sementes (incluindo coberturas e recheios) para uso em outros
produtos alimenticios, ¢ de 0,015 g/100g, os limites de pH e condutividade ndo sdo
abordados na legislacdo, no entanto o controle destes pardmetros sdo de suma importancia
na conservacao dos produtos pois a alteracdo deles podem favorecer mudancas na
microbiologia do alimento, ja que o desenvolvimento da acidez do alimento esté ligado a
elevacao do valor da condutividade elétrica e a alteracdo do pH a valores maiores que 4,

favorecem o crescimento de alguns microrganismos.
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5.5 ESPALHAMENTO DINAMICO DA LUZ (EDL) E POTENCIAL ZETA

O Espalhamento Dinadmico de Luz (EDL), ¢ amplamente utilizado para a
avaliag¢do das dimensdes de particulas em suspensdo. A partir da observagdo do padrdo de
flutuagao da intensidade da luz espalhada, em um determinado angulo, em um volume
fixo iluminado, ¢ possivel identificar o tamanho das particulas da solugdo e sua
polidispersividade (Garcia et al., 2021). A técnica consiste em utilizar uma fonte de luz,
como um Laser, e iluminar uma particula que ira espalhar luz em todas as dire¢des, dai
serdo analisadas as flutuagcdes de intensidade da luz espalhada em um determinado angulo
(Nomura et al., 2014).

O indice de polidispersividade (PDI) ¢ um pardmetro usado para avaliar o tamanho
e a distribuicdo de nanoparticulas. Este valor varia de 0 a 1 e, quanto menor, mais
monodisperso e, consequentemente, mais homogéneas serdo as nanoparticulas (Garcia et
al., 2021). Valores de PDI inferiores a 0,5 indicam uniformidade e homogeneidade do
tamanho das particulas em um sistema. Além disso, o diametro médio das particulas pode
significativamente ser reduzido quando submetido a um tratamento de sonicagdo,
podendo assim conduzir a valores de PDI também reduzidos (Karimi et al., 2019).

A Tabela 14 mostra os valores do didmetro médio efetivo e do indice de
polidispersividade das formulagdes. Observa-se que, todas as amostras, exceto ExV e
QI16ExEtV, possuem indice de polidispersividade menores que 0,5, caracterizando
uniformidade e tamanho de particulas semelhantes no sistema. A amostra de ExV
apresentou um PDI levemente superior a 0,5, cujo valor foi de 0,543, estando
possivelmente relacionado a baixa solubilidade da circuma no vinagre, indicando que a
amostra ¢ mais propensa a formagdo de aglomerados. Comportamento semelhante
também foi apresentado para a amostra Q16ExEtV, que apresentou PDI de 0,669. Este
valor pode estar associado a uma maior quantidade de quitosana (facilmente diluida em
acidos fracos diluidos) que precisou ser diluida na mistura de solventes etanol:vinagre
para a analise, e possivelmente essa mistura de solventes nao proporcionou boa diluic¢ao,
acarretando em uma baixa solubilidade da formulacao.

Segundo Cho ef al. (2013), sdo consideradas nanoparticulas aquelas que possuem
tamanho entre 10 a 1000 nm, logo, os extratos aqui apresentados, e as formulacdes
Q37ExEt, QI6ExV, Q28ExV e Q37ExV, sdo considerados sistemas nanoparticulados.

As formulacdes que possuem extrato etandlico de curcuma, apresentaram
tamanho reduzido de diametro médio efetivo conforme a adi¢do do extrato. Em geral,

quanto maior a concentra¢do da amostra, maior ¢ a probabilidade de ocorrer agregagao
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de particulas, o que pode levar a uma superestimagao do tamanho médio das particulas e
aumento da polidispersidade (Souza, 2023), o que ndo ocorreu com essas formulagdes
(Q16ExEt, Q28ExEt e Q37ExEt), porém as misturas com o extrato EXEtV apresentaram
valores de didametros médios maiores conforme a adi¢cdo do extrato, estando de acordo
com Souza (2023). Esse valor reduzido no didametro médio de particulas das formulagdes
de quitosana contendo extrato etandlico estar associado possivelmente a eficiéncia do
solvente na extragdo dos bioativos existentes na curcuma, evidenciado pelo didmetro
médio do ExEt como observado na Tabela 14.

Kim et al. (2017) desenvolveram nanoemulsdes de extrato etanolico de circuma
e incorporaram em presunto enlatado. A extragao da circuma foi feita por imersao do pod
em etanol a 50% em temperatura ambiente por 24 h. As goticulas de nanoemulsio de
curcuma (TE-NE) exibiram pequeno didmetro (165 nm), baixo PDI (0,17) justificado
pelo uso de emulsificantes proteicos como a lectina e a proteina do soro isolada,
resultando em goticulas menores do que aquelas obtidas com outros estabilizantes.
Obtiveram também, um potencial Zeta de -31,80mV, indicando estabilidade da
formulagdo, caracteristicas consideradas desejaveis em nanoemulsdes pelos autores.

Massimino (2016), em seu trabalho, analisou o didmetro médio efetivo e o indice
de polidispersividade da curcumina em meio ISCOVE’S no tempo de Oh e 24h ¢ em meio
aquoso, na concentracdo de 0,8 mg/mL. A analise de tamanho de particulas para a
curcumina em meio aquoso foi de 814,6+180,5 nm e um PDI de 0,89+0,14. J4 em meio
ISCOVE’S em Oh foi de 128+50,1 nm e PDI de 0,71+0,10, ap6s 24h a andlise de tamanho
de particulas foi de 181,4+87,3 nm e PDI de 0,55+0,16. O autor concluiu que, as
nanoparticulas sao menores em meio de cultura do que em meio aquoso. Essa reducao do
tamanho das particulas deve-se a presenga do soluto ISCOVE’S que ¢ composto por
diversas substancias, entre elas, particulas que sdo menores do que as nanoparticulas de
curcumina. Apds 24 horas, as particulas apresentam aumento em relagdo ao tempo de Oh

devido a interagdao da amostra com as substancias presentes no meio de cultura.

92



Tabela 14: Valores de diametro médio de particulas e indice de polidispersividade

Amostra Diametro médio de particula Indice de
(nm) polidispersividade

QBase 1.632,45+147,78 0,439+0,040
ExEt 123,18+1,319 0,116+0,024
ExV 838,79+70,71 0,54340,021
ExXEtV 392,54+14,95 0,125+0,009
QL6EXEt 1.447,32+109,08 0,290+0,049
Q28EXEt 1.352,21+143,53 0,097+0,021
Q37EXEt 956,74+114,14 0,161+0,051
Ql6ExV 460,74+54,93 0,354+0,094
Q28ExV 628,94+16,94 0,420+0,024
Q37ExV 589,11+71,31 0,361+0,022
Ql6EXEtV 1.216,70+125,62 0,669+0,656
Q28EXEtV 1.270,22+37,57 0,248+0,055
Q37EXEtV 1.277,93+52,24 0,193+0,015

O potencial Zeta ¢ uma medida de intensidade da repulsdo ou atracao eletrostatica,
sendo um dos pardmetros que medem o equilibrio das nanoparticulas. O sistema adquire
estabilidade quando as nanoparticulas formadas permanecem em suspensdo e ndo se
agregam para a formacao de particulas maiores e quando em contato com o solvente,
adquirem cargas elétricas em sua superficie, gerando um potencial denominado Potencial
Zeta (Garcia et al., 2021).

As medigdes sdo baseadas nos principios de dispersdo da luz. E a medida da
diferenca de potencial elétrico entre o plano de cisalhamento da superficie das particulas
e um ponto distante na solucdo. Esse valor d4 um indicativo sobre a estabilidade de
dispersdes coloidais, quanto maior o valor do Zeta, mais estavel serd o coloide, a
velocidade de formagao dos agregados aumenta a medida que o Zeta se aproxima de zero.
A técnica consiste em colocar uma amostra em uma camara contendo dois eletrodos e um
campo elétrico ¢ aplicado, fazendo com que as nanoparticulas carregadas migrem para o
eletrodo correspondente com uma velocidade proporcional ao seu potencial Zeta (Smith
et al., 2017). Quando o valor do Potencial Zeta for menor que -30mV ou maior que
+30mV, as particulas se repelem, ndo existindo a tendéncia de flocular. Dessa forma, o

sistema € considerado estavel (Garcia et al., 2021).
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A Tabela 15, apresenta os valores de potencial Zeta da solu¢do de quitosana, dos
extratos de ciircuma e das formulagdes extrato:quitosana. De acordo com os resultados,
todas as formulagdes contendo solucdo de quitosana, exceto Q37ExV, apresentaram
potencial Zeta com valores maiores que +30mV, sendo possivel observar a grande
influéncia da quitosana no equilibrio e estabilidade das nanoparticulas. Segundo Santos
et al. (2021), o valor do potencial Zeta da quitosana e de suas formulagdes, € justificado
pelo fato da quitosana possuir uma estrutura cristalina rigida em virtude das ligagdes inter
e intramoleculares com o hidrogénio, e que, devido a repulsao de carga eletrostatica entre
as cadeias, as moléculas de quitosana em solugdes aquosas, apresentam conformagdo
estendida com cadeias mais flexiveis.

Os extratos de curcuma, independente do solvente, apresentaram baixos valores
de potencial Zeta, demonstrando instabilidade no meio. Estes valores corroboram com o
estudo apresentado por Massimino (2016), que obteve o valor de 0,2mV de potencial Zeta
para o extrato aquoso de curcumina. Este mesmo autor analisou o potencial Zeta no meio
ISCOVE’S com Oh e 24h, e os resultados mostraram valores variando de -7 a -0,4mV,
respectivamente. Esses valores sdo justificados devido a interacdo que ocorre entre as
nanoparticulas, que originalmente possuem cargas negativas, com substancias presentes
no meio.

A formulagao Q37ExV, apresentou valor de potencial Zeta inferior a +30mV
conforme Tabela 14. Esse valor pode estar relacionado provavelmente, a maior
concentracdo do ExV na mistura a base de quitosana, tendo em vista, que o extrato
apresentou valor de potencial muito baixo. Tal comportamento pode estar associado ao
tipo de solvente (vinagre) ndo favorecer numa boa solubilizacdo da circuma, podendo
contribuir numa tendéncia de floculagdo das particulas na formulacdo, indicando

instabilidade.

94



Tabela 15: Medidas de potencial Zeta

Amostra Potencial Zeta (mV)
QBase 33,70+1,92
ExEt -19,79+0,89
ExV -1,17+0,88

EXEtV 9,03+£1,27

QL6EXEt 55,11+0,47
Q28EXEt 54,87+0,14
Q37EXEt 50,20+1,00
Q16ExV 30,19+1,19
Q28ExV 31,71+2,23
Q37ExV 22,32+1,69
Ql6EXEtV 54,88+1,07
Q28EXEtV 48,68+0,58
Q37EXEtV 51,70+1,84

No trabalho de Santos ef al. (2021) avaliaram e caracterizaram biofilmes de
carboximetilcelulose contendo nanoparticulas de quitosana e Curcuma longa L.. Os
resultados mostram que a estabilidade das nanoparticulas, determinada pela anélise de
potencial Zeta, apresentaram valor de aproximadamente de +30 mV. Além de estaveis, as
nanoparticulas de quitosana apresentaram um tamanho médio de 110 nm. Valor atribuido
a concentracao de tripolifosfato de sodio utilizada durante a sintese.

Karimi ef al. (2019) analisaram nanolipossoma carregado com extrato de circuma
como potencial nanocarreador antioxidante e antimicrobiano para aplicacdes
alimenticias. Os resultados de EDL, PDI e potencial Zeta mostraram que o didmetro
médio das nanolipossomas carregados com extrato de curcuma foi de 92 nm, o PDI foi
de 0,40, indicando uniformidade e homogeneidade do tamanho das particulas no sistema
e o potencial Zeta foi de -11,2+0,1mV como resultado dos grupos ativos de fosfolipidios
utilizados na producdo das nanolipossomas. Observaram ainda que o potencial Zeta
superior a 30 mV indicam estabilidade de sistemas lipossomais devido a alta repulsdo
eletrostatica entre as particulas.

Park et al. (2019), avaliaram a estabilidade de nanoemulsdes de extrato de
circuma em po aplicado em leite. Os resultados mostraram que a nanoemulsao do extrato

de carcuma em po6 apresentou certa estabilidade no periodo de 21 dias na temperatura de
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4°C, o potencial Zeta foi de -21mV e o EDL foi de 280nm. J4 a mistura da nanoemulsao
com o leite, exibiu valores de potencial Zeta que diminuiram ao longo do tempo,
resultando em um sistema instavel, gerando aglomerados, conforme foi revelado pelo
aumento do diametro das gotas. Essa diminuigao foi justificada devido a carga positiva

das proteinas do leite.

5.6 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO COM TRANSFORMADA DE
FOURIER (FTIR)

No espectro de FTIR da solugdo de quitosana (QBase) (Figura 25), é possivel
observar uma banda em 3340 cm™! correspondente as vibracdes de estiramento axial do
grupo -OH que aparece sobreposta a banda de estiramento N-H, indicando a formagao de
uma ligagio intermolecular. A banda em 1639 cm!, refere-se a deformacio axial do grupo
C=0 da amida. J4 em 667 cm’, tem-se uma banda pertencente a estrutura do
polissacarideo. As bandas encontradas nesse espectro sdo semelhantes as observadas na

literatura (Fraguas et al., 2015).

Figura 25: Espectro de FTIR de QBase
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Os espectros do extrato etanolico de carcuma (ExEt) e das misturas de quitosana
com o extrato etandlico nas diferentes proporgdes estdo apresentados na Figura 26. Para

o ExEt, a banda em 3323 cm™ corresponde a vibragdo de alongamento da ligagdo -OH,
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em 2970 cm™! é referente ao alongamento assimétrico do -CHsz (Rohman et al., 2015), em
2885 cm™! corresponde ao alongamento do grupo -CHz, a banda em 1381 cm™! pertence a
flexdo do -CHs. As bandas observadas em 1087cm™ e 1045cm™ se correlacionam com a
vibragao de flexdo C-O-C, que sdo comumente observadas no grupo metoxi (-OCH3)
presentes em compostos aromaticos (Pangesti; Masruri, 2020). J4 em 880 cm™' se refere

ao alongamento do grupo C-O-C e em 661cm™ é relativo a vibracdo da ligagio C-H.
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Figura 26: Espectros de FTIR de ExEt, Q16ExEt, Q28ExEt e Q37ExEt
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A partir dos espectros de FTIR para as misturas Q16ExEt, Q28ExEt e Q37ExEt
(Figura 26), ¢ possivel observar a presenca de bandas de absor¢do caracteristicas dos
materiais presentes nas formula¢des. As bandas em 3340 cm™, 1639 cm™ € 661-667 cm’!
sao semelhantes as apresentadas no espectro da QBase (Figura 25) e, caracteriza a
presenca da quitosana em todas as misturas. Ao observar esses mesmos espectros,
verifica-se que o ExEt apresenta uma banda de absor¢do em 2970 cm!, que ao ser
misturada com a formulagdo de quitosana, sofre deslocamento para 2985 cm,
caracterizada pela fraca interagdo dos grupos -CHj3, cuja intensidade ¢ maior a medida que
a proporcao de extrato foi aumentada na mistura. As bandas em 1087, 1045, 880 e¢ 661
cm’!, também sio semelhantes as apresentadas no espectro do extrato etandlico. Verifica-
se também que a intensidade dessas bandas vai aumentando conforme a quantidade de
extrato na formulacao de quitosana.

Na Figura 27, estdo exibidos os espectros para o extrato de curcuma em vinagre
(ExV) e para as misturas de quitosana com o extrato de vinagre nas diferentes proporgoes
Q16ExV, Q28ExV e Q37ExV. Para o extrato, a banda em 3336 cm™ corresponde a
vibragdo de alongamento da ligacio -OH, a banda em 1637 cm™! é referente as vibracdes
de estiramento da ligagio C=0. Em 1394 e 1278 cm’!, correspondem as vibragdes de
estiramento da ligagdo C-O. J4 a banda em 667 cm™!, refere-se a vibragdo da ligagio C-
H.

Nas misturas Q16ExV, Q28ExV e Q37ExV, observa-se a presenca de apenas trés
bandas de absorcdo (em torno de 3336, 1637 e 667 cm™), que sdo semelhantes as
apresentadas nos espectros do extrato de circuma em vinagre e da solucao de quitosana,
sugerindo a presenca de ambos os componentes nas formulagdes.

A Figura 28, mostra os espectros para o extrato de circuma em vinagre e etanol
(ExEtV) e suas misturas Q16ExXEtV, Q28ExEtV e Q37ExEtV. Para o extrato, a banda em
3354 cm™! é referente a deformagdo axial do grupo -OH. Em 2976 cm™! corresponde ao
alongamento assimétrico do -CHs, em 1637 cm™' ¢ referente as vibragdes de estiramento
da ligacio C=0 e, em 1512 cm! se refere a vibragdo de flexdo do anel de benzeno. As
absorcdes em 1381 e 1274 cm™!, correspondem as vibragdes de estiramento da ligagio C-
0, em 1085 ¢ 1043 cm™! se correlacionam com a vibracdo de flexdo C-O-C. J4 em 877
cm’!, se refere ao alongamento do grupo C-O-C e, em 667 cm™ ¢ relativo a vibracdo da
ligagao C-H.

A banda presente no ExEtV em 3354 cm’!, sofre deslocamento nas misturas

Q16ExEtV, Q28EXEtV e Q37EXEtV para 3330, 3340 e 3330 cm’!, respectivamente,
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caracterizando uma interacdo intermolecular ligeiramente mais forte dos grupos -OH,
presentes tanto no extrato quanto na quitosana. As bandas em 2976, 1637, 1085, 1043,
877 e 667 cm™! apareceram em todas as misturas, sendo semelhantes as observadas no
espectro do extrato ExXEtV e caracterizam também a presenca da quitosana nas

formulagdes.
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Figura 27: Espectros de FTIR de ExV, Q16ExV, Q28ExV e Q37ExV
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Figura 28: Espectros de FTIR de ExEtV, Q16EXEtV, Q28ExEtV e Q37EXEtV
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5.7 ESPECTROSCOPIA DE ABSORCAO MOLECULAR NA REGIAO DO
ULTRAVIOLETA - VISIVEL (UV-VIS)

O espectro na regido do ultravioleta-visivel para a solu¢do de quitosana a 2%
(m/v) (QBase), pode ser observado na Figura 29. O espectro apresentou apenas uma

banda de ampla absor¢ao em 283 nm que pode estar relacionada ao grupo CO (Vaezifar

etal.,2013).

Figura 29: Espectro de UV-Vis de QBase
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A Figura 30 mostra os espectros de UV-Vis do extrato etandlico de circuma e de
suas misturas com a solugdo de quitosana. O espectro ExEt, apresenta uma banda em 236
nm e outra em 425 nm. Segundo Jannah et al. (2018), bandas na faixa de 200-350nm
estdo associadas aos compostos aromaticos e outros cromoéforos, como hidroxila e
carbonila. J4 na faixa de 350-500 nm, refere-se as transi¢cdes que indicam a presenca de
grandes quantidades de curcumindides como principais compostos metabolicos
secundarios presentes na Curcuma longa L. Tal perfil também explica o aparecimento das

bandas presentes nas misturas Q16ExEt, Q28ExEt e Q37ExEt.
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Figura 30: Espectros de UV-Vis de ExEt, Q16ExEt, Q28ExEt e Q37ExEt
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A Figura 31 exibe os espectros de UV-Vis do extrato de circuma em vinagre e
suas misturas com a solu¢ao de quitosana. Tanto o extrato quanto as misturas Q16ExV,
Q28ExV e Q37ExV apresentam uma banda em 251 nm, possivelmente associada aos
compostos aromaticos, hidroxila e/ou carbonila. Uma discreta banda em 308 nm aparece
nas misturas Q28ExV e Q37ExV, que também estd ligada aos compostos aromaticos

(Jannah et al., 2018).

Figura 31: Espectros de UV-Vis de ExV, Q16ExV, Q28ExV e Q37ExV
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A Figura 32, apresenta os espectros de UV-Vis para o extrato de clircuma em
vinagre e etanol e suas misturas com a solugdo de quitosana. As bandas que aparecem no
espectro ExEtV, sao semelhantes as observadas no ExEt, e obedecem o mesmo principio

citado por Jannah et al. (2018), como reportado anteriormente.
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Figura 32: Espectros de UV-Vis de ExEtV, Q16ExEtV, Q28ExXEtV e Q37ExXEtV
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Segundo Dos Santos e Leite (2023), a curcumina apresenta banda de absor¢ao
entre 350 e 480 nm, dependendo do meio e das condigdes de extracdo. Dessa forma, pode-
se concluir que a banda em 425 nm, correspondente a curcumina foi evidenciada com
maior clareza nos extratos a base de etanol (ExEt e EXEtV).

As misturas Q16ExEtV, Q28EXEtV e Q37EXEtV, apresentam bandas semelhantes
em 222 e 234 nm, além de outras diferentes bandas, € o extrato ExEtV, exibe uma banda
em 251nm, estas bandas na faixa de 200-350nm estdo associadas aos compostos
aromaticos e outros cromoforos, como hidroxila e carbonila (Jannah et al., 2018).

De acordo com Dyrssen et al. (1972), a absor¢ao maxima referente a curcumina
pode variar, dependendo do solvente e da faixa de pH. Comportamento similar tem sido

observado nesse estudo ao se trabalhar com diferentes tipos de solventes.

5.8 ATIVIDADE ANTIMICROBIANA

Nesse estudo, os extratos de Curcuma longa L., a solu¢do de quitosana e as
misturas quitosana:extratos a 37% foram avaliados utilizando o método da microdilui¢ao
(Devianne; Raddi, 2002). A Tabela 16 apresenta o percentual de reducao de células obtida
na analise para as bactérias Escherichia coli ATCC 25922, Staphylococcus aureus ATCC
13150, Pseudomonas aeruginosa ATCC 25783 e para o fungo Candida albicans ATCC
76645.

Tabela 16: Percentual de redugdo de células expostas as formulagdes

Formulagdes Escherichia  Staphylococcus Pseudomonas Candida albicans
coli aureus aeruginosa ATCC 76645
ATCC 25922 ATCC 13150 ATCC 25783

QBase 96,20+0,01 91,20+0,03 97,9340,01 103,27+0,01*

ExEt 29,40+0,02 74,07+0,07 100,47+0,00*  99,27+0,00

ExV 84,20+0,05 97,87+0,01 96,20+0,01 98,80+0,00

ExEtV 98,80+0,00 87,60+0,04 N&o inibiu 115,47+0,41*

Q37EXEt 93,93+0,02 83,27+0,05 84,53+0,04 84,33+0,05

Q37ExV 93,87+0,02 92,27+0,02 89,5340,03 94,60+0,02

Q37EXEtV  106,33+0,02* 93,20+0,02 98,40+0,00 101,13+0,00*

*Valores acima de 99,9% representam atividade biocida (KILVINGTON et al., 2013).
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A Escherichia coli pertencente a familia Enterobacteriaceae, ¢ uma bactéria
Gram-negativa que pode estar presente nos alimentos através da contaminac¢do do solo
ou da 4gua de irrigacdo (Gongalves et al., 2002), indicando contaminagdo fecal por ser
encontrada em grande quantidade no trato gastrointestinal do homem e animais, nao
sendo isolada normalmente em outros nichos (Oliveira et al., 2006). A Instrugcdo
Normativa de nimero 60, estabelece os limites desta bactéria nos alimentos (Brasil,
2019).

Staphylococcus aureus € uma bactéria Gram-positiva que pode causar intoxicagao
alimentar ¢ ¢ mais frequente na mucosa nasal. A partir da cavidade nasal que o
microrganismo atinge a epiderme, ar, agua, solo, ou qualquer outro objeto que entre em
contato com o individuo (Silva et al., 2017).

Pseudomonas aeruginosa ¢ uma bactéria Gram-negativa amplamente encontrada
na natureza, podendo fazer parte da microbiota normal de individuos sadios, sendo um
patogeno importante pela resisténcia intrinseca a inimeros antimicrobianos (Contrucci et
al., 2019). E uma bactéria deteriorante ¢ patogénica comumente encontrada no ambiente
e estabelecimentos processadores de alimentos, podem contaminar frutas, vegetais,
vegetais fermentados, laticinios, bebidas de fruta, carne, peixe e ovos (Lianou et al.,
2016).

Candida albicans, tem capacidade patogénica, sendo o sistema imune um
importante regulador desta resposta. Esta presente naturalmente no organismo sem causar
infeccdo ou sintomas, de forma comensal, e coloniza a cavidade oral, o trato
gastrointestinal e reprodutivo. Sob certas circunstancias, pode causar infec¢des que
variam entre superficies da pele a sistémicas com o comprometimento de risco de vida
(Silva; Barros, 2020).

A partir da Tabela 16, pode-se observar a resposta dos microrganismos em contato
com as formulagdes. A QBase apresentou acao antimicrobiana com inibi¢ao superior a
91% para todas as cepas em estudo. Para a Candida albicans ATCC 76645, essa
formulacao foi bastante ativa, exibindo agao biocida. Esses resultados corroboram com
os reportados na literatura, descritos abaixo.

Segundo Kim ef al. (1997), a quitosana apresenta atividade antimicrobiana para
as bactérias Staphylococcus aureus, Staphylococcus epidemis e Bacillus subtilis,
Escherichia coli, Pseudomonas aeruginosa, Klebsiella pneumonia e Proteus vulgaris. A
atividade da quitosana contra algumas bactérias e fungos, segundo Shi et al. (2006), se da

por meio da interacdo dos grupos amino protonados das unidades glicosamina com os
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componentes negativos das paredes celulares das bactérias, que levam a suspensao da
biossintese. Fernandez-Saiz et al. (2009) sugeriram que a atividade antimicrobiana da
quitosana contra bactérias Gram-positivas ¢ devida as interagdes eletrostaticas que
ocorrem entre o esqueleto do acido teicdico na parede celular e as moléculas de quitosana.
A ac¢do biocida frente a Candida albicans, confirma o que ja havia sido observado por
Ramos e Forte (2015), em seus estudos, comprovando o carater fungicida da quitosana.

A formulacao ExEt, foi mais ativa para Pseudomonas aeruginosa ATCC 25783 e
Candida albicans ATCC 76645. Nao houve efeito inibitorio contra Escherichia coli
ATCC 25922, diferente do que foi observado para a formulagao Q37ExEt, mostrando que
a presenca da solucdo de quitosana teve papel importante nesse resultado. Essa
formulagdo apresentou agdo biocida contra a cepa Pseudomonas aeruginosa ATCC
25783. Por outro lado, a formulacdo ExV, apresentou inibi¢do para todas as linhagens,
sendo mais ativa, especialmente contra Candida albicans ATCC 76645, Staphylococcus
aureus ATCC 13150 e Pseudomonas aeruginosa ATCC 25783, respectivamente,
conforme resultado exposto na Tabela 16. A formulacdo Q37ExV apresentou inibi¢ao
contra todas as cepas em estudo, porém nao promoveu efeito biocida.

A formulacdo ExEtV, apresentou maior atividade contra as cepas Candida
albicans ATCC 76645 e Escherichia coli ATCC 25922, registrando inibi¢do acima de
98%. Para a Candida albicans, esse extrato apresentou também a¢do biocida. Por outro
lado, ndo demonstrou a¢do inibitoria para Pseudomonas aeruginosa ATCC 25783,
indicando um aumento de 41,47+0,01% da populacdo celular. Ao incorporar esse extrato
na solucao de quitosana (Q37ExXEtV), observou-se que essa formulacao foi mais ativa
para todas as linhagens aqui estudadas, quando comparadas com as demais formulagdes
contendo s6 extratos (ExEt e ExV) e quitosana:extratos (Q37ExEt e Q37ExV),
registrando inibi¢do superior a 93%. Além disso, destaque especial ¢ dada a essa
formulacao, devido apresentar acdo biocida contra duas cepas, Escherichia coli ATCC
25922 e Candida albicans ATCC 76645. Nesse caso em especifico, sugere-se talvez uma
acdo sinérgica dos componentes envolvidos na formulacdo, tendo em vista os resultados
de inibi¢do terem sido superiores aos apresentados pela Qbase e ExEtV, conferindo ao
produto final potencial de atividade antimicrobiana.

Observando ainda a tabela 16, considerando o percentual de reducdo frente as
bactérias, ¢ possivel notar que as formulagdes foram mais ativas contra as Gram-negativas
(efeito biocida) do que a bactéria Gram-positiva. Dentre as bactérias Gram-negativas, a

Escherichia coli se mostrou mais sensivel do que a Pseudomonas aeruginosa.
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Gul e Bakht (2015) investigaram a acdo de diferentes extratos de curcuma
preparados com os solventes n-hexano, dgua, cloroféormio e etanol a fim de identificar
atividade antimicrobiana contra Staphylococcus aureus, Candida albicans, Salmonella
Typhi e Escherichia coli pelo método de difusdo em disco. Os resultados mostraram que
as amostras de curcuma extraidas com agua inibiram o crescimento de Escherichia coli e
Salmonella Typhi. As amostras extraidas com metanol foram eficazes para controlar o
crescimento de todos os microrganismos em estudo. Ja os extratos de cloroférmio e n-
hexano mostraram fraca atividade contra todos os microrganismos testados.

Kalaycioglu et al. (2017) investigaram as propriedades antimicrobianas e fisicas
de filmes de quitosana incorporados com extrato de acafrdo contra Salmonella Typhi e
Staphylococcus aureus pela técnica de placa de Agar. Os resultados mostraram que os
filmes de quitosana incorporado com extrato etandlico de curcuma reduziram as
contagens de Staphylococcus aureus e Salmonella Typhi significativamente, em
comparagdo com o filme de quitosana pura durante um periodo de exposi¢ao de 3 h.
Afirmaram ainda que, as propriedades antibacterianas dos filmes comestiveis de
quitosana incorporadas ao extrato etandlico de clircuma podem estar relacionadas com a
presenca principalmente de curcumindides e, também de terpenoides.

Dansai e Krusong (2011b) estudaram o efeito do extrato etandlico de agafrdo,
vinagre e sua mistura, frente a Salmonella Typhimurium (ST) in vitro. Com os resultados,
verificaram que houve 100% de reducdo apds 30 min de contato do extrato etandlico com
o microrganismo. Por outro lado, a mistura do extrato de circuma (0,05mg/mL) com o
vinagre (1,7%v/v) apresentou 100% de inibicao para a ST no tempo de 10 min.

De maneira geral, ¢ possivel constatar, dentre os trés extratos analisados, que o
ExV mostrou melhor atividade antimicrobiana frente aos microrganismos analisados,
pois apesar de ndo exibir efeito biocida, proporcionou percentual de redugdo de células
expostas as formulagdes acima de 84%. Os extratos ExEt e EXEtV, também promoveram
excelentes resultados, assim como efeito biocida para certos microrganismos. Por outro
lado, o ExEt ndo apresentou efeito inibitorio contra Escherichia coli, assim como o EXEtV
ndo demonstrou inibi¢do contra Pseudomonas aeruginosa.

Com relagdo as misturas quitosana:extratos, vale destacar, que embora ndo tenha
sido observado, valor superior a 99,9% para todas as linhagens testadas, pode-se afirmar
que todas as formulagdes apresentaram ag¢do antimicrobiana potencial, com especial
atencdo a formulacdo Q37EXEtV, cujos resultados foram mais relevantes, pois além de

proporcionar efeito biocida para Escherichia coli e Candida albicans (microrganismos
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mais sensiveis nesse estudo), apresentou inibi¢do acima de 93% para os outros
microrganismos (Staphylococcus aureus e Pseudomonas aeruginosa), conferindo acao
bactericida. As demais formula¢des (Q37ExEt e Q37ExV) também apresentaram

resultados importantes com valores de inibi¢do acima de 83 e 89%, respectivamente.

5.9 ATIVIDADE ANTIOXIDANTE

A atividade antioxidante das formulacdes foi determinada pelo sequestro do
radical DPPH (2,2-difenil-1-picril-hidrazil). Este ensaio se baseia na medida da atividade
antioxidante de uma determinada substancia em sequestrar o radical DPPH, reduzindo-o
a difenil-picril-hidrazina. Quando uma substancia que age como doador de atomos de
hidrogénio ¢ adicionada a uma solucdo de DPPH, a hidrazina ¢ obtida com mudanca
simultanea na coloragao de violeta para amarelo palido (Alves et al., 2010).

A Tabela 17 mostra os resultados da Atividade Antioxidante (AA) dos extratos
com cinco diferentes dilui¢des (25, 30, 35, 40 e 50 mg de extrato/3mL de solvente).

Para ExEt, € possivel verificar que a atividade antioxidante maxima foi alcangada
para a diluicdo 30mg/3mL de etanol, e a partir dai, com o aumento da quantidade de
extrato, o sequestro de radicais, diminuiu. Os resultados para ExV ndo seguiram uma
tendéncia de aumento ou diminui¢do com o acréscimo da quantidade de extrato e a maior
atividade antioxidante foi atingida com 50mg de ExV/3mL de solvente. EXEtV teve um
comportamento similar a ExV, porém apresentou atividade antioxidante maior quando
comparado ao extrato de vinagre. A maior atividade antioxidante foi atingida para a
dilui¢do 40mg de EXEtV/3mL de solvente.

Levando em consideracdo a dilui¢do de 50mg de extrato/3mL de solvente, ¢
possivel verificar que a maior atividade antioxidante foi atingida para os extratos,
etanolico (ExEt — 85%) e etanolico:vinagre (ExEtV — 88%). Em toda a andlise, fica
evidente que o solvente etanol proporciona uma melhor diluicdo dos pigmentos
curcuminoides, que caracteriza maior resposta na atividade antioxidante do extrato, isto
corrobora com os resultados obtidos por Barankevicz (2022) que ao realizar a extragdo
da carcuma em pd, o autor observou que quanto maior a concentragao de etanol, maior a
eficiéncia de extracdo de compostos fendlicos € maior a atividade antioxidante. Além

disso, foi observado também que a agitagdo da mistura também influenciou no resultado.
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Tabela 17: Atividade antioxidante das diferentes dilui¢cdes dos extratos

Amostra %AA
25mg ExEt 96,74810
30mg ExEt 98,12328
35mg ExEt 97,92914
40mg ExEt 97,81589
50mg ExEt 85,63873
25mg ExV 31,22472
30mg ExV 10,27342
35mg ExV 22,76331
40mg ExV 14,20482
50mg ExV 46,66395

25mg EXEtV 76,16890
30mg EXEtV 90,68112
35mg EXEtV 87,76897
40mg ExXEtV 93,44766
50mg ExXEtV 88,83238

As Tabelas 18 e 19 mostram os resultados das atividades antioxidantes das
formulagdes quitosana:extratos de circuma, utilizando as dilui¢des de 35 e 5S0mg/3mL de
solvente. Nas duas diluicdes € possivel verificar que QBase ndo apresenta atividade
antioxidante, mas as formulacdes com os extratos exibem sim esse tipo de atividade.

Para as misturas quitosana:extrato etanolico de curcuma, nas duas diluicdes,
observa-se que quanto maior a quantidade de extrato, maior a atividade antioxidante.
Diante disso, pode-se inferir que a formulacdo Q37ExEt com 50mg/3mL, apresentou a

maior atividade antioxidante em relagdo a diluigdo de 35mg/3mL, que foi de 75%.
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Tabela 18: Atividade antioxidante das formulagdes com dilui¢ao de 35mg/3mL de

solvente.

Amostra %AA
35mg QBase * -22,16140
35mg Q16EXEt 31,53777
35mg Q28EXEt 44,72508
35mg Q37EXEt 50,06705
35mg Q16ExV 13,37729
35mg Q28ExV 11,74564
35mg Q37ExV 3,062137

35mg Q16EXEtV 32,57711
35mg Q28EXEtV 47,23961
35mg Q37EXEtV 41,99821

“Diluido em solugio aquosa de acido acético a 1% v/v

As formulagdes com o extrato de vinagre na diluicdo de 35mg/3mL, mostraram
um comportamento contrario ao observado nas misturas com extrato etandlico. Nessa
diluicao, quanto maior a quantidade de extrato presente na formula¢ao, menor a atividade
antioxidante. J4 na dilui¢do de 50mg/3mL, a maior atividade antioxidante foi para a
formulacao com a maior quantidade de extrato (Q37ExV).

As misturas contendo solugdo de quitosana e extrato de ciurcuma com vinagre e
etanol tiveram comportamentos diferentes para as duas diluigdes. Para 35mg/3mL, a
maior atividade antioxidante foi verificada na formulagdo Q28ExEtV (47%), € na dilui¢ao

de 50mg/3mL, a maior atividade foi observada na formulagao Q37ExEtV (73%).
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Tabela 19: Atividade antioxidante das formulagdes com dilui¢ao de 50mg/3mL de

solvente.
Amostra %CA
50mg QBase* -47,1720
50mg Q16EXEt 29,9482
50mg Q28EXEt 41,8574
50mg Q37EXEt 75,3661
50mg Q16ExV 20,3638
50mg Q28ExV 15,6608
50mg Q37ExV 25,1830
50mg Q16EXEtV 31,5119
50mg Q28EXEtV 38,1532
50mg Q37EXEtV 73,3116

* O ~ ;. y.
Diluido em solugdo aquosa de acido acético a 1% v/v

Bitencourt (2013) avaliou a atividade antioxidante de filmes a base de gelatina
aditivados com extrato etanolico de clircuma e verificou que a atividade antioxidante dos
filmes aumentou em funcado do aumento da concentracdo de extrato. A formulagdo com
200mg de extrato etanolico de curcuma/100g de gelatina, obteve 80% de atividade
antioxidante, e o autor afirma que os resultados estdo em conformidade com a
concentracdo do composto ativo (curcumina) presente no extrato adicionado nos filmes.
De forma similar Moradi et al. (2012), verificaram uma porcentagem de sequestro do
radical DPPH em torno de 40% para filmes a base de quitosana aditivados com extrato
de semente de uva.

Santos et al. (2021) determinaram a atividade antioxidante do produto da extragao
da circuma comercial com acetona. A andlise foi feita em triplicata utilizando o método
de poder antioxidante de reducdo do ion ferro (FRAP) e pelo método DPPH, os resultados
mostraram que a atividade antioxidante pelo método DPPH foi 23,68 + 1,06 % e pelo
método de FRAP foi de 10,09 + 0,37 mg de quercetina equivalente por grama.

Parize (2012) desenvolveu filmes microparticulados e filmes a base de quitosana
e corante natural de ciircuma. O corante foi incorporado na matriz polimérica pela técnica
de spray drying e os filmes foram desenvolvidos por casting. Os resultados mostram que,
a atividade antioxidante das amostras desenvolvidas por spray drying estava relacionada

com a concentra¢do do corante presente na amostra, € que as amostras nas concentragdes
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quitosana/corante na proporcao 1:1 (v/v) e 1:2 (v/v), apresentaram maior atividade
antioxidante, 608,40 ¢ 230,90 pg/mL respectivamente.

Diante do exposto, ¢ possivel observar que a maior atividade antioxidante foi
atingida com o extrato etanolico de circuma (ExEt) e a menor com o extrato de vinagre
(ExV), e que a mistura ExEtV, apesar da presenga do vinagre na formulagdo, apresentou
valores importantes de AA. Em relacdo as formulagdes de quitosana:extratos, apesar da
ndo existéncia de atividade antioxidante para QBase, ¢ possivel notar a grande influéncia
da presenca dos extratos na formulacao de quitosana diante dessa resposta.

Independentemente da quantidade de amostra utilizada na andlise para
determinagdo da atividade antioxidante (35 ou 50mg), os valores de AA para as
formulagdes contendo diferentes propor¢des de ExEt seguiram a tendéncia de aumento
da atividade com o aumento da quantidade de extrato na mistura. E nos dois casos, a AA
foi maior para Q37ExEt, ja as formulagcdes com os outros extratos, ndo seguiram essa
tendéncia. Foi possivel verificar ainda, que comparando as dilui¢cdes 35 e 50 mg/3 mL, a
atividade antioxidante tendeu a aumentar para todas as formulagdes quando a diluigdo ¢

menor, isso foi visto na diluicdo de 50mg/3 mL comparado a diluicdo de 35 mg/3 mL.

5.10 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

A microscopia eletronica de varredura permite visualizar através de imagens,
possiveis imperfeigoes no material, como porosidade, separa¢do de fase, dispersdo e
distribuicdo de um componente no outro (Vasques, 2007). A imagem representada em
tons de cinza fornece informagdes morfologicas e topograficas necessarias para entender
o comportamento dos materiais (Duarte et al., 2003).

As micrografias obtidas por MEV da superficie de fratura dos filmes de quitosana
2% (m/v) e de suas diferentes formulagdes com extrato de clircuma sdo apresentadas na
Figura 33.

Na micrografia do filme QBase, observa-se uma morfologia heterogénea,
compacta, densa, apresentando aglomerados em diferentes formatos, distribuidos
uniformemente ao longo da superficie de fratura do material. Esses aglomerados sao
oriundos possivelmente da agitacdo magnética e/ou do tempo de mistura usados na
preparacdo da solu¢do de quitosana, ndo terem sido suficientes para sua completa
solubilizacao.

Filmes de quitosana pura, normalmente apresentam matriz compacta, sem defeitos

e auséncia de macro poros (Estevam et al., 2012; Yassue-Cordeiro et al., 2015).
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A incorporacdo de diferentes composicfes de extratos de curcuma na solugédo
QBase, resultou em mudancgas na morfologia do material obtido.

As micrografias das formulagdes com o extrato etanolico de circuma (Q16EXEt,
Q28EXEt e Q37EXE) estdo exibidas na Figura 33. Através dessas micrografias, € possivel
observar, morfologias heterogéneas, apresentando certa rugosidade e aglomerados no
material. Essa rugosidade estd diretamente relacionada ao aumento da concentracdo do
extrato etanolico na solugdo, ficando ainda mais evidente na formulagdo (Q37EXEt), cuja
concentracdo de extrato foi de 37%. Como evidenciado na micrografia da QBase, a
solucdo de quitosana por ndo ter se solubilizado completamente nas condicdes
estabelecidas do experimento, possiveis aglomerados continuardo a existir na mistura.

As micrografias dos filmes das formulagdes de quitosana com extrato de crcuma
em vinagre, apresentam morfologias diferentes dos com os extratos etanolico. Pela Figura
33, nota-se no geral, que a superficie de fratura dos filmes Q16ExV, Q28EXV e Q37ExV
é homogénea, compacta e densa, apresentando em alguns pontos aglomerados de maneira
bem discreta assim como a presenca de fissuras ao longo de toda a superficie,
especialmente, para os filmes Q16ExV e Q37ExV, demonstrando fragilidade mecanica.
Observa-se que as fissuras vao se intensificando com o aumento da quantidade de extrato.
Essa caracteristica ndo é favoravel para aplicacdo em revestimento de alimentos (fruta),
pois acarretard numa maior perda de massa, acelerando a degradacdo do mesmo. Em
relacdo a formulacdo Q28EXV, é importante destacar uma microestrutura diferente das
demais formulagdes. Essa composicdo apresentou uma morfologia bastante homogénea,
densa e compacta sem a presenca de fissuras. Esse comportamento pode estar associado
possivelmente a interacdo interfacial entre ambos os componentes da formulacao,
especialmente, observado para a concentracdo de 28%.

Ao se analisar as micrografias das formulacdes de quitosana com extrato de
circuma em vinagre e etanol, é possivel observar que a amostra Q16EXEtV apresenta
uma morfologia homogénea com certa irregularidade na superficie de fratura, ao contrério
das amostras Q28EXEtV e Q37EXEtV, que exibem morfologias heterogéneas,
apresentando defeitos microestruturais como fissuras, vazios, poros ao longo de toda
superficie de fratura, que caracteriza reducdo na resisténcia mecanica do material. Esses
defeitos sdo mais evidentes na amostra Q28EXEtV. Esta caracteristica é atribuida a adi¢cdo
do vinagre no extrato, da mesma forma que foi visto para as misturas com o extrato de

clrcuma em vinagre.
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A partir das informacgdes morfologicas e topogréaficas exibidas nas micrografias
com 37% de extrato, e associando os resultados obtidos nas analises de atividade
antimicrobiana e antioxidante, é possivel observar que, o filme com 37% de extrato
etanolico, possui uma superficie de fratura rugosa, heterogénea e com presenca de
aglomerados, apresentando acima de 90% de inibicdo das cepas testadas na analise de
atividade antimicrobiana e 75% de atividade antioxidante para o teste feito com 50 mg da
formulacdo. Esses resultados mostram que Q37EXEt apresenta boas caracteristicas para
recobrimento de frutas.

A formulacdo Q37ExV, que possui morfologia homogénea, compacta, densa com
a presenca de fissuras, apresentando atividade antimicrobiana acima de 90% para as cepas
testadas, exceto para a Pseudomonas aureaginosa (inibigcdo de 89,53+0,03%), exibindo
apenas 25% de atividade antioxidante para o teste feito com 50 mg da formulagéo, ndo
pode ser considerada uma excelente alternativa para recobrimento de frutas, ja que
apresenta fragilidade mecénica em sua morfologia e baixa atividade antioxidante. J& a
mistura Q37EXEtV, com superficie de fratura heterogénea, apresentando defeitos
microestruturais, exibindo efeito biocida para Escherichia coli e Candida albicans e
atividade antimicrobiana acima de 90% para as outras cepas testadas, além de apresentar
atividade antioxidante de 73% para o teste com 50 mg de formulacdo, apesar dos
excelentes resultados nas analises das atividades, ndo pode ser considerado o melhor
recobrimento, tendo em vista que a presenca de poros e fissuras em sua microestrutura
acarretard numa maior perda de massa, acelerando a degradacdo do alimento. O efeito
dos tipos de revestimentos nas propriedades fisico-quimica da uva sera investigado mais
adiante.
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Figura 33: Micrografias das superficies de fratura da quitosana pura e de suas diferentes

formulagdes com extratos de cdrcuma
QBase Q16EXEt
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Q28EXEtV Q37EXEtV

Madian et al. (2023) ao analisarem as imagens de MEV dos filmes de quitosana
incorporados com extrato seco de curcumina, verificaram uma morfologia de secéo
transversal densa, esponjosa e com estrutura desconectada. Concluiram que as estruturas
esponjosas dos filmes provém da forte interacdo entre a quitosana e a curcumina, o que
causou uma perturbacdo na morfologia dos filmes.

Maniglia (2012), ao elaborar filmes biodegradaveis com residuos da extragdo do
pigmento de circuma com os solventes etanol:isopropanol e metanol:acetona, analisou
os filmes por MEV e verificou que, os filmes apresentaram superficie rugosa, com
presenca de poros e aglomerados. As micrografias dos filmes plastificados com glicerol
e sorbitol tiveram na concentracdo de 19% de residuo de clrcuma, uma estrutura mais
compacta e coesa (maior tensdo na ruptura) do que com as concentracdes de 22 e 30%.
Os filmes com sorbitol apresentaram uma estrutura mais compacta com maior resisténcia
e menor elongacao do que os com glicerol.

Ismail et al. (2022) elaboraram filmes compositos a base de quitosana e diferentes
extratos secos (canela, circuma e gengibre). As andlises das micrografias mostraram que
os filmes de quitosana:gengibre exibiram aglomerados através da aderéncia do polimero
e pela interacdo magnética entre as particulas do gengibre. Os filmes com
quitosana:canela e quitosana:clrcuma apresentaram pequenas manchas brancas em
algumas partes da imagem devido a pequena aglomeracdo relacionada a porcentagem da

adicdo de curcuma e canela. Os resultados, de acordo com os autores, confirmaram a
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homogeneidade entre a quitosana e outros produtos naturais e a mudanca na estrutura da

quitosana.

5.11 RECOBRIMENTO DA UVA

Amostras de Uvas-Vitéria com e sem recobrimento, foram analisadas a cada 7
dias, totalizando 21 dias na temperatura de 25+2°C. As uvas foram recobertas com os
extratos, QBase, e as misturas de quitosana com 37% dos diferentes tipos de extratos.
Essa concentragdo de 37% v/v foi escolhida para andlise devido apresentar a maior
quantidade de bioativos oriundos do processo de extragdo da ciircuma, usando diferentes
solventes. Na Tabela 20, estdo especificadas as nomenclaturas utilizadas no recobrimento
das uvas. As uvas foram analisadas considerando o aspecto visual, perda de massa,

potencial hidrogenionico, °Brix e acidez titulavel expressa em acido tartarico.

Tabela 20: Nomenclatura das uvas com e sem recobrimento

Recobrimento Sigla
Uva sem recobrimento USR
Uva recoberta com QBase UQBase
Uva recoberta com ExEt UEXEt
Uva recoberta com ExV UExV
Uva recoberta com ExEtV UEXEtV
Uva recoberta com Q37EXEt UQ37EXEt
Uva recoberta com Q37ExV UQ37ExV
Uva recoberta com Q37EXEtV UQ37EXEtV

O aspecto visual das uvas pode ser observado na Figura 34. Para cada tipo de
recobrimento, foram separadas em quatro amostras (quadruplicata). Ao longo dos 21 dias,
as uvas sofreram modificacdo da aparéncia e algumas amostras tiveram a presenga de
bolores em sua superficie. Uma das quatro amostras de USR, UExEt, UExV, UEXEtV e
UQ37ExEtV apresentaram bolores, tendo sido excluida do lote de investigagao e calculo
dessas propriedades.

As USR apresentaram mudancas na textura e desprendimento do talo a partir do
sétimo dia. As amostras de UQBase, exibiram firmeza e brilho ao longo dos 21 dias. As

UExEt mostraram-se brilhosas, porém uma mudanca de textura foi observada com 21
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dias. Amostras de UExXV apresentaram brilho apenas no dia do recobrimento (dia 0). Ao
passar dos dias, as amostras ficaram foscas e tiveram perda da textura. As amostras de
UEXEtV exibiram brilho, porém perderam textura ao longo do tempo.

Todas as amostras de uva recobertas com a mistura (solugdo de
quitosana:extratos), apresentaram brilho e firmeza ao longo do periodo de analise. Apenas
a amostra UQ37ExEtV contaminada com bolor apresentou mudanga na textura no tempo

de analise.
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Figura 34: Aspecto visual da Uva ao longo de 21 dias, sendo: A- USR, B- UQBase, C-
UExEt, D-UExV, E- UExEtV, F- UQ37ExEt, G- UQ37ExV, H- UQ37ExEtV
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Lemes (2016) analisou diferentes solugdes filmogénicas na qualidade pos-colheita
de Uvas-Benitaka. Foram analisados filmes de gelatina, gelatina reticulada contendo
propionato de calcio e gelatina contendo nanoparticulas de zeina com curcumina. As uvas
foram avaliadas na temperatura de 25°C ao longo de 15 dias. Os resultados mostraram
que, comparadas ao controle (uva sem revestimento), a partir do 7° dia de vida 1til, as
amostras com filme de gelatina e com filme de gelatina reticulada contendo propionato
de célcio apresentaram menor valor para firmeza, porém somente o filme de gelatina
contendo nanoparticulas de zeina com curcumina apresentou diferengas significativas.
Mas no 15° dia, a amostra revestida com filme de gelatina reticulada diferiu
significativamente das demais amostras, apresentando maior firmeza para uva tratada.
Ressaltou ainda que, o aumento da firmeza estava relacionado com a desidratagdao do
revestimento da gelatina com o tempo de armazenamento.

Neto e Oliveira (2016) avaliaram coberturas comestiveis a base de quitosana e
curcumina na qualidade pds-colheita de Uvas-Benitaka. A analise foi feita no periodo de
7 dias com temperatura de 25°C e umidade relativa de 51%. Os resultados mostraram
que, comparadas ao controle (amostra sem recobrimento), a partir do 7° dia de vida 1util,
as amostras recobertas com solugdo de quitosana apresentaram menores valores para
firmeza, porém somente as amostras com filme de quitosana contendo nanoparticulas de
zeina com curcumina encapsuladas apresentaram diferencas significativas. Notou-se
ainda que, o aumento da firmeza estava relacionado com a desidratacdo do revestimento
com o tempo de armazenamento. Comportamento similar foi observado por Lemes
(2016).

De maneira geral, analisando o aspecto visual das amostras ao longo de 21 dias,
percebe-se que a presenca do revestimento, seja ele extrato ou a mistura extrato:quitosana,
garantiu uma certa firmeza comparada as uvas sem recobrimento, pois apenas as USR
apresentaram desprendimento do talo e as amostras recobertas ndo desprenderam.

Comparando as amostras revestidas com extratos e quitosana:extratos, nota-se
uma grande diferenga de textura nas uvas contendo quitosana em seu recobrimento, seja
ela pura ou misturada com os diferentes tipos de extratos. Esses revestimentos a base de
quitosana conferiram mais firmeza e brilho para as amostras quando comparadas com as
uvas recobertas apenas com o0s extratos. Através da andlise, foi possivel afirmar que as
formulacdes contendo quitosana na sua composi¢dao, devido apresentarem maior
viscosidade e aderéncia aos revestimentos, promoveram mais qualidade as uvas,

prolongando o tempo de vida Util das mesmas para o tempo analisado. Dessa forma, ¢
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importante pontuar que a quitosana usada como excipiente nas formulagdes atuou de
forma benéfica na formacgao filmogénica, promovendo boa adesdo a superficie das uvas
no processo de revestimento.

A diminuicao da firmeza nas uvas esta associada a acao de enzimas degradadoras
da parede celular, que hidrolisam o amido em aglcar e a protopectina em pectina soluvel
em agua (Gao et al, 2013). Além das enzimas que normalmente ocorrem nas frutas,
enzimas que degradam a parede celular sdo fornecidas por fungos filamentosos durante a

colonizagdo e infec¢do, o que induz o amolecimento caracteristico nas frutas infectadas

(Sun et al., 2014).

5.11.1 Perda de massa

Os revestimentos comestiveis tendem a retardar a desidratacdo, reduzir a taxa
respiratdria, conservar a textura, auxiliar na retencdo de compostos volateis do sabor e
reduzir o crescimento microbiano (Han et al., 2005).

As Figuras 35 e 36 apresentam o perfil de perda de massa das uvas com e sem
revestimentos ao longo de 21 dias. Observando os graficos, € possivel perceber que a uva
sem recobrimento teve menor perda de massa em relagdo as uvas com revestimento. Esses
valores podem ser observados na Tabela 21.

As amostras de UEXEtV tiveram a maior perda de massa seguida das amostras de
UEXYV, comparadas aos outros revestimentos com 21 dias de analise. Esse fato pode ser
justificado devido a presenca do vinagre como solvente que ndo favoreceu num eficiente
processo de extragdo dos curcuminoides. Isso talvez tenha dificultado a formacao de um
revestimento mais coeso com caracteristica protetora e, em virtude disso tenha conduzido
a uma maior desidratagdo. Em contrapartida, as amostras UEXEt apresentaram a menor
perda de massa quando comparadas com todas as outras amostras a base de extratos. Isso
pode ser justificado pelo fato de que, a extracdo mais eficiente dos curcuminéides foi
obtida com o solvente etanol, e isso ¢ possivel constatar através das propriedades
antioxidante e antimicrobiana ja apresentadas anteriormente. Aliado a isso, foi possivel a
formagdo de um revestimento com propriedades protetoras, dificultando a perda de massa

da amostra.
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Figura 35: Perda de massa da USR e das uvas recobertas com os extratos ao longo de 21

dias
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Figura 36: Perda de massa da USR, UQBase e das uvas recobertas com as misturas

quitosana:extratos ao longo de 21 dias
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Os graficos de perdas de massa de todas as amostras com as barras de erros estao

exibidos no Apéndice 1.
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Tabela 21: Porcentagem de perda de massa em fungdo do tempo

Perda de Massa (%0)

Tratamento 0 Dia 7 Dias 14 Dias 21 Dias
USR - 3,2432+2,6177 7,7606+6,3075 13,8904+2,7762
UQBase - 4,0615+1,6121 8,6447+4,0781 14,7252+7,8351
UEXEt - 3,7512+3,2631 8,8767+7,3817 13,6183+2,1478
UExV - 3,6769+5,9783 8,6779+14,8035 20,2920+71,3069
UEXEtV - 4,4527+4,0706 10,4679+9,8375 23,2735+£12,6713
UQ37EXEt - 4,4301+7,3679 8,6088+13,9495 14,6275+23,1416
UQ37ExV - 3,1850+2,7203 8,4004+8,7063 16,2923+17,0411
UQ37EXEtV - 3,5330+2,4283 8,7665+7,7833 17,5233+3,8009

Resultados semelhantes foram obtidos por Neto e Oliveira (2016), cujas amostras
com revestimento de quitosana e quitosana com curcumina utilizadas no recobrimento de
uvas-Benitaka, tiveram maior perda de massa do que as amostras sem recobrimento. Este
fato foi justificado tendo em vista que os filmes que foram aplicados nas amostras
perderam umidade da sua estrutura tridimensional e mantiveram o teor de 4gua nas frutas.

Lemes (2016) analisou no periodo de 15 dias o recobrimento de amostras de uvas-
Benitaka com gelatina, gelatina reticulada adicionada de nanoparticulas contendo
curcumina e gelatina reticulada contendo propionato de célcio. Também foi observado
uma maior perda de massa em uvas com recobrimento em relagdo ao controle (uva sem
recobrimento). Concluiu que os hidrogéis perderam umidade da sua estrutura
tridimensional e mantiveram o teor de dgua das frutas.

Silva et al. (2012) avaliaram a qualidade de uva-Isabel tratada com cloreto de
calcio e armazenada sob atmosfera modificada e atmosfera ambiente. Os resultados
mostraram que as uvas tratadas com CaCl,, apresentaram menor perda de massa (em
média 2,14%) sob atmosfera modificada. A perda de massa foi superior em uvas sob

atmosfera ambiente, com declinio na dose de 4% de CaCl..

5.11.2 Potencial hidrogenionico (pH)
Os valores de pH das uvas com e sem recobrimentos estdo plotados nas Figuras

37 e 38 e exibidos na Tabela 22. Analisando as amostras nos tempos de 0 a 21 dias, pode-
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se constatar que os valores de pH permaneceram acidos e praticamente ndo sofreram
variagdo significativa ao longo dos 21 dias de andlises.

A Instru¢do Normativa N° 01 de 07 de janeiro de 2000 do Ministério da
Agricultura, estabelece os padrdes fisico-quimicos e microbiologicos para polpas de
frutas, e aponta que os padrdes para a polpa de Uva, independentemente do tipo, devem
ser de pH minimo de 2,9, °Brix minimo de 14 e acidez total minima de 0,41g/100g, os
valores maximos nao sao estabelecidos nesta norma. De acordo com esta Instrucao
Normativa, os valores de pH das uvas analisadas no presente estudo, estdo dentro do
padrao especificado.

Todos as formula¢des usadas como revestimentos nas uvas apresentaram discreta
diminui¢ao nos valores de pH até 7 dias, e aumentos até 21 dias. A uva revestida com
Q37ExV obteve a maior variacdo de pH, seguida das amostras de uva revestida com
Q37ExEtV. As amostras de UQ37ExV apresentou valores de pH ligeiramente menores
do que os demais revestimentos com UQ37ExEt e UQ37ExEtV, que apresentaram
tendéncia de aumento nos valores de pH quando comparados com os das uvas contendo
extratos puros. O ideal seria que o pH das uvas revestidas estabilizasse ao longo dos dias,
garantindo certa eficiéncia do recobrimento evitando a proliferagdo de microrganismos.

De acordo com Jay et al. (2008) o pH e a acidez dos alimentos sdo fatores
determinantes para a multiplicacdo dos microrganismos, € cada microrganismo possui um
pH diferente para seu crescimento. Levando em conta os microrganismos analisados na
presente pesquisa, por exemplo a Escherichia coli ATCC 25922, que exibe pH para
multiplicagdo de provavelmente 4,4-9,5, observamos que todas as amostras de uva
analisadas, estdo fora da faixa de proliferagdo deste microrganismo.

Estudos realizados por De Jesus Filho et al. (2020) avaliaram a aplicagdo de
revestimentos comestiveis a base de gelatina, fécula de batata e amido de milho para
conservagao de uvas do tipo Rubi. Os resultados mostraram que o pH das uvas revestidas
aumentaram com o tempo de armazenamento, sendo que a partir do 5° dia houve
estabilizacdo do pH, diferente da amostra controle que apresentou um crescimento linear
ao longo do periodo de armazenamento, mostrando um pH mais elevado em relagdo as
amostras revestidas. Segundo os autores, o menor valor de pH das amostras recobertas
com relagdo a amostra controle, ocorreram devido ao consumo dos acidos organicos como
substrato durante a respiracao no processo de maturagdao dos frutos, e com a aplicagdo

dos revestimentos, houve diminui¢do desses processos metabdlicos.
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Figura 37: Curvas de pH da USR e das uvas recobertas com os extratos ao longo de 21

dias
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Figura 38: Curvas de pH da USR, UQBase e das uvas recobertas com as misturas
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Tabela 22: Valores de pH das Uvas antes e apds os tratamentos ao longo de 21 dias

pH

Tratamento 0 Dia 7 Dias 14 Dias 21 Dias

USR 3,7675+0,0432  3,3975+0,0383 3,6275+0,0268  3,7466+0,0169
UQBase 3,7075+0,0227  3,4075+0,0363 3,5900+0,0452  3,7070+0,0147
UEXEt 3,7000+0,0291  3,3600+0,0734 3,5300+0,0316  3,7100+0,0294
UExV 3,7525+0,0216  3,4900+0,0254 3,6325+0,0414  3,7866+0,0368
UEXEtV 3,6125+0,0178  3,4000+0,0418 3,6575+0,0311  3,8066+0,0543
UQ37ExEt  3,8250+0,0572 3,5725+0,0311 3,7175+£0,1040  3,9600+0,1031
UQ37ExV 3,5325+0,0178  3,3325+0,0402 3,5375+0,0675  3,7600+0,0173
UQ37EXEtV 3,8100+0,0291 3,5675+0,0396 3,7850+0,0150  3,9200+0,0571

5.11.3 Teor de solidos soluveis (°Brix) e acidez titulavel

O teor de solidos soluveis e a acidez titulavel, segundo Mattiuz et al. (2009), estao
relacionados com o indice de maturagdo que indica o sabor do produto, uma vez que ¢ o
resultado do balango entre os constituintes acidos ¢ doces da fruta.

As Figuras 39 e 40 ¢ a Tabela 23, mostram os resultados das variagcdes de °Brix
nas uvas com e sem revestimentos. Todas as amostras apresentaram aumento no teor de
solidos soluveis ao longo do periodo analisado. Pedro Junior ef al. (2014) afirmam que
no processo de maturagdo das uvas, existe o acumulo de solidos soluveis e a diminuigao
da acidez total. Chitarra e Chitarra (2005) asseguram que, em alguns frutos ndo
climatéricos como a uva, pode ocorrer aumento no teor inicial de agucares, devido a
degradacdo de polissacarideos da parede celular.

A partir da Tabela 23, percebe-se que as amostras UEXV, apresentaram os maiores
valores no teor de solidos soluveis em 21 dias de andlise, seguidos das amostras
UQ37ExEt e UQ37EXEtV, respectivamente. Por outro lado, as amostras UQ37ExV e
UQBase apresentaram menores valores °Brix. Excecdo pode ser dada a amostra
UQ37ExV no tempo de 21 dias que apresentou discreto aumento nesse valor quando
comparado com a amostra UQBase. O teor de solidos soltiveis aumenta conforme a perda
de massa da amostra e isso foi observado no presente estudo pois todas as amostras
sofreram perda de massa e aumento do °Brix no periodo de tempo da anélise, porém os
maiores valores de °Brix apresentados, foram para amostras com o estado de maturagdo

mais alto.
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Fonseca (2012) avaliou os parametros fisico-quimicos para conservacao de uvas
de mesa revestidos com quitosana e cera de abelha. Os resultados mostraram que ao longo
de 28 dias, ndo houveram grandes mudangas dos valores de °Brix para as amostras. O
autor afirmou que a partir do décimo quarto dia de analise foram registrados valores mais
elevados de °Brix, o que, segundo ele, ocorreu devido a desidratacdo da amostra
analisada. Os valores médios de °Brix registados variaram entre 17,1% e 21,4% ao longo
dos 28 dias de ensaio, o valor minimo registado foi para as amostras de uvas revestidas
com quitosana ao fim de 7 dias de conservagao, € o valor méximo foi para as amostras de
uvas revestidas com quitosana incorporada com 20% de cera de abelha, ao fim de 14 dias

de conservacao.

Figura 39: °Brix da USR e das uvas recobertas com os extratos ao longo de 21 dias
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Figura 40: °Brix da USR, UQBase e das uvas recobertas com as misturas
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Tabela 23: °Brix dos tratamentos em fun¢ao do tempo

Dias

28

°Brix

Tratamento 0 Dia 7 Dias 14 Dias 21 Dias

USR 16,3750+0,6495 16,4750+0,4085 16,9750+0,0433 17,6000+0,4320
UQBase 15,0000+0,7874 16,4250+0,6259 16,9000+1,0630 16,5000+0,6082
UEXEt 15,2250+1,0133 16,1250+1,7455 16,3750+0,8496 17,9330+1,2684
UExV 19,8000+0,4949 20,8000+0,4242 22,4000+0,4242 23,0660+0,0942
UEXEtV 15,2500+0,3278 16,7750+0,7292 18,8250+1,1691 18,4660+1,0873
UQ37ExEt  18,5000£2,0420 19,3250+0,2772 20,4000+0,9380 21,5500+1,3518
UQ37ExV 13,2000+0,1414 15,6250+1,0497 14,9250+0,9093 17,3500+0,6224
UQ37EXEtV 17,1000+0,2236 19,1000+0,5744 18,6000+0,6480 21,1330+0,8379

A partir dos dados obtidos, € possivel notar que, apesar das amostras de uva ter

sido selecionadas de um mesmo cacho, colhidas no mesmo pomar, a diferenca do teor de

solidos soluveis de uma amostra pra outra foram bem diferentes devido ao processo de

maturagdo. As amostras sem recobrimento (USR) e UQBase, comparando-as nos tempos

de 0 e 21 dias, sofreram menor variacdo do °Brix. J& as amostras recobertas com os
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extratos € a mistura quitosana:extratos, apresentaram maior variacdo, isso pode ter
acontecido devido a presenga dos curcumindides na formulagdo, que retardaram o

processo oxidativo da fruta.

5.11.4 Acidez titulavel

A acidez total titulavel ¢ a quantidade de acido presente em uma amostra que reage
com uma solugdo basica, de concentragao previamente determinada (Cecchi, 2003).
Meneguzzo et al. (2006) relatam que o aumento da acidez titulavel da uva estd associado
a perda de massa das bagas e a formacao dos acidos gliconico e piravico.

Através das Figuras 41 e 42 e Tabela 24, ¢ possivel verificar o comportamento das
uvas com e sem revestimento para o presente estudo. As amostras UQ37ExEtV e UEXEt
apresentaram maior estabilidade, pois exibiram menor variagao dos valores de acidez.
Esse fato estd ligado a perda de massa na amostra, o que corrobora com os dados ja
exibidos na Tabela 18. Ja a amostra UQBase teve uma pequena diminui¢ao do valor da
acidez, diferente das outras amostras revestidas, que mostraram aumento da quantidade
de 4cido tartarico.

De Jesus Filho ef al. (2020) avaliaram a aplicag@o de revestimentos comestiveis a
base de gelatina, fécula de batata e amido de milho para conservagdo de uvas do tipo
Rubi. Os resultados mostraram que os valores de acidez titulavel encontrados variaram
de 0,54mg/100g a 0,64mg/100g no primeiro tempo de armazenamento, porém com o
decorrer do tempo, a acidez foi reduzida e apresentaram valores muito proximos
(aproximadamente 0,43 mg/100g) para todas as amostras analisadas. O mesmo aconteceu
nos estudos de Félix ef al. (2018) que, ao analisarem amostras na pré-colheita de uvas
Sweet Globe revestidas com quitosana, perceberam que a acidez titulavel variou durante
0 armazenamento com pequenas redugdes ao longo do tempo e que as doses de quitosana
testadas influenciaram os valores de acidez. As doses 1,0 e 1,2% de quitosana mantiveram
maior acidez titulavel, ndo diferindo do controle. Os autores concluiram que as diferencas

nos valores da acidez ndo influenciavam na qualidade da uva, apenas no sabor.
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Figura 41: Acidez titulavel de USR e das uvas recobertas com os extratos ao longo de
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Figura 42: Acidez titulavel de USR, UQBase e das uvas recobertas com as misturas
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Tabela 24: Acidez titulavel dos tratamentos da Uva-Vitdria em funcao do tempo

Tratamento 0 Dia 7 Dias 14 Dias 21 Dias

USR 0,4633+£0,0246  0,5715+0,0582  0,5410+0,0619  0,5951+0,0301
UQBase 0,5253+0,0978  0,4360+0,0159  0,4744+0,0365  0,4942+0,0172
UEXEt 0,4686+0,0567  0,4747+0,0625  0,4799+0,0204  0,4911+0,0395
UExV 0,4410+0,0284  0,4766+0,0194  0,4208+0,0935  0,5097+0,0153
UEXEtV 0,4782+0,0560  0,4774+0,0396  0,3868+0,0067  0,5104+0,0403
UQ37ExXEt  0,3945+0,0851  0,4632+0,0256  0,5621+0,1678  0,4959+0,0526
UQ37ExV 0,4209+0,0745  0,4400+0,0338  0,5137+0,0635  0,5230+0,0208
UQ37EXEtV 0,4176+0,0514  0,3605+0,0171  0,3142+0,0365  0,4247+0,0455

Levando em conta que o aumento da acidez titulavel da uva estar associado a
perda de massa das bagas, e relacionando-o com os resultados das Tabelas 24 e 21, ¢
possivel perceber que o aumento da acidez das amostras UExV, UEXEtV, UQ37ExEt e
UQ37ExV confirmam os resultados de perda de massa ja exibidos anteriormente.

A partir de todas as analises realizadas nas uvas com e sem recobrimento, ¢
possivel afirmar que, o extrato etanolico de curcuma teve maior eficiéncia no
revestimento das uvas pois apresentou menor perda de massa, certa estabilidade na analise
de pH, foi o segundo melhor revestimento que apresentou estabilidade na analise de
°Brix, variando apenas 2°Brix em 21 dias e na analise de acidez titulavel, foi a segunda
amostra que apresentou maior estabilidade ao longo do tempo. Com relagdo as
formulacdes quitosana:extrato, a mistura que apresentou melhor resultados foi Q37ExEt,
pelos resultados obtidos com a perda de massa e controle de °Brix. Esses resultados eram
esperados devido ao fato de que, a extragdo dos pigmentos curcumindides foi mais
eficiente com o solvente etanol; isso € percebido através da andlise de atividade

antioxidante, no qual esse extrato, apresentou maior atividade.
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6 CONCLUSAO

Através desse trabalho, € possivel concluir que os extratos de curcuma obtidos
com os solventes etanol, vinagre e a mistura de ambos, promoveram resultados distintos
nas diferentes formulagdes, como era esperado. Dentre eles, o etanol mostrou-se mais
eficiente no desprendimento dos curcuminoides presentes na circuma em po, sendo
evidenciado através das analises de FTIR e UV-Vis. As andlises de atividade antioxidante
exibiram melhores resultados para os extratos etanolicos, confirmando a eficiéncia desse
solvente no processo de extracdo de bioativos presentes na curcuma, obtendo o maior
valor de atividade para o ExEt (98,12%), seguida do ExEtV (93,44%). As formulagdes de
quitosana contendo esses extratos, também apresentaram resultados bastante
satisfatorios, considerando as andlises realizadas com 50mg da mistura: Q37ExEt
(75,4%) e Q37EXEtV (73,3%).

A incorporacao da quitosana nas formulagdes, além de aumentar a viscosidade do
sistema, agregou propriedades importantes aos revestimentos, como controle do pH e
estabilidade nas formulagdes por apresentar potencial Zeta acima de +30mV. A analise de
atividade antimicrobiana frente aos microrganismos testados, mostrou excelentes
resultados para as formulagdes em geral, apresentando acdo antimicrobiana potencial,
além de acdo biocida para as seguintes formulac¢des: QBase (Candida albicans ATCC
76645), ExEt (Pseudomonas aeruginosa ATCC 25783), EXEtV (Candida albicans ATCC
76645), e Q37EXEtV (Escherichia coli ATCC 25922 e Candida albicans ATCC 76645).
Importante destacar que, a presenca da quitosana na formulagdo Q37ExXEtV, foi bastante
efetiva, apresentando papel fundamental na inibicdo contra Pseudomonas aeruginosa
ATCC 25783, o que nao foi observado com extrato puro, EXEtV.

A partir das analises fisico-quimicas, vale destacar que as uvas revestidas com as
formulagdes ExEt e Q37ExEt, promoveram certa estabilidade aos pardmetros fisico-
quimicos da fruta. O extrato ExEt apresentou maior estabilidade na perda de massa,
consideravel controle de pH, °Brix e acidez tituldvel, enquanto a Q37ExEt apresentou
certa estabilidade apenas na perda de massa, controle de pH e °Brix ao longo de 21 dias.
Nesse contexto, ¢ importante ressaltar que o extrato assim como a formulaciao (ExEtV e
Q37ExEtV), embora tenham exibido significativos valores de atividade antimicrobiana e
antioxidante, mesmo assim nao conferiram a fruta, resultados promissores de estabilidade
fisico-quimica, cujas caracteristicas dos revestimentos possivelmente precisem ser

ajustadas.

136



Por fim, ¢ possivel considerar que, as formulagdes estudadas nesse trabalho e, que
apresentaram resultados significativos, especialmente, de atividades antioxidante e
antimicrobiana, sdo de grande relevancia para uso na industria alimenticia. A demanda do
consumidor aliada ao desenvolvimento de novas tecnologias por aditivos cada vez mais,
naturais e sustentaveis, para a manutengao da qualidade e seguranca dos alimentos, tem
despertado investigacdes potenciais no uso de matérias-primas de origem vegetal
existentes na flora brasileira que possuem amplo espectro de acdo bioldgica,
potencialmente uteis, para elaboragdo de revestimentos comestiveis com propriedades

funcionais, promissoras, para substituicao dos aditivos sintéticos existentes no mercado.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Alterar os parametros de processo como velocidade de rotacao e tempo de mistura
para a preparagao da solugdo de quitosana e das formulagdes com os extratos;

e Testar as formulagdes estudadas aqui, em outros tipos de alimentos para avaliar
seu comportamento frente a conservacao do produto;

e Utilizar tensoativos no preparo das formulagdes para revestimento, a fim de trazer

maior estabilidade das formulagdes contendo quitosana:extratos.
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APENDICE 1

Figura 43: Perda de massa da USR e das uvas recobertas com os extratos ao longo de 21
dias (com barra de erro)

100
J—USR
80 4— UEXEt
UExV

604 UEXEtV
g
@
0
0
©
IS
©
o
©
ks
5 ]
& 04

-40 4

-60 T T T T T T T

0 7 14 21 28

Dias

Figura 44: Perda de massa da USR, UQBase e das uvas recobertas com a mistura
quitosana:extrato ao longo de 21 dias (com barra de erro)

48
— USR
11— UQBase
36 UQ37EXEt
— UQ37ExV
1—— UQS37EXEtV
24 -

Perda de massa (%)

0 7 14 21 28
Dias

158



