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CRUZ, Elder Pacheco da. Encapsulacao de extrato da casca de cebola roxa (Allium
cepa L.) em fibras ultrafinas de amidos de batata-doce pela técnica de
electrospinning. 2022. 90 f. Dissertacdo (Mestrado em Ciéncia e Tecnologia de
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Resumo

O extrato da casca de cebola roxa (ECCR) contém compostos fendlicos que sédo
sensiveis as condi¢cdes ambientais e, com isso, devem ser protegidos para sua melhor
preservacao e manutencao. Assim, o objetivo do estudo foi produzir fibras ultrafinas de
amido nativo de duas cultivares de batata-doce (amarela e branca) com diferentes
concentracfes de ECCR encapsulado (0, 3, 6 e 9%, p/p) e ndo encapsulado utilizando a
técnica de electrospinning. As solugdes poliméricas para encapsulacao do ECCR foram
de 0,6 g de amido (20%, p/v) em 3 mL de acido férmico (75%, v/v). Os parametros
utilizados foram fluxo constante de 0,75 mL.h1, tenséo de 18 kV e distancia de 20 cm da
ponta da agulha a placa coletora. Foi avaliada a condutividade elétrica e viscosidade
aparente das solucdes poliméricas, o perfil fendlico do ECCR foi avaliado por
cromatografia liquida de alta performance, as fibras ultrafinas foram avaliadas pela
morfologia, distribuicio de tamanho, eficiéncia de encapsulagdo, andlise
termogravimétrica, simulacdo da liberacao in vitro dos compostos fendlicos em condicdes
hidrofilicas e hidrofébicas, angulo de contato, atividade antioxidante in vitro frente aos
radicais ABTS e DPPH e atividade antibacteriana in vitro frente a Escherichia coli e
Staphylococcus aureus. Os compostos fendlicos identificados no ECCR foram quercetina
3-o0-acetil-ramnosideo, miricetina, quercetina 3-o0-glicosideo, isoramnetina 3-glicuronideo,
quercetina e apigenina 7-arabinosideo. Como resultados, houve diferenca significativa
na viscosidade aparente e condutividade elétrica das solucBes poliméricas, entre os
diferentes amidos. As fibras ultrafinas apresentaram morfologias de acordo com a
concentracdo de ECCR. No entanto todas apresentaram-se aleatérias e sem a presenca
de beads e, com didmetros médios variando de 251 a 611 nm. A eficiéncia de
encapsulacdo do ECCR nas fibras ultrafinas variou de 67 a 78%. A analise
termogravimétrica mostrou que as fibras ultrafinas suportam temperaturas mais elevadas
até sua degradacdo, quando comparadas com o extrato. Os compostos fendlicos
encapsulados apresentaram baixa liberacdo em condi¢des hidrofilicas e maior liberacéo
em condi¢cdes hidrofobicas. As fibras ultrafinas de amidos apresentaram-se mais
permeaveis a medida que houve a incorporacdo do ECCR, através da analise de angulo
de contato. A atividade antioxidante do ECCR foi de 97,97% e 84,94% para os radicais
ABTS e DPPH, respectivamente e as fibras ultrafinas quando encapsulas com 9% de
ECCR, apresentaram inibigcdo ao radical ABTS acima de 92%. A andlise antibacteriana
mostrou que o ECCR encapsulado e ndo encapsulado apresentou atividade inibitoria
frente a E. coli e S. aureus. No entanto, somente o ECCR nao encapsulado apresentou
atividade bactericida. As fibras ultrafinas produzidas mostraram-se promissoras para
aplicacdo na industria de alimentos, porém a escolha das fibras ultrafinas com o ECCR
depende das condicOes, caracteristicas e finalidade na matriz alimenticia ou embalagem
gue forem aplicadas.

Palavras-chave: Polimero; compostos bioativos; embalagem ativa, matriz alimenticia.



CRUZ, Elder Pacheco da. Encapsulation of red onion (Allium cepa L.) skin extract in
ultrafine fibers of sweet potato starches by electrospinning technique. 2022. 9 f.
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Abstract

Red onion skin extract (ROSE) contains phenolic compounds that are sensitive to
environmental conditions. For that, they must be protected for better preservation and
maintenance. The objective of the study was to produce ultrafine fibers from native starch
from two sweet potato cultivars (yellow and white) with different concentrations of ROSE
(0, 3, 6, and 9%, w/w) encapsulated by electrospinning and non-encapsulated. The
polymeric solutions for encapsulation of the ROSE were composed by 0.6 g of starch
(20%, w/v) in 3 mL of formic acid (75%, v/v). The electrospinning parameters were:
constant flow of 0.75 mL.h; voltage of 18 kV; and distance of 20 cm from the needle tip
to the collector plate. The electrical conductivity and apparent viscosity of the polymeric
solutions were evaluated. The phenolic profile of the ROSE was analyzed by high
performance liquid chromatography. The ultrafine fibers were evaluated by morphology,
size distribution, encapsulation efficiency, thermogravimetric analysis, simulation of the in
vitro release of phenolic compounds under hydrophilic and hydrophobic conditions,
contact angle, in vitro antioxidant activity against ABTS and DPPH radicals, and in vitro
antibacterial activity against Escherichia coli and Staphylococcus aureus. The phenolic
compounds identified in ROSE were quercetin 3-o0-acetyl-rhamnoside, myricetin,
quercetin  3-o-glycoside, isoramnetin 3-glucuronide, quercetin, and apigenin 7-
arabinoside. Significant difference was found in the apparent viscosity and electrical
conductivity of the polymeric solutions between the different starches. The ultrafine fibers
presented distinct morphologies according to the ROSE concentration. However all fibers
presented random morphologies, without the presence of beads, and average diameters
ranging from 251 to 611 nm. The ultrafine fibers, when compared to the extract, withstand
high temperatures until their degradation. The phenolic compounds identified in the
encapsulated-ROSE showed low release of phenolic compounds under hydrophilic
conditions and high release under hydrophobic conditions. The ultrafine fibers were more
permeable (through the contact angle analysis, as the ROSE was incorporated. The
antioxidant activity of the ROSE was 97,97 and 84,07% for the ABTS and DPPH radicals,
respectively. The ultrafine fibers when encapsulated with 9% ROSE showed inhibition of
the ABTS radical above 92%, close to the non-encapsulated ROSE. The antibacterial
analysis showed inhibitory activity against E. coli and S. aureus for the encapsulated and
non-encapsulated ROSE. However, only the non-encapsulated ROSE presented
bactericidal activity. The ultrafine fibers showed to be promisor for application in the food
industry, being necessary to determine the objective, conditions, characteristics, and
purpose in the food matrix or packaging, and then choose an specific concentration of the
ROSE into the ultrafine fibers for the effective application.

Keywords: Polymer; bioactive compounds; active packaging, food matrix.
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1. INTRODUCAO

A cebola (Allium cepa, L.) pertence a familia Amaryllidaceae, sendo amplamente
cultivada em quase todos os paises do mundo, porém a China, india e Estados Unidos,
se destacam como o0s maiores produtores (FAOSTAT, 2022; PERUZZI; CARTA;
ALTINORDU, 2017). Devido a ampla distribuicAo mundial, existem inUmeras cultivares
de cebola, como, Allium cepa Premier (cebola verde), Rouge e Crioula (cebola roxa) e
Jaune d'Espagne (cebola amarela), sendo estes apenas alguns exemplos (BENKEBLIA,
2005; SIDHU et al., 2019).

Correspondente a vasta producédo e consumo mundial, a forma de utilizacao da
cebola produz uma quantidade consideravel de residuos (GONZALEZ-SAIZ et al., 2008),
estimulando novos estudos com alternativas para sua valorizagdo. Comumente 0s
residuos da cebola sao desperdicados, em especial sua casca, no entanto a casca
apresenta de 3 a 5 vezes maior quantidade de compostos fendlicos que o bulbo da cebola
(SKERGET et al., 2009), podendo ser utilizada como fonte alternativa desses compostos
bioativos. De acordo com Lee et al. (2014), o extrato etandlico de casca de cebola possui
327,5 mg GAE/g de fendlicos totais e 183,95 mg QE/g de flavonoides totais.

Esses compostos presentes na casca da cebola, estdo diretamente
relacionados com as atividades antioxidante e antibacteriana (SINGH et al., 2009;
SKERGET et al., 2009). Essas atividades desempenham um papel importante na
industria alimenticia, pois atuam na inibicdo da peroxidacao lipidica, eliminacdo de
radicais livres e na inibicdo de doencas transmitidas por alimentos (DTA), extensédo do
prazo de validade e diminuicdo de perdas econémicas, as quais sdo caracteristicas ideais
para a industria de alimentos (KUMAR et al., 2022; LEE et al., 2011; YE; DAI; HU, 2013).

Os compostos bioativos presentes nos extratos fenolicos, apresentam diversas
aplicagbes na industria de alimentos, farmacéutica e de embalagens, devido a suas
propriedades biologicas. No entanto, sdo instaveis na presenca de alguns fatores, como
luz, oxigénio, temperatura e umidade, devendo estar protegidos do ambiente externo
para uma maior estabilidade e efetividade (CRUZ et al., 2021; KUMAR et al., 2022; WEN
et al., 2017; ZHANG et al., 2020). Uma possibilidade para proteger esses compostos, €
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através do seu encapsulamento em matrizes poliméricas, como em fibras ultrafinas,
garantindo sua protecdo e mantendo sua biodisponibilidade e funcionalidade (CRUZ et
al., 2021; ZHANG et al., 2020).

A técnica de electrospinning € uma técnica relativamente simples, de baixo custo
e potencialmente capaz de produzir fibras ultrafinas continuas em escala nanométrica
(BHARDWAJ; KUNDU, 2010; ZHANG et al., 2020). Além disso, essa técnica utiliza
somente temperatura ambiente durante o processo, permitindo o encapsulamento de
compostos termossensiveis, indicando grande importancia para preservar a estrutura e
aumentar a estabilidade e funcionalidade dos compostos bioativos durante o
processamento e armazenamento de alimentos (WEN et al., 2017). Essas vantagens
estruturais e funcionais tornam a técnica de electrospinning promissora para producao
de fibras ultrafinas visando aplicagfes tanto diretamente na matriz alimenticia, como no
desenvolvimento de embalagens ativas para alimentos (RODRIGUEZ-SANCHEZ et al.,
2021; WEN et al., 2017; ZHANG et al., 2020).

Nesta técnica, o uso de amido como material de parede vem despertando
interesse e sendo estudado por ser um polimero que produz solugdes incolores, ser de
baixo custo, atoxico (ndo possui propriedades nocivas), natural (oriundo diretamente da
natureza), biodegradavel (caracteristica de poder se degradar naturalmente) e
biocompativel (capacidade de ndo causar danos ou rejei¢cao no sistema biolégico em que
é inserido) (CRUZ et al., 2021b; FONSECA et al., 2019c, FONSECA et al. 2020a,
FONSECA et al. 2021). Apesar desse polimero apresentar caracteristicas vantajosas, o
amido apresenta dificuldade na eletrofiacdo (FONSECA et al., 2019b; KONG; ZIEGLER,
2012). Essa caracteristica é particular para amidos com alto teor de amilopectina, pois
apresentam estruturas com cadeias ramificadas, o que restringe o movimento molecular,
dificulta o emaranhamento e associacdo das cadeias para formacao de fibras ultrafinas
(FONSECA et al., 2019b). Por essa razao, estudos que utilizam a técnica de
electrospinning na producdo de fibras ultrafinas de amido, se direcionavam
principalmente, a amidos modificados com alto teor de amilose (KONG; ZIEGLER, 2012;
KONG; ZIEGLER, 2014; LANCUSKI et al., 2015), se mostrando eficazes na capacidade
de encapsulacdo de compostos bioativos (FONSECA et al., 2019c, FONSECA et al.,
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2020a). No entanto, ainda sédo escassos 0s estudos que utilizam amido nativo para

producao de fibras ultrafinas.

O amido de batata-doce possui potencial para pesquisas cientificas e aplicacfes
industriais como na producao de macarrdo (SILVA et al., 2013), cremes para saladas
(EKE-EJIOFOR, 2015), filmes comestiveis (DASH et al., 2019), termoplasticos (ZHANG;
WANG; WANG, 2011), bioetanol (SRICHUWONG et al., 2012), entre outros. Todavia,
nao foram encontrados estudos que tenham utilizado o amido de batata-doce como
polimero para encapsulagéo, tornando-se necessaria essa aplicagéo utilizando diferentes
cultivares, uma vez que as condi¢cfes edafoclimaticas podem propiciar particularidades

distintas.

2. OJETIVOS
2.1 Objetivo geral

Obter, avaliar e encapsular pela técnica de electrospinning o extrato da casca de
cebola roxa (Allium cepa L., var. Crioula) em fibras ultrafinas de amidos de batata-doce
(lIpomoea batatas L., var. Amélia e Cuia), visando manter as atividades biol6gicas dos

compostos bioativos para aplicacdo na industria de alimentos.

2.2 Objetivo especificos

e Extrair amido de batata-doce de duas cultivares;

e Obter o extrato da casca de cebola roxa;

e Produzir fibras ultrafinas de amido nativo de batata-doce de duas cultivares pela
técnica de electrospinning e incorporar 0 extrato da casca de cebola roxa em
diferentes concentracoes;

e Caracterizar as solugdes poliméricas formadoras de fibras quanto a viscosidade
aparente e condutividade elétrica;

e Caracterizar 0 extrato da casca de cebola roxa ndo encapsulado quanto aos

compostos fenolicos individuais, analise termogravimétrica, atividade antioxidante
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frente aos radicais ABTS e DPPH e, atividade antibacteriana frente as bactérias
Escherichia coli e Staphylococcus aureus;

e Caracterizar as fibras ultrafinas produzidas com extrato encapsulado quanto a
morfologia, distribuicdo de tamanho, eficiéncia de encapsulacdo, analise
termogravimétrica, liberacdo simulada em meio hidrofilico e hidrofobico, angulo de
contato, atividade antioxidante frente aos radicais ABTS e DPPH e, atividade
antibacteriana frente as bactérias Escherichia coli e Staphylococcus aureus.

3. HIPOTESE

A encapsulacéo de diferentes concentracdes de extrato da casca de cebola roxa
em fibras ultrafinas de amido de batata-doce de duas cultivares promove a protecéo e
manutencdo das atividades antioxidante e antibacteriana e liberacdo in vitro dos

compostos bioativos do extrato.

4. REVISAO BIBLIOGRAFICA

4.1 Cebola

Botanicamente, a cebola (Allium cepa L.) pertencia a familia Liliaceae, porém
recentemente, esquemas taxonémicos descrevem gue o género Allium pertence a familia
Amaryllidaceae, subfamilia Allioideae (PERUZZI; CARTA; ALTINORDU, 2017). A cebola
€ um vegetal versatil, bulboso, bienal e considerado a segunda cultura horticola mais
importante no mundo todo, sendo o tomate o primeiro. Logo, € amplamente cultivada e
consumida em quase todo o planeta, sendo que, os paises China, Estado Unidos e india,
s&o os maiores produtores (BYSTRICKA et al., 2013; FAOSTAT, 2022). A producdo
brasileira em 2020 foi estimada em 1 milh&o e 495 mil toneladas, com rendimento medio
de 314,9 t.ha! em area de aproximadamente 47,5 mil.ha! (FAOSTAT, 2022).

A cebola é considerada um importante ingrediente alimentar, em razéo, de exibir
aromas e sabores fortes e caracteristicos. E consumida tanto crua, quanto cozida, sendo
propriamente usada como vegetal, condimento ou processada em produtos, como po

desidratado ou 6leo essencial em diversas éareas culturais (YE; DAI; HU, 2013;
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MARRELLI et al., 2019). Aléem de chamar atencéo da cultura gastrondmica, esse vegetal
desperta interesse de muitos estudos cientificos.

As atividades bioldgicas que sdo atribuidas a cebola, estdo diretamente
relacionadas com sua composicdo quimica, a qual, contém muitas vitaminas, minerais e
aminoacidos sulfurados. Além disso, uma variedade de metabdlitos secundarios ja foram
identificados na composicédo da cebola, como flavonoides (particularmente flavondis e
antocianinas), fitoesterois e saponinas (GRIFFITHS et al., 2002; BYSTRICKA et al., 2013;
LIGUORI et al., 2017; PAREEK et al., 2018). A cebola é a principal fonte de flavonoides
na dieta em muitos paises, sendo que, as cultivares de cor roxa se destacam na
guantidade desses compostos (LEE et al., 2011; NILE et al., 2017; NILE et al., 2018; KIM;
KO; CHUNG, 2019). No entanto, devido a sua ampla distribuicdo mundial, a cebola
apresenta uma quantidade relevante de residuos que sao depositados no mundo, sendo
esses residuos decorrentes do ndo aproveitamento de partes como a casca. Assim séo

necessarias alternativas para dar diferentes finalidades aos residuos desse vegetal.

4.2 Extrato da casca de cebola

Os residuos agroindustriais sdo considerados um dos grandes problemas do
planeta e tém se tornado cada vez mais importantes nos paises em desenvolvimento,
devido aos seus efeitos adversos no meio ambiente e sustentabilidade. Se esses
residuos forem descartados incorretamente, podem apresentar uma grande ameaca ao
meio ambiente. As estatisticas mostraram que os EUA e os paises europeus descartam
de 100.000 a 500.000 toneladas de residuos de cebola anualmente (SHARMA et al.,
2016). Os principais residuos oriundos da cebola durante as etapas dos possiveis
processamentos incluem as cascas, tanto a camada superficial, como as duas camadas
de polpa subsequentes e as raizes, e ainda, podem ser descartados os bulbos mal
formados, que apresentam algum tipo de injlria mecanica ou biolégica (BENITEZ, 2012).

No entanto, a casca de cebola se diferencia pois pode ser uma matriz rica em
compostos biologicamente ativos que apresentam beneficios para a saude
(KRISHNASAMY SEKAR et al., 2020; KUMAR et al., 2022; LEE et al., 2016; RO et al.,

2015). Assim, é possivel dar diferentes finalidades a casca da cebola, como sua utilizacao
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como corante natural (DUTTA et al.,, 2021), aplicacdo em alimentos funcionais
(CHADORSHABI;  HALLAJ-NEZHADI; GHASEMPOUR, 2022) como pées
(PIECHOWIAK et al., 2020), massas de trigo (MICHALAK-MAJEWSKA et al., 2020),
produtos céarneos, como salsichas e hamburguers (BEDRNICEK et al., 2019; KURT;
CEYLAN; AKKOC, 2019), entre outros.

Uma possibilidade para o reaproveitamento dos residuos da cebola, € a utilizacao
na preparacao de extratos. Os extratos vegetais sdo preparacdes concentradas, que
podem ser de consisténcia variavel, obtidas a partir de diferentes partes de materiais
vegetais, com ou sem tratamento (inativacdo enzimatica, moagem, entre outros), e
preparadas por processos que envolvem o uso de solventes (agua, etanol, metanol, entre
outros) (ALCAZAR-ALAY et al., 2017). Estudos mostraram que extratos da casca da
cebola, apresentam, pelo menos, trés vezes maior quantidade de compostos fendlicos
que o bulbo da cebola (SKERGET et al., 2009).

Nos ultimos anos os residuos e subprodutos dessa cultura vem chamando atencao
na ciéncia para desenvolvimento de tecnologias e aplicagdes de seu reaproveitamento
ou valorizacdo, devido a sua composicdo rica em compostos bioativos, como 0s
flavondides, especialmente pela alta quantidade de quercetina e, ainda, incluem
antocianinas, e flavonéis como kaempferol, isorhamnetina e seus glicosideos (KUMAR et
al., 2022). No entanto, esses compostos sao facilmente degradados devido as condi¢des
externas, necessitando que tecnologias sejam aplicadas para preservacao e manutencao

desses compostos, como por exemplo a sua encapsulacao.

4.3 Encapsulacao de compostos bioativos

Impulsionado pela crescente demanda de melhoria da saude ou prevengdo de
doencas por meio da dieta, os compostos bioativos vém sendo pesquisados para
distintas aplicagbes em &reas industriais.

A baixa estabilidade desses compostos aos fatores ambientais durante o
processamento ou armazenamento de alimentos e ainda sua baixa biodisponibilidade ou
instabilidade quimica quando expostos as condicbes do trato gastrointestinal,

compromete significativamente seus beneficios previstos quando inseridos, como por
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exemplo, diretamente em matrizes alimenticias (JANSEN-ALVES et al., 2018; RADUNZ
et al., 2020). Assim, é desejavel uma abordagem de entrega eficaz que possa preservar
a atividade bioldgica, aumentar a biodisponibilidade e alcancar a liberacdo controlada e
especifica dos compostos bioativos. A encapsulagdo pode representar uma solucao
adequada para superar estes problemas, possibilitando a inser¢cdo desses compostos no
alimento, oferecendo vantagens como mascarar odores e sabores indesejaveis para
melhorar a aceitacdo do produto e até mesmo assegurando a sua bioatividade (JANSEN-
ALVES et al., 2018; WEN et al., 2017).

Além da aplicacao direta em matrizes alimenticias, os compostos bioativos quando
encapsulados podem ser aplicaveis em embalagens ativas, melhorando sua estabilidade
e a biodisponibilidade. As embalagens ativas sao aquelas em que um composto
biologicamente ativo € incorporado para aprimorar as propriedades de um alimento
acondicionado (WEN et al.,, 2017; ZHANG et al., 2020). Essas embalagens atuam
diretamente no alimento, absorvem ou liberam uma substancia e garantem protecao
contra fatores externos, sdo capazes de apresentar diferentes funcdes como efeito
antibacteriano e/ou antioxidante, absorvedores de oxigénio e etileno, umidade, odor ou
sabor (NEO et al., 2013; RODRIGUEZ-SANCHEZ et al., 2021). Dentre as técnicas de
encapsulacdo para preservacado desses compostos bioativos, o electrospinning chama
atencdo por um processo altamente eficaz e por utilizar somente temperatura ambiente

para producao de fibras ultrafinas.

4.4 Técnica de electrospinning

Electrospinning (eletrofiagcdo do portugués) é uma técnica relativamente simples,
confiavel e alvo de diversos estudos, em que, utiliza alta tensdo para produzir
nanomateriais e permite a encapsulacado de compostos bioativos. Essa técnica possibilita
a continuidade na geracao de fibras uniformes e homogéneas, além de apresentar boa
eficiéncia, em razdo da grande area superficial dos materiais formados em relacdo ao
volume (GHORANI; TUCKER, 2015; ZHANG et al., 2020).

Na producdo convencional de fibras por electrospinning (Figura 1), sé&o
necessarios quatro componentes principais: uma fonte de alta tenséo (para geracdo do

campo elétrico); um tubo capilar (agulha de pequeno diametro); uma bomba de infusao
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(para alimentacdo da solucdo polimérica no sistema) e uma placa coletora. O
processamento, se da com a fixacdo de um eletrodo a uma agulha que se conecta ao
tubo capilar (seringa) contendo o polimero, enquanto outro eletrodo conecta-se ao
coletor. O campo elétrico € gerado por uma alta tensédo pela diferenca de potencial
aplicada no coletor e na extremidade do tubo capilar contendo o fluido que induz uma
carga elétrica na superficie do liquido. A medida que a intensidade do campo elétrico é
aumentada, a superficie do fluido na ponta do tubo capilar se alonga para desenvolver
uma forma conica, comumente conhecida como Cone de Taylor. No processo do jato da
agulha para o coletor, o solvente evapora e as fibras secas sdo depositadas na placa
coletora como uma rede interligada (KONG; ZIEGLER, 2014; GHORANI; TUCKER, 2015;
MENDES; STEPHANSEN; CHRONAKIS, 2017; ZHANG et al., 2020).

Solucao polimérica

Jato da agulha Cone de Taylor

Fonte de
alimentacao de (\D Evaporacéao do
alta tensdo /7'7 solvente

Fibras secas

Coletor

Figura 1. llustrac&o do processo convencional de electrospinning
Fonte: Adaptado de Zhang et al. (2020).
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Durante esse processo, 0s principais parametros que podem influenciar nas
caracteristicas das fibras ultrafinas formadas pela técnica de electrospinning sdo os
pardmetros do processo: tensdo elétrica, taxa de fluxo e distancia ao coletor; as
propriedades da solucao polimérica: viscosidade, condutividade e tenséo superficial, e as
condicbes ambientais: umidade relativa e temperatura (GHORANI; TUCKER, 2015;
GONEN; TAYGUN; KUCUKBAYRAK, 2016). Além desses parametros, a versatilidade da
técnica electrospinning permite o processamento de diferentes biopolimeros, sendo que,
as caracteristicas do tipo de polimero permitem a selecdo das propriedades e
funcionalidades almejadas (FONSECA et al., 2020a).

Embora a obtencéo de fibras a partir de polimeros sintéticos seja relativamente
mais facil, em razao das suas estruturas quimicas complexas, baixa solubilidade e alta
tensdo superficial, os polimeros naturais sdo desejados devido a sua biocompatibilidade
e biodegradabilidade. Em destaque, o amido é um polimero que tem sido alvo de
interesse e curiosidade na obtencao de fibras por electrospinning, por apresentar essas
caracteristicas, além de ser de facil acesso, versatil e de baixo custo (FONSECA et al.,
2019b; KONG; ZIEGLER, 2012; KONG; ZIEGLER, 2014; LANCUSKI et al., 2015).

4.5 Amido

O amido é um polissacarideo biodegradavel, renovavel e abundantemente
encontrado em diversas fontes botanicas, como em raizes, caules, tubérculos, frutos e
sementes, e, com isso, apresenta diferentes caracteristicas e propriedades (HONG et al.,
2016). Em razdo de sua abundancia, € designado como a fonte mais importante de
carboidratos na alimenta¢céo humana, consistindo de 70 a 80% das calorias que 0 homem
consome (DENARDIN; SILVA, 2009; MALI; GROSSMANN; YAMASHITA, 2010).

A conformacéo estrutural do amido permite o empacotamento das moléculas de
glicose (produzidas nas folhas e armazenado nos amiloplastos) em estruturas muito
densas, insollveis e fisiologicamente inertes chamados granulos (PEREZ; BERTOFT,
2010; NELSON; COX, 2014). Estruturalmente, essas moléculas de glicose presentes na

estrutura do amido, formam dois componentes, a amilose (molécula linear) e a
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amilopectina (molécula ramificada), diferindo em suas propriedades e funcionalidades
(PEREZ; BERTOFT, 2010; NELSON; COX, 2014).

Em grande parte, as moléculas de amilose (Figura 2) sdo lineares de tamanho
meédio, com unidades de a-D-glucopiranose por ligagdes glicosidicas a(1-4), possuindo
ligacbes capazes de manter cerca de 350 a 1000 unidades de glicose unidas a sua
estrutura. A amilose representa em torno de 17-30% do total de amido, com algumas
excecdes. Em particular, algumas moléculas de amilose com elevado peso molecular,
apresentam até dez ou mais ramificagdes, com ligagdes a(1-6) e, sua forma quase linear
resulta na formacéo de hélices com interior hidrofébico, podendo acomodar menores
moléculas, como por exemplo, acidos graxos, alcoois e iodo (PEREZ; BERTOFT, 2010;
ASHOGBON; AKINTAYO, 2014; NELSON; COX, 2014; CHEN et al., 2015; TABASUM et
al., 2019).

CH,OH
o)
H-l H lHn
OH H
O—
H OH

Figura 2. Estrutura quimica da amilose
Fonte: Adaptado de Nelson e Cox (2014).

J4, a amilopectina é extensa e ramificada, todavia, suas ramificacfes sao
relativamente curtas e constituem cerca de 5% da molécula, o que resulta em uma
complexa estrutura molecular, com ramos que aparecem a cada 24-30 unidades de
glicose na cadeia principal (Figura 3). A amilopectina possui unidades de a-D-
glucopiranose unidas por ligagées a(1-4) e a(1-6), as quais conferem ramificacées a
cadeia, entre um grupo hidroxila e um carbono das cadeias de glicose (PEREZ;
BERTOFT, 2010; ASHOGBON; AKINTAYO, 2014; NELSON; COX, 2014; CHEN et al.,
2015; TABASUM et al., 2019).
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Ramificacao a(1-6)

Cadeia
principal
ligagbes a(1-4)

Figura 3. Estrutura quimica da amilopectina
Fonte: Adaptado de Nelson e Cox (2014).

Esse polissacarideo € amplamente utilizado em diversas industrias, como por
exemplo, em industrias de alimentos (VAFINA et al., 2018), cosmética e farmacéutica
(LIU et al., 2017; MARTO et al., 2018), biomédica (KOMUR et al., 2017), efluentes (DAS
et al., 2019), téxtil (TESFAYE et al., 2018), e até mesmo na industria de construcao civil
(MANSOUR et al., 2020), dentre outras. Recentemente, o amido também tem sido alvo
de estudos de aplicacdo em embalagens (MALI; GROSSMANN; YAMASHITA, 2010;
ATES; KUZ, 2020). No qual, uma possivel alternativa de sua utilizacéo é na producao de
nanofibras ou fibras ultrafinas (FONSECA et al., 2019¢c; SUNTHORNVARABHAS et al.,
2014). Evidentemente, seu uso industrial é crescente e necessario. A mandioca, o milho,
a batata e o arroz, sédo as principais fontes comerciais desse carboidrato (DENARDIN;
SILVA, 2009; MALI; GROSSMANN; YAMASHITA, 2010), todavia a batata-doce

apresenta potencial para extracao de amido e sua utilizacdo em pesquisas.
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4.6 Batata-doce

A batata-doce (Ipomoea batatas L.) € uma planta rasteira, pertencente a familia
botanica das Convolvulaceas, originaria da Ameérica Latina. Destaca-se pelo alto
rendimento por hectare, baixo custo de producéo e retorno elevado (ZHU; WANG, 2014).
De acordo com os ultimos dados publicados pela Food and Agriculture Organization
Corporate Statistical Database (FAOSTAT), a producao brasileira em 2020 foi estimada
em 847,9 mil toneladas, com rendimento médio de 152,5 tha! em &rea de
aproximadamente 59,5 mil.hal (FAOSTAT, 2022). Possui uma producédo de facil
manutencdo, cultivada em praticamente todas as regides do Brasil, com destaques para
as regides Sul e Nordeste, sendo responsaveis 50 e 29% desse montante,
respectivamente (IBGE, 2016).

A batata-doce apresenta em sua composicdo 50 a 70% de carboidratos
(particularmente amido, com teor de amilose em torno de 16-30%), em torno de 70% de
umidade, 2,36 a 7,79% de proteinas, 0,24 a 1,11% de gordura, 5,02 a 14,35% de fibra
dietética total e 1,07 a 9,78% de acucares (KOUROUMA et al., 2020). Classifica-se
também como o6tima fonte de vitamina C, B2, B6, fibras dietéticas, potassio, cobre,
manganés e ferro (FU et al., 2016). Suas raizes tuberosas podem ser consumidas na
forma in natura ou processada.

Assim como a mandioca, a batata-doce € matéria-prima para a producdo de
farinha e amido, utilizando praticamente 0 mesmo processo e a mesma destinacdo. De
tal modo, por apresentar uma vasta producdo mundial, € perspicaz estudar seus
constituintes, como o amido. O amido de batata-doce possui potencial para pesquisas
cientificas e aplicacbes industriais, no entanto vém sendo muito estudado para sua
utilizacao para producéo de macarréo (CHEN et al., 2002; KOLARIC ET AL., 2019; SILVA
et al., 2013). Na literatura ndo foram encontrados relatos do amido de batata-doce
utilizado como um polimero encapsulante, portanto uma possivel finalidade é utilizar o
amido oriundo dessa matéria-prima como material de parede para preservacao e

manutencao de compostos bioativos.
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4.7 Amido como material de parede na técnica de electrospinning

O amido nao é facilmente eletrofiado, em razéo, das moléculas de amilopectina
serem mais volumosas e ndo se emaranharem o suficiente durante o processo para
formacao das fibras. J& amidos com alto teor de amilose sé&o eletrofiados com um melhor
desempenho, em razdo, da amilose ser mais propicia ao emaranhamento, que é
necessario para a formacdo de um jato de polimero estavel durante o processo de
electrospinning e formacgao de fibras (FONSECA et al., 2019b; KONG; ZIEGLER, 2012;
KONG; ZIEGLER, 2014). Assim, estudos utilizando amido com alto teor de amilose ou
amidos modificados sédo facilmente encontrados na literatura (KONG; ZIEGLER, 2012,
2014b; LANCUSKI et al., 2015; WANG et al., 2015). Além disso, também s&o encontrados
estudos que usam eletrofiacdo de amido combinado com outros polimeros sintéticos,
como por exemplo, poli(éxido de etileno) (PEO), na solu¢éo formadora de fibras. Por mais
gue seja comum, nesses casos, 0 amido ndo é o principal polimero na fibra resultante.
Assim, para tornar a producdo das fibras ultrafinas de amido como polimero Unico na
solucdo e economicamente viavel, alguns estudos tém sido realizados, no entanto sdo
poucos estudos que utilizam o amido nativo para tal finalidade.

A utilizacdo de amido como polimero encapsulante por eletrofiacdo se torna uma
alternativa extremamente interessante, pois essa técnica ndo envolve altas temperaturas
ou pressdes na producdo de materiais. Assim, possibilita a protecdo dos compostos
bioativos para ndo se degradarem quando em contato com o ambiente externo. Além de
propiciar uma liberacéo controlada e especifica, e, aumentar sua aplicabilidade devido as
atividades antioxidante e antibacteriana, por exemplo (CRUZ et al., 2021; FONSECA et
al., 2019c; FONSECA et al.,, 2020a). Deste modo, tornando viavel sua aplicacdo na
indUstria de alimentos, tanto na matriz alimentar, quanto em uma embalagem ativa.
Porém, ainda sao poucos os estudos que utilizam fibras de amido com essa finalidade.

No estudo realizado por Fonseca et al. (2019c), foi proposto um método utilizando
0 acido formico na encapsulacdo de carvacrol em nanofibras eletrofiadas de amido de
batata soluvel (com teor de amilose de 32,5 + 3,6%). Os pesquisadores realizaram a
caracterizacdo quanto as propriedades fisicas, térmicas e mecanicas, bem como as
atividades antimicrobiana e antioxidante das nanofibras. Por fim, constataram que as

nanofibras foram eletrofiadas com sucesso, e que, as nanofibras de amido de batata puro
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apresentaram morfologia fundida. Entretanto, aquelas carregadas com carvacrol
apresentaram morfologia homogénea com diametros médios variando de 73 a 95 nm.
Além disso, as nanofibras de amido carregadas com carvacrol apresentaram alta
atividade antioxidante e antimicrobiana, ressaltando, que essas atividades séo
promissoras em aplicacdes como sistemas de embalagem ativas de alimentos para
estender a vida util e garantir a seguranca dos produtos alimenticios.

Em outro estudo, foi realizada a encapsulacdo de extrato da casca de pinhao
(Araucaria angustifolia) rico em compostos fendlicos, em fibras de amido de batata
soluvel produzidas por eletrofiacdo, em que, avaliaram sua atividade antioxidante e
liberacdo de compostos fendlicos in vitro. Esse estudo encapsulou com sucesso o extrato
da casca de pinhao, e ainda, as fibras produzidas apresentaram morfologia homogénea
e didmetros médios variando de 96 a 124 nm e atividade antioxidante de
aproximadamente 28%. Além disso, a estabilidade térmica do extrato foi aumentada
guando incorporado nas fibras de amido. Também apresentaram rapida, mas baixa
liberac@o de compostos fendlicos in vitro em meios hidrofilicos e hidrofébicos (FONSECA
et al., 2020a). Embora sejam escassos o0s estudos, a utilizagcdo de amido como material
encapsulante pela técnica de electrospinning se torna uma alternativa muito promissora
na investigacdo e encapsulacdo de compostos bioativos oriundos de diferentes fontes

como frutas e hortalicas e seus residuos.

5. MATERIAL E METODOS

5.1 Material

A cebola (Allium cepa L., var. Crioula), a batata-doce (Ipomoea batatas L.) de cor
amarela (var. Amélia) e branca (var. Cuia) foram adquiridas de produtores e no comércio
local da cidade de Pelotas, Rio Grande do Sul, Brasil. A agua ultrapura foi obtida pelo
sistema MegaPurity® da MecLab. O acido férmico foi utilizado como solvente (85% de
pureza, Dinamica, CAS 64-18-6). Os radicais livre 2,2'-azino-bis (3-etilbenzotiazolin) 6-
acido sulfénico (ABTS, Sigma Aldrich, CAS 30931-67-0), 2,2-difenil-1-picril-hidrazilo
(DPPH, Sigma Aldrich, CAS 1898-66-4) e 0 padréo de amilose de batata (Sigma Aldrich,
CAS 9005-82-7) foram adquiridos da Sigma Aldrich. O etanol (299,8% de pureza, Exodo
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Cientifica, CAS 64-17-5) utilizado foi obtido da Exodo Cientifica e o metanol (299,8% de
pureza, NEON, CAS 67-56-1) foi obtido da NEON. O iodo (pureza 299,8%, Synth, Lote
210066) e o lodeto de potassio (pureza 299,9%, Synth, Lote 210066) foram adquiridos
da Synth. O padréo de quercetina dihidratada (Extrasynthese, CAS 6151-25-3) foi obtido
da Extrasynthese. A acetonitrila (pureza 299,9%, Honeywell, CAS 75-055-8) e os demais

reagentes utilizados foram de grau analitico.

5.2 Delineamento experimental e métodos

A Tabela 1 apresenta o delineamento experimental utilizado para elaboracéo e
caracterizacao do extrato da casca de cebola roxa (ECCR), caracterizacdo das solucdes
poliméricas e, producéo e caracterizagdo das fibras ultrafinas de amido de batata-doce
amarela e branca produzidas por electrospinning contendo ECCR.
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Tabela 1. Delineamento experimental para producdo e caracterizacdo do extrato da
casca de cebola roxa (ECCR) ndo encapsulado, das solucdes poliméricas e das fibras

ultrafinas encapsuladas com ECCR produzidas por electrospinning

Variaveis Independentes Variaveis dependentes

Tratamento Concentracéo de

Fibras extrato (p/p) (%)

Extrato da casca de cebola roxa (ECCR)
ndo encapsulado

Compostos fendlicos individuais
Propriedades térmicas
Atividade antioxidante in vitro

Atividade antibacteriana in vitro

Solugdes poliméricas

Viscosidade aparente

Condutividade elétrica

Fibras ultrafinas encapsuladas com
ECCR

Fibras ultrafinas Morfologia
de batata-doce

amarela (FBDA)

Distribuicdo de tamanho

A W N P
© O W O

Eficiéncia de encapsulacdo
Propriedades térmicas
, i Simulagéo da liberagéo in vitro
Fibras ultrafinas _
Angulo de contato
de batata-doce

branca (FBDB)

Atividade antioxidante in vitro

Atividade antibacteriana in vitro

o N O O
© o W O

5.3 Extrac&o do amido de batata-doce amarela e branca e teor de amilose

Os amidos de batata-doce foram extraidos de acordo com Silva et al. (2021), com
pequenas modificagbes. Primeiramente a batata-doce amarela (Apéndice A, Figura 8A)
e a batata-doce branca (Apéndice A, Figura 8B) foram lavadas em agua corrente,
descascadas, cortadas manualmente e imersas em solugao aquosa de metabissulfito de

sodio (Na2S:20s, 0,5%, p/v) por 15 min na proporcao de 1 kg de matéria-prima para 2 L
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de solucdo. Apds, foram trituradas em liquidificador industrial por 1 min e 30 s. Os amidos
foram filtrados, peneirados (Mesh 230, 63 mm/um) e foram realizadas sucessivas
lavagens da massa. As massas filtradas foram decantadas e posteriormente purificadas.
Apés, foram secas em estufa de circulagéo de ar por 24 h a 40 °C. O produto seco foi
moido para obtencdo de um pé e armazenado em frasco hermeticamente fechado a
temperatura ambiente (22 + 2 °C). Por fim, o rendimento médio do processo extrativo

(Equacéo 1) foi obtido, sendo os resultados expressos em porcentagem (%).

Amido seco

Rendimento (%) = Massa de batata *

100 Eq1.

5.4 Teor de amilose do amido de batata-doce amarela e branca

O teor de amilose dos amidos de batata-doce amarela e branca foram
determinados de acordo Mcgrance, Cornell e Rix, (1998), por método colorimétrico com
iodo. Primeiramente, os amidos foram previamente desengordurados com hexano em
um extrator Soxhlet. Apés, 20 mg de cada amido juntamente com 8 mL de dimetilsulfoxido
(DMSO) a 90% foram agitados durante 1 min em vortex e, posteriormente acondicionados
em banho a 90 °C durante 2 h, agitando em voértex a cada 30 min por 1 min. O contetdo
foi transferido para tubos Falcon, homogeneizado e apés arrefecimento foi adicionado 17
mL de H,O (Milli-Q, v/v). Em seguida, 1 mL da solugao foi adicionada em 5 mL de solug&o
de 12/KlI (0,0025 mol. L de I2 e 0,0065 mol.L! de KI) e 44 mL de H,O (Milli-Q, v/v). A
solucéo resultante foi homogeneizada e mantida no escuro e em repouso por 15 min, e
apos, foi realizada a leitura da absorbancia em espectrofotdmetro (FischerScientific,
Jenway™ 6705, UK) em 600 nm. Para a construgdo da curva padrdo de amilose foi
utilizada 40 mg de amilose de batata pura (Sigma Aldrich, CAS 9005-82-7) sendo
retiradas aliquotas de 0,00; 0,01; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0 mL para determinacdo da
absorbancia em espectrofotobmetro. O teor de amilose foi determinado referindo-se a
absorbéancia a curva padrao (y = 0,4466x + 0,0018, R?z = 0,9997) e expressa em

porcentagem (%).
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5.5 Obtencéo do extrato da casca de cebola roxa (ECCR)

Inicialmente, as cebolas foram selecionadas em funcdo da presenca de
deterioracdo ou fungos aparentes, e apos foram retiradas as cascas (Apéndice B, Figura
9). Em seguida, foram lavadas com &gua, sanitizadas em solu¢édo aquosa de hipoclorito
de sadio (NaClO, 0,02%, v/p) por 15 min na propor¢éo de 1 kg de matéria-prima para 2
L de solucéo, enxaguados com agua e secas em temperatura ambiente (24 + 3 °C). Apés
as cascas foram separadas para dar continuidade ao estudo e as cebolas foram
liofilizadas (Liofilizador, Liotop K108, Brasil) e armazenadas a - 63 °C para futuros
estudos.

A preparacdo do ECCR foi realizada de acordo com Lee et al. (2014), com
modificacdes. As cascas foram secas em estufa com circulacdo de ar forcado por 8 h a
60 °C. Apés secas, as cascas foram adicionadas em uma picadora de alimentos (Cuori,
CUO-3110, Italia) por 3 min. Posteriormente, foram misturadas com etanol 70% (em H,O
Milli-Q, v/v) na proporcédo de 1:45 (p/v), aquecidas em banho maria & 60 °C por 3 h, com
agitacdo manual a cada 30 min. Em seguida, a solugéo extratora foi filtrada e inserida em
um rota-evaporador (Laborota 4000eco, Heidolph, Alemanha), acoplado em banho ultra-
termostatico (Q214M2, Quimis, Brasil) a 60 °C e 90 rpm de agitacdo, até a completa
evaporacdo do solvente. Por fim, foi armazenado em ultrafrezeer a - 63 °C e, apos,
liofilizado (Liofilizador, Liotop K108, Brasil) com 0os seguintes parametros: temperatura do
condensador de —100 °C, presséao abaixo de 100 yHg, permanecendo por um periodo de
72 h, obtendo-se assim o ECCR liofilizado. O extrato liofilizado obtido foi contido em
frasco hermeticamente fechado e armazenado em congelador a- 17 £ 3 °C. O rendimento
médio do processo de extracdo foi obtido, sendo os resultados expressos em

porcentagem (%).

5.6 Preparo das solucdes poliméricas

Inicialmente foram preparadas as solu¢des poliméricas formadoras de fibras
ultrafinas, para isso utilizou-se 0,6 g de amido de batata-doce amarela e de batata-doce
branca individualmente (20% p/v) em 3 mL de acido férmico 75% (em H,O Milli-Q, v/v),

conforme definidos em testes preliminares. A solucéo foi agitada em agitador magnético
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(VELP Scientific, F203A0177, Italia) por 20 h para que houvesse a gelatinizacédo e
completa dissolucédo dos amidos (FONSECA et al., 2020a). Apds o tempo de agitacéo, o
ECCR foi adicionado e novamente foi agitado por 20 min, para ocorrer a homogeneizacao
do ECCR na solucéo polimérica. O ECCR foi incorporado a solugao nas concentracoes

de 0, 3, 6 e 9% (p/p) em base seca (definidas em testes preliminares).

5.7 Caracterizacdo das soluc¢des poliméricas

5.7.1 Condutividade elétrica

A condutividade elétrica das solucdes poliméricas foi avaliada utilizando um
condutivimetro (Modelo EC150, Simpla, China) e expressa mS/cm, utilizando
aproximadamente 12 mL de amostra. A andlise foi realizada em triplicata e em
temperatura ambiente (22 + 2 °C) (RADUNZ et al., 2020).

5.7.2 Viscosidade aparente

A viscosidade aparente das solucbes poliméricas foi determinada em um
viscosimetro digital (Brookfield, Modelo DV-II+Pro, EUA), com spindle n°18 e expressa
em cP. Aproximadamente 12 mL de amostra foram necessarias para medicao, sendo

realizadas em triplicata e em temperatura ambiente (22 £ 2 °C).

5.8 Processo de electrospinning para encapsulacédo do extrato da casca de cebola
roxa (ECCR)

Posterior ao preparo das solu¢cdes poliméricas conforme escrito na secéo 5.6,
ocorreu a encapsulacao do ECCR em fibras ultrafinas de amido, que se deu atraves de
uma estacao horizontal de electrospinning. Para isso, as solugdes foram adicionadas
individualmente em uma seringa plastica de 3 mL com agulha de aco inoxidavel de 0,8
mm de didametro e bombeadas a uma taxa de fluxo constante de 0,75 mL.h* por uma
bomba de infusdo de seringa (KD Scientific, Modelo 100, Holliston, Inglaterra). Foi
aplicada uma tenséo de 18 kV através de uma fonte de alimentag¢édo (Faiscas, Modelo

FA+30kV, Brasil) e uma distancia de 20 cm da ponta da agulha a placa coletora revestida
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com folha de aluminio (FONSECA et al., 2020a). A coleta foi realizada em temperatura
ambiente em 16 * 2 °C controlado utilizando com ar condicionado (Electrolux, Brasil) e a
umidade relativa foi controlada em 43 = 5% utilizando desumidificador (ARSEC, Modelo
160, Brasil).

5.9 Caracterizacao das fibras ultrafinas

5.9.1 Morfologia e distribuicdo de tamanho

A morfologia das fibras ultrafinas dos amidos com e sem ECCR encapsulado foi
avaliada por microscopia eletronica de varredura (MEV) (Jeol, JSM - 6610LV, EUA). Uma
pequena quantidade do material foi fixada em stubs com fita dupla face e recobertas com
ouro utilizando um metalizador (Sputtering, Denton Vacuum Desk V, EUA) e analisadas
com uma aceleracao de tensao de 10 kV. O diametro médio e a distribuicdo de tamanho
foram obtidas através das imagens de MEV com base na medicdo de 65 (sessenta e
cinco) fibras ultrafinas selecionadas aleatoriamente, utilizando o software ImageJ verséo
2015 (RADUNZ et al., 2020).

5.9.2 Identificacdo e quantificacdo dos compostos por HPLC-MS

Para analise de compostos fendlicos individuais foram pesadas 5 mg do ECCR e
adicionado de 400 pL de solucao de acido formico (75%, em H,O Milli-Q, v/v), agitado
em vortex durante 2 min, posteriormente foi adicionado 1,1 mL de solu¢cdo de
acetonitrila:dgua (1:1 em H,O Milli-Q, v/v) agitado em vortex durante 30 s, centrifugado
durante 10 min, a 4 °C e 6000 rpm. Apds, foi filtrado e 10 pL foram injetados em sistema
Cromatografia liquida de alta performance (HPLC) (Shimadzu, Jap&o). A separacéo dos
compostos ocorreu com a utilizagéo de fases moveis contendo agua ultra pura acidificada
com 0,1% de acido formico (fase A) e acetonitrila acidificada com 0,1% de acido férmico
(fase B) e coluna C18 Cogent Bidentate (100 mm x 2.1 mm x 2.2 um ID, MicroSolv
Technology Corporation, Greater Wilmington NC, EUA). O gradiente de eluicdo foi o
seguinte: 0-1 min, 10% B; 1-10 min, 100% B; 10-11 min, 100% B; 11-11,05 min, 10% B;
11,05-15 min, 10% B.
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Para identificacdo dos compostos foi acoplado a cromatografia, o espectrébmetro
de massas de alta resolucdo (tipo quadrupolo-tempo de vbo) (Maxis Impact, Bruker
Daltonics, Bremen, Alemanha). O modo de ionizagcdo negativo foi operado com o0s
seguintes parametros: voltagem do capilar em 3,5 kV, gas de secagem em 8,0 L min! e
temperatura de 180 °C, presséo do gas de nebulizacdo (N2) de 2 bar, colisédo de RF de
500 Vpp, tempo de transferéncia 120 ms e armazenamento pré-pulso de 8 uS. Os
espectros de massas foram adquiridos ao longo de uma faixa de massa de m/z 50 a
1200. O equipamento foi calibrado com formiato de sodio 10 mM. A andlise e
processamento de dados foram realizados utilizando o programa DataAnalysis (Bruker
Daltonics, Alemanha), o qual forneceu uma lista de possiveis férmulas elementares
usando a ferramenta Smart Formula. As férmulas moleculares candidatas foram
escolhidas com base no erro de massa exato (ppm) e nos valores de similaridade da

distribuicdo isotopica (mSigma).

O método cromatografico foi validado utilizando o padréo quercetina dihidratada.
Os limites de deteccdo e quantificagcdo foram determinados a partir da curva de
calibracao, estimados em uma relagéo sinal-ruido de 3 e 10, respectivamente. A precisao
foi avaliada pela repetibilidade em trés dias, analisando trés concentracdes (LOQ, ponto
médio e maximo da curva de calibracdo) e no mesmo dia, com sete repeticdes
sequenciais de injecbes em trés concentracdes (LOQ, ponto médio e maximo da curva

de calibracao).

5.9.3 Eficiéncia de encapsulacéo

A eficiéncia de encapsulacdo (EE) das fibras ultrafinas dos amidos com ECCR
encapsulado em diferentes concentracdes foi avaliada por cromatografia liquida de alta
eficiéncia (HPLC). As amostras de fibras ultrafinas foram devidamente preparadas e o
processo de identificagdo e quantificagéo foi realizado conforme descrito na sec¢éao 5.9.2,
em que, foram pesadas 5 mg do ECCR e adicionado de 400 pL de solugcédo de &cido
férmico (75%, em H,O Milli-Q, v/v). A mistura foi agitada em vortex durante 2 min e,
posteriormente, foi adicionado 1,1 mL de solug&o de acetonitrila:agua (1:1 em H,O Milli-

Q, v/v), agitado em vortex durante 30 s e centrifugado durante 10 min, a 4 °C e 6000 rpm.
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A identificacdo dos compostos oriundos do ECCR presentes nas fibras ultrafinas dos
amidos foi confirmada pela comparacéao dos espectros de massas com o composto livre
(ndo encapsulado), e através de uma curva analitica de calibracdo (FONSECA et al.,
2020a). A EE foi apresentada em porcentagem (%) e calculada conforme a Equacao 2.

EE (%) = Quantidade de composto nas fibras x100 Eq 2
(%) = Quantidade real de composto 92

5.9.4 Analise termogravimétrica (TGA)

O equipamento foi previamente calibrado de acordo com as especificacdes do
fabricante. Para a analise, foram utilizadas aproximadamente 5 a 10 mg das amostras
acondicionadas em suporte de a-alumina aberto (Shimadzu). As analises foram
realizadas em equipamento TG-60 (TA-60WS, Shimadzu, Kyoto, Japao), sob atmosfera
de nitrogénio com vazdo de 50 mL.mint, temperatura inicial de 30 °C, taxa de
aquecimento de 10 °C.min! até alcancar temperatura final de 600 °C. Para aquisi¢édo dos
dados, temperatura inicial (Tpo), temperatura de pico (Tpn) e perda de massa (Amn) foi
utilizado o programa TA-60WS versdo 2.20 (Shimadzu Corporation) (RADUNZ et al.,
2020).

5.9.5 Simulacdo da liberacdo in vitro dos compostos fendlicos em meios
hidrofilicos e hidrofobicos

A analise foi realizada em meio considerado como simulador de alimentos pelo
Regulamento da Comisséo 10/2011 da UE (10/2011/EC). O ensaio de liberagéo in vitro
dos compostos fendélicos do ECCR encapsulado em fibras ultrafinas de amido procedeu-
se conforme descrito por Fonseca et al. (2020a), com modificagbes. As fibras ultrafinas
de amido (5 mg) foram adicionadas em 1,5 mL do simulador de meio hidrofilico (etanol
10%) e hidrofobico (etanol 50%) em H20 Milli-Q (v/v), em temperatura ambiente (24 + 3
°C) com agitacdo manual suave. Apos, 24 h foi realizada a analise de compostos
fendlicos individuais por cromatografia liquida de alta performance (HPLC), conforme
descrito na secao 5.9.2, afim de identificar e quantificar os compostos liberados na
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simulacédo in vitro. O perfil de liberacdo nos meios hidrofilicos e hidrofébicos foram

apresentados em porcentagem (%) e calculado conforme a Equacéo 3.

Lib 50 (%) = Quantidade de composto no meio simulante x100 Eq 3
iberagao (%) = Quantidade de composto nas fibras 4=

5.9.6 Angulo de contato

Para avaliacdo da hidrofilicidade (molhabilidade) as fibras ultrafinas de amido com
ECCR encapsulado e ndo encapsulado foram eletrofiadas por 40 min sendo coletadas
em laminas de vidro afim de formar uma membrana. Essas foram avaliadas atraves da
medicdo do angulo de contato, utilizando gonidémetro (Labometric, LB-DX, EUA) em
temperatura ambiente (22 + 2 °C). Uma gota d’agua destilada de 7 uL foi colocada sobre
a amostra. O tempo para absorcéo d’agua foi registrado em camera digital e uma foto foi

registrada apos 45 s em que a gota permaneceu em contato com a membrana.

5.9.7 Atividade antioxidante in vitro

A atividade antioxidante do extrato da casca de cebola roxa encapsulado e ndo
encapsulado em fibras ultrafinas de amido foi determinada de acordo com os métodos
de eliminacdo do radical ABTS (radical 2,2'-azino-bis (3-etilbenzotiazolin) 6-acido
sulfénico) sugerido por Re et al. (1999) e DPPH (2,2-difenil-1-picril-hidrazilo) sugerido por
Brand-Williams, Cuvelier e Berset (1995).

5.9.7.1 Capacidade de inibic&o do radical ABTS

A capacidade de eliminacdo do radical ABTS frente aos compostos do ECCR
encapsulado e ndo encapsulado em fibras ultrafinas dos amidos foi determinada. A
solucédo estoque de ABTS 7,4 mM (5 mL) foi misturada com persulfato de sédio 140 mM
(88 pL) e mantida no escuro por 16 h em temperatura ambiente (22 £ 2 °C). Em seguida,
1 mL dessa solucéo, foi diluida em aproximadamente 100 mL de etanol e ajustado para

0,70 £ 0,05 nm medido a 734 nm. As amostras (1 mg) foram pesadas em tubos
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separados, e em seguida foi adicionado 3 mL de solucdo ABTS e agitadas por 1 min e
mantidas por 30 min no escuro em temperatura ambiente (24 + 3 °C), e posteriormente a
absorbancia foi medida a 734 nm utilizando um espectrofotometro de microplacas
(SpectraMax 190, Molecular Devices, EUA). Ao final da reacdo, a capacidade de

eliminacao do radical foi calculada usando a Equacéao 4.

Em que: Absamostra € a absorbancia do extrato encapsulado e ndo encapsulado em

fibras ultrafinas de amido e Absbranco € a absorbancia das solu¢des sem amostra.

Os resultados foram expressos em porcentagem (%) de inibic&o do radical, sendo
calculados em base seca.

(Absbranco — AbSamostra) N

Inibicdo (%) = ADbSbranco

100 Eq4.

5.9.7.2 Capacidade de inibicdo do radical DPPH

A capacidade de doacao de atomos de hidrogénio pelos compostos oriundos do
ECCR encapsulado e ndo encapsulado em fibras ultrafinas dos amidos pelo método de
radical DPPH foi determinada. Inicialmente, a solucdo estoque de DPPH (0,6 mM) foi
preparada com 6 mg de DPPH em 25 mL de metanol, apds, 10 mL dessa solucao foi
diluida em aproximadamente 45 mL de metanol e a absorbancia ajustada para 1,10 +
0,02 a 515 nm. As amostras (1 mg) foram pesadas em tubos individualmente, e em
seguida foi adicionado 3,9 mL de DPPH recentemente preparado, e depois agitados em
um vortex por 60 s sendo mantido no escuro em temperatura ambiente (22 + 3 °C) por 2
h e 30 min. Posteriormente a absorbancia foi medida a 515 nm utilizando um
espectrofotometro de microplacas (SpectraMax 190, Molecular Devices, EUA).

Ao final da reacao, a capacidade de eliminacdo do radical foi calculada usando a

Equacéo 4.

5.9.8 Atividade antibacteriana in vitro
Para a determinacao da atividade antibacteriana in vitro do extrato ndo encapsulado

e encapsulado em fibras ultrafinas de amido foram utilizadas cepas padrdo de duas
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bactérias de origem alimentar: Escherichia coli (ATCC 25922) e Staphylococcus aureus
(ATCC 14458).

5.9.8.1 Reativacdo das bactérias

Para a reativacéo, individualmente, uma alcada de cada bactéria foi transferida para
tubos contendo caldo Soja Tripticaseina (TSB, Kasvi, Itdlia) e incubadas em estufa
durante 24 h a 37 °C. Do crescimento bacteriano em caldo TSB, foi retirado 1 mL e
ressuspendida em 10 mL de solucdo salina (NaCl 0,85%, Synth, Brasil) e testado no
padréo de turbidez 1,0 na escala de McFarland (3,0 x 108 UFC.mL"1). Os dados foram

obtidos em triplicata.

5.9.8.2 Difusdo em &gar

A andlise de difusdo em agar foi realizada seguindo a metodologia Clinical and
Laboratory Standards Institute (CLSI, 2015), com adaptacdes. Para isto, foi semeada 100
pL da solucéo salina 0,85% contendo o inéculo em placas de agar Muller-Hinton (MH,
Kasvi, Italia). Em seguida, em cada placa com agar foram realizados trés pogos com
diametro de 4 mm, em que, dois pocos foram colocados 15 pL do extrato ou 2 mg das
fibras ultrafinas dos amidos com ECCR. Foi utilizado um controle contendo agua destilada
esterilizada no terceiro pogo. Apds, as placas foram incubadas por 24 h a 37 °C e entdo
efetuada a medi¢cdo dos halos de inibicdo com auxilio de um paquimetro universal

(FORTG, FG8330, Brasil). Os resultados foram expressos em mm.

5.9.8.3 Concentracéo inibitéria minima (CIM)

A CIM foi realizada de acordo com o método descrito por Cabral et al., (2009),
com algumas modificacdes. Foram utilizadas placas de microtitulacdo de 96 pocos, em
que se adicionou em cada poco 180 puL de caldo de Infusdo Cérebro-Coracdo (BHI,
HiMedia, india), e 20 pL de agua salina (0,85%) com crescimento bacteriano (in6culo) e
ECCR néao encapsulado (22, 17,6, 11, 4,4 e 2,2 mg.mL™) e as fibras ultrafinas de amido
com ECCR encapsulado com 9% (3,96, 3,17 e 1,98 mg.mL?), 6% (2,64, 2,11 e 1,32
mg.mL™Y) e 3% (1,32, 1,06 e 0,66 mg.mL?) em diferentes concentracées, em que
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variaram devido a quantidade do extrato encapsulado. As placas foram lidas em
espectrofotometro de microplacas (SpectraMax 190, Molecular Devices, EUA) a 620 nm
e incubadas por 24 h a 37 °C, e ap0s, realizada uma nova leitura em espectrofotémetro.
A CIM foi considerada como a menor concentragdo em que nao houve crescimento

bacteriano no meio de cultura.

Dois controles foram utilizados na determinag&o da CIM: o primeiro com extrato
e sem adi¢do da solucao salina contendo o inéculo; e o segundo sem o extrato e com da

solucéo salina contendo o inéculo.

5.9.2.4 Concentragao bactericida minima (CBM)

Apés a realizacao da CIM, foram retirados 15 L dos pocos das amostras onde se
verificou a ocorréncia de inibicdo das bactérias e estriados em placas de Petri com agar
Padrédo para Contagem (PCA, Lab M Limited, Reino Unido) e incubados por 24 h a 37
°C. A CBM foi considerada aquela correspondente as placas em que ndo tiveram
crescimento bacteriano (CABRAL et al., 2009).

5.10 Analise estatistica

Os resultados foram analisados através da andlise de variancia (ANOVA) e as
meédias foram comparadas pelo teste de Tukey com nivel de significancia de 5% para
comparar as diferentes concentracdes de extrato encapsulado nas fibras ultrafinas de
amido (batata-doce amarela ou branca). Ja para comparar as fibras ultrafinas produzidas
com amido de batata-doce branca e amarela (com a mesma concentracéo de extrato) foi
utilizado o Test t-Student (p < 0,05).
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6. RESULTADOS E DISCUSSAO

6.1 Rendimento da extracédo e teor de amilose do amido de batata-doce amarela e
branca

O rendimento de extracdo do amido de batata-doce amarela e branca foi de 13,4%
e 15,3%, respectivamente. Domingos et al. (2020) relataram rendimentos de 11,57% e
12,63% para batata-doce Brazlandia Roxa e batata-doce Beauregard, respectivamente,
valores relativamente préximos ao atual estudo. O rendimento e as caracteristicas do
amido, como por exemplo o teor de amilose, caracteristicas e tamanho dos granulos,
variam de acordo com o estadio de desenvolvimento da planta de origem, fonte botéanica,
o tipo de solo e local, condi¢cdes edafoclimaticas e armazenamento da matéria-prima
(WANG et al., 2020).

O teor de amilose do amido de batata-doce amarela e branca foi de 29,7 + 0,2% e
29,8 *+ 0,4%, respectivamente. Valores inferiores foram obtidos por Babu et al. (2015),
que relataram teor de amilose de 18,56% de amido de batata-doce proveniente da india.
No entanto, 28,04% foi o teor de amilose para amido de batata-doce relatado por Guo et
al. (2019), relativamente semelhante ao atual estudo.

O teor de amilose desempenha um papel importante nas propriedades funcionais
dos amidos, a transparéncia e o inchaco do amido diminuem com o aumento do teor de
amilose (WANG et al., 2020). Além disso, € um fator fundamental no processo de
electrospinning, contribuindo em todas as caracteristicas das fibras ultrafinas ou
nanofibras formadas. Fonseca et al. (2019a) encontraram teor de amilose de 32,54%
para amido de batata soltuvel, sendo capaz de formar fibras ultrafinas. De acordo com
Kong e Ziegler (2012), amidos que apresentam alto teor de amilose, fazem com que as
moléculas interagem entre si e formem um emaranhado mais facilmente, comparado aos
amidos com menor teor de amilose, uma vez que as moléculas de amilopectina sdo mais
volumosas e ndo se emaranham o suficiente durante o processo para formacéao das fibras
ultrafinas ou nanofibras. Por essa raz&o, sdo escassos 0s estudos que utilizam amidos
de forma nativa ou de baixa amilose, sendo encontrados mais facilmente estudos
utilizando amidos modificados, com teor de amilose alto ou em conjunto com outros
polimeros.
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6.2 Caracterizacao das solucdes poliméricas
6.2.1 Condutividade elétrica

A condutividade elétrica das solu¢bes de amido de batata-doce amarela e branca
incorporadas com 0, 3, 6 e 9% de ECCR estdo apresentadas na Tabela 2. A
condutividade elétrica ndo foi influenciada significativamente (p > 0,05) quanto as
solucdes poliméricas de amido de batata-doce amarela (BDA) incorporadas com 0 e 3%
de ECCR, no entanto apresentou um aumento significativo (p < 0,05) na condutividade
guando adicionada de 6 e 9% de ECCR, as quais nado diferiram estatisticamente entre si.
Quanto as solucdes poliméricas de batata-doce branca (BDB), a medida que o ECCR foi
incorporado, a condutividade aumentou, no entanto, as incorporadas com 3 e 6% de
ECCR nédo apresentaram diferenca significativa (p > 0,05). As solu¢Bes poliméricas
produzidas com os amidos BDA e BDB apresentaram diferenca significativa (p < 0,05) na
condutividade aparente nas solucdes poliméricas incorporadas com a mesma

porcentagem de ECCR.

Tabela 2. Condutividade elétrica e viscosidade aparente das solucdes poliméricas de
amido de batata-doce amarela e branca com 0, 3, 6 e 9% de extrato da casca de cebola
roxa

Solucédo polimérica

Condutividade Viscosidade
Concentracao (mS/cm) (cP)
1

Amostra (% ECCR)?
0 5,45 + 0,02 3.790,25 + 21,06

BDA 3 5,36 + 0,03 3.449,33 + 117,67
6 5,77 + 0,06% 2.704,25 + 23,67
9 5,83 + 0,03* 2.548,75 + 52,87%
0 4,77 +0,02¢ 2.868,80 + 50,00

BDB 3 5,06 + 0,028 2.538,30 + 21,008
6 5,10 + 0,04%" 2.373,00 + 18,20¢
9 5,28 +0,13*" 2.696,00 + 93,008

Os resultados sao expressos como média (n = 3) + desvio padrdo. *Solugéo polimérica a partir de amido
de batata-doce amarela (BDA) e amido de batata-doce branca (BDB); ?Concentracéo de 0, 3, 6 e 9% de
extrato da casca de cebola roxa (ECCR) incorporado nas solu¢des poliméricas de amido.
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a b.c.d Valores com letras diferentes na mesma coluna séo significativamente diferentes para as fibras
ultrafinas de amido de batata-doce amarela para o teste de Tukey (p < 0.05) para cada parametro avaliado.
A B, C Valores com letras diferentes na mesma coluna séo significativamente diferentes para as fibras
ultrafinas de amido de batata-doce branca para o teste de Tukey (p < 0,05) para cada parametro avaliado.
* Valores com asterisco na mesma linha s&o significativamente diferentes pelo teste t-Student (p < 0,05)
entre as fibras ultrafinas dos diferentes amidos com a mesma concentracdo de extrato encapsulado.

De forma geral, a incorporacdo do ECCR aumentou a condutividade elétrica nas
solugcbes poliméricas dos diferentes amidos. Entretanto, esse aumento ndo afetou o
processo eletromagnético na formagdo de fibras ultrafinas pela técnica de
electrospinning, uma vez que houve a formacéo de jatos estaveis, continuos e com pouco
gotejamento. Krumreich et al. (2019) citam que a solucdo com maior condutividade
elétrica promove o alongamento do jato ao longo de seu eixo, produzindo fibras de menor
diametro. Entretanto, a maior condutividade das solu¢des poliméricas do presente estudo

nao mostrou influenciar o alongamento do jato e a coleta efetiva de fibras ultrafinas.

Em um estudo realizado por Radiinz et al. (2020) utilizando zeina, foi visto um
comportamento semelhante de condutividade elétrica nas solucbes poliméricas de
extrato de brocolis/zeina (v/v) em diferentes concentracdes (100:0; 0:100; 10:90; 20:80;
30:70; 40:60; 45:55; 50:50; 60;40; 70:30; 80:20; 90:10, extrato de brdcolis:zeina), em que
a condutividade aumentava concomitantemente com a concentracdo de extrato de
brécolis. De acordo com Bhardwaj e Kundu (2010), a condutividade elétrica da solugéo
polimérica € influenciada por fatores distintos, principalmente na escolha do polimero e
concentracdo do polimero, tipo de solvente utilizado, tempo de agitacdo e tempo de
envelhecimento e também pela disponibilidade de compostos ionizaveis e, esses fatores

podem influenciar na morfologia das fibras ultrafinas.

6.2.2 Viscosidade aparente

A viscosidade aparente das solug¢des de amido de batata-doce amarela e branca
incorporadas com 0, 3, 6 e 9% de ECCR estao apresentadas na Tabela 2. A incorporacéo
do ECCR nas solugdes poliméricas dos amidos BDA e BDB reduziram significativamente
(p < 0,05) a viscosidade aparente das solu¢des poliméricas. No entanto, as solugdes

poliméricas de amido BDB incorporado com 3 e 9% de ECCR nédo apresentaram
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diferenca significativa (p > 0,05). As solucdes poliméricas produzidas com os amidos BDA
e BDB apresentaram diferenca significativa (p < 0,05) na viscosidade aparente quando

incorporadas com as mesmas porcentagens de ECCR.

Comportamento semelhante de viscosidade aparente foi obtido por Fonseca et al.
(2020b), que observaram uma diminuicdo de viscosidade nas solucdes poliméricas de
amido de batata soltvel (50%, p/p) em acido férmico (75%, viv, em agua Milli-Q)
incorporada com 0%, 1%, 3% e 5% de 6leo essencial de tomilho (v/p em base seca). Ja
um comportamento distinto foi obtido para solu¢cdes formadoras de fibras de amido de
batata soluvel (50%, p/p) em acido formico (75%, v/v, em agua Milli-Q) incorporadas com
0%, 0,5%, 1,0% e 1,5% (p/p) de extrato da casca de pinhdo (FONSECA et al., 2020a).
No entanto, solu¢des poliméricas que tendem a diminuir a viscosidade aparente e
aumentar a condutividade elétrica estdo mais propicias a formar fibras menos espessas.
As diferencas no comportamento da viscosidade aparente podem ser devido a
concentracdo de sélidos na producdo da solugdo formadora de fibras ou o tipo de
polimero e solvente utilizado, bem como as condi¢g8es de preparo.

De acordo com Neo et al. (2012), a influéncia da viscosidade das solucdes
poliméricas para producao de fibras ultrafinas pela técnica de electrospinning pode estar
vinculada ao emaranhamento entre as moléculas que é forte suficientemente para
estabilizar os jatos eletrificados propiciando essa producdo, assim o grau de
emaranhamento da cadeia precisa ser suficiente para manter o nivel de viscosidade das
solugdes, mantendo jatos uniformes durante o processo de electrospinning e restringindo
os efeitos da tenséo superficial, que desempenha um papel significativo na producao dos

beads.

6.3 Caracterizacdo do extrato da casca de cebola roxa

O rendimento da casca seca para elaboracdo do ECCR (em base seca), foi de
12,3%. Lee et al. (2014) relataram que os rendimentos de extragdo de extratos de casca
de cebola por extragdo utilizando 4gua subcritica tanto a 110 e 165 °C foram 17,7 e
20,0%, respectivamente, maiores do que aqueles por extracdo com etanol e agua quente

(4,5 e 8,3%, respectivamente).
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Seis compostos fendlicos foram identificados no extrato da casca de cebola roxa
(Tabela 3). Com base nos valores de massa experimental e perfis de fragmentacéo, o
pico 1 foi identificado como o composto quercetina 3-O-acetil-ramnosideo (Que 30AR),
com m/z 489 [M]-, o pico 2 como o composto miricetina (Mir) (m/z 317 [M]-), o pico 3
quercetina 3-O-glicosideo (Que 30G) (m/z 463 [M]-), o pico 4 como isoramnetina 3-
glicuronideo (Iso 3G) (m/z 491 [M]-, o pico 5 como quercetina (Que) (m/z 301 [M]-) e 0
pico 6 identificado como apigenina 7-arabinosideo (Api 7A) (m/z 401 [M]-). Os fragmentos
obtidos estéo apresentados na Tabela 3 e corroboram com resultados encontrados em
outros estudos de casca de cebola (CAMPONE et al., 2018; CELANO et al., 2021; NILE
et al., 2021; REMPE et al., 2017). Dentre os compostos fendlicos encontrados no ECCR,
a quercetina € o composto mais abundante. Lee et al. (2014), quantificaram 62,39 mg.g-

1 de quercetina em um extrato etandlico da casca de cebola.

Os compostos fendlicos e flavondides da cebola sdo conhecidos como bioativos,
que proporcionam varios efeitos benéficos a saude (KUMAR et al., 2022), a cebola é
abundante em quercetina e decorrente a isso apresenta efeitos antiobesidade,
antidiabetes, anti-hipertensivos em modelos animais e estudos em humanos, além de
apresentar efeitos na sensibilizacao de células cancerosas (EGERT et al., 2009; JUNG
et al., 2013; LEE et al.,, 2016; MILES et al., 2014). Ainda, estudos anteriores
demonstraram que o tratamento com extrato de casca de cebola rico em quercetina
possui propriedades antiplaquetarias, antiadipogénicas e anti-inflamatérias in vitro
(MOON et al., 2013; RO et al., 2015).
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Tabela 3. Compostos fendlicos presentes no extrato liofilizado da casca de cebola roxa (Allium Cepa L., var. Crioula)

Formula ~
Pico TR m/z m/,z. Erro mSigma CE Ifragmento de Tentativa de identificagdo  molecular Concintra(;ao
mensurado tedrico (ppm) (eV) ion (m/z) M - H]- (mg.g?)
Quercetina 3-O-acetil-
1 5,31 489,1038 489,1038 0,1 23,2 29,5 284.0323 (100) i C23H21012 3,58 +0,11
ramnosideoP
317,0227 (100); o
2 5,38 317,0300 317,0303 0,9 32,3 21,8 MiricetinaP Ci5HoOs 24,61 +5,19
151,0023 (69,5)
301,0350 (100);
3 6,29 463,0878 463,0882 0,8 32,9 33,2 300,0272 (17); Quercetina 3-O-glicosidea®  C21H19012 28,89 + 2,33
151,0037 (15,6)
301,0398 (100); Isoramnetina 3-
4 6,76 491,0832 491,0831 -0,2 39,2 34,6 ) i C22H19013 0,16 £ 0,01
302,0390 (84,9) glicuronidea®
151,0031 (100);
178,9980 (27,2); ]
5 7,17 301,0350 301,0354 1,3 25,1 25,1 Quercetinab Ci5HeO7 64,57 + 8,92
301,0352 (14,7);
121,0289 (14,6)
6 7,79 401,0879 401,0878 -0,2 3,1 * * Apigenina 7-arabinosideo® C20H1709 0,25+ 0,05

TR - tempo de retencéo (min); mSigma (ajuste entre o padréo isotépico medido e tedrico, quanto menor o valor mSigma, melhor o ajuste isotépico);

CE - energia de colisdo (eV); * - composto ndo fragmentou; 2 - confirmado pelo padrdo externo; P - confirmado com base nos valores de massa

experimental e perfis de fragmentacéo.
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6.4 Morfologia e distribuicdo de tamanho

A morfologia das FBDA e FBDB com as diferentes concentracdes de ECCR estéo
apresentados na Figura 4, bem como a distribuicdo de tamanho na Figura 5. As FBDA
com 0, 3 e 6% de ECCR (Figura 4 A, B, C) e as FBDB com 3 e 6% de ECCR (Figura 4
E, F e G), apresentaram morfologia de fibras ultrafinas cilindricas, homogéneas,
aleatdrias e sem a presenca de beads. Ja as FBDA com 9% de ECCR (Figura 4 D) e as
FBDB com 0 e 9% de ECCR (Figura 4 E, H), apresentaram morfologia em forma de fita
e fundidas, sendo essas caracteristicas possivelmente atribuidas ao baixo alongamento
da solucédo durante o processo de eletrofiacdo e/ou a saturacdo da incorporacdo do

extrato. No entanto, também se mostraram aleatérias e sem a presenca de beads.

Fonseca et al. (2020a) produziram fibras de amido de batata soltvel com extrato
da casca de pinhdo pela técnica de electrospinning e as fibras sem a incorporacédo de
extrato apresentaram morfologia com caracteristicas quebradicas, goticulas e beads. A
medida que a concentracao de extrato aumentou (0,5%, 1,0% e 1,5% p/p), a morfologia
da fibra foi aprimorada promovendo fibras cilindricas, homogéneas e com

desaparecimento das goticulas.
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Figura 4. Morfologia das fibras ultrafinas de amido nativo de batata-doce amarela e branca com diferentes
concentracdes de extrato da casca de cebola roxa (ECCR).

(A) Fibras ultrafinas de amido nativo de batata-doce amarela (FBDA) encapsulada com 0% de ECCR; (B)
FBDA encapsulada com 3% de ECCR; (C) FBDA encapsulada com 6% de ECCR; (D) FBDA encapsulada
com 9% de ECCR,; (E) Fibras ultrafinas de amido nativo de batata-doce branca (FBDB) encapsulada com
0% de ECCR; (F) FBDB encapsulada com 3% de ECCR; (G) FBDB encapsulada com 6% de ECCR; (H)
FBDB encapsulada com 9% de ECCR.
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Quando comparadas as fibras ultrafinas nas diferentes concentracées de ECCR
em cada material de parede, as FBDA apresentaram diametro médio de 310, 330, 251 e
482 nm, para as fibras encapsuladas com 0, 3, 6 e 9% de ECCR (Figura 5 A, B, C e D),
respectivamente. Aquelas encapsuladas com 0 e 3% de ECCR n&o apresentaram
diferenca significativa no diametro (p > 0,05). No entanto, houve uma reducéo significativa
(p < 0,05) no didmetro das fibras com 6% de ECRR e um aumento significativo (p < 0,05)
para as fibras com 9% de ECCR, quando comparadas com as fibras com 0% de ECCR.

Quanto as FBDB, estas apresentaram diametro médio de 438, 324, 321 e 611 nm,
para as fibras encapsuladas com 0, 3, 6 e 9% de ECCR (Figura 5 E, F, G e H),
respectivamente. Foi observado que as fibras com 3 e 6 % de ECCR néo apresentaram
diferenca significativa entre si (p > 0,05), no entanto houve um aumento significativo (p <
0,05) no didametro médio tanto das fibras com 0%, seguidas das fibras com 9% de ECCR.
Quando comparados os diferentes amidos utilizados como material de parede nas
mesmas concentracées de ECCR, somente as FBDA e FBDB encapsuladas com 3% de
ECCR nao apresentaram diferenga significativa entre si (p =2 0,05) no diametro médio
(Figura 5).
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Figura 5. Distribuicdo de tamanho das fibras ultrafinas de amido nativo de batata-doce amarela e branca
com diferentes concentracdes de extrato da casca de cebola roxa (ECCR).

(A) Fibras ultrafinas de amido nativo de batata-doce amarela (FBDA) encapsulada com 0% de ECCR; (B)
FBDA encapsulada com 3% de ECCR; (C) FBDA encapsulada com 6% de ECCR; (D) FBDA encapsulada
com 9% de ECCR,; (E) Fibras ultrafinas de amido nativo de batata-doce branca (FBDB) encapsulada com
0% de ECCR; (F) FBDB encapsulada com 3% de ECCR; (G) FBDB encapsulada com 6% de ECCR; (H)
FBDB encapsulada com 9% de ECCR.
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Os resultados sé@o expressos como média (n = 65) + desvio padréo.

&b Valores com letras diferentes séo significativamente diferentes para as fibras ultrafinas de amido de
batata-doce amarela (FBDB) para o teste de Tukey (p < 0.05).

A.B.C Valores com letras diferentes sao significativamente diferentes para as fibras ultrafinas de amido de
batata-doce branca (FBDB) para o teste de Tukey (p < 0,05).

* Valores com asterisco na mesma linha sé&o significativamente diferentes pelo teste t-Student (p < 0,05)
entre as fibras ultrafinas dos diferentes amidos com a mesma concentracdo de extrato encapsulado.

O diametro de fibras é influenciado por diferentes condicdes e parametros de
eletrofiacdo (por exemplo, tensdo aplicada, distancia do coletor de ponta e fluxo), pelas
condicbes ambientais (por exemplo, umidade e temperatura) e pelos parametros das
solucdes (por exemplo, viscosidade e condutividade elétrica) (FONSECA et al., 2020a).
De acordo com Haider, Haider e Kang (2018), viscosidades mais baixas geram diametros
médios menores.

Assim, a diminuicdo do didmetro médio do atual estudo pode estar atribuida a
viscosidade das solucdes poliméricas, visto que, a viscosidade diminuiu conforme a
incorporacdo do extrato nas solucdes poliméricas (exceto para FBDB com 9% ECCR,
Tabela 2) e houve uma reducdo do diametro médio das fibras a medida que houve a
encapsulacdo do extrato (FBDA e FBDB com 3 e 6% de ECCR).

O aumento do diametro das FBDB encapsuladas com 9% de ECCR pode estar
relacionado com o aumento da viscosidade aparente das solucdes poliméricas. No
entanto esse comportamento ndo foi observado na solucdo polimérica das FBDA
encapsuladas 9% de ECCR. Somando a isso, o aumento do diametro médios das FBDA
com 9% de ECCR e das FBDB com 0 e 9% de ECCR, pode estar atribuido a forma de
fita encontrada nas micrografias (Figura 4). Assim, as fibras ultrafinas encapsuladas com
9% de ECCR que apresentaram morfologia em forma de fita, ndo sédo indicadas como as
concentracbes mais ideais para aplicacao, pois maiores diametros, somado ao formato
de fita podem influenciar na liberagdo dos compostos pois apresentam menor area
superficial em relagdo ao volume.

De acordo com Kim, Lee e Kim (2005), uma maior condutividade elétrica promove
uma maior mobilidade dos ions e, consequentemente, com a aplicacdo de um campo
elétrico eles tendem a ser direcionados mais facilmente, pois a tenséo total nas fibras &
dependente da autorepulsdo do excesso de cargas no jato. Portanto, a medida que a

condutividade elétrica aumenta, o diametro das fibras e o nimero de beads diminuem.
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De certa forma, esse efeito foi parcialmente observado no atual estudo, pois a medida
que houve um aumento da condutividade elétrica, foi observado uma reducdo do
diametro nas fibras ultrafinas encapsuladas com 3 e 6% de ECCR.

Comportamento semelhante ao presente estudo foi observado por Avila et al.
(2020), em que houve uma pequena reducdo do diametro meédio (583, 581 e 572 nm)
para as fibras ultrafinas encapsuladas com 0%, 1,7% e 3,3% de extrato da casca de

jabuticaba rico em compostos bioativos, respectivamente.

6.5 Eficiéncia de encapsulacao

A eficiéncia de encapsulacdo das fibras ultrafinas de amido de batata-doce
amarela (FBDA) e branca (FBDA) com as diferentes concentra¢des de extrato da casca
de cebola roxa (ECR) estéo apresentados na Tabela 4. As fibras ultrafinas de amido de
batata-doce amarela (FBDA) encapsuladas com 3, 6 e 9% de ECCR mostraram eficiéncia
de encapsulacao de 75,40, 72,08 e 72,05%, respectivamente. Ja as fibras ultrafinas de
amido de batata-doce branca (FBDA) encapsuladas com 3, 6 e 9% de ECCR
apresentaram eficiéncia de encapsulacao de 78,80, 70,93 e 67,03%, respectivamente.

Tabela 4. Eficiéncia de encapsulagéo (%) das fibras ultrafinas de amido nativo de batata-
doce amarela (FBDA) e branca (FBDB) com 3, 6 e 9 % de extrato da casca de cebola
roxa (ECCR).

Amostra Concentracao (% ECCR) Eficiéncia de encapsulacéao
3 75,40 £ 1,09 @
FBDA 6 72,05+1,3272
9 72,08+ 1,76 2
3 78,80 + 3,74 A
FBDB 6 70,93 + 1,24 A8
9 67,03 +4,85B

Os resultados séo expressos como média (n = 3) + desvio padréo.

a. b Valores com letras diferentes séo significativamente diferentes para as fibras ultrafinas de amido de
batata-doce amarela (FBDA) para o teste de Tukey (p < 0.05).

A B Valores com letras diferentes séo significativamente diferentes para as fibras ultrafinas de amido de
batata-doce branca (FBDB) para o teste de Tukey (p < 0,05).
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* Valores com asterisco na mesma linha séo significativamente diferentes pelo teste t-Student (p < 0,05)
entre as fibras ultrafinas dos diferentes amidos com a mesma concentracdo de extrato encapsulado.

Ao comparar a eficiéncia de encapsulacao das fibras ultrafinas em diferentes
concentracbes de ECCR utilizando o mesmo material de parede, foi possivel perceber
que as FBDA encapsuladas com 3, 6 e 9% de ECCR nado apresentaram diferenca
significativa de eficiéncia de encapsulacdo (p > 0,05). Ja para as FBDB quando
encapsuladas com 3% de ECCR apresentaram eficiéncia de encapsulacao
significativamente superior do que as FBDB encapsuladas e 9% de ECRR (p < 0,05). As
fibras ultrafinas encapsuladas com 6% de ECCR apresentaram semelhanca significativa
na eficiéncia de encapsulacdo, quando comparadas tanto com as fibras ultrafinas

encapsuladas com 3% de ECCR bem como com as encapsuladas com 9% de ECCR.

Uma possivel explicacao para essa diminui¢ao de eficiéncia de encapsulacao nas
FBDB é que pode ter havido uma menor interacdo do extrato e do material de parede,
ocorrendo uma perda dos compostos no processo de electrospinning. Para ser
considerado com uma boa eficiéncia de encapsulacdo, valores minimos de 70% sao
sugeridos, para que 0 processo se torne viavel para uma aplicacdo industrial. Uma vez
que, a eficiéncia de encapsulacéo nas fibras ultrafinas, expressa a capacidade que essas
matrizes possuem de reter o extrato apds os processos de electrospinning (FONSECA et
al., 2020a).

N&o houve diferenca significativa na eficiéncia de encapsulacéo entre as FBDA e

FBDB (p = 0,05), quando comparadas com a mesma concentragéo de extrato.

Kanatt, Tari e Chawla (2018) realizaram a encapsulacdo em esferas de alginato
de sddio de extrato da casca de cebola (var. Pusa Red) e relataram eficiéncia de
encapsulacdo de 75,0, 66,6 e 54,8% de extrato para as esferas contendo 2, 4 e 6% de
extrato, respectivamente, ou seja, a medida que aumentou a adicao de extrato, diminuiu
a eficiéncia de encapsulacdo. Em um outro estudo realizado por Akdeniz, Sumnu e Sahin
(2018) foi investigado o efeito de diferentes materiais de parede para encapsulacdo em
microcapsulas (maltodextrina combinada com goma arabica, caseina ou concentrado de

proteina de soro de leite) dos compostos fendlicos extraidos da casca de cebola. Os
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autores relataram que a combinacdo de maltodextrina e caseina apresentaram maiores

eficiéncias de encapsulacédo (84,39 e 89,15%).

Os valores de eficiéncia de encapsulacao relatados no presente estudo mostraram
que os amidos extraidos sdo promissores como uma matriz biodegradavel para
encapsulacdo de compostos fendlicos. Essa encapsulacdo dos compostos bioativos
proporciona protecao contra fatores ambientais externos, como umidade, luz e oxigénio
para que nado ocorra perda da sua bioatividade (CRUZ et al.,, 2021), mostrando
caracteristicas desejaveis para serem aplicadas, seja em uma embalagem ativa ou em
uma matriz alimenticia. Tendo isso em vista, a técnica de electrospinning se mostrou um

método de eficaz de encapsulacéo e prevencédo da degradacdo de compostos bioativos.

6.6 Andlise termogravimétrica (TGA)

Os resultados da analise termogravimétrica das amostras estdo apresentados na
Figura 6. O ECCR nao encapsulado apresentou apenas uma taxa de degradacao
iniciando a uma temperatura de 156 °C, decompondo 52% da massa ao longo do
aguecimento (Apéndice C, Tabela 7), em gque possivelmente esta etapa corresponde aos

compostos majoritarios presentes no ECCR, tais como os acucares e fendlicos.
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Figura 6. Andlise termogravimétrica (TGA) do amido de batata-doce amarela e branca, do extrato da casca
de cebola (ECCR) néo encapsulado e das fibras ultrafinas encapsuladas com 0, 3, 6 e 9% de ECCR.
Fibras de amido de batata-doce amarela (FBDA) encapsuladas com 0, 3, 6 e 9 % de ECCR; Fibras de
amido de batata-doce branca (FBDB) encapsuladas com 0, 3, 6 e 9 % de ECCR; Amido de batata doce
amarela (BDA); Amido de batata-doce branca (BDB).

Os amidos BDA e BDB apresentaram dois efeitos, o primeiro (77 e 51 °C,
respectivamente), com maior perda de massa, referente a evaporacdo da agua e o
segundo (317 e 315 °C, respectivamente), referente a decomposicéo térmica do amido.

As FBDA 0% e FBDB 0%, nao apresentaram diferenca nas suas curvas
termogravimétricas, estas apresentaram uma decomposi¢cdo térmica que ocorreu em
quatro etapas, sendo a primeira etapa iniciando em 38 °C e 45 °C, respectivamente,
correspondente a perda de agua absorvida do ambiente pelas fibras. As segundas (228
°C para FBDA 0% e 231 °C para FBDB 0%), e terceiras etapas (282 °C para FBDA 0%
e 284 °C para FBDB 0%), de degradacdo referem-se a quebra das ligacdes de
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hidrogénio, da agua do ambiente, formadas pelas hidroxilas das unidades de glicose ao
longo da cadeia do amido e, ainda possivelmente a acdo do acido formico sobre os
amidos quando as solugdes foram formadas. Por fim, a quarta e ultima etapa (320 °C
para ambos), onde ocorre & maior perda de massa (54% para FBDA 0% e 53% para
FBDB 0%), para ambos FBDA e FBDB, respectivamente, referem-se a decomposicao e
despolimerizacdo das cadeias do amido.

As FBDA e FBDB incorporadas com extratos 3%, 6% e 9% apresentaram curvas
termogravimétricas semelhantes, apresentando uma decomposicdo térmica em quatro
etapas, sendo as duas primeiras etapas (variando de 51 a 233 °C) referentes a liberacéo
da 4gua absorvida pelas fibras ultrafinas de amido, a absorcédo de agua ou umidade do
ambiente pelo amido € muito alta em razéo das ligacdes de hidrogénio formadas pelas
hidroxilas das unidades de glicose ao longo da cadeia. A terceira curva (variando de 284
a 287 °C) refere-se a liberacdo do ECCR nas fibras ultrafinas, mostrando que, para todos
0S casos, houve um aumento da estabilidade térmica do extrato, visto que todos
apresentaram temperatura de pico superior a temperatura de pico do extrato em 234 °C.
O quarto e ultimo efeito termogravimétrico corresponde ao evento com maior perda de
massa, para todas as fibras ultrafinas, sendo atribuida a despolimerizacao e degradacéo
das fibras em processos ndo-oxidativos. Assim, fica evidente que a encapsulacdo do
ECCR nas fibras ultrafinas promoveu maior preservacdo dos compostos bioativos
quando comparado ao ECCR nao encapsulado, suportando temperaturas mais elevadas
até sua degradacao. Deste modo, as fibras ultrafinas com ECCR encapsulado podem ser
incorporadas em alimentos que sdo submetidos a diferentes tratamentos térmicos, como
por exemplo ao processo de temperatura ultra-alta (UHT), a 135-150 °C por 3-10 s, ou
alguma outra combinacéo equivalente de temperatura/tempo.

Por fim, a avaliacao de residuo demonstra que houve a incorporacéo dos extratos,
para todas as concentra¢gfes avaliadas, visto que, 0 ECCR apresentou 48% de residuo,
os amidos BDA 0% e BDB 0% apresentaram 10% e 23% de residuo. J4 as FBDA
encapsuladas com 0, 3, 6 e 9% de ECCR apresentaram valores de residuo 23, 21, 19 e
22% respetivamente, e as FBDB apresentaram valores de residuo 27, 27, 17 e 27 %
respectivamente. Isto sugere que houve estabilidade térmica das fibras ultrafinas

encapsuladas com o ECCR. Os compostos fendlicos sdo conhecidos por serem
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termicamente instaveis e propensos a degradacdo em altas temperaturas, assim seu
encapsulamento é desejado para aumentar potencialmente sua estabilidade térmica
(FONSECA et al., 2020a).

6.7 Simulacao da liberagé&o in vitro dos compostos fendlicos em meios hidrofilicos
e hidrofobicos

A liberacdo simulada dos compostos fendlicos em meios hidrofilico (10% de
etanol) e hidrofébico (50% etanol) do ECCR encapsulado nas FBDA e FBDB estéao
apresentados na Tabela 5.

De forma clara, foi possivel perceber que os compostos fendlicos identificados
apresentaram uma maior liberacdo em condic¢des hidrofébicas. Os compostos miricetina
(Mir) e apigenina 7-arabinosideo (Api 7A) foram liberados em baixas concentragfes em
condicBes hidrofilicas. Nessas condigdes o composto miricetina apresentou liberacéo
maxima de 9% para as FBDA com 6% de ECCR e o composto apigenina 7-arabinosideo
apresentou maior liberacdo (56%) nas FBDA com 3% de ECCR e n&do apresentaram
diferenca significativa (p > 0,05) de liberacdo quando comparadas as FBDA e as FBDB,
com as mesmas concentracfes de extrato (3, 6 e 9% de ECCR). As FBDB 9% de ECCR
apresentaram caracteristicas de uma liberacdo mais rapida, visto que somente essas
fibras ultrafinas apresentaram liberacdo dos compostos quercetina 3-O-acetil-
ramnosideo (Que 30AR) e quercetina 3-O-glicosideo (Que 30G), mesmo que em baixas
concentracdes em condi¢des hidrofilicas.

Nas condi¢des hidrofobicas todos os compostos foram liberados. De modo geral,
foram poucas as fibras ultrafinas que apresentaram diferenca significativa na liberacao
dos compostos fendlicos quando comparadas FBDA e as FBDB, com as mesmas
concentracdes de extrato. O composto quercetina (Quer) apresentou liberacdo de 100%
nessas condicoes, para a FBDB com 3% de ECCR.

Possivelmente o processo de electrospinning na producéo das fibras ultrafinas dos
amidos fez com que 0s compostos presentes no extrato, especificamente as
antocianinas, ndo fossem solubilizadas em condi¢cdes hidrofilicas. JA em condi¢cdes

hidrofébicas houve liberagdo mais rapida. Uma possivel explicagdo € em razédo da
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estrutura polifendlica das antocianinas possuir uma caracteristica hidrofébica, sendo
capaz de a tornar soluvel em etanol. Somando a isso, as antocianinas agliconas possuem
maior solubilidade em solvente organicos, como os alcoois, do que seus glicosideos
(PEREZ-GREGORIO et al., 2010; KHOO et al., 2017).

A liberacéo in vitro deve ser baixa (como encontrado para as FBDA e FBDB nas
condicBes hidrofilicas) se o objetivo do encapsulamento for a protecdo de compostos
fendlicos para evitar sua degradacéo, a fim de proporcionar uma liberagdo controlada e
especifica para manter sua biodisponibilidade, como por exemplo para a aplicagdo em
embalagem ativa para alimentos. A baixa liberacdo também é necessaria se 0s
compostos fendlicos forem aplicados como antioxidantes nos constituintes dos alimentos,
como para produtos alimenticios defumados que requerem longa vida util e longos
periodos de armazenamento.

Ja, a rapida liberacdo (como encontrado para as FBDA e FBDB nas condi¢cbes
hidrofébicas) também pode ser desejavel para as atividades antioxidante e
antibacteriana, podendo ser aplicado em alimentos de baixa vida util, por exemplos
vegetais minimamente processados. Assim, a escolha da aplicagédo das fibras ultrafinas
com o ECCR, em alimentos hidrofilicos ou hidrofébicos, vai depender das condicdes de
uso final da preservacéo de alimentos.

Polimeros naturais, como o amido, sao utilizados como matrizes encapsulantes
de compostos bioativos devido as suas propriedades promissoras de liberacéo
controlada e sustentada. Além disso, essas matrizes sdo usadas para melhorar a
biodisponibilidade, estabilidade e preservacdo dos compostos bioativos (FONSECA et
al., 2020b). Neo et al. (2013) utilizaram zeina como material de parede para encapsular
acido galico pela técnica de electrospinning e relataram um aumento no tempo de
liberacdo com o0 aumento da concentracdo de compostos fendlicos carregados nas fibras.
Eles também relataram uma répida liberagdo e atribuiram esse comportamento a alta
porosidade da grande area superficial das fibras eletrofiadas, 0 que aumentou a taxa de
transferéncia de massa dos compostos fendlicos e a difusdo através das fibras; no
entanto, outros fatores podem incluir a baixa concentracdo do composto nas fibras ou

sua afinidade com o solvente utilizado como meio simulante.
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Tabela 5. Simulacéo da liberacéo in vitro dos compostos fendlicos das fibras ultrafinas de amido encapsulado com extrato
da casca de cebola roxa (ECCR) em meios hidrofilicos e hidrof6bicos.

Compostos fenélicos

Amostras? Que 30AR Mir Que 30G Iso 3G Que Api 7A
Liberagdo em meio hidrofilico (%)
FBDA 3% ECCR nd? 6,1+ 0,92 nd nd nd 56,7 +1,52"
FBDA 6% ECCR nd 9,0+1,42 nd nd nd 26,7 +0,6°
FBDA 9% ECCR nd 6,0+1,82 nd nd nd 28,4 £ 0,3°
FBDB 3% ECCR nd 6,5+ 1,02 nd nd nd 28,8 + 1,478
FBDB 6% ECCR nd 7,7+1,02 nd nd nd 22,7+ 0,48
FBDB 9% ECCR 95+£0,9 8,2+1,00 0,8+0,1 nd nd 32,9+2,7A
Liberacdo em meio hidrofébico (%)
FBDA 3% ECCR 44,6 + 9,52 76,0 + 9,82 81,9+9,02 66,5 + 6,2° 77,1+ 4,8” 95,7 + 3,9¢
FBDA 6% ECCR 55,3+ 7,02 91,5+5,12 68,9 + 6,12 94,1+4,2% 81,6 + 4,9 94,2 + 4,5%
FBDA 9% ECCR 61,6 + 3,6* 78,4 + 3,02 78,0 £ 0,9 86,3 + 8,02 93,1+2,82 93,0+ 6,1
FBDB 3% ECCR 60,4 + 7,17 86,8+ 7,38 84,3+ 5,44 80,0 + 8,48 100,0 £ 0,00* 65,4 + 8,5
FBDB 6% ECCR 50,4 + 3,8~ 95,8+ 1,7A 74,5 £ 2,078 76,9 £ 6,18 90,7 £ 1,78 58,5 + 2,9~
FBDB 9% ECCR 52,8 + 1,9* 80,5+ 2,748 69,3 + 4,08 97,0+ 2,54 95,8 + 3,748 72,3 + 4,8~

Que 30AR - quercetina 3-O-acetil-ramnosideo; Mir — miricetina; Que 30G - quercetina 3-O-glicosideo; Iso 3G - isoramnetina 3-glicuronideo; Que -
quercetina, Api 7A - apigenina 7-arabinosideo; ! FBDA: Fibras ultrafinas de amido de amarela doce amarela encapsulado com 0; 3; 6 e 9% de
extrato da casca de cebola roxa (ECCR), FBDB: Fibras ultrafinas de amido de batata doca branca encapsulado com 0; 3; 6 e 9% de ECCR; 2néo
detectado

Os resultados s&o expressos como média (n = 3) + desvio padréo.

a, b Valores com letras diferentes na mesma coluna séo significativamente diferentes para as fibras ultrafinas de amido de batata-doce amarela
(FBDA) para o teste de Tukey (p < 0.05).

A B Valores com letras diferentes na mesma coluna sao significativamente diferentes para as fibras ultrafinas de amido de batata-doce branca
(FBDB) para o teste de Tukey (p < 0,05).

* Valores com asterisco na mesma linha sao significativamente diferentes pelo teste t-Student (p < 0,05) entre as fibras ultrafinas dos diferentes
amidos com a mesma concentracdo de extrato encapsulado.
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6.8 Angulo de contato

Os angulos de contato das FBDA e FBDB com as diferentes concentracdes de
ECCR estdo apresentados na Figura 7. As FBDA apresentaram angulo de contato de
51,95°; 49,92°; 47,71° e 32,08°, para as fibras encapsuladas com 0, 3, 6 e 9% de ECCR
(Figura 7 A, B, C e D, respectivamente). Ja as FBDB apresentaram angulo de contato de
38,08°; 45,42°; 38,11° e 34,88°, para as fibras encapsuladas com 0, 3, 6 e 9% (p/p) de
ECCR (Figura 7 E, F, G e H, respectivamente).

As gotas d’agua depositas sobre as FBDA contendo diferentes concentracdes de
ECCR apresentaram reducdo do seu angulo de contato a medida que foi aumentando a
concentracdo de extrato nas fibras ultrafinas. Comportamento similar foi observado para
as FBDB, exceto para aquelas encapsuladas com 3% de ECCR que apresentaram um
angulo de contato maior do que aquelas sem adicdo de extrato (0% de ECCR). A
diminuicdo no angulo de contato pode estar associada a hidrofilicidade dos compostos
presentes no extrato, possivelmente as antocianinas e seus glicosideos, implicando em
fibras com uma menor hidrofobicidade. Angulos de contato superiores foram observados
por Fontes et al. (2021) que produziram fibras ultrafinas utilizando poli(acido latico) (PLA)
com diferentes concentracfes de lignina da casca de arroz (0,5, 1,5 e 2,5%) pela técnica
de electrospinning e relataram que todos tratamentos tinham uma superficie hidrofébica,

com angulos de contato entre 100,3° a 101,8°.

As fibras ultrafinas do presente estudo, apresentaram angulos de contato menores
que 90° para todos os tratamentos, indicando superficies hidrofilicas conforme a
classificacao relatada por Ahmad et al. (2015). De certo modo, iSso consiste em um ponto
positivo, pois 0 amido € um polimero hidrofilico e muitas vezes ndo é capaz de mensurar
o angulo de contato. De acordo com Moro et al. (2017), quando a 4gua cai na superficie
do biopolimero, ela se espalha rapidamente por causa dos muitos grupos OH disponiveis,
no amido e ainda dos compostos fendlicos presentes. Esse comportamento € esperado
em decorréncia do polimero utilizado no estudo. No entanto, foi possivel observar que as
FBDA foram menos hidrofilicas do que as FBDB. A maior molhabilidade das fibras
ultrafinas de amido encapsuladas com ECCR podem ser Uteis para diferentes aplicaces,

como em embalagens ativas permitindo que 0s compostos presentes interajam com o
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alimento de forma controlada e especifica, proporcionando uma maior preservacao

devido as propriedades antioxidante e antibacteriana do extrato.

‘@médio = 51,95°

@médio = 38,08°

‘@médio = 49,92° emédio = 45,42°

B8médio = 47,71° 8médio = 38,11°

emédio = 32,08° ‘emédio = 34,88°

Figura 7. Angulo de contato das fibras ultrafinas de amido nativo de batata-doce amarela e branca com
diferentes concentracdes de extrato da casca de cebola roxa (ECCR).
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(A) Fibras ultrafinas de amido nativo de batata-doce amarela (FBDA) encapsulada com 0% de ECCR; (B)
FBDA encapsulada com 3% de ECCR; (C) FBDA encapsulada com 6% de ECCR; (D) FBDA encapsulada
com 9% de ECCR,; (E) Fibras ultrafinas de amido nativo de batata-doce branca (FBDB) encapsulada com
0% de ECCR; (F) FBDB encapsulada com 3% de ECCR; (G) FBDB encapsulada com 6% de ECCR; (H)
FBDB encapsulada com 9% de ECCR.

6.9 Atividade antioxidante

A atividade antioxidante do ECCR néo encapsulado e encapsulado nas FBDA e
FBDB estdo apresentados na Tabela 6. O ECCR nao encapsulado apresentou alta
atividade antioxidante com 97,97 e 84,94% de capacidade de eliminagdo dos radicais
ABTS e DPPH, respectivamente.

As FBDA apresentaram capacidade de inibicéo de 2,70; 44,35; 85,07 e 96,85% de
inibicdo frente ao radical ABTS e 1,00; 24,19; 65,95 e 66,06% de inibigéo frente ao radical
DPPH, para as fibras encapsuladas com 0, 3, 6 e 9% de ECCR, respectivamente. Ja as
FBDB apresentaram capacidade de inibicdo de 1,20; 34,81; 44,63 e 92,08% de inibicao
frente ao radical ABTS e 0,50; 27,39; 40,09 e 44,55% de inibi¢c&o frente ao radical DPPH,
para as fibras ultrafinas encapsuladas com 0, 3, 6 e 9% de ECCR, respectivamente.

Para o radical ABTS foi possivel observar que as FBDA encapsuladas com 9% de
ECCR foram significativamente semelhantes (p > 0,05) ao ECCR néo encapsulado. Ja
as fibras ultrafinas com 0, 3 e 6% de ECCR apresentaram um aumento significativo de
atividade (p < 0,05), a medida que aumenta a concentracdo do extrato encapsulado.
Comportamento semelhante foi obtido para as FBDB com 0, 3, 6 e 9% de ECCR
encapsulado e para o ECCR nao encapsulado, em que teve um aumento significativo (p
< 0,05) a medida que houve aumento de concentracdo de ECCR.

Quanto a capacidade de inibicao do radical DPPH o extrato n&o encapsulado se
mostrou significativamente superior (p < 0,05) as fibras ultrafinas de ambos amidos. Além
disso, foi possivel perceber que as FBDA com 6% e 9% de ECRR encapsulado ndo
apresentaram diferenca significativa (p > 0,05). Assim como, as fibras ultrafinas
produzidas com os diferentes amidos (FBDA e FBDB) e encapsuladas com 0% e 3% de

ECRR né&o apresentaram diferenca significativa (p > 0,05).
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As FBDA e FBDB quando nao adicionadas de ECCR (0%) ndo mostraram
diferenca significativa (p > 0,05) para nenhum dos radicais. Assim, € possivel perceber
que, a medida que for adicionando extrato, as fibras ultrafinas aumentam a capacidade
de inibicao e, consequentemente, apresentando diferenca significativa (p < 0,05).

Comportamento distinto foi obtido por Fonseca et al. (2020a) e Cruz et al. (2020a)
que produziram fibras de amido de batata soluvel incorporado com 0,5, 1,0 e 1,5% (p/p)
extrato da casca de pinh&o pela técnica de electrospinning, ambos relataram que as fibras
nao apresentaram diferenca significativa entre si, na capacidade de inibicdo dos
diferentes radicais (ABTS e DPPH), somente o extrato puro apresentou atividade
significativamente maior. No estudo de Fonseca et al. (2020b) nanofibras de amido de
batata-doce soltvel foram produzidas pela técnica de electrospinning e incorporadas com
1, 3 e 5% de dleo essencial de tomilho e apresentaram capacidade de inibicao frente ao
radical DPPH de 12, 11 e 14%, respectivamente, significativamente inferior ao 6leo

essencial de tomilho livre que apresentou 83% de inibicao.

N&o foram encontrados outros estudos que tenham utilizado o amido nativo como
material de parede para encapsulacdo de extratos liofilizados. Embora, comumente a
atividade antioxidante das fibras encapsuladas seja menor que 0 composto nao
encapsulado, a encapsulacdo se torna necessaria devido a facil degradacdo dos
compostos quando expostos a condicdes externas, como a temperatura, luz, umidade,
oxigénio, entre outros (CRUZ et al., 2021). Esse comportamento é evidenciado por
Vafania, Fathi e Soleimanian-Zad (2019) que realizaram a nanoencapsula¢do do 6leo
essencial de tomilho em nanofibras de quitosana-gelatina pela técnica de electrospinning
e avaliaram a atividade antioxidante. A pesquisa demonstrou que a atividade antioxidante
de 6leo essencial de tomilho em sua forma livre foi maior do que o essencial 6leo
encapsulado (40%) nas nanofibras no primeiro dia de avaliagdo, no entanto, apos 6, 12
e 18 dias de avaliagéo, foi observando maior atividade antioxidante para as nanofibras
do que o dleo essencial livre. Assim, comprova que ocorreu a degradacdo do Oleo
essencial na forma livre, e devido ao seu encapsulamento foi proporcionado a

manutencgao da atividade antioxidante ao longo de um periodo mais longo.
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Diferentemente do comportamento comum relatado na maioria dos trabalhos
encontrados na literatura, as FBDA com 9% de ECRR e o0 ECCR néao encapsulado nao
apresentaram diferenca significativa (p > 0,05) da atividade antioxidante para o radical
ABTS, e nas demais concentra¢fes de fibras o percentual de atividade é muito proximo,
para ambos amidos e os diferentes radicais, evidenciando que as fibras ultrafinas,
guando encapsuladas com extrato, sdo capazes de proporcionar 0 mesmo percentual ou
semelhante na capacidade de eliminagdo dos radicais livres. Os antioxidantes s&o
comumente utilizados nas industrias de alimentos, farmacéutica, cosmeéticos e
medicamentos, em razao, de promover beneficios para a melhoria da qualidade de vida,
visto que, possuem a capacidade de proteger um organismo dos danos causados pelos
radicais livres, prevenindo ou adiando o inicio de varias doencas. Além disso, essas
substancias antioxidantes séo capazes de atrasar ou inibir a oxidacdo nos alimentos,
aumentando sua a vida util (KUMAR et al., 2022). Com isso ha um aumento na procura
por antioxidantes de origens naturais que ndo sejam prejudiciais a saude humana.
Portanto, a partir dos resultados da atividade antioxidante, 0 ECCR e as fibras ultrafinas
encapsuladas com ECRR podem ser utilizadas nas industrias para esse fim.
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Tabela 6. Atividade antioxidante e antibacteriana de extrato da casca de cebola roxa ndo encapsulado e encapsulado em
fibras ultrafinas de amido de batata-doce amarela e branca

Atividade antioxidante

Atividade antibacteriana

E. coli (ATCC 25922)

S. aureus (ATCC 14458)

Amostras?
ABTS (%) DPPH (%) Difusdo  CIMZ CBM? Difusdo  CIM CBM
(mm) (mg.mL?)  (mg.mL?) (mm) (mg.mL?)  (mg.mL?)

ECCR 97,97 £ 0,314 84,94 + 1,08 7001 44 4.4 10,0+ 0,2 2,2 2,2
FBDA 0% ECCR 2,70 +0,70¢ 1,00 + 0,20¢ nd* nd - nd nd -
FBDA 3% ECCR 44,35 + 5,98 24,19 £ 4,03° nd 1,06 nd nd nd -
FBDA 6% ECCR 85,07 + 0,37 65,95 + 0,05 nd 2,11 nd nd 1,32 nd
FBDA 9% ECCR 96,85+ 0,57% 66,06 + 0,91" nd 3,17 nd nd 1,98 nd
FBDB 0% ECCR 1,20 + 0,30F 0,50 + 0,00¢ nd nd - nd nd -
FBDB 3% ECCR 34,81 + 3,11 27,39 + 4,29P nd 1,06 nd nd 1,06 nd
FBDB 6% ECCR 44,63 +1,18% 40,09 + 0,59¢ nd 1,32 nd nd 1,32 nd
FBDB 9% ECCR 92,08 + 3,50%" 44,55 + 0,72% nd 1,98 nd nd 1,98 nd

Os resultados sédo expressos como média (n = 3) + desvio padrdo. 'ECCR: Extrato da casca de cebola roxa ndo encapsulado, FBDA: Fibras
ultrafinas de amido de amarela doce amarela encapsulado com 0; 3; 6 e 9% de ECCR, FBDB: Fibras ultrafinas de amido de batata doca branca
encapsulado com 0; 3; 6 e 9% de ECCR; 2CIM: Concentracao Inibitéria Minima; 3CBM — Concentracdo Bactericida Minima; “nd: N&o detectado

a.b Valores com letras diferentes séo significativamente diferentes para as fibras ultrafinas de amido de batata-doce amarela para o teste de Tukey
(p < 0.05) frente aos radicais ABTS e DPPH.

A B Valores com letras diferentes sdo significativamente diferentes para as fibras ultrafinas de amido de batata-doce branca para o teste de Tukey
(p < 0,05) frente aos radicais ABTS e DPPH.

* Valores com asterisco na mesma linha sao significativamente diferentes pelo teste t-Student (p < 0,05) entre as fibras ultrafinas dos diferentes
amidos com a mesma concentracao de extrato encapsulado.
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6.10 Atividade antibacteriana

A atividade antibacteriana do ECCR néo encapsulado e encapsulado nas FBDA e
FBDB avaliada contra bactérias Gram-negativas (E. coli) e Gram-positivas (S. aureus)
estdo apresentados na Tabela 6. No teste de difusdo em agar, somente o ECCR néo
encapsulado, ou seja, na forma livre, apresentou atividade frente a E. coli (ATCC 25922)
e S. aureus (ATCC 14458), sendo obtido halos de inibicdo de 7 + 0,1 mm e 10 + 0,2 mm,
respectivamente. As fibras ultrafinas ndo apresentaram halos de inibicdo frente as
bactérias testadas. A presenca e o tamanho dos halos de inibicdo obtidos pela técnica
de difusdo em agar, indicam a suscetibilidade do extrato frente aos patégenos (CRUZ et
al., 2021), sendo que extratos fendlicos que apresentam halos de inibicdo igual ou
maiores que 10 mm séo considerados de efeito inibitério satisfatorio frente as bactérias
avaliadas. Assim, o ECCR néo encapsulado apresentou efeito inibitorio satisfatorio frente
a S. aureus.

Abboud et al., (2013) desenvolveram nanoparticulas de prata sintetizadas com
extrato de cebola e relataram um comportamento inverso do atual estudo. O extrato de
cebola ndo apresentou nenhuma zona de inibicdo, mas as nanoparticulas de prata
sintetizadas a partir do extrato exibiram halos de inibicdo de 20 e 16 mm, frente a E. coli
e S. aureus, respectivamente. Em outro estudo, nanoparticulas de prata sintetizadas a
partir da casca de cebola apresentaram zona de inibicdo de 8 e 9 mm, contra a S. aureus
e Salmonella Typhimurium, respectivamente (SANTHOSH et al., 2021).

Quanto ao efeito inibitério, 0 ECCR ndo encapsulado apresentou efeito na
concentracdo de 2,2 mg.mL! frente a S. aureus e na concentragdo de 4,4 mg.mL" frente
a E. coli. As FBDA apresentaram efeito inibitorio minimo frente a S. aureus nas
concentracdes de 1,06 mg.mL*, 2,11 mg.mL* e 3,17 mg.mL* quando encapsuladas com
3, 6 e 9% de ECCR e efeito inibitério minimo de frente a E. coli na concentracéo de 1,32
mg.mL? e 1,98 mg.mL?, para as fibras encapsuladas com 6 e 9% de ECCR,
respectivamente. Ja nas FBDB, foi possivel perceber que houve efeito inibitério minimo
frente a S. aureus e E. coli nas concentracdes de 1,06 mg.mL™?, 1,32 mg.mL*e 1,98

mg.mL* para as fibras encapsuladas com 3, 6 e 9% de ECCR.
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E perceptivel que menores concentracbes do extrato quando encapsulado s&o
suficientes para inibir o crescimento bacteriano, visto que, as fibras ultrafinas adicionadas
com mais extrato apresentaram concentracdes maiores na inibicdo das bactérias. Além
disso, o extrato encapsulado apresenta maior efeito inibitério, quando comparado com
na forma livre (ndo encapsulado), isso pode estar correlacionado a degradacéo parcial
dos compostos, como a luz e umidade e outros fatores quando expostos ao meio de
cultura e aos fatores ambientais, ocorrendo uma perda na sua efetividade.

Foi possivel observar que o ECCR apresentou efeito bactericida minimo na
concentragdo de 4,4 mg.mL frente a E. colie 2,2 mg.mL frente a S. aureus. Ja as fibras
ultrafinas ndo apresentaram efeito bactericida frente a ambas bactérias.

Quecan et al. (2019) avaliaram a CIM de extratos de cebola roxa e amarela e de
compostos isolados presentes nos extratos como, quercetina aglicona e quercetina 3-3-
D-glicosideo e relataram efeito inibitério minimo iguais ou superiores a 125 yg.mL™ frente
a cepas Gram-negativas, Serratia marcescens (MG1), Chromobacterium violaceum
(ATCC 12472) e Pseudomonas aeruginosa (PAO1). Nanofibras de amido encapsuladas
com carvacrol (30 e 40%) apresentaram efeito inibitorio e bactericida na concentracao de
0,98 mg.mL! para todas as nanofibras frente as cepas de S. typhimurium (ATCC 13311),
Listeria monocytogenes (ATCC 7644), S. aureus (ATCC 10832) e E. coli O157H:7 (ATCC
43895) (FONSECA et al. 2021). CRUZ et al. (2021) realizaram a encapsulacao de extrato
fenodlico da casca de pinhdo em fibras ultrafinas de amido de batata soltvel (0%, 0,5%,
1,0% e 1,5% de extrato) e o extrato ndo encapsulado apresentou efeito inibitério minimo
em concentragdes de 10 mg.mL? e 1 mg.mL™* para E.coli 0157:H7 (ATCC 43895) e S.
aureus (ATCC 10832) respectivamente, e houve efeito bactericida minimo somente
frente a S. aureus em concentracdes de 10 mg.mL, e além disso, somente as fibras
ultrafinas adicionadas de 0,5% de extrato apresentou efeito bactericida minimo de 10
mg.mL*para S. aureus.

As bactérias Gram-positivas (S. aureus) consistem de uma membrana envelopada
relativamente simples, que se caracteriza pela presenca de uma membrana celular
citoplasmatica circundada por uma parede celular relativamente porosa que possibilita a
difusao interna do extrato. Ja, a membrana das bactérias Gram-negativas (E. coli), possui

uma camada externa adicional, que consiste em fosfolipidios, lipopolissacarideos e
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proteinas, sendo impermeavel a maioria dos tipos de ions (Na, K, H) e moléculas polares
nao carregadas (SILVA et al., 2020).

Embora tenha havido comparativamente poucos estudos sobre os mecanismos
subjacentes a atividade antibacteriana de extratos fendlicos, informagdes da literatura
indicam que os diferentes compostos dentro desta classe de fitoquimicos podem ter como
alvo diferentes componentes e funcdes da célula bacteriana, ou seja, provavelmente esta
relacionado a complexa composicado de substancias ativas, dificultando a criacdo de
mecanismos de resisténcia dos micro-organismos (CUSHNIE; LAMB, 2005; REMPE et
al., 2017). A quercetina (composto majoritario do ECCR), por exemplo, é amplamente
conhecida e estudada na literatura, mas ainda, os mecanismos da sua acao
antimicrobiana parecem ser complexos e multidirecionais. Apesar disso, a agao da
quercetina contra E. coli foi parcialmente atribuida a inibicdo de DNA girase e ATP sintase
(CHINNAM et al., 2010; PLAPER et al., 2003).

De modo geral, as FBDB apresentaram melhor desempenho para uma possivel
aplicacéo (em especial as FBDB 3% de ECRR), por apresentar concentracdes inibitérias
menores que as FBDA, para ambas bactérias avaliadas. Em razdo do processo de
electrospinning ter propiciado menor liberacdo dos compostos fendlicos do ECCR
encapsulado nas fibras ultrafinas em condi¢cdes hidrofilicas, uma possibilidade de
aplicacao seria em alimentos que apresentam uma maior vida util, como péaes, bolachas
e cereais, garantindo uma liberacdo controlada dos compostos presentes nas fibras
ultrafinas e ainda assegurando o efeito antibacteriano por um periodo prolongado quando

aplicados nas concentracdes e condicdes ideias.

7. CONCLUSOES

Ocorreram diferencas na viscosidade aparente e condutividade elétrica das
solucgdes poliméricas produzidas com amido de batata-doce amarela (BDA) e amido de
batata-doce branca (BDB) incorporadas com as diferentes concentracdes (0, 3, 6 e 9%,
p/p) de extrato da casca de cebola roxa (ECCR). As fibras ultrafinas de amido nativo
apresentaram morfologia cilindrica e homogénea, com excecéo das fibras ultrafinas de

batata-doce amarela (FBDA) encapsuladas com 9% de ECCR e das fibras ultrafinas de
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batata-doce branca (FBDB) com 0 e 9% de ECCR, que se apresentaram em forma de
fita e fundidas.

As FBDA encapsuladas com 0, 3, 6 e 9 % de ECCR apresentaram diametros
médios de 310, 330, 251 e 482 nm, respetivamente, e as FBDB encapsuladas com 0, 3,
6 e 9% de ECCR apresentaram diametros médios de 438, 324, 321 e 611 nm,
respectivamente. A eficiéncia de encapsulacdo do ECCR nas fibras ultrafinas variou de
67 a 78%.

De modo geral, a andlise termogravimétrica evidenciou que as fibras ultrafinas,
guando comparadas com o ECCR, suportam temperaturas mais elevadas até sua
degradacdo. A andlise liberacdo in vitro mostrou que os compostos fendlicos
apresentaram baixa liberacdo em condic¢6es hidrofilicas e maior liberacdo em condicdes
hidrofébicas. Somando a isso, foi possivel perceber pelo angulo de contato, que as fibras
ultrafinas foram se tornando mais hidrofilicas & medida que houve a adicdo do ECCR.

Foi observada atividade antioxidante do ECCR encapsulado, mesmo nas menores
concentragdes (3% de ECCR). Além disso, foi possivel verificar que o ECCR encapsulado
com 9% de ECCR mostrou inibicdo ao radical ABTS semelhante ao ECCR néo
encapsulado para as FBDA (96,85%) e acima de 92,0% para as FBDB. A analise
antibacteriana mostrou que o ECCR nado encapsulado apresentou acdo inibitoria e
bactericida frente a E. coli e S. aureus. Ja as fibras ultrafinas com ECCR apresentaram
acdo inibitéria, mas ndo apresentaram acéao bactericida frente as bactérias avaliadas.

Dessa forma, os resultados deste estudo indicam que as fibras ultrafinas com
ECCR encapsulado mostraram-se promissoras para aplicacdo na industria de alimentos.
No entanto a escolha das fibras ultrafinas com o ECCR depende das condicoes,

caracteristicas e finalidade na matriz alimenticia ou embalagem que forem aplicadas.
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9. APENDICES

Apéndice A

Figura 8. Matérias-primas utilizadas para extracdo de amido: (A) Batata-doce amarela (cultivar Amélia) e
(B) Batata-doce branca (cultivar Cuia)
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Apéndice B

Figura 9. Matérias-primas utilizadas para elaboracéo do extrato fendlico: Cebola roxa (Allium Cepa L., cultivar Crioula)
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Apéndice C

Tabela 7. Analise termogravimétrica do extrato da casca de cebola roxa (ECCR), do amido de batata-doce amarela (BDA)
e branca (BDB) e das fibras ultrafinas com 0, 3, 6 € 9 % de ECCR

Amostras TPo TP Am  Tpo Tp2 Am, Tpo Tps Ams  Tpo Tpa Am, Amr Amg
(°C) (°C) (%)  (°C) (°C) (%) (°C) (°C) (%)  (°C) (°C) (%) (%) (%)
ECCR 156,3 234.,8 519 - - - - - - - - - 51,9 48,1
BDA 63,3 77,9 79,9 300,1 317,2 9,6 - - - - - - 89,5 10,5
FBDA 0% 38,1 49,5 6,2 215,7 228,9 8,4 280,2 282,1 7,4 307,6 320,3 54,6 76,6 23,4
FBDA 3% 50,8 61,6 1,4 236,8 249,6 9,6 284.,4 285,8 6,9 306,0 319,9 60,2 78,1 21,9
FBDA 6% 42,6 51,5 5,8 233,2 2455 9,8 283,1 284.,8 6,3 306,0 319,2 58,3 80,2 19,8
FBDA 9% 48,5 58,7 1,5 233,6 246,3 9,4 2815 285,8 8,5 303,8 318,6 58,5 77,9 22,1
BDB 39,9 51,1 45,8  300,9 315,7 30,9 - - - - - - 76,7 23,3
FBDB 0% 449 56,4 2,0 218,3 231,7 9,1 282,0 284.,4 7,9 307,5 320,5 53,1 72,6 27,4
FBDB 3% 38,8 51,0 5,8 238,3 245,7 7,4 284,7 286,5 6,3 305,1 318,1 53,3 72,4 27,6

FBDB 6% 45,0 57,5 2,7 234,8 247,1 113 284,6 287,3 7,8 3045 3194 605 82,3 17,7

FBDB 9% 429 51,5 52 235,2 246,4 8,2 282,1 284,2 6,7 302,4 316,7 534 72,5 27,5

Temperatura inicial “onset” (Tpo), temperatura de pico (Tpn), perda de massa (ATn); perda de massa total (Amr); residuo (Amr); * ECCR: extrato da casca de cebola
roxa ndo encapsulado; BDA: amido de batata-doce amarela; BDB: amido de batata-doce branca; FBDA: fibras ultrafinas de amido de batata-doce amarela
encapsulado com 0, 3, 6 e 9% de ECCR; FBDB: fibras de amido de batata-doce branca encapsulado com 0, 3, 6 e 9% de ECCR
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