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RESUMO

Este estudo avaliou o impacto dos métodos de precipitagdo etanodlica e liofilizagdo nas
propriedades estruturais, térmicas e no rendimento da mucilagem de palma forrageira (Opuntia
ficus-indica L.) visando sua aplicagdo como biofloculante. Apds a extracdo aquosa por
maceragdo, a mucilagem foi isolada por: precipitagdo etandlica ¢ seca em estufa a 40°C ou
apenas por liofilizagdo, sendo caracterizada por FTIR, TGA/DTG e rendimento. A analise de
FTIR revelou que a liofilizagdo preservou os grupos funcionais originais da planta, sugerindo
que a precipitag¢do reduziu seletivamente carbonilas e carboxilatos. O TGA/DTG mostrou que o
extrato precipitado apresentou uma degradacdo térmica simplificada em apenas duas etapas,
enquanto o liofilizado degradou-se em cinco etapas, refletindo uma mistura multicomponente
complexa. O rendimento da liofiliza¢do mostrou-se superior, alcangando 0,488% em
comparagdo com 0,025% da precipitagdo etandlica. Conclui-se que a liofilizagdo mostrou maior
preservagdo estrutural e recuperacdo dos compostos hidrossoliiveis da palma e maior
rendimento.
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ABSTRACT

This study evaluated the impact of ethanolic precipitation and freeze-drying methods on the
structural and thermal properties, as well as the yield, of forage palm mucilage (Opuntia ficus-
indica L.) aiming for its application as a bioflocculant. Following aqueous extraction by
maceration, the mucilage was isolated either by ethanolic precipitation (followed by oven
drying at 40°C) or by freeze-drying alone, and then characterized by FTIR, TGA/DTG, and
extraction yield. FTIR analysis revealed that freeze-drying preserved the original functional
groups of the plant, whereas precipitation selectively reduced carbonyls and carboxylates.
TGA/DTG showed that the precipitated extract exhibited a simplified thermal degradation in
only two stages, while the freeze-dried extract degraded in five stages, reflecting a complex
multi-component mixture. The freeze-drying yield proved to be superior, reaching 0.488%
compared to 0.025% for ethanolic precipitation. In conclusion, freeze-drying proved to be more
effective for the structural preservation and recovery of the palm’s water-soluble compounds, as
well as providing higher yields.

Keywords: Opuntia ficus-indica, bioflocculant, freeze-drying.
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1. INTRODUCAO

O tratamento de efluentes fundamenta-se tradicionalmente em coagulantes e floculantes
sintéticos ou inorganicos como a poliacrilamida, contudo, preocupagoes ambientais ¢ de saude
publica surgem devido a carcinogenicidade e neurotoxicidade de mondomeros residuais de
acrilamida (Tepe; Cebi, 2019). Nesse cenario, os biofloculantes vegetais, como a mucilagem de
Opuntia ficus-indica L., composta por polissacarideos complexos e fragdes proteicas (Da Costa
et al., 2025), emergem como alternativas atoxicas, biodegradaveis e renovaveis (Yin, 2010).
Tais macromoléculas promovem a aglomeracdo e sedimentagdo de particulas coloidais por
mecanismos como neutraliza¢do de cargas e ponte polimérica através de seus grupos funcionais
(Koul et al., 2022). Contudo, dada a sua complexidade estrutural, a caracterizagao por FTIR ¢
essencial para identificar variacdes funcionais estruturais entre os diferentes tratamentos,
enquanto a analise térmica (TGA) integra a caracterizagdo do material ao avaliar a estabilidade
da matriz e sua viabilidade para outros métodos e condigdes de secagem, permitindo prever seus
mecanismos de atuagdo e aplicagdo.

Apesar das vantagens ambientais, o extrato aquoso bruto de mucilagem /n Natura apresenta alto
teor de agua ¢ elevadas taxas de matéria organica, o que o torna altamente susceptivel a
proliferagdo microbiana e a degradagdo bioldgica em curto tempo de armazenamento. Assim, a
secagem por liofilizagdo torna-se indispensavel para remover a umidade livre, inibindo a rapida
degradagdo microbiologica, permitindo estender a vida util do material (Nakra; Tripathy;
Srivastav, 2025) e garantir a conservacdo de suas propriedades estruturais originais sem
alteragdes significativas. Além disso, viabiliza o armazenamento em po, o que facilita o
transporte, 0 manuseio e a padronizacdo das doses para a aplicagdo em escala.

2. OBJETIVOS

Avaliar a influéncia de diferentes métodos de obtengdo da mucilagem de palma forrageira
(precipitagdo etandlica e liofilizagdo) no rendimento e nas propriedades estruturais e térmicas do
material para aplicagdo como biofloculante.

3. METODOLOGIA
3.1. Coleta e Preparo da Matéria-prima

Os cladodios de Opuntia ficus indica L. foram higienizados, sanitizados com NaClO (15 mL/L)
e enxaguados. Uma fracdo foi reservada para analise in natura.

3.2. Processamento e Extracio da Mucilagem

O restante do material higienizado foi cortado em cubos e submetido a extragdo aquosa por
maceragdo, utilizando agua destilada na propor¢do 1:1 (m/v) a temperatura ambiente (~25°C).
Apds 72 h, o extrato bruto foi recuperado por meio de filtragdo a vacuo, esse procedimento foi
realizado para cada tratamentos subsequente.

Para o extrato precipitado, o etanol comercial foi vertido no extrato aquoso na proporgao
volumétrica de 1:1 (v/v) sob agitacdo constante para promover a precipitacdo da mucilagem.
O precipitado foi isolado por filtragdo, transferido para placas de Petri e seco em estufa com
circulagdo de ar a 40°C por 24 h.

Para o extrato liofilizado, o extrato aquoso foi previamente congelado a -80 °C e, em seguida,
submetido a secagem por sublima¢do em um liofilizador (Modelo L101, Liotop), operando sob
vacuo. O biofloculante em p6 obtido foi armazenado em dessecador até o0 momento das analises.

3.3. Caracterizaciao dos Biofloculantes

As andlises de FTIR foram realizadas em um espectrometro Frontier (PerkinElmer) utilizando
um acessorio de Refletancia Atenuada Total (ATR) com cristal de germanio. Os espectros
foram obtidos na regido de 4000 a 650 cm™, com resolugdo de 4 cm” e actmulo de 256
varreduras, operando em temperatura ambiente.
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As analises de termogravimétrica (TGA) e sua derivada (DTG) foram executadas em um
analisador térmico simultdneo (Modelo STA, Netzsch). As amostras foram aquecidas de 25 a
600 °C sob taxa de aquecimento de 5 °C/min, utilizando atmosfera de gas nitrogénio (N,).

3.4. Determinacio do Rendimento do Processo

O rendimento de extragdo do biofloculante para os tratamentos Precipitado e Liofilizado foi
determinado com base na relacdo entre a massa seca obtida ao final do processo ¢ a massa
inicial de cladddios de palma utilizada em cada extragdo. O calculo expressa o percentual de
matéria seca recuperada em relacdo a matéria-prima integral (In natura), sendo realizado por
meio da equagéo.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Analise por Espectroscopia no Infravermelho (FTIR)

Os espectros das amostras In natura, Precipitado e Liofilizado mostram diferencgas estruturais e
conformacionais significativas em razdo dos métodos de extragdo, ainda apresentando as bandas
caracteristicas de materiais lignoceluldsicos e polissacaridicos vegetais reportados para o género
Opuntia (Mannai et al., 2024).
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Figura 1: Analises de FTIR para amostras: /n Natura, Precipitada e Liofilizada.

Na regido de alto nimero de onda, entre 3600 e 3200 cm™, as amostras processadas apresentam
uma redugdo de intensidade da banda atribuida ao estiramento de O-H, proveniente da umidade
presente (Da Costa et al., 2025). Os estiramentos em 2920 e 2851 cm™, sdo picos associados ao
estiramento de grupos alifaticos (C-H), representando os polissacarideos do material, os quais
apresentam reducdo ou desaparecimento no extrato precipitado. Isso sugere uma maior
seletividade do solvente alcoodlico, retendo preferencialmente fragdes hidrossoluveis especificas
e deixando certos polissacarideos alifaticos menos expressivos nessa matriz final. Na regido de
carboxilas, o extrato liofilizado conservou e intensificou as bandas relativas ao estiramento C=0
de acidos protonados e ésteres (1740 cm™) e ao ion carboxilato -COO™ (1593 cm™) presentes In
Natura (1733 cm™ e 1616 cm™). Ja o precipitado apresentou reducio expressiva, o que sugere,
novamente, uma precipitagdo seletiva no processo de precipitagdo das espécies.

Na regido de impressio digital (1500 cm™ a 900 cm™), a amostra liofilizada apresentou
desdobramento em multiplos picos, em contraste com a banda tnica em ~1045 cm™ das demais
amostras.

Na regido de menor numero de onda, as amostras /n Natura e extrato precipitado exibem um
pico em 1045 e 1042 cm™, respectivamente, que corresponde a vibragdo de estiramento (C-O)
de éteres (ligagdes glicosidicas) e alcoois. Na amostra liofilizada, essa regido é segmentada em
multiplos picos.
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4.2. Analise Termogravimétrica (TGA/DTG)
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Figura 2: Analises de TGA/DTG para amostra /n Natura, Precipitada e Liofilizada.

As curvas TGA/DTG revelam que o método de isolamento influencia a estabilidade e a
complexidade molecular da mucilagem. O primeiro evento térmico (< 150 °C) em todas as
amostras refere-se a evaporagdo da agua livre e ligada (Nkosi; Tabit, 2026), com menor perda
na amostra liofilizada (8,3%) comparada a precipitada (12,5%), sugerindo uma maior eficiéncia
de secagem por sublimagéo.

O evento principal de decomposi¢do (200 °C a 400 °C) corresponde a depolimerizagdo dos
polissacarideos (Da Costa et al., 2025). O extrato precipitado exibiu um comportamento térmico
altamente homogéneo, realizado em apenas duas etapas, com uma degradacdo de 60,9%
concentrada em ~300 °C e menor residuo a 600 °C (26,6%). Isso sugere que a adi¢do de etanol
tenha promovido o isolamento seletivo de uma fracdo polissacaridica purificada e de
composi¢do uniforme. Em contrapartida, o extrato liofilizado apresentou decomposigdo em
cinco estagios distintos, gerando 34,0% de residuo final. Esse perfil multicomponente confirma
que a liofilizag¢do manteve as propriedades ¢ a integridade da matriz original sem causar
degradacdes estruturais (Nkosi; Tabit, 2026).

4.3. Determinacido do Rendimento do Processo

A partir de 500 mL de extrato aquoso bruto para cada tratamento a partir de uma massa inicial
de aproximadamente 800 g de cladddios de palma forrageira In Natura. Apds a aplicagdo dos
respectivos métodos de purificagdo e secagem, a massa final de material seco obtida para o
tratamento precipitado foi de 0,2 g (rendimento de 0,025%) e o tratamento liofilizado produziu
3,9 g (rendimento de 0,488%).

A precipitagdo por via etanolica sugere uma maior seletividade, isolando uma fracdo especifica
dos componentes originais. Por outro lado, a liofilizacdo direta do extrato aquoso sugere a
preservacdo e conservagdo da totalidade dos solutos polares e compostos hidrossoluveis
originalmente presentes no extrato aquoso.

Os baixos rendimentos observados para ambos os métodos sdo atribuidos, principalmente, a
natureza dos cladodios de Opuntia ficus-indica, que possuem elevado teor de umidade, 75-90%
da massa In Natura (Inglese et al., 2017), dependendo da temporada, e remogao da casca.

5, CONCLUSOES

As analises estruturais e térmicas sugerem que as rotas de obtengdo influenciam diretamente a
composicao e a complexidade das matrizes extraidas. Enquanto a precipitagdo etandlica sugere
uma maior seletividade na purificagao seletiva da fragdo polissacaridica, a liofilizagdo preservou
com maior fidelidade a integridade estrutural, a diversidade de grupos funcionais ¢ a
complexidade da matriz vegetal original.
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A liofilizacdo demonstrou uma eficiéncia de recuperacdo de matéria seca superior a via
etandlica. Portanto, a liofilizacdo sugere-se como a rota mais promissora para a obtengdo da
mucilagem de Opuntia ficus-indica, sendo recomendada para estudos posteriores voltados a
aplicagdo no tratamento de efluentes como biofloculante, com a realizacdo de ensaios de
sedimentagdo para confirmar se os métodos de obtengdo e as variagdes estruturais observadas
causam impacto direto na eficiéncia de floculagdo ¢ o efeito do tempo de vida do material
devido a rapida degradacao da palma.
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