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RESUMO

O aumento no uso de embalagens plasticas derivadas de fontes ndo renovaveis tem motivado o
desenvolvimento de filmes ou coberturas biodegradaveis com o intuito de minimizar os
impactos ambientais causados pelo descarte indiscriminado de polimeros sintéticos. Neste
contexto o polissacarideo galactomanana representa uma boa alternativa de matéria prima
renovavel para formacdo de filmes biodegradaveis. O presente trabalho teve como objetivo
analisar o potencial da galactomanana oriunda de vagens de algaroba (Prosopis juliflora) no
processo de fabricacdo de filmes biodegradaveis depositados por Casting e Spin coating. Para
elaboragéo dos filmes foram desenvolvidas diferentes formulagdes de galactomanana 5% (m/v)
com adicdo de colageno 9% e adicionado glicerina na proporcdo de 20% da mistura. As
matérias primas e os filmes obtidos foram caracterizados através de analise granulométrica,
rendimento de galactomanana, analise visual e tatil, espessura, Difragdo de Raios-X (DRX),
Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR), Espectrofotometria de Ultravioleta-Visivel
(UV-Vis), analise Termogravimétrica (TGA), Resisténcia mecanica, Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV), Rugosidade e Angulo de Contato (AC). As formulacdes foram aplicadas na
forma de cobertura para avaliar a conservacdo de morangos pds colheita. Os resultados
apresentados mostram que a metodologia utilizada para extracdo de galactomanana otimizou o
processo de producdo de filmes biodegradaveis. A técnica de deposicdo por Spin coating foi a
que apresentou os melhores resultados quando comparados aos obtidos por Casting. Entre as
formulacGes analisadas os filmes da formulacdo 1 apresentaram propriedades com potencial
para substituir os polimeros sintéticos. O aumento do tempo na conversacdo de morangos, foi

conseguido utilizando como cobertura a formulacao 4.

Palavras Chaves: Prosopis juliflora, Galactomanana, Filmes Biodegradaveis, Sustentabilidade.



ABSTRACT

The increase in the use of plastic packaging derived from non-renewable sources has motivated
the development of biodegradable films or coatings in order to minimize the environmental
impacts caused by indiscriminate disposal of synthetic polymers. In this context the
galactomannan polysaccharide represents a good alternative of renewable raw material for the
formation of biodegradable films. The present work had the objective of analyzing the potential
of galactomannan from locust bean pods (Prosopis juliflora) in the process of manufacturing
biodegradable films. For the preparation of the films different formulations of galactomannan
5% (m/v) were developed with the addition of 9% collagen and also glycerin in the proportion
of 20% of the mixture. The raw materials and the films obtained were characterized using
granulometric analysis, galactomannan vyield, visual and tactile analysis, thickness, X-ray
diffraction (XRD), Fourier Transform Infrared (FTIR), Ultraviolet-Visible Spectrophotometry
Thermogravimetric analysis (TGA), Mechanical resistance, Scanning Electron Microscopy
(SEM), Roughness and Contact Angle (AC). The formulations were applied as a cover to
evaluate the conservation of post harvest strawberries. The results show that the methodology
used for galactomannan extraction optimized the biodegradable film production process. The
Spin coating deposition technique was the one that presented the best results when compared
to those obtained by Casting. Among the formulations analyzed the films of formulation 1
presented properties with potential to replace the synthetic polymers. The increase in strawberry

conservation time was achieved by using formulation 4 as cover.

Key words: Prosopis juliflora, Galactomanana, Biodegradable Films, Sustainability.
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1. INTRODUCAO

A crescente preocupacdo com a preservacdo do meio ambiente tem motivado a
busca pelo desenvolvimento de novas tecnologias que possibilitem a reducdo e
minimizacdo dos impactos ambientais. Neste sentido é importante estudar e pesquisar
materiais ecologicamente corretos, uma vez que o descarte inadequado, na natureza, de
materiais sintéticos ocasiona impactos negativos, devido ao fato de serem resistentes a
degradacéo levando anos para se decompor na natureza.

Tal necessidade de deve ainda ao preocupante aumento na demanda de
embalagens plésticas de origem petroquimica ao longo dos anos, pois este polimero pode
causar serios problemas de desequilibrio ambiental pelo aumento de residuos que se
acumulam, colocando em risco 0s ecossistemas terrestres e maritimos (ROCHA et al.,
2014). Diante deste cenario uma solugdo encontrada para essa problematica € inserir no
mercado polimeros biodegradaveis, derivados de matéria-prima renovavel em que sua
degradacdo seja realizada pela acdo de micro-organismos.

No contexto da sustentabilidade, esse tipo de material destinado a fabricacao de
embalagens, tem conseguido um papel cada vez mais relevante, tornando-se a cada dia
mais viavel sua producéo por oferecer rentabilidade para os fabricantes e consumidores
do setor e consequentemente causar menor impacto ambiental quando comparado aos
tradicionalmente encontrados no mercado (MARCQOS, 2012).

Para substituicdo parcial dos polimeros sintéticos, os filmes produzidos a partir de
polissacarideos estdo sendo constantemente analisados, em raz&o da alta disponibilidade
de matéria prima, baixo custo e apresentarem caracteristicas semelhantes a dos filmes
convencionais (MORAES; RESZKA e LAURIDINO 2014). Os polissacarideos sdo
polimeros naturais, que possuem ampla utilizacdo, na industria alimenticia. Destaca-se
pelas suas propriedades de espessamento e geleificacdo, no qual é capaz de formar
biofilmes que se constituem em boa barreira aos gases (02, e COz e com boas
propriedades mecanicas (SILVA, 2017).

Para formacgdo de biofilmes, os polissacarideos mais utilizados sdo amido,
galactomanana, quitosana, alginato e carragenato. Porém, as galactomananas despertam
a atencgéo por serem considerados ingredientes importantes pela sua capacidade de formar
solugdes com alta viscosidade a baixas concentracGes, possuir poder emulsificante e ao
interagir com outros polissacarideos formar géis. Este tipo de biopolimero

(galactomanana) é constituido de longas cadeias de manose ramificadas por unidades de
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galactose, sendo geralmente extraido do endosperma de sementes da familia Fabaceae
(leguminosa) (AQUINO, 2015).

Neste contexto, a espécie Prosopis juliflora, conhecida popularmente como
algaroba, pertencente a familia Fabaceae e destaca-se como fonte natural de
galactomanana. Essa leguminosa possui sementes com endosperma rico em
polissacarideos que servem como reservatorio de agua e fonte de energia para o embrido,
fazendo com que a morte por dessecacéo seja evitada (ROSA et al., 2009; BHATIA et
al., 2014). O beneficiamento de sementes desta espécie representa uma boa alternativa de
matéria-prima natural, renovavel e barata para formacdo de filmes biodegradaveis
(CERQUEIRA et al., 2009).

No entanto a formacao de filmes com base em polissacarideos exige a presenca
de um plastificante que tem como finalidade melhorar as propriedades mecanicas,
sensoriais e de protecdo (DICK, 2014). Os filmes sem plastificantes, devido as interagdes
que acontecem entre as moléculas dos polimeros, normalmente apresentam estrutura
fragil e quebradica (PINHEIRO et al., 2010). Estudos (CHEN et al., 2009; MACHADO
et al., 2012) também relatam que para melhorar a qualidade dos filmes a incorporacéo de
nanocelulose pode ser utilizada como material de reforco, produzindo embalagens mais
resistentes e eficientes para preservagdo dos produtos.

De acordo com os dados publicados pela Associacdo Brasileira da industria de
plasticos (ABIPLAST, 2017), a inddstria alimenticia consome em torno de 40% de todo
o pléstico produzido no mundo, ou seja, este setor é responsavel pela geracdo de um alto
volume de residuos. Para reduzir essa quantidade de volume, os filmes biodegradaveis
estdo sendo amplamente utilizados visando preservar a qualidade de frutas e hortalicas e
minimizar as perdas pos colheitas, visto os filmes atuarem formando uma pelicula que
reduz a perda de agua e a atividade metabdlica, além de melhor o aspecto comercial e
aumentar a vida de prateleira dos produtos hortifruticolas (OLIVEIRA et al., 2011).

Considerando o contexto exposto, este trabalho busca desenvolver e avaliar filmes
biodegradaveis de galactomananas oriundas de vagens de algaroba através de diferentes
técnicas de deposi¢do, bem como obter um material adequado ao revestimento de
alimentos e que possibilite reduzir o impacto ambiental causado pelo descarte das

embalagens tradicionais.
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2. OBJETIVOS

2.1. Geral

O objetivo geral desta pesquisa é avaliar o potencial da galactomanana oriunda de
vagens de algaroba (Prosopis juliflora) no processo de fabricagdo de filmes

biodegradaveis.

2.2. Especificos

e Auvaliar a influéncia de diferentes técnicas de deposicao (Casting e Spin coating)
na obtencéo de filmes;

e Auvaliar o efeito do tipo de técnica de deposicdo (Casting e Spin coating) nas
propriedades fisica, quimica, térmica, Oticas, mecanicas e microestruturais dos
filmes produzidos;

e Avaliar a capacidade dos filmes obtidos nesta pesquisa para serem utilizados
como embalagens para alimentos;

e Avaliar e otimizar a producéo de filmes biodegradaveis oriundos de vagens de

algaroba.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Nesta seccao € apresentada uma revisao bibliografica acerca dos principais temas
que possibilitam a compreensao e entendimento da dissertacdo. Deste modo é realizada
uma explanacao sobre a histdria e importancia da espécie vegetal Prosopis juliflora, bem
como realca a necessidade da utilizagdo de filmes biodegradaveis oriundos de fonte
renovavel, como forma de minimizar os impactos ambientais causados pelo uso de

embalagens tradicionais e detalha como os mesmos sdo formados e produzidos.

3.1. Prosopis juliflora

A arvore conhecida popularmente no Brasil como Algaroba ou Algarobeira
(Prosopis juliflora) (Figura 1la) ¢ uma leguminosa arbdrea que pertence a familia
Fabaceae, subfamilia Mimosoideae, do género Prosopis, sendo atualmente conhecidas
mais de 40 espécies distribuidas na América, Asia e Africa (NETO; OLIVEIRA;
VALENCA, 2015).

A Algaroba foi introduzida no Brasil na década de 1940 na regido Nordeste,
especificamente na cidade de Serra Talhada — PE, a partir de sementes oriundas do Peru,
tendo seu cultivo difundido com a finalidade de servir como forragem para alimentagédo
de animais e para o reflorestamento (FERNANDES, 2015).

A Prosopis juliflora tem despertado a atencdo por ser uma espécie resistente a
seca e de facil adaptacdo em regides aridas e semidaridas. Essa planta pode atingir até 18m
de altura, podendo apresentar raiz pivotante ou axial que é capaz de buscar nutrientes e
agua em grandes profundidades. Possui caule retorcido, espinhoso e casca grossa, com
folhas compostas bipinadas e inflorescéncias em espigas axilares (NASCIMENTO,
2008).

Os frutos ou vagens (Figura 1b) sdo secos, indeiscentes com forma, tamanho e
peso muito varidveis. No interior das vagens é encontrado aproximadamente vinte
sementes (Figura 1d), que possuem alta dureza e sdo protegidas por um revestimento
fibroso muito resistente denominado de céapsula (Figura 1c) (ALVES JUNIOR, 2015).
As sementes de plantas da familia leguminosa s@o compostas de endosperma geralmente
ricos em galactomanana, que é um polissacarideo neutro, de interesse para a industria em
diversos segmentos (NASCIMENTO, 2014).
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Figura 1: (a) Arvore de algaroba e componentes do fruto: (b) vagens, (c) capsulas, (d)
sementes.
Fonte: Adaptado de CRUZ, 2014.

Segundo Valadares Filho et al. (2015), a algaroba produz alta quantidade de
vagens de excelente palatabilidade, boa gestibilidade e composi¢do quimica variavel com
valores aproximados de 83,53% de matéria seca, 9,61% de proteina bruta, 3,8% de
matéria mineral, 84,96% de carboidratos totais e 95, 78% de matéria organica, a depender
do local onde é produzida.

A producdo desta espécie para reflorestamento é incentivada pelos técnicos e
Orgdos governamentais com o objetivo de recuperar areas degradadas, visto que é uma
planta invasiva e altamente fixadora de nitrogénio, que mesmo em adversas condi¢des de
ambiente, como por exemplo solos salinos, é capaz se desenvolver, 0 que a torna uma boa
opcéo para plantios em regides aridas e semiaridas, além de servir como uma opgéao
econémica devido aos diversos usos de sua madeira (SURIAPPARAQO; PRADEEP e
VINU, 2015; GOMES e MIRANDA, 2016).

No cenario atual, projetos de energia renovavel estdo sendo constantemente
desenvolvidos, visando suprir a demanda de energia. Estes precisam conciliar a
sustentabilidade e reduzir fontes emissoras de gases do efeito estufa. Assim sendo, foram
multiplicados os esfor¢os com pesquisa em decorréncia do constante aumento do custo e
impacto ambiental decorrente do uso de fontes ndo renovaveis (MONTEIRO, 2011).
Desta forma, observa-se a viabilidade da utilizacdo de biomassa dos vegetais como
recurso renovavel para desenvolver materiais compositos biodegradaveis.

Neste sentido, a algaroba é uma das espécies com maior capacidade de captura de
CO2 da atmosfera e rica em carboidratos e polissacarideos e, deste modo, a biomassa
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desta espécie apresenta potencial com aproveitamento energético, além de possibilitar
uma utilizacdo bastante atraente a ciéncia por apresentar caracteristicas que pode ser
utilizada para varias aplicagdes, tais como: carvao, forragem, producéo de etanol, entre
outras (SILVA et al., 2007).

Na literatura, a utilizacdo das fibras, vagens e sementes dessa espéecie tem sido muito
explorada como material alternativo e sustentavel para desenvolver novos produtos
(ALVES, 2016). Nesta pesquisa as vagens de algaroba foram aproveitadas como matéria-

prima, a fim de obter filmes biodegradaveis.

3.2. Filmes Biodegradaveis

Os filmes biodegradaveis ou biofilmes podem ser definidos como estruturas
membranosas finas, de espessura ndo superior a 0,25 mm, produzido a partir de materiais
biolégico ou biopolimeros, cuja degradacdo é feita pela acdo de microorganismos de
ocorréncia natural, que tem como finalidade proteger e prolongar a vida util do produto
embalado (ASTM, 1998; IAHKE, 2015).

De acordo com Peelman et al. (2013), filmes biodegradaveis apresentam
vantagens ambientais que proporcionam a reducdo de residuos solidos urbanos pela
substituicdo dos convencionais plasticos sintéticos derivados de petréleo e carvdo. O
material biodegradavel é considerado uma nova estratégia de gestdo de residuos. Deste
modo, sua utilizacdo destaca-se em funcdo de serem naturalmente biodegradaveis,
ambientalmente amigaveis e relativamente baratos (DIAS, 2015).

Associada as vantagens ambientais, os biofilmes sao praticos, seguros, ndo toxicos
e higiénicos, caracteristicas estas que despertam o interesse da industria de alimentos para
serem aplicados na forma de filmes ou coberturas, visando aumentar a durabilidade do
produto através da criacdo de barreiras seletivas a umidade, solutos e gases
(NASCIMENTO et al., 2012).

O estudioso Malherbi (2015) afirma que existe diferenca entre os termos “filme”
e “coberturas”, pois entende-se que filmes (Figura 2a) sdo produzidos separadamente para
posteriormente ser utilizado no produto, ja as coberturas (revestimento) (Figura 2b) sdo
aplicadas pelo método de imersdo ou aspersdo, formando uma camada de material

diretamente na superficie do produto.

20



Figura 2: Filme biodegradavel (a) e aplicacdo de cobertura, por imersdo, em fruto
(morango) (b).
Fonte: (a) Adaptado de FARIAS (2014); e (b) Acervo pessoal (2018).

Em producéo laboratorial formam-se filmes basicamente de trés constituintes: um
agente formador de filme, um solvente e um agente plastificante (PATZER, 2013). Na
concepcao de filmes, os materiais geralmente utilizados séo os polissacarideos, proteinas
e lipideos, todos obtidos a partir de fontes renovaveis. A fabricacdo de biofilmes
representa uma alternativa estratégica para o futuro, principalmente quando em todo o
seu ciclo de vida (producdo agricola, processos industriais e transporte) utiliza energia
renovavel (PIRES, 2014).

No Brasil, 0 mercado de filmes biodegradaveis ainda € considerado inconsistente,
necessitando superar algumas dificuldades de conscientizacdo para implantagdo deste
produto. Visto isso, é importante agregar valor a este material para que seja utilizado de

forma segura, econdmica e eficiente (LOPES et al., 2005).

3.2.1. O uso de plastificantes em filmes biodegradaveis

Filmes biodegradaveis constituidos apenas de polissacarideos possuem pouca
resisténcia mecanica, moderada permeabilidade ao oxigénio e baixa protecdo a umidade.
No entanto quando sdo adicionados plastificantes adquirem propriedades interessantes,
que possibilita uma maior flexibilidade das cadeias de polimero e reduzem caracteristicas
como dureza e densidade, aumentando a viabilidade do material (LEITE, 2018).

Os plastificantes modificam o arranjo dos polimeros atuando como solventes
capazes de penetrar nas macromoléculas poliméricas provocando a separagdo entre elas,
aumentando a mobilidade das cadeias (CORDEIRO, 2015). Segundo Pommet et al.
(2005) plastificantes podem ser definidos como substancias nao volateis com alto ponto
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de fusdo e de baixo peso molecular que ao serem incorporados a outros materiais,
provocam melhorias nas propriedades fisicas, mecanicas e quimicas.

De acordo com Costa (2014), a escolha do agente plastificante € importante
devendo ser compativel bioquimicamente com o biopolimero que pretende ser utilizado,
de forma que possa evitar a separacdo de fases e recristalizacdo dos polissacarideos.
Existem varios tipos de agentes plastificantes: os polidis (glicerol, sorbital), dissacarideos
(sacarose), monossacarideos (frutose) e os lipideos (REIS, 2011). Na formulacdo de
biofilmes, o glicerol (Figura 3), conhecido popularmente como glicerina € um composto

organico muito utilizado.
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Figura 3: Estrutura quimica do glicerol.
Fonte: SOUZA, 2014.

O glicerol é uma substancia com aparéncia incolor, inodora e viscosa, capaz de
garantir boa qualidade ao filme biodegradavel. Este plastificante tem ampla utilizacdo na
industria de alimentos e seu uso é permitido pela Resolucdo de n° 386, de 5 de agosto de
1999 (BRASIL, 1999).

3.2.2. Galactomananas

Na natureza sdo encontrados varios tipos de polissacarideos de reserva, dentre 0s
principais estdo as galactomananas, normalmente presentes no endosperma de sementes
da familia leguminosa. Porém, também pode ser obtida de outras fontes como leveduras
e fungos (BUCKERIDGE et al., 2000).

As sementes produtoras de galactomanana, morfologicamente sdo constituidas de
tegumento ou casca, embrido e endosperma mucilaginoso. Nas plantas, o papel deste
polissacarideo esta associado a reserva energética e a manutencéo e regulacdo de agua
durante a germinacdo (SOARES, 2009).
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As galactomananas (Figura 4) quimicamente sdo formadas de uma longa cadeia
principal composta por unidades monossacaridicas de D-manose, ligadas através de
ligagdes glicosidicas B(1-4), com ramificacdes de D-galactose, que encontram-se ligadas
a cadeia principal através de ligagdes de hidrogénio do tipo a(1-6). No entanto, é possivel
observar diferencas na razdo manose/galactose dependendo da origem e espécie que a
galactomanana é extraida. Deste modo, é importante compreender como ocorre a
distribuicdo ao longo da cadeia principal, uma vez que pode provocar alteracBes na

solubilidade e interacdo molecular do polimero (POLLARD et al., 2010).
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Figura 4: Estrutura basica de uma galactomanana com razao manose/galactose de 2:1.
Fonte: Adaptada de KONO et al. (2014).

Segundo Oliveira Filho (2015), nos ultimos anos o uso de galactomananas com
fins de aplicagdo tecnoldgicas tem aumentado significativamente, em virtude de sua
capacidade de formar géis, de controlar a atividade de &gua e devido seu alto poder
emulsificante, o que faz despertar o interesse comercial da industria alimenticia,
farmacéutica e de materiais.

O estudo das galactomananas oriundas de sementes foi iniciado no final do século
XIX. Desde entdo, as pesquisas a respeito deste polissacarideo foram intensificadas e
atualmente sdo inimeras as fontes conhecidas. Entretanto, comercialmente, as principais
leguminosas fontes de goma sdo Caesalpinia spinosa (goma tara), Cyamoposis
tetragonolobus (goma guar) e Ceratonia siliqua (goma alfarroba) (CUNHA, 2015).

Mesquita (2011) relata em seu trabalho que, na industria, o uso dessas gomas é
frequente e talvez por esse motivo tenha ocorrido a escassez de oferta e um aumento
consideravel para custear a producdo agricola destes polissacarideos, forcando os
fabricantes das diversas industrias a buscarem fontes alternativas sustentaveis para

atender a demanda do mercado.
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Vale ressaltar, que o presente estudo tem como finalidade incrementar as
pesquisas direcionadas para avaliacdo das propriedades quimicas, fisicas e mecanicas de
biofilmes produzidos com galactomananas obtidos a partir das sementes de algaroba e

para aplicacdo tecnoldgica.

3.2.3. Técnicas de fabricagdo de Filmes Biodegradaveis

Nos ultimos anos, pesquisas tém sido intensificadas com o intuito de desenvolver
novas técnicas, formas e procedimentos para formacdo de filmes biodegradaveis
(BARRETO, 2003; BERTAN, 2008; ARAUJO, 2014; COSTA et al., 2016; LEITE,
2018). Porém, a técnica de Casting ainda € uma das mais utilizadas devido a praticidade
e facilidade de processo. Esta é uma técnica que consiste na secagem total de uma solugéo
filmogénica sobre um suporte formando uma matriz coesa que origina o filme (COSTA
etal., 2016).

Entretanto, a técnica de Spin coating também esta sendo estudada e difundida por
ser considerada simples. Durante este processo, deposita-se determinada quantidade de
soluto na superficie de um substrato em rotacdo para que a solucéo se espalhe e ocorra a
evaporacao do solvente, formando peliculas com espessura, morfologia e topografia da
superficie uniforme. E uma técnica altamente reprodutivel, uma vez que é possivel
controlar os parametros de concentracdo de soluto e velocidade de rotacdo (XU et al.,
2018).

Na formagéo de filmes, diversos parametros devem ser observados, tais como:
custo, disponibilidade de matéria prima e principalmente suas propriedades funcionais.
Para tanto, a fabricacdo dos filmes deve ser baseada em formulac6es constituidas de um
agente formador de filme (macromoléculas), solvente (4gua, etanol, agua/etanol, entre
outros) e um plastificante (glicerol, sorbitol, entre outros) (FERREIRA, 2006).

De acordo com Soares (2012), um ponto chave na elaboracgdo de filmes € a escolha
do material a ser utilizado, uma vez que deste dependerdo as interacbes moleculares que
irdo ocorrer entre todos os constituintes do material podendo consequentemente interferir
nas propriedades funcionais.

Neste sentido a aplicacdo de filmes biodegradaveis como embalagens vai
depender das propriedades funcionais listadas a seguir (OLIVEIRA et al.; 2014):

e Propriedades mecénicas de resisténcia e flexibilidade;

e Propriedades dpticas de cor e opacidade;
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e Propriedades de barreira de permeabilidades ao vapor de agua, ao oxigénio
(O2) e ao gas carbdnico (CO2)
e Solubilidade em agua;

e Propriedades sensoriais.

Segundo Whido e Moraru (2013), as propriedades mecanicas desses materiais séo
fundamentais para manter a integridade do produto embalado, pois é importante que 0s
biofilmes possuam alta flexibilidade para evitar falhas ou fissuras durante a producdo,
manuseio, transporte e armazenamento. Pesquisadores como Otoni et al. (2017)
avaliaram as resisténcias mecanicas de filmes comestiveis oriundos de frutas e encontram
resultados satisfatorios semelhantes aos filmes plasticos comerciais.

Em estudos realizados por Giménez et al. (2013) foi observado que a resisténcia
do filme é aumentada quanto maior o teor do polimero na solucéo filmogénica, enquanto
que a capacidade de deformacéo esté diretamente associada ao contetdo de plastificante
utilizado. Deste modo, observa-se que as variagdes nas propriedades mecanicas variam
em funcdo do modo de fabricacdo e da composic¢do inicial de matéria-prima.

Na industria de alimentos, as propriedades épticas e sensoriais sdo muito
importantes, pois elas influenciam na aceitacdo do produto pelo consumidor antes da
compra. Para isso, os filmes devem ser transparentes e preservar as caracteristicas de cor,
sabor e aroma do produto alimenticio (SERNA, 2015). Adicionalmente, os filmes devem
apresentar boa barreira aos gases (vapor de H20O, CO2 e Oz) permitindo gerar uma
atmosfera modificada dentro da embalagem e impedir ou dificultar o contato entre o
ambiente externo e os produtos embalados (SOARES, 2012).

O presente trabalho buscou desenvolver filmes com menor consumo energético,

com processo de fabricacdo simples e de baixo custo.
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4. METODOLOGIA

Nesta secdo estd destinada a parte experimental desenvolvida nesta pesquisa,
desde a obtencdo da matéria prima, extracdo da galactomanana, os métodos para
elaboracdo dos filmes biodegradaveis, as técnicas utilizadas para a caracterizagdo das
materiais primas e dos produtos obtidos, bem como, os pardmetros e andlises para

aplicacdo dos filmes na forma de cobertura para conservacao de frutas.

4.1. Beneficiamento do fruto de Prosopis juliflora para obtencédo das capsulas

As cépsulas foram obtidas a partir dos residuos da extracdo de acUcares
fermentesciveis das vagens de algaroba realizada no Laboratério de Engenharia de
Bioprocessos do Centro de Biotecnologia da UFPB. Esse procedimento foi realizado
segundo a metodologia de Silva (2009).

Manualmente, as vagens foram fragmentadas e colocadas em contato com agua
em temperatura de 65 + 2°C por 3 horas e apds esse procedimento o material foi prensado,
em uma prensa hidraulica manual, a uma pressdo média de 21,2 kg/cm?® por 2 (duas) vezes

para separar o extrato aquoso (caldo) do residuo (bagaco) (Figura 5).
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Figura 5: Fluxograma para separacdo das capsulas dos residuos de vagens de Prosopis
juliflora.
Fonte: Acervo pessoal, 2019.

Ao término do procedimento de prensagem, pesou-se o residuo (756,63g) que foi
armazenado sob refrigeracdo. Posteriormente, o material foi colocado em contato com
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agua por aproximadamente 5 minutos para facilitar a separacdo das capsulas das fibras
manualmente, visto que essa operagdo ocasiona 0 amolecimento das fibras, o que,
consequentemente facilita 0 manuseio. As capsulas obtidas (256,25g) foram colocadas

para secar ao ar livre por um periodo de 48 horas.
4.1.1. Extracdo da galactomanana das capsulas de Prosopis juliflora

A extracdo da galactomanana foi feita conforme a adaptacdo da metodologia de
Leite (2018), no Laboratério de Carvdo Ativado da Universidade Federal da Paraiba-
UFPB. As céapsulas de algaroba obtidas (256,25g), no processo descrito na se¢do 4.1,
foram trituradas em um moinho de facas do tipo Willey e depois peneiradas (peneira de
30 mesh). O material moido foi imerso em agua destilada na razdo de (1:10, m/v) e em
seguida, a mistura foi mantida sob agitacdo em um agitador magnético com aquecimento
a 50 °C por aproximadamente 1 hora.

A solucdo obtida foi centrifugada a 500 rpm e 25 °C durante 15 minutos, sendo o
precipitado descartado e o sobrenadante colocado em contato com Etanol a 99,9° INPM,
na proporgdo de 1:2 (solucdo/etanol), durante 24 horas e mantido em sistema de
refrigeracdo. Apos esse procedimento, a goma resultante foi filtrada e colocada para secar
em estufa com circulacdo de ar a 40 °C por 24 horas. Em seguida para obtencao na forma
de po, a galactomanana (Figura 6) foi triturada por aproximadamente 5 minutos em

moinho de bolas e pesada.

Figura 6: Fluxograma para extracdo de galactomanana de Algaroba.

Fonte: Acervo pessoal, 2019.
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4.1.2. Producao de filmes biodegradaveis de galactomanana de algaroba e coldgeno

hidrolisado

Os filmes foram elaborados através de duas técnicas de deposicao: a de Casting e
de Spin coating, adaptando a metodologia de Leite (2018). Para obter as misturas
filmogénicas, foram preparadas solugdes de colageno hidrolisado-CO 9% (m/v) agitada
durante 30 minutos a 40°C e de galactomanana-GAS 5% (m/v) agitada por 1 hora a 45°C
em placa de aquecimento e por aproximadamente mais 1 hora em temperatura ambiente.

Em seguida foram preparadas 4 (quatro) formulacdes (Tabela 1), nas quais foi
misturada e adicionada Glicerina (GLI) em uma proporcéo de 20% da mistura, de acordo
com a metodologia de Leite (2018).

O aspecto visual das formulag6es obtidas pode ser observado na Figura 7.

Tabela 1 — Concentracgdo das solugdes para formacdo de filmes

Solucgbes Filmogénicas
Formulacéo GA CO  GLlI
%) (%) (%)
100 0 20
50 50 20
75 25 20
25 75 20

A 0NN -

Figura 7: Solucdes filmogénicas

Fonte: Acervo pessoal, 2019.
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4.2. Técnicas para caracterizacao das matérias primas e dos filmes obtidos

4.2.1. Andlise granulométrica

A distribuicdo do tamanho de particulas foi determinada em granulémetro com
espalhamento a laser da marca Cilas modelo 1090, utilizando uma amostra de
aproximadamente 1g. A andlise foi realizada no Laborat6rio de Materiais Metélicos da
UFPB.

4.2.2. Rendimento de galactomanana

Para o célculo de rendimento (R), em todas as etapas do processo de extracdo da
galactomanana, foram realizadas pesagens do material em balanca analitica de preciséo,
marca Shimadzu modelo AY?220, no Laboratério de Operacbes Unitéarias da UFPB. O
valor foi obtido de acordo com a Equagéo 1:

__ (MASSA FINAL DE GALACTOMANANA OBTDIDA) X 100

R , , (1)
MASSA DE CAPSULAS MOIDAS

4.2.3. Espessura dos Filmes

A espessura dos filmes foi medida em um aparelho de perfilometria dptica sem
contato CCI MP da Taylor Hobson, sendo as medidas realizadas no Laboratorio Integrado
de Biomateriais (LABIO) da UFPB.

4.2.4. Aspecto visual

Para cada tipo de filme, foi realizada a anélise visual e tatil, visando observar a
viscosidade, homogeneidade (quanto a presenca de particulas insollveis e coloracao
uniforme) e possibilidade de manuseio, ou seja, a facilidade em retirar os biofilmes do
suporte (BERTAN, 2008).

4.2.5. Difragédo de Raios-X (DRX)

As andlises de determinacdo de cristalinidade das matérias-primas e dos filmes

obtidos foram realizadas em um Difratdbmetro da Shimadzu modelo Lab X/XRD-6000,
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operando com voltagem de 30kV e corrente de 30 mA utilizando a radiagdo Ko de cobre
como fonte de radiagdo monocromatica. As varreduras foram realizadas no intervalo 26

entre 5 e 55°, incremento de 0,02°, velocidade de 0,5° mine utilizacio de fenda de 1mm.

4.2.6. Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

Os dados de Espectroscopia na regido do Infravermelho foram obtidos em
um Espectrometro da Shimadzu, modelo IR Prestige-21. As amostras de galactomanana
e colageno (forma de po6) foram prensadas para formacéo de pastilhas de cerca de 1 cm
de didametro com composicdo de aproximadamente 1:100 (mg) de amostra: brometo de
potassio (KBr), sendo realizadas no modo de transmitancia na regido do infravermelho

médio (4000 a 400 cm™*) com resolucgdo de 4 cm™.
4.2.7. Espectroscopia na Regido do Ultravioleta e Visivel (UV-Vis)

A andlise foi realizada no laboratério de Sintese e Caracterizacao de Filmes Finos
- LABFILM pertencente ao Centro de Energias Renovaveis da UFPB. O equipamento
utilizado foi um Espectrometro UV-Vis, modelo UV-2600, da marca Shimadzu,
utilizando o acessorio de esfera de integracdo. As amostras sélidas foram analisadas no
modelo Reflectancia e no modo de Absorbancia com varredura de 220 a 1400 nm.

4.2.8. Analise Termogravimétrica (TGA)

A analise termogravimétrica (TGA) das amostras foram realizadas no Laboratorio
de Carvdo Ativado da UFPB em equipamento TGA-Q50 da Shimadzu, conduzidas em
intervalo de temperatura de 20 °C a 1000 °C sob atmosfera de nitrogénio com uma taxa
de fluxo de 50 mL.min utilizando cadinho de platina. As massas de aproximadamente
5,0 mg foram aquecidas a uma taxa constante de 10 °C.min™.

4.2.9. Propriedades Mecanicas

As propriedades mecanicas dos filmes foram acessadas pelo ensaio de resisténcia
a tracdo de acordo com a norma ASTM D 882-91 (1991) em uma maquina de ensaios
mecénicos universais Shimadzu modelo AG-X com célula de carga de 10 KN. A

velocidade utilizada foi de 50 mm/min, sendo a distancia inicial entre as garras de 10 mm.
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O teste foi realizado em triplicata para cada formulagéo de filme, onde os corpos de prova

foram cortados em tiras de 10 mm x 40 mm e fixadas na maquina de ensaios mecanicos.
4.2.10. Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Para analisar a morfologia dos filmes foi utilizado um Microscépio Eletrdnico de
Varredura modelo LEO 1430 da marca Zeiss, no modulo de anélises eletrosecundario. As
amostras dos filmes foram colocadas sobre uma superficie adesiva de carbono com
metalizacdo da amostra. As micrografias foram obtidas nas ampliagcdes de 500X, 1000X
e 2000X a 10 KV.

4.2.11. Rugosidade

A rugosidade dos filmes foi obtida no Laboratério Integrado de Biomateriais
(LABIO) da UFPB em um aparelho de perfilometria Optica sem contato CCl MP da
Taylor Hobson conectado a uma unidade computadorizada contendo o software Talysurf
CClI (Taylor Hobson Inglaterra) para obten¢édo dos dados.

4.2.12. Determinacéo do Angulo de Contato

As medidas de Angulo de Contato (©) foram realizadas no Laboratério de
Biomateriais da UFPB. Para tal, foi realizado um sistema composto por luz fixa, pipeta
de volume regulével e um aparato para amostra.

A andlise foi realizada em triplicata para cada formulacdo, depositando-se uma
gota de agua destilada (~1 uL) na superficie das amostras de filme com auxilio da pipeta
de volume regulavel. Apos a estabilizacdo da gota na superficie (10 segundos apés a
deposicdo da gota) foi registrada a imagem com a utilizacdo de uma cdmera Samsung
modelo J7 Prime com resolugdo de 13 MP.

As medidas dos valores do angulo de contato foram realizadas com o auxilio do
programa computacional, de acesso livre, ImageJ, através de medidas de didmetro da base
da gota e da altura da mesma, onde cada gota foi medida cinco vezes.

Segundo Zisman (1964), a determinacéo do angulo de contato consiste no angulo
formado entra as superficies do solido e uma tangente que passa pela superficie da gota

encontrando a superficie atmosfera-liquido-sélido, como pode-se observar na Figura 8.
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Figura 8: Angulo de contato entre a gota e a superficie do solido.
Fonte: Leite (2018).

4.3. Analise de desempenho dos filmes biodegradaveis na conservacdo de frutas

minimamente processadas

Para realizacdo desse estudo foram escolhidos morangos maduros, sem presenca
de podriddo e sem danos na superficie, na feira livre da cidade de Jodo Pessoa — PB.

Os experimentos foram realizados no Laboratorio de Processamento de Carnes e
Pescados — CTDR da Universidade Federal da Paraiba, Campus I. Inicialmente, foi
realizada a sanitizacdo dos morangos escolhidos, onde os mesmos foram lavados em agua
corrente e em seguida submetidos a imersdo em solucéo de hipoclorito de sédio 0,02%
m/v. Em seguida, foram enxaguados antes de iniciar o processamento com agua destilada.

Apobs o procedimento descrito acima, os morangos foram imersos na solucéo
filmogénica, especifica, durante 1 min e em seguida, drenados em telas de nylon,

conforme os diferentes tratamentos (T) a seguir:

T1 — Morangos foram armazenados sem nenhuma protecéo (Controle);

T2- Morangos recobertos com cobertura biodegradavel de galactomanana (Formulagao
1: 100% GA, 0% CO e 20% GLI);

T3- Morangos recobertos com cobertura biodegradavel de galactomanana (Formulacéo
2: 50% GA, 50% CO e 20% GLI)

T4- Morangos recobertos comr cobertura biodegradavel de galactomanana (Formulagao
3: 75% GA, 25% CO e 20% GLI);

T5- Morangos recobertos com cobertura biodegradavel de galactomanana (Formulagéo
4: 25% GA, 75% CO e 20% GLI);

T6- Morangos recobertos por filmes comerciais de cloreto de polivileno (PVC).
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Ap0s a aplicacdo dos respectivos tratamentos, o armazenamento dos mesmos foi
realizado em recipientes plésticos (em tréplicas) acondicionados em refrigerador, sendo,
posteriormente, as amostras submetidas as analises de cor e perda de massa durante Oh,
24h, 48h, 120h e 168h.

4.3.1. Determinacéo de Perda de Massa

A Perda de Massa (PM) foi obtida considerando a diferencga entre o peso inicial
da fruta e aquele obtido ao final de cada tempo de armazenamento, de acordo com a

Equacdo 2. Os resultados foram expressos em porcentagem de perda de massa.

MASSA INICIAL-MASSA FINAL
( )X 100

PM = @)
MASSA INICIAL

4.3.2. Mudancga de Cor

As andlises de cor foram realizadas utilizando-se um Colorimetro (Minolta,
modelo Chroma Meter (CR400)), conforme pode ser observado na Figura 9. Os
parametros medidos foram: luminosidade L* (0O (preto) a 100 (branco)), a*
[cromaticidade do verde (-60) a vermelho (+60)], b* [cromaticidade do azul (-60) para
amarelo (+60)] (ver Figura 10). Os valores de a* e b* foram utilizados para calcular a
tonalidade cromatica (Hue) (°h* = arctan (b*/a*)), o qual mostra a localizacao da cor em
um diagrama, onde o angulo 0° representa vermelho puro, 90° representa o0 amarelo puro,
180° o verde puro e 270° 0 azul (CARDOSO et al., 2007).

Figura 9: Colorimetro Minolta, modelo Chroma Meter (CR400)

Fonte: Acervo pessoal, 2018.
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Figura 10: Parametro de cores L*, a* e b*.
Fonte: Adaptado de Minolta (2018).
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5. RESULTADOS

Esta secdo apresenta os resultados quantitativos e qualitativos. Nela estdo expostas
as caracterizacfes das matérias-primas (galactomanana e colageno), bem como, das
formulagdes filmogénicas. Os resultados foram discutidos com base nas técnicas
deposicao utilizadas para elaboragédo dos filmes biodegradaveis, com énfase na aplicacéo

dos mesmos para conservacao de alimentos.

5.1. Analise granulométrica das matérias primas (Galactomanana e Colageno)

As Figuras 11 e 12 apresentam as curvas de distribuicdo granulométrica da

galactomanana de algaroba e colageno hidrolisado.
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Figura 11: Curva de distribuicdo granulométrica de galactomanana de algaroba.
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Figura 12: Curva de distribuicdo granulométrica de colageno.

Na caracterizacdo de materiais, visualizar e entender a distribui¢do granulométrica
de uma amostra é importante, uma vez que os tamanhos das particulas séo variaveis e de
grande interesse para muitos processos, com impacto direto na qualidade do produto final.
A distribuicdo do tamanho da particula influi de maneira significativa em varias etapas
de producéo e na microestrutura do material, afetando a resisténcia mecanica, densidade
e as propriedades térmicas de produtos, deste modo a determinacdo do tamanho da
particula € uma etapa necessaria em todos 0s processos que envolvam materiais na forma
de p6 (PAPINI, 2003).

Na Figura 11 observa-se que as particulas de galactomanana apresentam
dimensfes com alta variabilidade, obtendo didmetro até 500um. A caracterizagdo do
tamanho das particulas de galactomanana estudou a viabilidade do uso desta como
matéria-prima na formacéao de filmes biodegradaveis e possibilitou garantir a obtencéo de
propriedades desejadas no produto final. Os valores médios dos tamanhos das particulas
de colageno, conforme pode ser observado na Figura 12, foram menores que os da
galactomanana e apresentou maior uniformidade e homogeneidade.

A avaliacdo das caracteristicas fisicas e quimicas permitiu identificar a
sensibilidade das matérias-primas quando submetidas a alteragdes nas etapas do

processamento, cujo efeito da distribuicdo de particulas dificultou a homogeneizagéo da
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solucgéo base de galactomanana. No entanto, isso ndo alterou a uniformidade do produto
final obtido.

5.2. Rendimento de galactomanana

A cada 100,00 g de capsulas da algaroba moida foram extraidos em média 8,56 g
de galactomanana seca em estufa, o que corresponde a um rendimento de 8,56% (m/m).
Contudo, varios fatores podem influenciar o rendimento, como por exemplo, os fatores
inerentes a origem da semente, o tamanho das particulas extraidas e a solubilidade dos
polissacarideos (SALVALAGGIO, 2010).

Nos estudos realizados por Vianna-Filho (2009), na extracdo de galactomanana
de guapuruvu o rendimento foi de 7,5%, resultado semelhante ao encontrado nesta
pesquisa. Resultado inferior foi encontrado por Rodrigues et al (2015) utilizando o
processo de purificagdo, no qual o rendimento obtido de galactomanana foi de 6,6% com
base na massa de sementes moidas. Valor abaixo do esperado também foi encontrado no
trabalho de Nascimento (2014), em que a cada 200g de capsulas moidas o rendimento de
galactomanana final foi de apenas 6,1% (m/m).

Portanto, a metodologia utilizada neste estudo para extragédo de galactomanana
utilizando capsulas+sementes com apenas uma centrifugacdo mostrou-se eficiente em
comparacdo com os dados encontrados na literatura, otimizando assim o processo de

fabricacéo.

5.3. Aspecto visual e tatil dos filmes biodegradaveis

As Figuras 13 e 14 apresentam o aspecto visual dos filmes de galactomanana de

algaroba depositados pela técnica de Casting e Spin coating, respectivamente.
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Figura 13: Filmes biodegradaveis de galactomanana de Prosopis juliflora depositados

pela técnica de Casting.

Figura 14: Filmes biodegradaveis de galactomanana de Prosopis juliflora depositados

pela técnica de Spin coating.
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Os filmes produzidos, independente da técnica de deposi¢do utilizada,
apresentaram-se visualmente homogéneos e uniformes (Figuras 13 e 14). N&o foi
observada a formacao de bolhas e rachaduras na superficie dos filmes, o que corrobora
com os resultados obtidos por Aradjo (2014) ao trabalhar com filmes biodegradaveis de
amido incorporados com extrato de propolis.

Os resultados alcangados estdo em conformidade com Carvalho (1997) que trata
esta como sendo uma das mais importantes propriedades de um filme e pode ser obtida
pela verificacdo visual e tatil, no qual o filme deve apresentar uma superficie continua e
homogénea, ou seja, ndo deve apresentar fissuras apds 0 processo de secagem, nem
particulas insollveis ou poros abertos.

A respeito da trabalhabilidade dos filmes apenas as Formulagdes 1 e 3, de ambas
as técnicas, permitiram a retirada dos filmes das placas de vidro. A coloracdo destes
também foi mais escura que os demais, 0 que pode ser justificado devido ao fato de que
estas formulagdes possuem maior quantidade de galactomanana. Deste modo, os testes
de resisténcia foram aplicados apenas para os filmes obtidos destas formulagoes.

Comparando as duas técnicas de deposicdo foi possivel observar que os filmes
obtidos através da técnica de Spin coating foram visualmente mais finos e homogéneos,

observacgdo que pode ser comprovada através da analise de espessura.

5.4. Espessura dos filmes

Os valores de espessura dos filmes de galactomanana obtidos a partir da técnica

de Casting e Spin coating estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2: Valores de espessura dos filmes depositados pela técnica de Casting e Spin

coating.
Formulacéo Espessura (um)
Casting Spin
1 28,28 + 5,41 24,38 + 4,93
2 16,46 + 4,05 13,42 + 2,43
3 25,42 + 5,69 18,16 + 2,85
4 7,38 12,71 0,1745 %0, 41
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A espessura dos filmes elaborados pela técnica de Casting variou de 28,28 + 5,41
uma 7,38 £ 2,71um e os depositados por Spin coating variou de 24,38 £ 4,93 um a 0,1745
+ 0, 41 um (Tabela 2). A espessura dos filmes, em todas as formulacgdes, foi diferente
indicando que provavelmente a quantidade de galactomanana utilizada interferiu nesta
propriedade. Santos (2012) estudou a espessura de filmes de galactomanana obtidos de
Caesalpini pulcherrima e glicerol e encontrou valores de espessura que mostraram uma
variacdo de 0,063 a 0,148 mm, superior aos obtidos por galactomanana de algaroba.

Conhecer a espessura de filmes biodegradaveis € um parametro importante que
permite obter informagdes sobre a resisténcia mecénica, propriedades de barreira a gases
e ao vapor de agua e possibilita realizar estimativas sobre a vida atil de alimentos
revestidos com estes materiais (SILVA, 2011). Através da determinacdo da espessura
compreende-se que nao sdo desejaveis variacOes deste parametro em um material, por
acarretar problemas no desempenho mecénico e alteragdes nas propriedades de barreiras.

A partir dos resultados obtidos observa-se que os filmes depositados pela técnica
de Spin coating foram o0s que apresentaram 0s menores valores de espessura. Estes
resultados ja eram esperados, considerando que durante este processo € possivel regular
a rotacdo e o tempo que a amostra fica sujeita ao processo, resultando na formacéo de
peliculas com espessura fina e uniforme. Na técnica de Casting, controlar a espessura dos
filmes torna-se mais dificil, devido a dificuldade de espalhar o material quando se utiliza
solucdo filmogénica viscosa, gerando filmes de espessuras maiores e variaveis, por ndo

ter um controle da quantidade de solugéo utilizada.

5.5. Difracéo de Raios-X (DRX)

Na Figura 15 estdo apresentados os difratogramas das matérias-primas

Galactomanana e Colageno para producdo dos filmes biodegradaveis.
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Figura 15: Difratogramas das matérias primas Galactomanana e Coléageno.

Para o colageno hidrolisado (CO) (Figura 15) na escala de 26 observa-se um pico
largo em torno de 20°, o perfil da curva é tipico de um material amorfo. Segundo Cano-
Chauca et al (2005) em difratogramas de raios-X a presenca de picos largos significa
predominancia de materiais amorfos e nesse estado, as moléculas encontram-se
desordenadas, para o estado cristalino observa-se o inverso as moléculas sdo altamente
ordenadas e 0s picos apresentam-se bem definidos.

O difratograma obtido para galactomanana apresenta picos ndo definidos, com
muitos ruidos, este material possui caracteristica semicristalina. A presenca de picos semi
definidos podem ser causados devido ao elevado teor de agucares presente nas vagens de
algaroba (MORAES, 2014).

Nas Figuras 16 e 17 observa-se os difratogramas dos filmes obtidos pelas 4
diferentes formulacdes (ver Tabela 1) depositados por Casting e Spin coating, como

também do Filme PVC comercial.
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Figura 16: Difratogramas dos filmes depositados por Casting.

' Spinl
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Figura 17: Difratogramas dos filmes depositados por Spin coating.

Nos difratogramas obtidos, observa-se que ambos (Figura 16 e 17) apresentam
picos largos ndo definidos, caracteristicos de material amorfo. Isso justifica-se pela
natureza das matérias primas. O filme PVC comercial obteve comportamento
mineraldgico semelhante aos produzidos por este trabalho.
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Os filmes das formulacGes 2 e 4 com maior percentual de colageno (Figura 16)
foram os que apresentam os maiores picos. Os resultados aqui apresentados estéo
coerentes com Leite (2018) que obteve picos com maior intensidade para as formulacdes
com maior proporcao de colageno.

Na Figura 17 verifica-se que os difratogramas obtidos pela técnica de Spin,
apresentam picos com intensidades semelhantes, o perfil de difracdo destes sdo mais
uniformes, ou seja, a temperatura de secagem, a concentracdo de galactomanana e a
técnica de deposicdo ndo ocasionaram mudangas significativas no estado estrutural dos

filmes resultantes desta técnica.

5.6. Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

A Figura 18 apresenta os espectros de infravermelho por transformada de Fourier
das matérias primas Galactomanana e Colageno.
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Figura 18: Espectros de infravermelho por transformada de Fourier das matérias-

primas Galactomanana e Colageno.

O espectro do polissacarideo galactomanana apresenta banda na regido de 3600 a
3200 cm?, caracteristica da deformagcéo axial da ligagdo O-H, que corresponde a ligagdo
de hidrogénio intermolecular e intramolecular. A banda 2925 cm™ refere-se ao

grupamento CH. A banda em torno de 1635 cm™ corresponde ao estiramento dos anéis
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de galactose e manose. Na regido de 815 a 880 cm™ as bandas sdo atribuidas ao
estiramento das conformagdes anoméricas dos polissacarideos a-D-galactopironose e -
Dmanopiranose, respectivamente (RODRIGUES et al, 2015).

No espectro do colageno observa-se regides de amida I, 1l e Il que estdo
associadas a conformacdo das cadeias peptidicas do coldgeno (Figura 18). A banda de
amida | é relacionada a deformacédo axial da ligagdo C=0, com frequéncia na faixa de
1600 a 1660 cm™. A banda de amida Il associa-se a deformacdo angular N-H e o
estiramento C-N com faixa de 1500 a 1550 cm™. Na faixa de 1220 a 1320 é encontrada a
banda de amida I1l (BATISTA, 2008).

A Figura 19 apresenta os espectros de infravermelho por transformada de Fourier
dos filmes de galactomanana de algaroba obtidos pelas 4 (quatro) diferentes formulacdes
e do filme PVC comercial.
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Figura 19: Espectros de infravermelho por transformada de Fourier dos filmes

biodegradaveis e do PVVC comercial.

A espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier foi aplicada neste
estudo para avaliar as possiveis interagdes das diferentes concentracGes de galactomanana
e colageno quando incorporados nos filmes biodegradaveis. Esta técnica foi aplicada para

os filmes de uma Unica técnica, uma vez que as formulagdes aplicadas por Casting e Spin
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sdo as mesmas, de modo que nesta analise e na analise Termogravimétrica (TGA) a
técnica de deposicao dos filmes néo foi avaliada.

De acordo com o0s espectros obtidos para os filmes da Figura 19 é possivel
observar que apesar das diferentes formulacGes 0s espectros apresentaram-se similares, o
que pode ser justificado pelos modos vibracionais das matérias primas. Observa-se que
n&o houve a formagéo de novos grupos funcionais, verificando que o processo de extragao
e secagem da galactomanana ndo afetou o comportamento das interacdes quimicas,
corroborando com os resultados obtidos por Leite (2018) que utilizou dois tipos de
secagem e observou gque ndo ocorreu a formacdo de novas bandas vibracionais.

No entanto, observa-se que as bandas vibracionais do filme PVVC comercial foram
diferentes dos filmes produzidos neste estudo. Isto, justifica-se devido a composicdo
quimica do polimero (SILVERSTEIN; WEBSTER; KIEMLE, 2007).

5.7. Espectrofotometria na Regido do Ultravioleta e Visivel (UV-Vis)

Os espectros de absorcdo ultravioleta das matérias-primas colageno e

galactomanana estéo apresentados na Figura 20.
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Figura 20: Espectros de UV-Vis das matérias primas Galactomanana e Colageno.
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Na Figura 20 observa-se que o colageno na regido de comprimento de onda de
200-280 nm, apresentou intensa absorcdo. Na literatura, encontra-se registro que a
maioria das proteinas, a exemplo do colageno, tem um maximo de absorcdo até 280 nm
por apresentarem aminoacidos em baixas quantidades que absorvem luz na regido
préxima do ultravioleta (HUANG et al., 2005).

Observa-se, ainda, que a galactomanana apresenta absor¢éo (entre 100 e 70%) em
ampla faixa de comprimento de onda (200 a 1400 nm, aproximadamente). Os autores
Moreno-Trejo e Sanchez-Dominguez (2016) confirmam que este resultado ocorre devido
a presenca de varios monossacarideos presentes no polimero como glicose, galactose,
manose e &cido glucurénico.

Na Figura 21 e 22 observa-se 0s espectros de absorcdo ultravioleta dos filmes
depositados pela técnica de Casting e Spin Coating.
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Figura 21: Espectro de UV-Vis dos filmes depositados por Casting.

46



100

~—Spin 1
~——Spin 2
80 4 ~—Spin 3
—Spin 4

1 —PVC
~
/ \
60

Absorgao (%)

40 A

200 400 600 800 1000 1200 1400

Comprimento de Onda (nm)

Figura 22: Espectro de UV-Vis dos filmes depositados por Spin coating.

A anélise por espectroscopia na regido do UV-Vis foi realizada afim de comparar
as caracteristicas de absorcdo das moléculas dos filmes biodegradaveis na regido do
ultravioleta e no visivel (UV-Vis).

Os filmes de galactomanana em ambas as técnicas de deposi¢do apresentaram
espectro de UV-Vis com comprimentos de ondas semelhantes (Figura 21 e 22). No
entanto, o comportamento de absorbancia das formulacdes foi diferente. Observa-se que
a formulacdo 4, em comparacdo com os filmes das demais formulagdes, foi a que obteve
maior amplitude de absorcao nas duas técnicas analisadas. Ja para o filme PVVC comercial,
pode-se observar que 0 mesmo obteve curva de absorbancia diferente dos filmes

produzidos neste trabalho, com o maior percentual de absorcao entre todos os filmes.
5.8. Andlise Termogravimetrica (TGA)

A Figura 23 apresenta as curvas termogravimétricas (TG) das matérias-primas
Galactomanana e Colageno.
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Figura 23: Curvas termogravimétricas das matérias primas Galactomanana e Colageno.

Nas curvas de TG apresentadas na Figura 23, observa-se trés eventos térmicos,
com perda de massa que se associa a desidratacdo, decomposicdo e carbonizacdo das
matérias-primas empregadas na pesquisa. O primeiro evento ocorre entre 25 °C e 125 °C
e resultou em uma perda relativamente de aproximadamente 10%, correspondente a
evaporacdo de agua presente nas matrizes.

O segundo evento ocorreu de 250°C a 350°C, no qual € observado uma perda de
40% e de 37%, atribuidos a degradacdo da estrutura da molécula de colageno e
galactomanana, respectivamente, e o terceiro em torno de 400 °C a 625 °C, relacionado a
carbonizacdo do material. O perfil das curvas esta de acordo com os obtidos nos estudos
de Penha (2016).

A Figuras 24 apresentam a degradacdo térmica dos filmes biodegradaveis e do
filme PVC comercial.
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Figura 24: Curvas termogravimétricas dos filmes biodegradaveis e do filme PVC

comercial.

Através desta andlise foi possivel avaliar a perda de massa dos biofilmes
submetidos a um programa de temperatura controlado. Conhecer as propriedades
térmicas a respeito da degradacédo de filmes ou coberturas biodegradaveis séo de grande
interesse por determinarem o comportamento do material durante o processo de
fabricacdo, manipulacdo, armazenamento e consumo (DAMAS, 2015).

Nas curvas termogravimétricas da Figura 24 observa-se perda de massa de 12%,
24%, 14% e 13% para os filmes da formulacdo 1, 2, 3 e 4, respectivamente, da
temperatura ambiente até aproximadamente 100°C e que se refere a perda de massa
decorrente da evaporacdo de agua presente nos filmes e que sdo semelhantes as
encontradas para as matérias-primas empregadas no processo de fabricacdo dos filmes.

Na faixa seguinte, entre 125 °C e 220 °C, os filmes da formulacéo 1 e 3 apresentam
perda de massa diferentes, em torno de 57% e 67% respectivamente. Observa-se que no
filme PVC até a temperatura de 250 °C, a perda de massa € minima, na ordem de 7%,
aproximadamente, indicando que este apresenta maior estabilidade, quando comparado
aos demais filmes, até aproximadamente 500 °C.

O decréscimo na estabilidade térmica dos filmes durante o aquecimento, associa-
se a estrutura ordenada inicial dos filmes que sdo gradualmente destruidas. Isto, ocorre
em funcgéo das quebras de ligacBes de hidrogénio intermolecular e intramolecular os quais

conferem aos filmes o ordenamento da matriz polimérica (BARRETO, 2003).
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5.9. Propriedades Mecéanicas

A Tabela 3 apresenta os resultados para tensdo de ruptura e alongamento dos

filmes de galactomanana.

Tabela 3: Tensdo de Ruptura (MPa) e Alongamento (%) dos filmes de galactomanana.

Tenséo de Ruptura

Amostra Alongamento (%)

(MPa)
Casting 1 1,70+ 0,14 35,40
Casting 3 0,79 +0,13 30,78
Spin 1 1,89 + 0,09 46,38
Spin 3 0,85+0,11 47,25
PVC 2,90+0,12 48,37

A Tabela 3 apresenta os resultados de resisténcia mecénica relativo a media de 3
leituras de ensaios para cada tipo de formulagdo. As propriedades mecanicas foram
avaliadas apenas para os filmes resultantes da formulagéo 1 e 3 (Tabela 3), em virtude de
que as amostras das outras formulacdes nao formaram filmes que possibilitassem a
realizacdo desta analise.

Analisar as propriedades mecanicas de tragcdo e alongamento para identificacéo e
caracterizacdo de filmes é (til por expressarem a resisténcia do material ao rompimento
qguando submetidos a tracdo, de forma que possibilite manter a integridade do produto
embalado. Neste sentido, os filmes e coberturas devem apresentar elevada resisténcia a
ruptura e serem flexiveis o suficiente para se adequar a inesperadas deformacGes dos
alimentos.

Pela Tabela 3 é possivel observar que a concentracdo de polissacarideo exerceu
efeito positivo sobre a tensdo de ruptura e alongamento. Observa-se que os filmes da
formulacdo 1, com maior concentracdo de galactomanana, caracterizaram filmes mais
resistentes com valores de 1,70 a 1,89 MPa. Isto, pode estar associado ao fato de que as
propriedades de tracdo e alongamento dos filmes ocorrem em fungéo das interagdes entre
0S componentes, ou seja, da formacao de ligacdes moleculares fortes ou numerosas entre
as cadeias dos constituintes (HENRIQUE, 2002).

Observa-se na Tabela 3 que os filmes depositados pela técnica de Spin obtiveram

resultados superiores aos de Casting, tanto em termos de tensdo de ruptura quanto de
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alongamento, demostrando que a utilizacdo desta técnica possibilita a formacao de filmes
com elevada resisténcia mecénica. Verifica-se, ainda, que os resultados da formulacéo
Spin 1 foram proximos ao do filme PVC comercial (2,90 £ 0,12 MPa e 48,37%), ou seja,
os filmes da formulacdo 1 apresentam propriedades mecénicas com potencial para
substituir os filmes tradicionalmente encontrados nos mercados.

Para trabalhos futuros recomenda-se estudar a influéncia de diferentes
concentracdes do Glicerol nas propriedades mecanicas, visto que a literatura reporta que
a presenca do plastificante pode diminuir as interacdes intermoleculares, resultando em
filmes menos rigidos (LOBATO, 2005).

E importante ressaltar que a metodologia aplicada para extragio de galactomanana
utilizando capsulas+sementes com apenas uma centrifugacdo conseguiu resultados

positivos em termos de resisténcia mecanica.
5.10. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

As Figuras 25 e 26 apresentam as micrografias dos filmes obtidos pelas técnicas
de Casting e Spin coating.
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Figura 25: Micrografias dos filmes de galactomanana de algaroba depositados pela
técnica de Casting (1000x).
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Figura 26: Micrografias dos filmes de galactomanana de algaroba depositados pela

técnica de Spin coating (1000x).

Os resultados de microscopia eletronica de varredura forneceram informacoes
relevantes a respeito da interacdo entre os constituintes galactomanana, colageno e
glicerol, bem como sobre a homogeneidade, possibilitando uma melhor discussdo dos
dados obtidos sobre a influéncia das diferentes concentracdes de galactomanana e das
diferentes técnicas de deposicao na estrutura dos biofilmes.

De forma geral, percebe-se que os filmes observados nas Figura 25 e 26
apresentam aspecto similar, ndo tendo sido observada influéncia significativa da técnica
de deposicdo na microestrutura dos filmes, quando comparadas com a influéncia da
concentracdo de galactomanana, que acarretou variacdo no relevo da superficie e
obtencéo de uma matriz contendo poros e granulados distribuidos irregularmente, quanto
maior o teor de galactomanana.

De acordo com Cruz (2014), a formacdo de grumos estd associada a
galactomanana, devido a dificil dissolucdo, em que a goma em contato com o colageno e
o glicerol criam uma situacdo de aglomeragdo dificultando o processo de
homogeneizacdo de filmes. Neste sentido, percebe-se que a distribui¢cdo do tamanho das

particulas exerceu influencia na homogeneidade dos filmes.
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Na Figura 25d, do filme da formulacéo 4, observa-se o aparecimento de trincas ou
rachaduras. Isso pode ser atribuido a técnica de deposic¢ao Casting que ndo possibilita um
espalhamento das solugdes filmogénicas de forma homogénea, bem como a secagem do
material pode ocasionar um maior grau de cristalizacdo da matriz.

Nas micrografias obtidas observa-se que todos filmes obtidos pela técnica de Spin
coating (Figura 26) apresentaram superficie homogénea sem a presenca de rachaduras,
fato que confirma a eficiéncia desta técnica para elaboracéo de biofilmes.

Contudo, Teixeira (2017) ressalta que analisar somente a estrutura fisica de um
filme n&o é o suficiente para avaliar seu desempenho, esta caracteristica é utilizada para

nortear as analises que testam a funcionalidade do mesmo.
5.11. Rugosidade

Os resultados dos parametros de rugosidade para os filmes de galactomanana de
algaroba depositados pelas técnicas de Casting e Spin coating estdo apresentados na

Tabela 4.

Tabela 4: Pardmetros de rugosidade para filmes de galactomanana de algaroba

depositados pelas técnicas de Casting e Spin coating.

Técnica de Parametros de Rugosidade
Deposicéo Ra (um) Rq (um) Rz (um) Sa (um)
Casting 1 0,09 £0,01 0,12 + 0,01 0,55 +0,10 0,166
Casting 2 0,02 £0,01 0,03+0,01 0,14 £ 0,03 0.0477
Casting 3 0,08 £0,01 0,07 £ 0,02 0,28 £ 0,07 0,119
Casting 4 0,01 £0,00 0,04 £ 0,00 0,19 £0,01 0,0142
Spin 1 0,08 + 0,01 0,11 + 0,02 0,59+0,14 0,018
Spin 2 0,18 + 0,03 0,25 +0,03 1,46 + 0,17 0.266
Spin 3 0,33 +0,08 0,52+0,11 3,28 £ 0,55 0,552
Spin 4 0,07 £0,02 0,10 £0,03 0,50 £ 0,19 0,109
PVC 0,01 + 0,00 0,03 + 0,00 0,21+ 0,01 0,0141

As imagens topogréficas das superficies dos filmes estdo apresentadas nas figuras

27 e 28.
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Figura 27: Imagens capturadas na anéalise de rugosidade de filmes de galactomanana

pela técnica de Casting.
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Figura 28: Imagens capturadas na anélise de rugosidade de filmes de galactomanana
pela técnica de Spin coating.
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As caracteristicas topograficas das superficies, em imagem tridimensional (3D),
fornecem informac6es de alta estabilidade e confiabilidade, gerando grande nimeros de
perfis em areas pré-estabelecidas avaliando medidas lineares, como também dados de
distribuicdo de picos e vales para identificar as propriedades de rugosidade superficiais
das amostras (SAITO; LOVADINO; KROLL, 2000).

Pode-se observar pela Tabela 4 que os filmes obtidos pelas formulagdes 2 e 3
depositados pela técnica de Spin coating apresentaram superficie com o0s maiores
parametros de rugosidade (Ra, Rq, Rz) entre os filmes analisados. Isto, pode ter ocorrido
em virtude da leitura do equipamento, que ao passar por pontos com grénulos de
galactomanana, elevou os resultados.

Pelas Figuras 27 e 28 pode-se observar que os filmes obtidos por Spin coating
apresentaram superficies menos asperas quando comparados aos obtidos por Casting.
Estes resultados estéo de acordo com os encontrados no trabalho de Leite (2018).

A imagem de rugosidade do Filme PVC comercial apresenta-se na Figura 29.

Farametor Ve

Ly

Figura 29: Imagem capturada na analise de rugosidade para filme de PVC comercial.

O filme PVC comercial, entre os filmes estudados, foi 0 que apresentou 0s

menores parametros de rugosidade, conforme a Tabela 4. Este possui superficie lisa com
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estrutura firme e homogénea (Figura 29). Embalagens comerciais apresentam excelentes
propriedades funcionais para aplicagdo em alimentos com a finalidade de aumentar a vida
de prateleira, atuando como uma barreira entre 0 ambiente externo e alimento, sem afeta-
lo. Porém, sdo considerados ndo-biodegradaveis e acarretam problemas ambientais
(RIGO, 2006).

Neste contexto o0s biopolimeros naturais, a exemplo dos polissacarideos
apresentam-se materiais promissores para substituir os sintéticos, uma vez que 0S
estudiosos estdo conseguindo conferir aos filmes biodegradaveis as mesmas propriedades
dos sintéticos para garantir a qualidade do produto (GOTARD e GUILBERT, 1996).

5.12. Determinac&o do Angulo de Contato
A Tabela 5 apresenta as médias obtidas para o angulo de contato das diferentes
formulacGes. As Figuras 30 e 31 apresentam as imagens dos angulos de contato formado

entre a gota de agua e os filmes produzidos.

Tabela 5: Valores de Angulo de Contato (AC) dos filmes depositados pela técnica de
Casting e Spin coating.

Formulagdo Angulo de Contato (°)

Casting Spin
1 41,41 + 6,45 43,16 + 6,56
2 18,42 + 4,29 27,12 + 5,20
3 33,32 £ 5,77 39,40 + 6,27
4 9,94 + 3,15 14,18 + 3,76
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41,41+ 6,45 18,42+ 4,29

33,32+ 5,77 9,94 + 3,15

"A“‘

Figura 30: Imagens da determinacdo de angulo de contato para filmes de

galactomanana depositados pela técnica de Casting. (a) Formulacéo 1, (b) Formulacao

2, (¢) Formulacgéo 3, (d) Formulacéo 4.

43,16+ 6,56 27,12+ 5,20

39,40+ 6,27 14,18+ 3,76

Figura 31: Imagens da determinagdo de angulo de contato para filmes de
galactomanana depositados pela técnica de Spin coating. (a) Formulagéo 1, (b)

Formulacéo 2, (c) Formulacéao 3, (d) Formulacéo 4.
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Diante dos resultados obtidos, observa-se que a técnica de deposi¢cdo nédo
influenciou, significativamente, a hidrofobicidade dos filmes, embora os obtidos por Spin
coating apresentem espessura menor que os depositados por Casting, como observado na
seccdo 5.4. Observa-se, ainda, que o aumento ou diminuicdo da absorcdo de dgua nédo
variou de acordo com a espessura dos filmes depositados.

Os autores Thiré et al. (2000), Guimardes et al. (2006) e Simdo et. al. (2006)
propGem uma possivel solucdo para reducdo da hidrofilicidade de biofilmes, sugerindo
que a técnica de deposicédo via plasma frio, poderia ser utilizada para formar camadas
protetoras nas  superficies  biodegradaveis, conferindo inércia  quimica,
biocompatibilidade e alterando a energia superficial diminuindo a hidrofilicidade e a
molhabilidade, sem afetar a morfologia original e biodegradabilidade dos filmes
produzidos. Deste modo estudos mais aprofundados sdo necessarios para melhorar a
propriedade de molhabilidade dos filmes de galactomanana.

Na Tabela 5, observa-se que os filmes das formulagdes com maior percentual de
galactomanana (formulacBes 1 e 3) foram os que obtiveram 0s maiores resultados de
angulo de contato. Comportamento contrario foi observado para os filmes com maior
proporcao de colageno (formulagdo 3 e 4), onde a medida que se aumentou a concentragdo
do agente aditivo ocorreu reducdo do angulo de contato.

Os filmes analisados neste estudo apresentaram valores de angulos de contato
menores que 90°, conforme apresentado nas figuras 30 e 31 e que de acordo com Silva
(2010), quando o angulo é menor que 90° os filmes apresentam molhabilidade
consideravel e estes sdo chamados de hidrofilicos.

O plastificante utilizado para elaboracdo dos filmes pode ser atribuido como um
dos fatores que contribui para o aumento de hidrofilicidade dos filmes, visto que o glicerol
possui baixa massa molar com alta capacidade de interagir com agua, facilitando a
permeacdo do filme (MENDES, 2015).

Para fins de aplicacdo tecnoldgica, a capacidade de absor¢do de agua é um
parametro chave na caracterizacdo de filmes e revestimentos, visto que a afinidade das
biomoléculas pela agua acarreta reagdes de deterioracdo (ALBUQUERQUE, 2017).

A Figuras 32 apresenta a imagem do angulo de contato formado em entre a gota
de &gua e o filme PVC comercial.
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73,69 + 8,58

Figura 32: Imagem da determinacdo de angulo de contato para Filme de PVC.

O valor de angulo de contato obtido para o filme PVC comercial foi de 73,69° +
8,58° (Figura 32). Este, apresentou resultado superior aos encontrados neste trabalho para
os filmes de galactomanana, evidenciando que esses materiais apresentam maior
resisténcia a absorcdo de umidade e consequentemente menor hidrofilicidade.

O filme PVC é amplamente utilizado como material de embalagem por exibir
baixo coeficiente de permeacao para certos gases, de modo que evita ou reduz o contato
do ar ou umidade com o produto embalado, porém é produzido de fonte ndo renovavel
(NOGUEIRA, 2014).

No contexto geral, observa-se que embora a diferenca dos valores do angulo de
contato entre as técnicas de deposicdo nao seja significativa, mas é a técnica de Spin que
apresenta os melhores resultados em termos de molhabilidade, entre os filmes analisados
a formulacdo 1 se destaca com propriedades que possibilitam a aplicacdo como

embalagens.

5.13. Andlise de Coberturas Biodegradaveis na Conservacdo de Morangos

As perdas po6s-colheita de frutas devido a armazenamento inadequado diminuem
a oferta ao consumidor e, consequentemente, eleva os custos de producdo. Deste modo,
estas perdas devem ser eliminadas ou minimizadas de forma que possibilite aumentar a
oferta de produtos, visando evitar desperdicios de investimentos econémicos (PARISI,
HENRIQUE e PRATI, 2012).
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O morango foi escolhido como objeto de estudo deste trabalho por ser um fruto
consumido preferencialmente in natura, além de sofrer processos fisiolégicos e fisicos,
como a respiracao e transpiracdo que diminui a vida atil pos-colheita, podendo também
apresentar grande suscetibilidade ao ataque de patogenos causadores de podriddes. Na
conservacdo de frutas, o método mais empregado é a refrigeracdo, mas reduzir a
temperatura ndo é suficiente para manter a qualidade dos morangos por um periodo
prolongado, sendo necessario a utilizacdo de outras técnicas.

Desta forma, testar a aplicacdo de cobertura comestivel associado a reducédo de
temperatura de armazenamento é uma alternativa vidvel para aumentar o tempo de

comercializacdo de frutas, sem que ocorra perda de qualidade do sabor, cor e aroma.

5.13.1 Determinacéo de Perda de Massa

Os valores de perda de massa por dia e acumulados de morangos utilizando 6

tratamentos diferentes estdo apresentados na Figura 33 e 34.
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Figura 33: Perda de massa de morangos por dia.
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Figura 34: Perda de massa de morangos acumulada.

Pelas Figuras 33 e 34 € possivel observar que independente do tratamento aplicado
ocorreu perda de massa durante o periodo de armazenamento, porém percebe-se que o
uso da refrigeracdo e a aplicacdo do revestimento para manutencdo do peso dos frutos
teve efeito positivo nos morangos estudados.

Na Figura 33 e 34 observa-se que os frutos ndo recobertos (Controle) foram os
gue mais sofreram com o processo de deterioracdo, apresentando maior perda de massa
guando comparados aos morangos recobertos.

Entre os tratamentos com diferentes concentragdes de galactomanana, o que teve
menor percentual de perda de massa ao longo dos dias de armazenamento foi o T5
(Formulacdo 4 — 25% de galactomanana e 75% de colageno e 20% de glicerol), tendo
comportamento semelhante ao do Filme PVC, com leve incremento inicial de perda de
massa. Estes resultados corroboram com os apresentados por Aguiar et al. (2011), ao
estudarem a aplicacdo do revestimento de galactomanana em mangas, tendo obtidos uma

reducdo na perda de massa em 5% para os frutos refrigerados.

62



Observa-se, ainda, que os morangos recobertos com Filme PVC comercial
(Tratamento 6) foram o0s que obtiveram menor taxa de perda de massa quando
comparados aos filmes produzidos neste trabalho. Entretanto, os polimeros sintéticos tém
elevado custo de producdo, sdo oriundos de derivados de petroleo e geram impactos
negativos ao meio ambiente. Deste modo, criar biofilmes com caracteristicas
“ambientalmente amigéaveis” e incentivar o uso para serem aplicados em alimentos ¢é
considerada uma inovacdo promissora para o futuro.

Nos alimentos, a principal causa de deterioracdo € a perda de massa que esta
diretamente relacionada a perca de agua, resultando em perdas de qualidade e
consequentemente perca de valor econdémico. Este estudo e os realizados por Ojeda
(2001) mostram que o revestimento de frutas é eficaz para reduzir a perda de agua,
proporcionando menor indice de murchamento e podriddes, além de aumentar a vida util
pos-colheita.

Portanto, a partir dos resultados de perda de massa, obtidos nesta pesquisa,
observa-se que entre as formulacdes aplicadas, a formulacdo 4 apresenta-se como a

melhor para ser utilizada na forma de cobertura em morangos.

5.13.2 Anélise de Cor

Os parametros de analise de cor e o aspecto visual dos morangos submetidos a
diferentes tipos de tratamento e horas de armazenamentos estdo apresentados na Tabela

6 e 7, respectivamente.
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Tabela 6: Parametros de Analise de Cor (L*, a*, b*) de morangos revestidos com

cobertura biodegradavel.

PARAMETROS TRATAMENTOS

Horas T1 T2 T3 T4 T5 T6

Oh 4568 46,36 4542 4388 44,94 44,82

24h 4368 4590 44,88 4259 44,61 44,48

L* 48h 42,40 44,62 42,68 4219 42,76 4324
120h 36,67 40,63 4154 4175 4138 42,82

168h 3456 3831 39,88 40,89 39,62 42,48

oh 21,37 1894 1581 17,00 1856 19,25

24h 22,72 1899 18,00 1834 19,14 19,49

a* 48h 2295 19,40 19,73 1888 1952 19,88
120h 2542 2123 2000 1975 2072 20,44

168h 30,52 2298 21,23 20,34 2283 21,00

Oh 16,34 19,65 17,01 1427 1475 19,29

24h 1594 1839 16,67 1293 14,69 16,92

b* 48h 1563 1750 1594 1228 1366 16,04
120h 12,79 1599 1501 1308 13,14 16,02

168h 1332 1829 1865 1517 1509 17,65
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Tabela 7: Aspecto visual de morangos recobertos com filmes biodegradaveis

TRATAMENTOS
T1 T2 T3 T4 15 T6

HORAS

Oh

48h

120h

Na Tabela 6 pode-se observar que o indice de luminosidade L* apresentou uma
pequena alteracdo na tonalidade dos frutos com cobertura no decorrer dos dias de
armazenamento quando comparado ao grupo controle. Os frutos revestidos apresentam-
se mais claros e com maior brilho, 0 que os torna mais atraentes para 0s consumidores.

De acordo com CALEGARO et al. (2002), um atributo de qualidade desejado € a
manutencdo da cor no periodo de armazenamento, frutos de cor forte e brilhante sdo os
mais procurados, ja os escurecidos com aspecto visual comprometido ndo sao bem aceitos
no mercado consumidor.

Os valores do pardmetro a* ndo foram significativos para o fator tempo de
armazenamento, pois um pequeno aumento deste fator ja é esperado, visto que os frutos

ao final do armazenamento, tendem a ficar mais avermelhados. Como observa-se na
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Tabela 7, os morangos apresentam um aumento acentuado da cor a partir das 120 horas
de armazenamento.

Os resultados com maior valor do parametro b* estdo associados a frutos mais
amarelados (REIS et al., 2004). No decorrer do armazenamento, os valores de b*
variaram. Estes apresentaram decréscimo nas 24, 48 e 120 horas, seguido de um pequeno
aumento nas 168 horas de armazenamento. Resultado de b* préximos a este trabalho
(16,34 e 19,65) foram encontrados por Malgarim et al. (2006) com valores entre 16,35 e
23,17.

Durante a realizacdo do experimento, conforme a Tabela 7, observa-se que em
nenhum dos tratamentos utilizados ocorreu o crescimento de micro-organismos, resultado
este considerado positivo. O desenvolvimento microbiano durante o armazenamento é
das principais causas que acarreta a deterioracdo de frutas, os micro-organismos utilizam
como fonte de energia o alimento, o qual promove perca de qualidade com alteracéo da
cor, odor, sabor, textura e aspecto (MACHADO, 2017).

Nos morangos, as caracteristicas mais apreciadas por parte dos consumidores sao
aparéncia, firmeza e o sabor, de forma que prolongar o periodo de comercializacdo torna-
se fundamental para aperfeicoar o processo de conservacdo. Assim sendo, mediante 0s
resultados apresentados na Tabela 7, a formulagdo 4 (T5) proporcionou maior
conservacao dos morangos, de modo que estes permaneceram com a aparéncia integra
até o final do experimento. Desta forma, observa-se que utilizacdo da formulacéo 4 como

cobertura biodegradavel € viavel para minimizar o processo de deterioracdo de morangos.
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. CONCLUSOES

De acordo com os resultados obtidos pode-se concluir que:

Neste estudo a metodologia aplicada para extracdo de galactomanana utilizando
capsulas+sementes com apenas uma centrifugacao foi eficiente, otimizando o processo
de fabricacéo;

Quando avaliado o aspecto visual e a espessura, os filmes obtidos atraves da técnica
de deposicdo por Spin coating foram visualmente mais homogéneos e finos;

Pelo perfil de difracdo dos filmes obtidos, é possivel observar que a temperatura de
secagem, a concentracdo de galactomanana e a técnica de deposicdo ndo ocasionaram
mudancgas significativas no estado estrutural dos filmes resultantes desta técnica;

Nos espectros de infravermelho, independente da formulagéo utilizada, ndo ocorreu a
formagdo de novos grupos funcionais, verificando que o processo de extragdo e
secagem da galactomanana ndo afetou o comportamento das interagdes quimicas

A caracterizacdo Otica de UV-Vis dos filmes mostrou que a formulacdo 4 foi a que
obteve maior amplitude de absorcdo nas duas técnicas analisadas;

Nas propriedades térmicas das matérias-primas foi possivel observar trés eventos
térmicos, com perda de massa, que se associa a desidratacdo, decomposi¢do do
material e carbonizacdo e que os filmes produzidos apresentam caracteristicas
semelhantes aos materiais precursores;

Os filmes da formulacdo 1 apresentam os melhores resultados em termos de
propriedades mecéanicas, com potencial para substituicdo dos filmes tradicionalmente
encontrados nos mercados;

Na anélise de microscopia observou-se que os filmes obtidos pela técnica de Spin
coating apresentaram superficie homogénea sem a presenca de rachaduras,
comprovando a eficiéncia da técnica para producao de filmes biodegradaveis;

Os parametros de rugosidade e molhabilidade mostram que os filmes com maior
percentual de galactomanana apresentam as melhores propriedades de barreira a agua;
Entre as formulagdes aplicadas na forma de cobertura a formulagédo 4, apresenta-se

como a melhor para ser aplicada no revestimento de morangos.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Testar novas formulagdes variando a porcentagem do plastificante glicerol.
e Realizar o aproveitamento total do residuo utilizando as fibras das vagens de

algaroba para producéo de nanocelulose.

e Analisar a aplicacdo das coberturas biodegradaveis nas caracteristicas sensoriais
de morangos
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ANEXOS

As Figuras de 1A a 4A apresentam as micrografias dos filmes obtidos por Casting
e Spin nas ampliagdes de 500x e 2000x.

Mm BT+ 300W Mag= 500X IPmbes 19754 Pk Mo TSN | pm BiT= 30W Wags S00X  |Pobes 1E7ph  Photole = 5656
1 SguiA=55T WO= Srm  Apefwe Soe = 3000 pm Dww 3 Wey 2013 - | SgrlA=3E! WD* Smm  Apwtu Sae=3000pm Oute 24 Moy 078 >

SguwA=SEl WO Srwm  Apedws Soex 300 pn Dew Wy 2013 SgraiA=SEl WD® Smm ApwtseSoes3000pm Do NNyt QB

Xm BT+ 3004 Mag= 500X (Pvebes 635pA  Ohvka Vo v 9516 l Wire BT+ 30W Vag= S0X  |Pubes 167pA  Showle =968 ‘

Figura 1A: Micrografias dos filmes de galactomanana de algaroba depositados pela
técnica de Casting (500x).
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Figura 2A: Micrografias dos filmes de galactomanana de algaroba depositados pela
técnica de Casting (2000x).
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Figura 3A: Micrografias dos filmes de galactomanana de algaroba depositados pela
técnica de Spin coating (500x).
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Figura 4A: Micrografias dos filmes de galactomanana de algaroba depositados pela
técnica de Spin coating (2000X).
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