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1. INTRODUCAO

A nanotecnologia avancou significativamente nas ultimas décadas com o
desenvolvimento de materiais em escala nanométrica, englobando variagbes de
tamanho que podem variar de 1 a 100 nm ou até 200 nm (NORHASRI et al., 2017).
Esses materiais se destacam em fungéo de sua elevada area superficial e volume,
conferindo caracteristicas Unicas de funcionamento em processos industriais
(ULLAH et al., 2023; YILDIZ et al., 2021).

Vérias técnicas podem ser utilizadas para o desenvolvimento de materiais
manométricos, sendo a técnica de eletrofiacdo uma das opc¢bes disponiveis a
industria alimenticia (ULLAH et al., 2023). O equipamento possui uma fonte de alta
tensdo, bomba de infusdo, seringa com agulha e coletor metélico. De forma prética,
essa técnica consiste em aplicar um campo elétrico de alta tensdo sobe uma
solucéo polimérica, ou fluido, em escoamento constante, havendo a evaporagdo do
solvente, formacao de fibras e adesao ao coletor metalico.

A forca de tensédo superficial e forca viscoelastica do fluido é superada a
medida que ocorre o escoamento sob a acdo do campo elétrico, formando o cone
de Taylor. Além disso, o polimero dissolvido ou a presenca de bioativos no fluido
exercem forcas de Coulomb que deflagram perturbacdes no jato que se projeta do
cone de Taylor, ocorrendo a evaporacéo do solvente e formacéo de fibras (LIN et
al., 2019).

Apesar do simples funcionamento ainda ha complexas discussdes
envolvendo o controle de qualidade de materiais nanométricos devido ao maior
interesse industrial. Na eletrofiacdo é dificil controlar a escala de tamanho em que
0 material sera obtido, e normalmente é bastante heterogéneo quanto as
dimensdes, mas através de métodos estatisticos multivariados é possivel o
desenvolvimento de ferramentas que podem ser Uteis nesse tipo de controle de
qualidade. Portanto, o objetivo deste estudo foi encapsular betaninas extraidas de
frutos de pitaya (Hylocereus polyrhizus) em fibras nanométricas de amido de batata
doce e desenvolver um modelo preditivo multivariado para o controle de qualidade
de seus diametros.

2. METODOLOGIA

As amostras de batata doce (cultivar Branca Polvilho) foram adquiridas no
comeércio local de Pelotas/RS. As amostras de frutos de pitaya foram colhidas em
estadio de maturacdo comercial em um pomar de Arroio Grande/RS.

O amido de batata doce foi extraido por método convencional. As amostras
foram submetidas a separacdo mecanica das cascas e polpa, seguido de trituracao
e etapa de filtracdo durante 4 h. ApGs a decantacdo, o amido foi submetido a
secagem a 40 °C durante 4 h e posterior reducéo de tamanho em moinho analitico.
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A obtencéo de extrato da polpa de frutos de pitaya foi desenvolvida com 1 g de
amostra em 44 mL de agua deionizada (pH ajustado em 5,5 com acido citrico 0,1
M) e assistido por ultrassom, durante 30 min de sonicac¢éo a 50 + 1 °C.

As solucbes poliméricas foram preparadas com 20% (m/v) de amido em
acido férmico 85% (v/v) e submetidas a agitacdo magnética durante 24 h. Em
sequéncia, diferentes concentracdes de extrato liofilizado (10, 15, 20, 25, 30, 35 e
45% com referéncia & massa de amido) foram adicionadas as solu¢des de amido
e submetidas a agitacdo magnética durante 1 h.

A condutividade elétrica (k) destas solu¢Bes foram medidas (n = 3) através
de condutivimetro digital portatil (Tecnopon, MCA 150P, Brasil). As medicdes de k
foram ajustadas a um coeficiente de variacéo de 1% e corrigidas automaticamente
pelo equipamento a 25 °C.

As solucdes poliméricas foram posteriormente submetidas ao processo de
eletrofiacdo para obtencdo de fibras, sob as seguintes condi¢cdes operacionais:
seringa de 3 mL, diametro da agulha de 0,8 mm, vazdo volumétrica 0,6 mL h?,
tensdo de 23 kV, distancia da agulha ao coletor de 19 cm, temperatura de 18 £ 1
°C e 33 £ 3% de UR.

As fibras de amido contendo betaninas foram avaliadas em microscépio
eletrénico de varredura JSM6610LV (Jeol) (MEV). As amostras foram previamente
preparadas em metalizador de ouro (Deton Vacuum, Desk V, Moorestown NJ),
onde foi utilizado uma corrente de 20 mA, por 120 s, voltagem de aceleracéo de 10
keV, e magnitude para obtenc&o das micrografias de 2000, 6000 e 20000 vezes. O
didmetro médio (Dmed) das fibras foi obtido através das micrografias, onde foram
medidos 60 seguimentos transversais aleatérios de diferentes fibras através do
software ImageJ (versédo 1.8.0_172).

Os resultados de x das solucbes poliméricas € Dmed das fibras foram
avaliadas previamente quanto a sua distribuicdo normal e homogeneidade de
variancias, conforme o teste de Shapiro-Wilk e Levene, respectivamente. Como
essas variaveis demonstraram distribuicdo normal e homogeneidade (p>0,05) foi
avaliado a correlacdo de Pearson (r) entre essas variaveis e foi desenvolvido um
modelo de regressao preditivo multivariado relacionando os resultados de k € Dmed
com a concentragdo calculada de betanina (Cbetanina) Utilizadas no preparo de
solucdes. A significancia do modelo foi avaliada por Andlise de Variancia (ANAVA)
(p<0,05) e sua precisdo e acuracia foi avaliada por coeficiente de determinacéo (R?)
e erro absoluto percentual médio (MAPE, sigla em inglés), respectivamente. Além
disso, o caréater tendencioso do modelo foi avaliado por homocedasticidade dos
residuos por método de inspecédo grafica e teste de distribuicdo normal de Shapiro-
Wilk.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os valores de x aumentaram de 2,78 + 0,14 mS-cm nas amostras controle
para 3,65 * 0,11 mS.cm? nas amostras com 45% de extrato liofilizado,
evidenciando carater linear crescente com o aumento das concentracbes de
betaninas nas solu¢des poliméricas, ou fluido. Sendo este comportamento
esperado devido as caracteristicas quimicas das betaninas (SUSHA et al., 2018),
por apresentarem carga elétrica e susceptibilidade a transferéncia de elétrons.

As betaninas possivelmente se comportaram como cargas puntiformes de
Coulomb, exercendo forcas de repulsdo eletroestdtica entre as cargas,
promovendo uma perturbacgdo fisica no jato linear oriundo do cone de Taylor no
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processo de eletrofiacdo. Esse comportamento é induzido pelo efeito das betaninas
que aumentam a densidade de carga no fluido, resultando em maior forca
eletrostatica e manifestando jatos finos que tendem a aumentar o didmetro das
fibras (LIN et al., 2019).

O Dmed das fibras de amido controle foi de 181 + 27 nm e ao adicionar
betaninas variou de 147 + 19 a 179 + 28 nm para 10 e 45%, respectivamente, sendo
um indicativo de que as betaninas foram encapsuladas. O aumento de diametro
pode ser atribuido ao incremento de densidade de carga no fluido, corroborando
com os resultados de k. Os diametros obtidos podem ser classificados como
nanometricos, conforme as discussdes de Norhasri et al. (2017). Escassos sdo 0s
estudos que encapsularam betaninas por processo de eletrofiacdo. No estudo de
Amjadi et al. (2020), por exemplo, a betanina comercial foi encapsulada em fibras
de zeina/alginato de sédio, onde obteve-se comportamento similar.

Como a correlagcédo de Pearson entre k € Dmed (f«,omed = 0,87) demostrou
elevada tendéncia linear e positiva, significando que o aumento de k aumentou 0s
Dmed das fibras. Portanto, foi elaborado um modelo empirico de regressédo
multivariado, relacionando essas variaveis com a concentracdo de betaninas
adicionadas nas fibras para auxiliar no controle de qualidade desses materiais em
escala nanométrica. Materiais nanométricos apresentam elevada relacdo
superficie-volume, sendo importantes em aplicagdes na industria alimenticia como,
por exemplo, em embalagens ativas para liberacédo controlada de bioativos (ULLAH
etal., 2023) e indicador de frescor em embalagens inteligentes (YILDIZ et al., 2021).

O modelo multivariado “Ceetanina (%) = -58,52 + 25,99*k + 0,03*Dmed” € Seus
coeficientes foram significativos conforme o resultado da ANAVA (p<0,05).
Testando o modelo para cada variavel em funcao de Chetanina (Figura 1) é possivel
verificar o ajuste linear dos dados previstos pelo modelo aos dados experimentais,
onde sua precisdo e acuracia foram razoaveis (R?> = 0,85 e MAPE = 20,48%,
respectivamente), considerando as caracteristicas heterogéneas do extrato que
influenciaram nas caracteristicas de densidade de carga do fluido e nos diametros
das fibras.

Este desempenho pode ser melhorado pela adicdo de pontos intermediarios
a curva de calibracdo. Além disso, os residuos podem ser considerados
homocedasticos, devido ao seu carater aleatério em gréafico de dispersdo e
corroborando com o teste de Shapiro-Wilk que evidenciou uma distribuicdo normal
dos residuos (p>0,05), ndo havendo carater tendencioso nas previsdes do modelo.
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Figura 1 — Relacéo linear de k € Dmed cOm Cretanina €Xperimental e prevista pelo
modelo multivariado.
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4. CONCLUSOES

Foi possivel encapsular as betaninas em fibras manométricas de amido de
batata doce através da eletrofiacdo. Uma correlacdo significativa entre os
resultados de condutividade elétrica do fluido e o didmetro médio das fibras
contento betaninas foi identificada, significando que o aumento da condutividade
aumentou os diametros, possibilitando o desenvolvimento de um modelo preditivo
multivariado para o controle de qualidade de fibras em escala nanométrica. Esses
achados podem servir de base para estudos futuros de implementacéo desse tipo
de aplicacdo tecnolégica em escala industrial.
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