Filmes de fibras naturais como celulose em conjunto com glicerol, onde suas
caracteristicas foram analisadas, levando em consideracao a manipulacao por meio de
tratamento térmico e diversos testes, em diferentes concentragdes para propria melhoria.

Films , natural fibers such as cellulose together with glycerol , which characteristics
were analyzed , taking into consideration the handling by heat treatment and several
tests at different concentrations own improvement.
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Resumo: A producéo de revestimentos comestiveis a base de celulose bacteriana fez-se
pelo método de coacervagdo simples com o objetivo de avaliar a influéncia das
concentracdes de glicerol e dos periodos de aquecimento em forno micro-ondas sob as
propriedades dos filmes. As membranas foram avaliadas quanto a transparéncia, a
solubilidade, a capacidade de intumescimento, a permeabilidade e a molhabilidade. Em
concentracdes elevadas de glicerol, o aumento do aquecimento reduziu a taxa de
intumescimento dos filmes, mas ndo influenciou a espessura, a transparéncia foi elevada
independente da concentracdo e do tratamento térmico, todos os filmes foram
hidrofilicos ao ponto de formarem um angulo raso na molhabilidade, maiores valores de
solubilidade foram obtidos com menores concentracdes de glicerol e maiores tempos de
aquecimento enquanto que maiores concentracfes de glicerol e reduzidos tratamentos



térmicos reduziram a permeabilidade ao vapor de agua dos filmes. A celulose bacteriana
adquiriu um carater mais hidrofilico, permeavel, transparente e soltvel devido a adi¢éo
do plastificante associado ao tratamento térmico.
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INTRODUCAO

A busca por alternativas a utilizacdo de embalagens com fontes renovaveis em
substituicdo as derivadas de petroleo desencadeou a producdo de materiais
biodegradaveis como tendéncia em aplicagOes para revestimentos em alimentos.!S&o0
produzidos com materiais bioldgicos, geralmente, como polissacarideos, proteinas,
lipidios e derivados.®® Os polissacarideos empregados incluem quitosana, amidos,
alginatos, pectinas e derivados da celulose.’®

Os biofilmes agem como uma barreira a elementos externos ao proteger o produto
embalado de danos fisicos e bioldgicos aumentando a sua vida til.*°Sua utilizacio
exige que estes possuam barreira adequada a gases, vapor de agua, e boas propriedades
mecanicas.?0 uso de biopolimeros na elaboragdo de filmes melhora a relagdo preco-
custo-eficiéncia.

A celulose é o polimero natural mais abundante da terra obtido a partir de fontes
renovaveis. As subfibrilas sdo cristalizadas em microfibrilas formando uma estrutura
reticulada densa estabilizada por varias ligacbes de hidrogénio. Essas redes apresentam
um elevado indice de cristalinidade (60 - 90%) e elevado grau de polimerizacao,
geralmente em torno de 2000 a 6000. Possui alta resisténcia a tracdo, elasticidade,
durabilidade, capacidade de retencdo e absor¢do de agua, é biodegradavel, atdxica e
biocompativel. &

As propriedades mecéanicas e Opticas da celulose podem ser destacadas através da
adicdo de plastificantes. 4 Segundo Sorthornvit e Krochat® a selecdo do plastificante é
baseada na compatibilidade entre o plastificante e a matriz (no caso, a proteina), na
retencdo pelo filme e na quantidade necessaria para plastificacdo. Sorbitol e glicerol sdo
os plastificantes mais utilizados em filmes a base de proteinas.

Os plastificantes sdo inseridos na matriz aumentando o espago livre entre as cadeias
poliméricas, o que provoca diminuicdo das forcas intermoleculares, aumento da
flexibilidade e manuseabilidade, com diminuicdo de possiveis descontinuidades e zonas
quebradigas devido a facilidade dessas moléculas de se acoplarem entre as cadeias dos
polissacarideos por quebra das pontes de hidrogénio. °

O glicerol é um composto com baixa massa molar e vem sendo amplamente utilizado
no processamento termopléstico de proteinas’. E um composto polar devido aos radicais
hidroxila presentes em sua molécula, por isso é altamente hidrofilico. Seu alto efeito
plastificante é atribuido a facilidade que o glicerol tem de se inserir e posicionar-se na
rede protéica tridimensional. 8A presenca de trés grupos hidroxila na estrutura do



glicerol é responséavel pela solubilidade em agua e sua natureza higroscopica. E uma
molécula altamente flexivel formando ligacBes de hidrogénio tanto intra como
intermoleculares. 44

Estudos demonstram que a utilizagdo da celulose bacteriana aliada a algum aditivo
promove caracteristicas que geram um bom desempenho ao filme produzido.
Saibuatong e Phisalaphong® adicionaram a Aloe vera no meio de cultivo durante a
biossintese da celulose bacteriana o que reforcou os biopolimeros promovendo um
aumento significativo nas propriedades mecénicas de forca, cristalinidade, capacidade
de absorcdo de agua e permeabilidade ao vapor de agua. Biofilmes produzidos com
celulose bacteriana promoveram maior espessura, indice de intumescimento mais
rapido, maior taxa de permeabilidade ao vapor de agua e favoreceu a reducdo da
umidade da monocamada e os biofilmes com maior concentragcdo de fécula de batata
apresentaram maior densidade, gramatura, opacidade, solubilidade e umidade enquanto
que os com maior concentracio de glicerol sdo hidrofilicos relatados por Almeida °.

Em biofilmes de amido de mandioca com os plastificantes glicerol e sorbitol
desenvolvidos por Shimazuetal*tos filmes plastificados com glicerol se mostraram mais
flexiveis que os com sorbitol devido a caracteristica mais hidrofilica do glicerol. Em
filmes preparados por casting de amido de ervilha adicionado com glicerol e goma
xantana revelou que O aumento da concentracdo de amido e de glicerol na composicédo
causou aumento da espessura e da solubilidade dos filmes em &gua. O plastificante
gerou ainda elevacdo dos resultados de permeabilidade ao vapor d’agua e ao oxigénio.
O aumento da concentracdo da goma xantana nédo interferiu nas propriedades estudadas
por Matta et al 2,

Portanto, aliando-se as caracteristicas de resisténcia mecanica, a reduzida porosidade, a
caracteristica anfipatica e a flexibilidade das membranas de celulose bacteriana ao
potencial plastificante do glicerole aguecimento esperou-se obter filmes mais
transparentes e com possibilidade de selecdo da intensidade das demais caracteristicas
importantes para sua aplicacdo no revestimento de alimentos. Assim, esse trabalho teve
como objetivo avaliar a influéncia da adicdo de distintas concentragdes de glicerol e
tempos de aquecimento em micro-ondas sobas propriedades fisicas, quimicas e de
barreira dos filmes de celulose bacteriana.

PARTE EXPRIMENTAL

As membranas de celulose bacteriana foram previamente purificadas e fornecidas pelo
Laboratério de Processos Biotecnolégicos do Departamento de Antibidticos da
Universidade Federal de Pernambuco.

Os testes com as membranas foram realizados nos laboratérios de Tecnologia de
Alimentos, no de Producdo de Fitoterapicos, no de Microbiologia de Alimentos e no de
Tecnologia Farmacéutica da Faculdade ASCES. Todos os experimentos e andlises
foram realizados em triplicata e os resultados foram tratados aplicando-se a andlise de
variancia e teste Turkey, com um nivel de significancia de 0,05 e com a aplicagdo dos
programas SPSS Statistics e do Origin.

Producéo dos Filmes



Os filmes foram produzidos pelo método de coacervacdo simples, em que as
membranas foram mergulhadas nas determinadas concentragdes em glicerol e
submetidas aos diferentes tratamentos térmicos & maxima poténcia por um
determinando periodo de tempo no forno micro-ondas, segundo o planejamento descrito
na Tabela 1. Em seguida, as membranas embebidas foram colocadas em placas de Petri,
previamente limpas, secas e pesadas, e mantidas em dessecador até peso constante.

Tabela 1. CondicGes de tratamento térmico em forno micro-ondas (MO) e
concentragfes de glicerol para a producdo de filmes comestiveis de acordo com o
planejamento fatorial

Experimento Niveis CB em MO (min) Glicerol % (m/m)
CBem | Glicerol
MO
1 +1 +1 7 70,7
2 -1 +1 3 70,7
3 +1 -1 7 29,25
4 -1 -1 3 29,25
5 +a 0 7,8 50
6 -0 0 0,18 50
7 0 +a 5 100
8 0 -0l 5 20,7
9 0 0 5 50
10 0 0 5 50
11 0 0 5 50

Avaliacdo da solubilidade dos filmes em agua

A determinacdo da solubilidade dos filmes produzidos foi determinada pelo método a
seguinte proposta por Gontard et al ** que consistiu na secagem das membranas até peso
constante e em seguida foram realizados recortes com 2 cm? e postos em dessecador a
80°C por 2 h obtendo-se a massa inicial (m0). Cada recorte foi transferido para um
frasco Erlenmeyer contendo 50 ml de agua destilada e mantidos em temperatura
ambiente a 25°C por 2 h. Apobs esse periodo, os recortes foram pesados novamente
obtendo-se a massa final (mf) e o material solubilizado foi calculado de acordo com a
equacao abaixo'* e a massa solubilizada foi expressa em percentual.

S= (mo — mf) x 100/ mg

Avaliacao da espessura dos filmes

Utilizando um micrémetro mecanico ponta esférica leit. 0,01 mm — 25-50 mm, foram
realizadas quatro medicdes em cada quadrante da membrana e em seguida calculada a
média.

Avaliacéo das propriedades de barreira a luz e transparéncia

A propriedade de barreira a luz foi medida utilizando-se o espectrofotometro UV-VIS
(Quimis Q798U2VS) com um comprimento de onda de 1000 nm**. A fim de obter a




transparéncia, a absorbancia obtida do espectrofotdbmetro foi utilizada na seguinte
equacao:

A=2-LogT
Com o resultado obtido acima, a seguinte equacao foi utilizada:
Transparéncia = - Log T/ X

Em que X é a média da espessura da membrana.

Teste de intumescimento

Recortes de 2cm2 de cada filme foram pesados obtendo-se a massa seca (Ms) e em
seguida transferidos para frascos Erlenmeyer de 50 mL de capacidade com 25 mL de
agua destilada e mantidos a 4°C em geladeira. As pesagens foram realizadas a cada 2h
até peso constante obtendo-se a massa Umida (Mu). A taxa de intumescimento (Ti) foi
calculada pela seguinte equagéo: 4

Ti= ((Mu — Ms)/Ms) x 100
Em que Mu é a massa imida do recorte da membrana e Ms é a massa seca da mesma.
Medida da permeabilidade dos filmes ao vapor d'agua

Em frascos Erlenmeyer de 50 mL e 25 mm de didmetro interno previamente limpos,
secos e pesados foram acrescentados 10 mL de uma solucdo saturada de ZnSO4 (RH
90%). Sobre esse conjunto colocou-se um recorte de membrana de forma a vedar o
frasco e pesou-se novamente o conjunto inicial. Em seguida, este foi posto em
dessecador contendo silica gel (RH 0%) a 25°C. Apds 48h o conjunto foi pesado
obtendo-se o valor final da permeabilidade ao vapor d'agua (WVP) através da seguinte
equagdo

WVP=W.5/[t.S. (vpl —vp2)]

Em que W ¢ a quantidade de vapor de 4gua que atravessou o filme apds 48h (g), 6 ¢ a
espessura do filme em milimetros, t indica o tempo em horas, S € a area de permeagdo
do filme (m2), vpl é a pressao de vapor de agua pura (100 %), e vp2 é a pressdo de agua
da silica em gel (0%).

Avaliacao da molhabilidade dos filmes

Sobre a superficie do filme estendido sobre uma superficie plana, limpa e nivelada
pingou-se uma gota de 4 pL de &gua destilada a qual foi fotografada para que o angulo
formado com a superficie pudesse ser medido com o auxilio do software Image Tool
(Image Tool, UTHSCSA for Windows, v. 3.0).



Os valores obtidos na realizagéo de cada teste com os filmes produzidos com glicerol
foram comparados com os resultados obtidos com uma membrana de celulose pura.

RESULTADOS E DISCUSSAO
ESPESSURA

A membrana de celulose bacteriana pura teve um valor igual a 0,0104 mm. Todos 0s
filmes produzidos tiveram uma espessura superior que variou de 0,02673 a 0,08270
mm.O efeito de interacdo entre as variaveis concentracdo de glicerol (%) e tempo de
aquecimento em forno de micro-ondas (min) foi significante (p=0,058) com mais de
90% de confianca

Em filmes tendo o0 amido de mandioca como matriz polimérica plastificado com glicerol
e adicionando nanocelulose obtida a partir do coco verde desenvolvidos por Machado et
al (2014) a espessura aumentou conforme o percentual de amido aumentava nas
formulacGes, os valores obtidos variaram de 0,096 mm com 3,6% de amido a 0,1475
mm com 6,0% de amido*”- Almeida et al (2013) observaram que a adigio de glicerol a
seus filmes, que consistiam em blendas de celulose bacteriana e fécula de batata reduziu
a espessura, o que foi explicado pelas mudancas estruturais na matriz do filme, o que
provocou a mobilidade entre as cadeias poliméricas e a redugdo das forgas
intermoleculares permitindo medidas de espessura menores *°.

Quando se utilizaram concentracfes de glicerol de até 50% (m/m) a espessura dos
filmes diminuiu com o aumento do aquecimento de até 6,5 min. Quando se usaram
concentracdes mais elevadas de glicerol, o tempo de aquecimento ao forno micro-ondas
ndo influenciou consideravelmente a espessura do filme.

A espessura dos filmes reflete a conformagdo molecular e a geometria das interagdes
entre a matriz do filme e o agente plastificante utilizado 2. O poli (alcool viniculo)
(PVOH) é um polimero utilizado em diversas aplicabilidades comerciais de acordo com
a sua cristalinidade. O PVOH com elevada cristalinidade ¢ muito usado para filmes e
fibras, j& com reduzida cristalinidade € comercializado na forma de adesivos. Mantas a
base de PVOH e PVOH em p6 foram produzidas com adicdo de 1% de cloreto de
aluminio para melhorar a condutividade elétrica da solucdo que recebeu forcas
eletrostaticas durante o processamento das fibras, processo denominado eletrofiliacéo.
Observou-se reducdo do grau de cristalinidade das mantas eletrofiadas com sal e sem sal
em relacdo a cristalinidade do PVOHP em p6. Comportamento atribuido a um
retardamento no processo de cristalizagédo das mantas associadas a eletrofiliagdo. Esse
retardamento ocorreu devido a répida solidificacdo das cadeias estendidas a altas taxas
elongacionais durante os ultimos estagios da eletrofiacdo que significativamente inibem
a formagc&o dos cristais 2.

A reducéo ou anulacdo do efeito do tempo de aquecimento sobre a espessura dos filmes
com o0 aumento da concentragdo do glicerol pode ter ocorrido devido a acéo



plastificante deste sobre os dominios cristalinos da celulose, reduzindo-os ou
eliminando-os. Quando a concentragdo de glicerol é baixa, talvez ndo haja glicerol
suficiente para tornar as regides cristalinas amorfas e a acdo do tempo de aquecimento
sobre os dominios cristalinos se reflete na espessura do filme de maneira perceptivel.
Por outro lado, nos filmes que tem concentracdes elevadas de glicerol e tiveram seus
dominios cristalinos desorganizados, a influéncia do tempo de aquecimento ndo foi
significante, possivelmente pelo fato de sua estrutura ja se apresentar amorfa.

Farias et al percebeu 0 aumento da espessura de 0,121 a 0,158 mm com o acréscimo de
glicerol e polpa de acerola a composicdo dos filmes produzidos a base de amido de
mandioca e por Matta Junior et al (2011) ao produzirem filmes de amido de ervilha
associado com goma xantana e glicerol em que a espessura variou de 0,055 mm (apenas
3% de amido) a 0,098 mm (5% de amido e 20% de glicerol) devido ao glicerol
interromper a interacdo entre amilose e amilopectina o que reduz a associacgao direta e
aumenta a espessura dos filmes?3.

Transparéncia

O efeito da concentracdo do glicerol e do tempo de aquecimento em forno de micro-
ondas, bem como o efeito de interacdo entre os fatores sobre a transparéncia dos filmes
produzidos foram significativos (p= 0,011, p= 0,036 e p= 0,014, respectivamente). A
concentracdo de glicerol e o tempo de tratamento térmico alteraram a transparéncia das
membranas submetidas ao tratamento com glicerol sob aquecimento, as quais tornaram-
se mais opacas, pois enquanto a transparéncia da membrana pura foi de74%a dos filmes
variou de 26, 05% a 76,82%.

O aumento ou a reducdo da intensidade de cada uma das variaveis aos valores extremos
promoveu a elevacdo da transparéncia dos filmes produzidos. Por outro lado, o uso de
concentragdes intermediarias das faixas testadas provocou a reducéo da transparéncia. E
possivel que a presenca dos 3 grupos hidroxilas na estrutura do plastificante pode ter
formado ligag6es de hidrogénio tanto intra como intermoleculares com as nanofibras de
celulose provocando uma maior difracdo dos raios luminosos o que possivelmente
reduziu a transparéncia dos filmes**,

Almeida et alestudaram a producéo de filmes de celulose bacteriana, fécula de batata e
glicerol. A celulose demonstrou ser o fator de contribuicdo para a opacidade dos filmes
devido a sua densa estrutura reticulada, que apresenta regides altamente cristalinas,
enquanto que o glicerol utilizado em concentracbes de 12,50 % e 17,50% né&o
influenciou significativamente®. Como a celulose ndo é uma variavel em nosso trabalho
e a transparéncia de filmes € influenciada também pelo seu grau de cristalinidade, tais
alteracdes podem ser explicadas pela combinacdo entre as concentracdes de glicerol
utilizadas e o tempo de aquecimento, que sdo condicdes capazes de modificar a
estrutura cristalina da celulose, reduzindo a cristalinidade da celulose e aumentando a
difusédo da luz incidente, o que reduz a opacidade da membrana.



O uso de radiagdo com comprimento de onda de 200 nm permitiu a verificacdo das
mudangas estruturais na membrana pela adi¢do do glicerol e do tempo de aquecimento
durante a producdo dos filmes. Rocha et al avaliaram a opacidade de filmes de
mandioca quanto a adi¢do de extrato proteico de soja (EPS), glicerol e pH do meio.
Utilizando um comprimento de onda de 500 nm, os valores de opacidade variaram de
2,16% a 4,88%, sendo que quanto maior o valor, maior a opacidade do filme. Nao
houveram diferencas significativas entre os filmes ja que as variaveis ndo influenciaram
no resultado®.

Zanela et al produziram laminados biodegradaveis de blendas de amido de mandioca
com poli (vinil alcool) (PVA) plastificado com glicerol por extrusdo para avaliar a
opacidade das blendas. A opacidade variou de 31 a 56% e aumentou conforme o0 aumento
das concentracGes de amido e poli (vinil alcool) devido a recristalizacdo que o PVA e 0
amido sofrem, o que reduz a passagem de luz **- Moraes et al considerou que filmes a
base de blendas de gelatina e poli (vinil alcool) plastificados com glicerol produzidos
por casting foram muito pouco opacos *°. Isso devido as blendas de gelatina nio
sofrerem recristalizacdo como as de amido. O mesmo efeito de recristalizacdo pode ter
ocorrido em nosso trabalho pela presenca da celulose bacteriana que apds adi¢do do
glicerol com a submissdo ao tempo de aquecimento reduziram a transparéncia dos
filmes.

Taxa de Intumescimento (Ti) e Molhabilidade

A Ti dos filmes variou de 4% a 39%, valores superiores a da membrana pura cujo valor
foi de 1% comprovando a influéncia das variaveis sobre a taxa de intumescimento dos
filmes. O efeito do tempo de aquecimento sobre a Ti dos filmes foi dependente da
concentragdo de glicerol utilizada e vice-versa, 0 que corrobora a significancia dos
efeitos do tempo de aquecimento do filme e do efeito de interacdo entre estes fatores
(p= 0,059 e p= 0,062, respectivamente) sobre esta caracteristica dos filmes produzidos
com mais de 90% de confianca.

A reducdo do intumescimento com o aumento da concentracdo de glicerol foi visto em
filmes a de celulose bacteriana e fécula de batata descritas por Almeida et al o que foi
explicado pelo carater higroscépico do plastificante que afeta diretamente as
propriedades do filme frente aos vapores e solutos, pela redugdo das forcas
intermoleculares dos polimeros que o compde. Isso se deve pela maior disponibilidade



das hidroxilas livres do glicerol para interagir com as moléculas de amilose e
amilopectina da fécula de batata para a ligacdo com a agua °.

Assim como p6de ser observado para as taxas de intumescimento dos filmes de celulose
produzidos com baixas concentracdes de glicerol, Mendes et al verificaram que o poder
de intumescimento dos amidos nativo de améndoas de caro¢os de manga aumentou com
a elevacdo da temperatura devido a cisdo das ligacGes de hidrogénio intermoleculares
com exposicdo de sitios de ligagdo com a &gua. Para este amido, o maximo
intumescimento foi atingido a 75°C, temperatura a partir da qual provavelmente ocorria
a degradacio do amido e solubilizagdo em lugar de intumescimento®.

As estruturas cristalinas dos granulos de amido sdo estabilizadas por ligacdes de
hidrogénio, que séo rompidas durante o aquecimento, tendo sua cristalinidade reduzida,
e deixam hidroxilas livres para a interacdo com as moléculas de agua, retendo-as, o que
resulta no intumescimento do polissacarideo®l. Comparativamente ao intumescimento
dos filmes contendo concentracdes de glicerol inferiores a 50 % (m/m), o aumento do
tempo de aquecimento que, associado a presenca do glicerol, ocasionou a conversdo de
regides cristalinas em amorfas, em que h& maior disponibilidade de hidroxilas livres
para a interacdo com moléculas de &gua com sua consequente retencao.

Ja a reducdo da Ti com o aumento do tempo de aquecimento em filmes contendo
elevadas concentracdes de glicerol pode ser explicada pela solubilizagdo e remogéo de
glicerol a partir dos filmes, reduzindo assim a massa seca que comporia a massa total,
intumescida, resultando, portanto, em diminuigdo dos valores de intumescimento. Este
efeito foi observado em filmes de alginato de s6dio com sorbitol em concentracfes de
11, 25 e 43% em 300 minutos por Lima et al. A razdo do intumescimento, expressa
como a razdo do ganho de massa em relacdo a massa inicial do filme seco foi
dependente do tempo e inversamente proporcional a porcentagem do plastificante, que
se assemelhou ao comportamento dos filmes de celulose e glicerol submetidos aos mais
elevados tempo de aquecimento testados. Nos filmes de alginato de
sodio/sorbitol/formaldeido a razdo de intumescimento aumentou com o0 tempo e
diminuiu com a concentracdo de sorbitol, isso ocorreu devido a quantidade de hidroxilas
do sorbitol que interagem com as carbonilas do alginato de sodio por ligacdes de
hidrogénio, ao formaldeido que reage covalentemente com o0s grupos hidroxilas do
alginato de sddio e ao mesmo tempo, o sorbitol pode reagir com o formaldeido

aumentando a densidade de reticulacdo fazendo com que a absorcéo de agua seja menor
48

Os filmes de celulose que receberam concentragdes de Glicerol acima de 50 % tiveram
sua Ti reduzida com o aumento do tempo de aquecimento, possivelmente pelo glicerol
ser muito higroscopico o que permite a migragdo de moléculas de agua para dentro do
filme, reduzindo assim a massa seca em relagio & massa total 47,

Considerando agora o fator molhabilidade, foi visto que em todas as membranas a gota
de &gua foi absorvida rapidamente, isso mostra que essas membranas tém alta
capacidade hidrofilica, e que seu angulo de contato foi de 180°C, por isso ndo foi



possivel registrar por meio de fotografia. Farias Et al em filmes de amido e polpa de
acerola, notou também que na medida em que houve uma elevacdo da concentragdo da
polpa de acerola, e valores inferiores de polietileno. Verificou-se que o angulo dessas
membranas também em contato com a agua e a superficie dos filmes aumentou,
correlacionando com a natureza desses filmes de absorverem agua em todas as suas
amostras de maneira rapida.

Solubilidade

A solubilidade é dependente da afinidade por &gua, que é uma propriedade que precisa
ser considerada nos biofilmes. Dependendo da sua aplicagdo pode requerer
insolubilidade, para proteger a integridade do produto e uma resisténcia a agua, ou
solubilidade em casos de encapsulagéo de aditivo ou alimento.26, O glicerol eleva
consideravelmente a solubilidade dos filmes produzidos em associagdo com polimeros
devido ao seu tamanho e a disponibilidade de grupos hidroxila, responsaveis pela
formacéo de ligagdes de hidrogénio com este solvente. Ainda de acordo com Muller , a
solubilidade é influenciada pelo tipo do plastificante.27 Os autores verificaram que o
glicerol com seus grupamentos (-OH) aumentam a solubilidade dos filmes uma vez que
nas interacOes de rede o glicerol tém maior resisténcia a agua e interage melhor com a
matriz do filme, aumentando o espaco livre entre as cadeias, e facilitando & entrada de
agua,sendo assim aumentando a solubilidade. 28%°

A solubilidade dos filmes em agua é responsavel pelo direcionamento da sua aplicacao.
Podendo em alguns casos ser desejada ou ndo, dependendo das condicdes. Alimentos a
serem armazenados por longos periodos devem, preferencialmente, ser revestidos com
filmes de baixa solubilidade. Por outro lado, filmes que revestirdo alimentos a serem
cozidos com o revestimento devem ter elevada solubilidade. A alta solubilidade é
desejavel em filmes biodegradaveis 7, e quando utilizados em alimentos como
cobertura, podem reduzir problemas de textura nestes alimentos.'8 Entretanto, a baixa
solubilidade pode ser requerida quando o objetivo é o aumento do teor de fibras no
alimento, como o caso da celulose bacteriana sugerido por Jagannath et al*®. Também
pode ser utilizado para recobrir farmacos como a Quitosana e N-carboximetilquitosana
em um mesmo estudo desenvolvido por Lamin?°, com intuito em manter a integridade e
resisténcia a adgua dos farmacos. A solubilidade dos filmes produzidos neste estudo
sofreu influéncia do efeito de interagdo entre os fatores estudados (p=0,016)

A solubilidade aumentou com a elevacdo das concentracdes de glicerol utilizada até
concentragcdes em torno de. Pode-se verificar que quando tempos de aquecimento mais
elevados foram aplicados, a elevagdo da solubilidade dos filmes foi mais acentuada do
gue quando se utilizaram periodos menores. Acima de 55% (m/m) de glicerol, a
solubilidade dos filmes diminuiu quando os mesmos foram submetidos a elevados
periodos de aquecimento, mas continuou aumentando quando os menores intervalos de
tempo foram utilizados. De acordo com Wang et al,em combinagdes de poliois e
biopolimeros a solubilidade dos filmes também ¢é consideravelmente influenciada
quando se combinam polissacarideos, como celulose e amido® Shen et al verificou
também a influéncia do tempo de aquecimento durante a producdo de filmes e
observaram que diferentes tratamentos variando o tempo também séo responsaveis pela
mudanca na solubilidade dos filmes produzidos.?*



Permeabilidade ao vapor de agua (PVA)

A umidade é considerada como um fator importante na conservacdo de alimentos,
principalmente naqueles em que a deterioracéo ocorre por perda ou ganho de agua.30 Na
utilizacdo dos filmes como revestimentos de alimentos com alta umidade é indicado que
a presenca de uma baixa permeabilidade ao vapor de agua para evitar a desidratacdo da
superficie, perda de peso, alteracBes fisicas, quimicas e organolépticas como em
vegetais frescos, carnes, queijos.”® A migracdo de vapor de agua é um dos principais
fatores de alteracdo da qualidade sensorial e da estabilidade da estocagem. A atividade
enzimatica ou reacfGes quimicas nos alimentos, propriedades de textura e estabilidade
microbiana e fisica em produtos alimenticios sdo fortemente influenciadas pelo
contetido de umidade e podem mudar drasticamente as caracteristicas do alimento®*.

A permeabilidade ao vapor de agua da membrana padréo foi de 0,24%. Na producéo de
filmes com glicerol em diferentes concentracdes e sob diferentes periodos de
aquecimento, foi possivel notar que o efeito da mudanca na concentragcdo de glicerol
(p=0, 003), o tempo de aquecimento em forno de micro-ondas (p=0,012) e de interacdo
entre estes fatores (p=0,010) foram significantes com mais de 95% de confianca

Em filmes submetidos a tempos reduzidos de aquecimento, 0 aumento da concentracao
de glicerol provocou a reducdo da PVA. Ja em filmes produzidos com tempos elevados
de aquecimento, o aumento da concentragdo de glicerol elevou a PVA Nas faixas de
niveis dos fatores testados € possivel notar que a maior PVA foi obtida quando se
utilizou 20,7% de glicerol e 5min de aquecimento. Verificou-se que, 0 aumento das
concentracdes de glicerol aumentou também a permeabilidade ao vapor de &gua,
possivelmente por favorecer maior mobilidade das macromoléculas, levando & difusdo
de &gua através do filme.

O aumento da concentracdo de glicerol causou diferencas significativas, na
permeabilidade do filme ao vapor de &gua, por afetar o permeante e onde se forma as
estruturas vazias. Neste caso aumenta-se a qualidade do soltvel celulose, que pode ser
modificada com o0s ajustes de tempo e aumento da concentracdo e do permeante no
polimero, aumentando a permeabilidade. E ainda se considerado, por outro lado o
plastificante pode diminuir imperfeigdes na formagéo de filmes de celulose e reduzir a
permeabilidade. %3

Em filmes hidrofilicos, a permeabilidade ao vapor de adgua é diretamente proporcional a
espessura 2%, A permeabilidade destes é influenciada em funcdo da hidrofilicidade sdo.2
Quando comparados ao presente trabalho, de filmes produzidos com glicerol, nota-se
que a permeabilidade ao vapor de &gua tem relacdo com a concentracdo dos aditivos
qguando aumentada.

Wang et al. = trabalhando com filmes compostos de puré de cenoura,
carboximetilcelulose (CMC), amido de milho, gelatina e glicerol verificou que as
concentracdes de CMC e gelatina ndo apresentaram efeito significativo para a
permeabilidade ao vapor de agua (PVA), mas o0 aumento na concentragdo de glicerol
provocou o aumento da PVA dos filmes. O aumento na PVA se deu por Shen et al®®,
que trabalhou com filmes de base em batata doce e glicerol. Esse fato pode ser devido
ao aumento de sélidos na matriz provocando uma diminuicdo nas eventuais zonas de
ruptura, tornando o filme mais resistente ao vapor de agua.



Os valores de PVA em filmes de polimeros sintéticos como os que foram encontrados
por Rocha-com filmes elaborados com amido de mandioca, proteina de soja e glicerol,
com valores de PVA variando de 0,168 a 0,374 g mm/m:h kPa, pela técnica de casting e
também similar ao trabalho de Ortiz® Combinando concentracdes de 0,9%, 1,25% e
1,6% de glicerol e de 3%, 3,5% e 4% de amido modificado e observou que 0S mesmos
apresentaram elevados valores de permeabilidade ao vapor de agua. O glicerol
influenciou diretamente j& que por ser uma molécula altamente higroscopica e miscivel
em agua suas moléculas se ligam as moléculas da agua. Desse modo, quanto maior a
concentracdo de glicerol, maior a permeabilidade dos filmes de amido modificado ao
vapor de agua.

CONCLUSAO

O desenvolvimento de filmes comestiveis para alimentos frescos a partir da celulose
bacteriana juntamente com o aditivo glicerol avaliou a qualidade dos mesmos
relacionando com a concentracdo do glicerol e com o tratamento térmico realizado
durante a producéo.

Diferentes filmes de celulose foram produzidos com diferentes concentracGes de
glicerol e foram avaliados segundo a influéncia do tratamento térmico por forno de
micro-ondas nas caracteristicas do filme comestivel produzido. Avaliou-se também a
interacdo entre os fatores aquecimento e concentracdo de glicerol testado na qualidade
das membranas.

Todos os filmes produzidos apresentaram elevada afinidade pela dgua, obteram uma
espessura dependente da concentracdo de glicerol submergida, e essa mesma
concentracdo de glicerol influenciaram na solubilidade, no intumescimento e na
transparéncia dos filmes, o tratamento submetido ao forno de micro-ondas foi
determinante para os resultados encontrados na permeabilidade ao vapor de agua.

As caracteristicas refletidas em cada filme determinam a concentracdo ideal necessaria
para cada filme dependendo da funcdo em que o mesmo sera utilizado. Essas
caracteristicas geram propriedades de umidade, absorcdo da luz e agua, conservacao,
sob o qual sera o alimento revestido.
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