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Resumo

Diante da crescente preocupagdo com os impactos ambientais relacionados ao uso de polimeros sintéticos, estudos
visando a obtenc¢do e aplicacdo de materiais poliméricos de fontes renovaveis vém aumentando, como por exemplo, o
desenvolvimento de filmes comestiveis a base de polimeros naturais. Com isso, este trabalho teve como objetivo
produzir filmes comestivel e biodegraddvel por meio de uma matriz de polissacarideos (goma arébica,
carboximetilcelulose e alginato de sédio) com adigdo de 6leo essencial (OE) de erva doce para possivel utilizagcdo em
embalagens priméria de mistura de bolo de caixinha. Os filmes obtidos foram avaliados quanto a anélise de espessura,
permeabilidade ao vapor de agua (WVP), solubilidade e propriedades mecénicas. As espessuras dos filmes foram
diferentes, pois as condicbes de preparo nem sempre sdo as mesmas. Os valores de WVP aumentaram
significativamente, em média 150 %, em relacdo aos filmes de controle com a incorporacdo de emulsdo de OE e
principalmente a goma arabica (GA). Com a adi¢do de GA nos filmes de AS e CMC, diminuiu a tensdo maxima e a
elongacéo, pois uma quantidade menor de energia foi requerida para a ruptura do filme quando este sofreu um estresse
mecanico. A solubilizacdo dos filmes, em condi¢Bes proximas ao preparo de um bolo na batedeira, mostrou-se
eficiente. Com o desenvolvimento dessa pesquisa, foi possivel atingir o objetivo inicial de obter uma solucdo
filmogénica satisfatéria e a formacdo de uma embalagem comestivel contendo polissacarideos e emulsédo de 6leo
essencial de erva-doce.

Palavras-chave: Filmes comestiveis; Biopolimeros; Permeabilidade ao vapor de 4gua; Propriedades mecanicas.

Abstract

In view of the growing concern about the environmental impacts related to the use of synthetic polymers,
studies aimed at obtaining and applying polymeric materials from renewable sources have been increasing,
such as the development of edible films based on natural polymers. Therefore, this work aimed to produce
edible and biodegradable films using a matrix of polysaccharides (gum arabic, carboxymethylcellulose and
sodium alginate) with the addition of anise essential oil (EO) for possible use in primary packaging for
mixtures of box cake. The films obtained were evaluated for thickness analysis, water vapor permeability
(WVP), solubility and mechanical properties. The film thicknesses were different, as the preparation conditions
are not always the same. The WVP values increased significantly, on average 150%, in relation to the control
films with the incorporation of EO emulsion and mainly gum arabic (GA). With the addition of GA in the AS
and CMC films, the maximum tension and elongation decreased, since a smaller amount of energy was
required for the rupture of the film when it suffered a mechanical stress. The solubilization of the films, in
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conditions close to the preparation of a cake in the mixer, proved to be efficient. With the development of this
research, it was possible to achieve the initial objective of obtaining a satisfactory filmogenic solution and the
formation of an edible package containing polysaccharides and fennel essential oil emulsion.

Keywords: Edible films; Biopolymers; Water vapor permeability; Mechanical properties.

Resumen

Ante la creciente preocupacidn por los impactos ambientales relacionados con el uso de polimeros sintéticos,
se han ido incrementando los estudios encaminados a la obtencién y aplicacion de materiales poliméricos a
partir de fuentes renovables, como el desarrollo de peliculas comestibles a base de polimeros naturales. Por lo
tanto, este trabajo tuvo como objetivo producir peliculas comestibles y biodegradables utilizando una matriz de
polisacaridos (goma arabiga, carboximetilcelulosa y alginato de sodio) con la adicidn de aceite esencial de anis
(AE) para su posible uso en el empaque primario para mezclas de torta de caja. Las peliculas obtenidas fueron
evaluadas para analisis de espesor, permeabilidad al vapor de agua (WVP), solubilidad y propiedades
mecanicas. Los espesores de pelicula fueron diferentes, ya que las condiciones de preparacion no son siempre
las mismas. Los valores de WVP aumentaron significativamente, en promedio un 150%, en relacion a las
peliculas control con la incorporacion de emulsion de EO y principalmente de goma arabiga (GA). Con la
adicion de GA en las peliculas de AS y CMC, la tensién y elongacion maximas disminuyeron, ya que se
requirié menor cantidad de energia para la ruptura de la pelicula cuando esta sufri6 un esfuerzo mecénico. La
solubilizacion de las peliculas, en condiciones cercanas a la preparacion de una torta en la batidora, demostré
ser eficiente. Con el desarrollo de esta investigacion se logré alcanzar el objetivo inicial de obtener una
solucion filmoégena satisfactoria y la formacion de un paquete comestible que contiene polisacaridos y
emulsion de aceite esencial de hinojo.

Palabras clave: Peliculas comestibles; Biopolimeros; Permeabilidad al vapor de agua; Propiedades mecanicas.

1. Introducéo

A embalagem é a arte, ciéncia e tecnologia para entregar produtos aos consumidores finais a pre¢os econdémicos de
forma segura (Priyadarsh & Rhim, 2020).

O processo de embalagem de alimentos é de imensa importancia quando se trata de preservacéo de alimentos frescos
ou processados. Ele desempenha um papel importante em fazer com que o alimento, que é preparado em um local, esteja
disponivel para os consumidores em algum outro local apds dias, semanas ou mesmo meses apds a colheita ou fabricacéo
inicial (Priyadarsh & Rhim, 2020). No entanto, 0 aumento da produgdo de alimentos e consumo de produtos industrializados
resulta em uma preocupacdo causada pelo aumento do descarte dessas embalagens, pois a maioria dos materiais de embalagens
de alimentos sdo fabricados com polimeros ndo-biodegradaveis, a base de petrdleo, devido as suas excelentes propriedades
Opticas e mecanicas, enquanto sdo uma barreira excepcional para oxigénio e agua (Dash, et al., 2019; Ashori, 2008; Haq et al.,
2014).

Segundo Shan et al. (2023), os impactos ambientais tém motivado pesquisas para produzir embalagens que atendam
algumas caracteristicas: sejam biodegradaveis e produzidas a partir de matéria-prima renovavel; apresentem propriedades
fisicas iguais ou superiores as embalagens atualmente utilizadas, e; conserva¢do que permita controlar a proliferacdo de
microrganismos.

Neste contexto, as industrias de embalagens e alimentos vém unindo esfor¢os para produzir embalagens a partir de
materiais que possuam caracteristicas biodegradaveis, que sejam renovaveis, que tenham baixo custo e que apresentem
propriedades fisico-quimicas comparaveis as daquelas derivadas de materiais petroquimicos (Wihodo & Moraru, 2013).

Para o desenvolvimento de embalagens biodegradaveis envolve a producdo de filmes compostos pela combinagao de
diferentes polissacarideos, proteinas e lipidios (Li et al., 2023). A fim de melhorar amplamente sua funcionalidade (Dash, et
al., 2019), para isso, é necessario 0 uso de matrizes poliméricas de compostos organicos associados a agentes ativos funcionais
que podem ser incluidos com os biopolimeros formadores de filmes para conferir funcionalidades extras (Dash, Ali, Das &
Mohanta, 2019; Cao & Wang, 2011; Mohanty, et al., 2002). Além disso, a escolha do material a ser utilizado na formulacao

dos filmes deve levar em consideracéo as interacdes entre os componentes do material (Botre et al., 2010; Botre et al., 2007).

2


http://dx.doi.org/10.33448/rsd-v12i3.40249

Research, Society and Development, v. 12, n. 3, €16712340249, 2023
(CC BY 4.0) | ISSN 2525-3409 | DOI: http://dx.doi.org/10.33448/rsd-v12i3.40249

Assim, propriedades funcionais mais efetivas, tais como, aumento da atividade microbiana, melhoria mecénica,
térmica, propriedade de barreira e adi¢do de valor nutricional podem ser atingidas através da mistura de polissacarideos, de
polissacarideos e proteinas, ou de polissacarideos, proteinas e lipidios (Zhao et al., 2023; Mostafavi & Zaeim, 2020; Dash, et
al., 2019; Mamani, 2009). Tais propriedades dependem da interacdo entre as moléculas, através de ligacoes de hidrogénio, para
desenvolver uma rede continua (Mostafavi & Zaeim, 2020).

No estudo de novas embalagens comestiveis aplicando biopolimeros, pode-se citar alguns polissacarideos como, a
goma arabica, carboximetilcelulose e alginato de sodio.

A goma arabica (GA) é um heteropolissacarideo ndo téxico, comestivel e altamente ramificado com unidades de
galactose, ramnose, arabinose e acido glucurdnico, com carga negativa, uma vez que contém cerca de 2 % da fracdo de
proteina ligada covalentemente aos polissacarideos (Xu et al., 2019; Dror, et al., 2006; Dickinson, 2003). E comumente usada
na inddstria alimenticia como um emulsificante, pois quando o GA ¢ absorvido nas gotas da emulsdo, uma membrana
interfacial é produzida para ajudar a estabilizar a emulsdo (Xu et al., 2019). A cadeia proteica mais hidrofébica da goma
arabica adsorve preferencialmente 6leos, ancorando o complexo polissacarideo na interface, enquanto que os blocos de
polissacarideos hidrofilicos conferem uma barreira que inibe a floculagdo e a coalescéncia, através de repulsdes eletrostaticas
(Rocha, 2009; Galdeano, 2007). A goma é negativamente carregada acima de pH 2,2, e baixos pH (< 2,2) a dissocia¢do dos
grupos carboxilas é suprimida (Tonon, et al., 2011; Rocha, 2009; Williams & Phillips, 2000).

A carboximetilcelulose (CMC), também conhecida como goma de celulose, € um polimero ani6nico derivado da
celulose, possui cadeia linear, € solivel em agua sobre diferentes temperaturas formando solugdes ou géis (Merle, et al., 1999;
Baldwin, et al., 2011; Fernandez-Santos et al., 2022). Sua estrutura tem como base a glucopiranose, que é derivada de um éter
carboximetilico de celulose (Merle, et al., 1999). E utilizada para preparacdo de matrizes poliméricas, pois produz filmes
transllcidos e capazes de transportar uma vasta gama de componentes ativos (Baldwin, et al., 2011; Fernandez-Santos et al.,
2022).

O alginato é um polissacarideo extraido da parede de algas marrons (Belitz & Grosch, 1997; Wong, 1995). Pertence a
uma familia de copolimeros unidos linearmente por unidades de &cidos D-manurdnico e L-gulurbnico, sendo uma goma
formada por sal do &cido alginico (Bobbio & Bobbio, 2001; Moe, et al., 1995; Shan et al., 2023). E solivel em agua, pois 0s
grupamentos carboxil, presente em cada unidade de agucar da cadeia sdo completamente ionizados (Wong, 1995).

Substancias naturais que atualmente ganham destaque como agentes antimicrobianos associados as embalagens para
alimentos, sdo os 6leos essenciais (Zhao et al., 2023). Sdo compostos naturais, volateis e aromaticos de origem vegetal obtidos
por processo fisico, a destilagdo (Botre et al., 2010; Stieven, et al., 2009). Estas substancias bactericidas, uma vez incorporadas
as embalagens e em contato com o alimento, podem migrar de forma lenta e constante por difusdo ou separacdo para a
superficie do produto, de modo que a atividade antimicrobiana ocorra com maior intensidade onde se faz necessario (Coma,
2008).

O 6leo essencial de erva doce (Foeniculum vulgare) é utilizado por exercer efeito antimicrobiano, provocando
alteracGes na estrutura e fungBes dos microrganismos, devido a presenca de compostos aromaético e fenédlica (Gulfraz et al.,
2008; Holley & Patel, 2005).

Contudo, o objetivo deste trabalho foi desenvolver solugdes filmogénicas para a preparacao de filmes comestiveis
elaboradas por biopolimeros e emulsdo de 6leo essencial de erva-doce e como possivel aplicagdo em embalagens plasticas

primarias convencionais contidas em alimentos farinaceos.
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2. Metodologia
Materiais
Goma Arabica — Dinamica (Indaiatuba/SP); carboximetilcelulose - LabySynth (Diadema/SP); alginato de sédio —

Cromoline (Diadema/SP), e; dleo essencial de erva doce — Ferquima (Vargem Grande Paulista/SP).

Preparo das solucdes filmogénicas

Para iniciar o preparo das soluc@es filmogénicas, as emulsfes foram obtidas a partir da mistura da fase dispersa de
6leo essencial e goma arabica, agitadas com agitador mecéanico UltraTurrax®T18 (IKA, Germania) a 14.000 rpm por 3 min.
para garantir homogeneizacdo e solubilizacdo completa. Em sequéncia, os polimeros foram diluidos na solucdo ja preparada
por 24 horas em agitador magnético até dissolucdo completa.

Inicialmente foram produzidos filmes variando-se a concentragdo dos polimeros naturais. Os filmes foram preparados
conforme Tabela 1. Onde CMC (Carboximetilcelulose), AS (Alginato de Sédio), GA (Goma Arabica) e OE (Oleo Essencial de

erva doce).

Tabela 1 - Proporgdes das formulagdes dos seis tipos de filme.

Solucéo Filmogénica de CMC e Emulsao GA+OE

CMC GA OE
15 0 0
1,5 1 0
1,5 1 1

Solucéo Filmogeénica de AS e Emulsdo GA+OE
AS GA OE
15 0 0
15 1 0
1,5 1 15

Fonte: Elaborada pelos autores.

As solucgdes filmogénicas foram depositadas em substrato de poliéster retangular (15 cm x 20 cm) para secagem por
método casting a temperatura ambiente por 48 horas.

Padronizou-se para cada filme a deposicdo de 150 mL de solucdo filmogénica. Antes de realizar as caracterizagfes
dos filmes, as amostras foram acondicionadas em um dessecador contendo silica, durante 24 horas a (25 + 2) °C, em umidade

relativa constante de (50 + 2) %.

Determinacéo de espessura

As medidas de espessura dos filmes foram realizadas utilizando um micrémetro digital (No. 7326, Mitutoyo Corp.,
Kanagawa, Japdo) com precisdo de 0,001mm. Foram coletadas cinco medidas de cada amostra em diferente area das amostras
dos filmes. Os valores obtidos foram utilizados para calcular as propriedades mecanicas, permeabilidade de vapor de agua e

solubilidade dos filmes.
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Microscopia eletrdnica de varredura (MEV)

Andlises de superficie dos filmes foram obtidas pela utilizagdo do microscopio eletronico de varredura
computadorizado, marca Carl Zeiss (Alemanha) modelo EVO LS15, da UNESP, Campus de Ilha Solteira. Sobre as amostras
foram depositadas uma fina camada de ouro utilizando um Sputter Coater (metalizador) da marca Quorum e modelo Q150TE.

Em seguida, as amostras foram fixadas no stub e o equipamento foi operado com voltagem de 5,0 kV e 10,0 kV.

Permeabilidade ao Vapor de Agua (WVP)

Os valores de WVP foram determinados de acordo com o método gravimétrico modificado, baseado na norma ASTM
E96-80 (ASTM, 1980), utilizada para determinar a umidade relativa (RH) na parte inferior dos filmes (Moura et al., 2009).

Para cada tipo de filme foram utilizadas 3 amostras moldadas em circulos com 60 + 1 mm de didmetro e fixadas nas
celas de permeabilidade padronizadas de polo(metil-metacrilato). Foram depositadas em cada cela 6 mL de agua destilada em
seu interior com a finalidade de aumentar a Umidade Relativa (RH), proporcionando assim, uma diferenca de umidade entre o
interior da cela e 0 meio externo. Apos preparadas, foram dispostas na estufa em ambiente controlado, faixa de temperatura
25 + 5°C e umidade relativa 50 + 5 %, sendo mantidas nessas condic¢des por 48 horas.

Para determinacdo da quantidade de &gua transferida por meio do filme foi utilizada balanga de precisdo analitica para
pesagens periddica das celas. O ensaio foi realizado em quintuplicata, para cada amostra, para assim calcular os valores de
WVP (g'mm-kPa-1-h*m?).

Utilizando os valores de WVTR (Velocidade de Transmissdo de Vapor de Agua), foi determinado o valor de WVP

para os filmes, por meio das equagdes de 1, 2 e 3.

perde de massa por tempo

Velocidade de transmissio do vapor de dgua (WVTR) =

irea do filme (1)
(P—Pg)
mw.P.DIn =
WVRT = —— TE‘"*"”]
o )
_F: (3)
RH = I 100

i

A permeabilidade ao vapor de 4gua (WVP) foi calculada através da seguinte equacao (4):

WVP — WVTR Ly (4

Onde:
mw: massa molar da agua (18 g.mol%);
D: difusividade do vapor de 4gua pelo ar a 298 K (0,102 m2.s™%);
P: pressdo total (1 atm);
R: constante dos gases (82,1.10% m® atm/g mol K);
Z: altura média atingida pelo gas inerte;
P1: pressdo saturada de vapor a 298 K (0,0313 m2.s);

P,: pressdo parcial de vapor da parte inferior do filme;
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P3: presséo parcial de vapor da parte superior do filme;

y: espessura média dos filmes.

Propriedade Mecénica

Para a caracterizacdo de propriedades mecanicas dos materiais fez-se uso do equipamento Instron Universal Testing
Machine (Modelo 3369, Instron Corp., Canton, Mass., U.S.A.), operando com carga de 100 N e com velocidade de
tracionamento de 10 mm.min.

Os corpos de provas foram cortados em formato retangular, 100 mm de comprimento e 13 mm de largura, com pelo
menos 6 corpos de provas de cada tipo de filme de acordo com a norma ASTM D882-12 (ASTM, 2012).

Assim, com 0 ensaio mecénico de tensdo versus deformagdo sob tragdo foi possivel determinar a tensdo maxima (o)
(resisténcia a tragdo), percentual maximo de deformagdo até a ruptura (¢) e médulo de elasticidade. A tensdo (o) foi
determinada medindo-se a forga necessaria para romper o filme pela Equacéo 5:

s F ©)
5

A deformagédo na ruptura (g) dos filmes foi determinada pela Equagédo 6:

e=1In (Li).mﬂ

0 (6)
Onde:

F: Forca de ruptura exercida (N);

S: Area seccional do filme (mm?);

L: comprimentos de elongacdo do filme durante o experimento (mm), €;

Lo: comprimento inicial do filme no inicio do experimento (mm).

Solubilidade dos filmes em agua

A designacdo da solubilidade dos filmes em é4gua foi realizada de acordo com o método modificado por Gontard, et
al., (1994).

A solubilidade em agua dos filmes é definida como a quantidade de matéria seca solubilizada apds 24 h de imersao
em agua, e medida de acordo com Pefia et al. (2010).

Primeiramente, os filmes foram cortados em formato de discos, 2 cm de didmetro, secos em estufa, a 100 °C por 24
horas, e pesados em balanca analitica para a determinagdo da porcentagem inicial de matéria seca (m;).

Em seguida, as amostras foram imersas em 50 mL de &gua destilada a temperatura ambiente por 24 horas sob
agitacdo, em shaker orbital (MA-410, Marconi, Brasil), a 70 rpm.

Apo0s a imersdo, filtrou-se as misturas e o material ndo solubilizado foi disposto em estufa a 100 °C por 24 horas e
pesado para determinagdo da quantidade de matéria seca ndo solubilizada (mj).

Calculou-se a massa de filme que solubilizou em &gua, ou seja, o teor de matéria soltvel, utilizando a Equacao 7:

MS = [(m;i_my) / ms] x 100 @)

onde:
MS: porcentagem de material solubilizado (%);
m;: massa inicial do material seco (g), €;

m¢: massa final do material seco ndo solubilizado (g).
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Solubilizac&o dos filmes

Foram otimizados dois testes de solubilizacdo dos filmes pelos autores, uma vez que ndo ha estudos referentes a esta
aplicacdo para os filmes desenvolvidos. Ambos consistiram em agitar os filmes em agua e leite com a finalidade de avaliar o
tempo necessario para que os filmes solubilizassem e se assimilar ao processo de preparo do bolo.

Para ambos os testes, os filmes foram cortados nas dimensdes de 5 x 5 cm e colocados individualmente em 100 mL de
agua destilada e leite em agitacdo de 300 rpm.

Utilizando um crondmetro digital foi registrado o tempo necessario para que o filme, logo apés total imersdo no meio,
se solubilizasse e visualmente ndo fosse observado nenhuma porcéo néao solubilizada.

3. Resultados e Discussao

Espessura

A espessura é definida como a distancia entre as duas superficies principais do material e é um dos pardmetros que
influencia as propriedades dos filmes, pois, conhecendo-se a espessura, é possivel obter informacdes sobre a resisténcia
mecanica, as propriedades de barreira a gases e ao vapor d’agua (CETEA, 1996).

A espessura do filme é importante para avaliar a homogeneidade, para definir a uniformidade das amostras,
repetibilidade das medidas das propriedades e validade das comparagdes entre as propriedades dos filmes (Cuq et al., 1996). A

Tabela 2 apresenta os resultados da espessura média (mm) dos diferentes tipos de filmes obtidos.

Tabela 2 - Espessura dos diferentes tipos de filmes desenvolvidos.

Filmes Espessura (mm)
AS 0,027 + 0,001
AS+GA 0,034 + 0,019
AS+GA+OE 0,038 + 0,014
CMC 0,040 + 0,001
CMC+GA 0,058 + 0,001
CMC+GA+OE 0,061 + 0,000

Fonte: Elaborado pelos autores.

As diferencas de espessuras dos filmes se justificam pelo fato de que as condi¢des de preparo dos filmes nem sempre
sdo as mesmas, resultados semelhantes aos encontrados na literatura (Fraguas et al., 2015).

Micrografia eletrénica de varredura — MEV

Em funcéo da grande profundidade de foco e da alta resoluco, as visualiza¢Bes da estrutura da superficie dos filmes
permite avaliar os efeitos dos componentes dos filmes (Carvalho, 2002). Na Figura 1 tem-se as micrografias dos filmes AS,
CMC, AS+GA,CMC +GA,AS+ GA+0OEe CMC + GA + OE.
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Figura 1 - Micrografias de superficie das amostras de Alginato de Sédio e Carboximetilcelulose sem e com Goma Arabica e

Oleo essencial de erva doce.

CMC + GA

Fonte: Elaborado pelos autores.

A amostra controle de AS apresenta superficie lisa e homogénea, diferenciando-se das micrografias dos filmes com as
emulsdes, e a superficie apresentou estrutura firme, densa e coesa, porém com algumas rugosidades. A micrografia de CMC
(controle) também mostra que a superficie é lisa e homogénea, sem separacdo de fases ou formacéo de aglomerados.

A micrografia AS + GA apresenta morfologia levemente mais rugosa e granulada com irregularidades na superficie.

Essa mudanca na textura da superficie do filme, quando adicionada a GA, esta relacionada possivelmente a formacao de


http://dx.doi.org/10.33448/rsd-v12i3.40249

Research, Society and Development, v. 12, n. 3, €16712340249, 2023
(CC BY 4.0) | ISSN 2525-3409 | DOI: http://dx.doi.org/10.33448/rsd-v12i3.40249

aglomerados causados pela dificil interacdo entre os componentes dos filmes, como consequéncia da ramificagdo das cadeias
poliméricas da GA.

A superficie do filme CMC + GA é mais coesa e compacta quando comparada com a superficie do filme AS + GA,
indicando melhor compatibilidade entre os polissacarideos. Em relagdo a imagem do filme de CMC puro, percebe-se que esse
material de CMC + GA apresenta mais irregularidades.

Ja na micrografia de AS + GA + OE foi possivel identificar que houve alteracdo quanto a rugosidade superficial, ao
comparar com AS + GA, percebe-se uma segregacdo de fases em alguns pontos.

Os filmes de CMC + GA + OE e AS + GA + OE apresentaram algumas fraturas na superficie e que podem ser
provenientes do enrugamento da superficie durante o processo de secagem, “casting”, pela adicdo do OE, refletindo que o OE
levou a separacdo de fases e diminui¢do da miscibilidade do sistema de fase, que pode ocorrer pela presenga de uma fase mais
hidrofébica e outra mais hidrofilica (Charles et al., 2005).

Nas micrografias das amostras de filme contendo éleo essencial de erva doce depreende-se estruturas parecidas com
cristais sobre a matriz polimérica de CMC e AS. Essas estruturas que se assemelham a cristais, visualmente foram formados
pelo 6leo essencial. Isso pode ser justificado pela estrutura molecular do 6leo essencial, constituida com fenol. Fendis sdo
caracterizados por uma ou mais hidroxilas ligadas a um anel aromético, normalmente sdo sélidos, cristalinos e pouco sollveis

em agua.

Permeabilidade ao Vapor de Agua (WVP)

A permeabilidade ao vapor de &gua (WVP) é considerada uma das propriedades de barreira de materiais. As
propriedades de barreira sdo definidas como a capacidade do material em resistir & absor¢do ou a evaporacdo de gases €
vapores, a permeacao de lipidios e a passagem de luz (Sarantdpoulos & Gomes, 2002). A WVP ocorre devido a diferenca de
umidade relativa dentro das celas utilizadas. Esta analise mede a capacidade do vapor de 4gua em se difundir em uma regiao
com menor ambiente de pressdo de vapor de agua a partir de uma regido com maior pressao de vapor de agua.

A embalagem deve ter como principal funcéo evitar ou pelo menos diminuir a transferéncia de umidade entre o
alimento e 0 meio externo, ou entre dois componentes de um alimento heterogéneo (Mali & Grossmann, 2003). Com base
nesse fator, é importante o conhecimento dos valores de permeabilidade do vapor de &gua.

A espessura média dos filmes foi utilizada para os calculos de WVP. Os resultados obtidos da permeabilidade ao

vapor de agua para os filmes sdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 - Valores de permeabilidade ao vapor de dgua dos filmes.

Tipos de filmes WVP (g-mm/kPa-h-m?)
AS 0,139% + 0,009
AS+GA 0,266° + 0,012
AS+GA+OE 0,366 + 0,016
CMC 0,259% + 0,002
CMC+GA 0,584°+ 0,013
CMC+GA+OE 0,629° + 0,015

Fonte: Elaborado pelos autores.
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Como mostrado na Tabela 3, ocorreu um aumento significativo no valor de WVP para os filmes de AS incorporado
com emulsdo de OE de erva doce em relacéo aos filmes controle de AS, 0,227 g-mm/kPa-h-m2, representando um aumento de
163 % na permeabilidade ao vapor de agua, ou seja, 0 vapor passa mais facilmente pela barreira (filmes).

O mesmo aconteceu para os filmes de CMC incorporado com emulsdo de OE de erva doce em relacdo aos filmes de
controle de CMC, 0,370 g-mm/kPa-h-m2, representando um aumento de 142 % na permeabilidade ao vapor de agua.

E possivel concluir, a partir dos resultados obtidos, que o aumento no valor do WVP ao incorporar GA ao filme
controle indica que ndo formou uma boa integracdo entre os polissacarideos. Sendo os filmes de polissacarideos puro tanto AS
quanto CMC mais eficientes como barreira ao vapor de agua quando comparados aos filmes incorporados polissacarideo (GA)
e OE pois, quando menor o valor de WVP mais eficiente o filme é como barreira ao vapor de agua. Além disso, a tendéncia
com a incorporagdo de OE em matrizes poliméricas é a diminuigdo da permeabilidade ao vapor de agua (Sahraee, et al., 2017).

Quando comparado os filmes de AS e CMC, Tabela 3, os filmes de CMC+GA+OE apresentaram maior valor de
WVP, 58 % maior que os filmes de AS+GA+OE.

Os filmes de AS apresentarem menor valor de WVP comparados aos filmes de CMC, 0,120 g-mm/kPa-h-m?,
representando 53 % de diferenca na permeabilidade ao vapor de édgua, ou seja, o filme de AS é mais eficiente como barreira ao
vapor de 4gua em 53 % do que o CMC.

O valor de WVP é dependente das caracteristicas microestruturais do filme, relacionando a formacéo de uma
superficie heterogénea e aumento da porosidade quando o 6leo essencial foi adicionado na matriz de polissacarideo (Atarés et
al., 2010).

Alguns fatores influenciam a permeabilidade dos filmes, como a concentracdo dos plastificantes, sua morfologia,
caracteristica das moléculas permeantes, além das interagGes entre as cadeias poliméricas. Outro fator que deve ser levado em
consideracdo € a espessura dos filmes, devido a mudangas estruturais causadas pelo intumescimento do filme, que afeta a
estrutura interna, podendo influenciar a permeacdo (Horn, 2012). Neste caso, a emulsdo de OE com GA pode estar agindo
como um plastificante através da interacdo com os dominios hidrofobicos do AS e CMC, afastando e dificultando as interagGes
entre cadeias, 0 que aumenta o volume do sistema, favorecendo a mobilidade das cadeias da matriz e a passagem de moléculas
de vapor de &gua.

Segundo Gontard e Guilbert (1996), filmes com satisfatérias propriedades de barreira & umidade sdo requeridos para
um grande nimero de aplicacdes por evitar o ganho ou perda de umidade, ou seja, embalagens com boa barreira de vapor de
agua para produtos sensiveis a umidade permite que a qualidade intrinseca seja mantida por mais tempo. Sendo assim, 0s
filmes de AS podem-se considera-los mais satisfatorios para aplicagdo do que o de CMC quando avaliado WVP.

A migracdo de vapor de &gua é um dos principais fatores de alteracdo da qualidade sensorial, caracteristicas
microbioldgicas, fisico-quimicas e organolépticas bem como da estabilidade de estocagem (Gontard & Guilbert, 1996; Gontard
Duchez, et al., 1994). O seu conhecimento é imprescindivel para eventuais aplicacdes dos filmes em embalagens, porém ndo é

uma propriedade restritiva.

Propriedade Mecanica

As propriedades mecéanicas de tracdo sdo Uteis para a identificagdo e caracterizacdo de filmes, pois expressam a
resisténcia do material ao alongamento e ao rompimento quando submetidos a tracéo.

A tensdo maxima (TM), é a tensdo de tragdo maxima que o filme pode suportar, e a elongagdo na ruptura (E),
representa a variagdo maxima de uma amostra antes da fratura, sdo parametros utilizados para associar algumas propriedades

mecénicas as estruturas quimicas dos materiais (Otoni et al., 2014).
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As propriedades mecénicas podem ser afetadas por diversos fatores, como as condi¢es de secagem, interacdes entre
0s componentes, principalmente, e parametros utilizados para associar certas propriedades mecanicas as estruturas quimicas
dos materiais (Otoni et al., 2014).

Através dos ensaios mecanicos foi possivel obter os valores referentes & tensdo maxima (o) e o percentual maximo de

elongacdo dos filmes. Na Tabela 4 observa-se a variacao nos valores de tensdo em fun¢édo da composicéo dos filmes.

Tabela 4 - Valores de tensdo maxima (c) dos filmes.

Filmes Tenséo (MPa)

AS 128,81* + 4,68
AS+GA 85,76° + 6,36
AS+GA+OE 78,22°+ 5,42
CMC 86,842 £ 3,72
CMC+GA 64,41° + 3,75
CMC+GA+OE 58,41° + 4,22

Fonte: Elaborado pelos autores.

Quando os filmes sdo submetidos & um estresse mecénico, as cadeias absorvem a energia de diferentes formas. Parte
da energia é absorvida pelo alongamento das ligagGes, permitindo assim um alinhamento das cadeias do polissacarideo sem
que ocorra a ruptura.

Dos resultados obtidos de tensdo maxima, ao comparar as matrizes com os filmes incorporados com goma arabica e
o6leo essencial, observa-se uma considerada reducdo na resisténcia as forcas de tenséo, sendo 39 % do filme de alginato de
sodio e 33 % de carboximetilcelulose.

O valor da tensdo diminuiu significativamente quando incorporado GA na matriz polimérica, os resultados indicam
atracOes eletrostaticas inadequadas e, assim, reduziu a resisténcia mecénica dos filmes (Xu et al., 2019).

Esse resultado pode estar associado com a presenca da goma arabica, que tem um comportamento de uma estrutura
altamente ramificada que pode dificultar interacGes entre as matrizes que podem contribuir para reduzir a resisténcia. Segundo
estudos realizados por Lucas et al. (2001), baixa propriedades mecanicas e térmicas sdo ocasionadas por interacdes
intermoleculares fracas (ligages de hidrogénio e interagdes de Van der Waals) entre as cadeias do biopolimero.

As moléculas de AS e CMC podem ser conectadas a moléculas de GA com interacfes eletrostaticas e tendem a
formar uma estrutura globular. Tal estrutura resultou na diminuigdo da resisténcia a tragdo dos filmes compostos (Xu et al.,
2019).

Comparando os resultados obtidos entre os polissacarideos base, os filmes de AS apresentaram melhor resisténcia a
forca de tensdo do que os filmes de CMC.

A elongacéo esta relacionada a capacidade de deformacéo do filme até a sua ruptura. Com a adigdo de GA nos filmes
de AS e CMC, diminuiu a tensdo maxima de ruptura e a elongacéo, conforme mostrado nas Tabelas 4 e 5, uma quantidade
menor de energia foi requerida para a ruptura do filme quando este sofreu um estresse mecénico, devido ao enfraguecimento
das ligacGes de hidrogénio (Xu et al., 2019).
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Tabela 5 — Valores de deformagdo méaxima (g) até a ruptura dos filmes.

Tipos de filmes Deformacéo (%)
AS 6,10+ 1,03
AS+GA 1,92 +0,40
AS+GA+OE 1,84 + 0,40
CMC 6,75+ 1,21
CMC+GA 1,73+ 0,14
CMC+GA+OE 1,57° 0,40

Fonte: Elaborado pelos autores.

Outra razdo pode ser a diminui¢do dos efeitos de plastificagdo, devido & diminuicdo do teor de umidade do
filme. Esses resultados foram semelhantes aos relatados por (Xu et al., 2019; Sakloetsakun, et al., 2016; Tsai et al., 2014),
cujos filmes compostos tendiam a ser frdgeis com o aumento do GA, e 0s autores sugeriram que as microestruturas tipo globo
podem ser a razdo para a capacidade de extensao reduzida dos filmes.

No entanto, a interacdo entre 0 AS e GA e entre CMC e GA apresentou efeito negativo, ou seja, 0 médulo diminui, e
isso pode ser traduzido em filmes menos flexiveis.

Pode ter ocorrido a aglomeracdo de partes do material AS ou CMC em algumas regifes e aglomeracdo de AG em
outras partes, nos diferentes filmes, o que poderia causar pontos de rigidez e quebra no material. Essa aglomeracéo pode
aparecer por compatibilidade quimica das estruturas.

As propriedades mecénicas dos filmes dependem das interacfes entre 0os componentes, ou seja, da formacdo de
ligacfes moleculares fortes ou numerosas entre as cadeias (Henrique, 2002).

Para manter a integridade e a propriedade de barreira, os filmes devem ser habeis em resistir ao estresse normal
encontrado durante sua aplicacdo subsequente. Normalmente, uma alta resisténcia é requerida, mas os valores de deformacéo
devem ser ajustados de acordo com a aplicacdo (Henrique, 2002).

Solubilidade dos filmes em agua

A solubilidade em &gua de filmes comestiveis é uma caracterizacdo importante, uma vez que algumas aplicacdes
necessitam que os filmes sejam insollveis e resistentes na presenca de agua, enquanto para outras € melhor uma maior
porcentagem de solubilidade (Gontard, et al., 1994).

A solubilidade em filmes comestiveis indica a sua integridade hum ambiente aquoso, sendo que uma alta solubilidade
pode indicar que os filmes apresentam baixa resisténcia a agua. Além disso, é um fator importante que determina a
biodegradabilidade quando usados como embalagem (Maizura et al., 2007).

A solubilidade foi calculada como a relagéo entre a matéria seca final e a matéria seca inicial, apresentado na Tabela

Tabela 6 - Valores de Solubilidade.

Tipos de filmes Solubilidade (%)
CMC+GA 63,67 + 3,40
CMC+GA+OE 73,99 + 4,80

Fonte: Elaborado pelos autores.
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Os filmes AS, AS+GA, AS+GA+OE e CMC foram 100 % solubilizados. Embora uma menor solubilidade dos filmes
comestiveis seja necessaria considerando o destino para embalagem, a alta solubilidade dos filmes comestiveis é vantajosa
quando se deseja cozinhar um alimento e 0 mesmo se encontra revestido com filmes comestiveis (Maizura et al., 2007).

Os filmes de CMC+GA apresentaram menor porcentagem de solubilidade (63,67 %), porém com a incorporagdo do
6leo essencial ocorreu um aumento de 10 % na solubilidade dos filmes (73,99 %). Esse resultado corrobora com o que foi
observado no teste de permeabilidade ao vapor de dgua, em que a adicdo desses componentes aumentou a passagem do vapor
de agua.

Os filmes, CMC+GA+OE, apresentaram alto valores permedveis a agua e de solubilidade. Isso acontece pelo fato de
que a solubilizagdo do vapor na superficie do filme depende da afinidade quimica da agua pela matriz do filme. Matrizes com
mais grupos hidrofilicos apresentam maior afinidade pelos vapores de agua o que facilita a permeacéo e também matrizes com
caminhos permeantes. Esses caminhos podem ser formados pela formacéo de poros, ou por ilhas de grupos hidrofilicos que se

formam naturalmente na matriz, entre outras maneiras.

Solubilizagéo dos filmes em agua e leite

Todos os filmes foram solubilizados em menos de 1 minuto em temperatura ambiente, tanto em agua destilada quanto
em leite, de acordo com as metodologias empregadas.

Tais resultados sdo consonantes com os valores de solubilidade e permeabilidade ao vapor de agua obtidos
anteriormente. A partir dessas consideracdes, a solubilizagdo dos filmes, em condi¢des proximas ao preparo de um bolo na
batedeira, mostrou-se eficiente, pois o tempo requerido foi em torno de um minuto, além disso a solu¢do obtida foi homogénea,

ndo houve separacdo de fases e sedimentacédo de particulas no recipiente.

4. Concluséo

Com o desenvolvimento dessa pesquisa, foi possivel atingir o objetivo inicial de obter uma solucdo filmogénica
satisfatoria e a formacao de uma embalagem comestivel contendo polissacarideos e emulsdo de 6leo essencial de erva-doce. O
teste de permeabilidade ao vapor de agua permitiu identificar que os filmes apresentam propriedades de barreira compativeis
com materiais aplicados em embalagem. Os testes mecanicos mostraram que os materiais apresentaram resisténcia mecanica
de tragdo semelhante as obtidas em embalagens tradicionais, apesar da percepg¢do de um decréscimo na resisténcia e elongacéo
dos filmes contendo os componentes na totalidade. Os filmes apresentaram elevado valores de solubilidade e solubilizagcdo em

agua e leite, caracteristica de suma importancia para possivel aplicacdo desejada.
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