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RESUMO -O objetivo desse projeto foi desenvolver um novo material
biopolimérico de quitosana e Oleo essencial de capim-limdo, utilizando
planejamento experimental 22 + pontos centrais, com as varidveis independentes:
concentragdo de quitosana (1,0 %, 1,5%, 2,0%) e concentragcdo de 6leo de capim-
limao (0,5%, 1,5%, 2,5%), e caracteriza-lo quanto aos parametros de cor,
espessura e teor de umidade. As variaveis concentragdo de quitosana e capim-
limdo promoveram efeito no pardmetro a*, tornando o filme ativo menos
avermelhado, e no parametro b* tendendo a filmes mais amarelados. Filmes com
maiores concentracdes de capim-limao reduziram o teor de umidade, justificado
pelo carater hidrofébico do 6leo. Na espessura tanto a concentragdo de quitosana
quanto de oleo de capim-limdo, aumentaram a espessura média, associado a
quantidade de sélidos totais presentes no filme ativo. A adi¢do do d6leo de capim
limao escureceu o filme, diminuiu a umidade e aumentou a espessura.

1. INTRODUCAO

Materiais biopoliméricos tém sido amplamente estudados como solucdo viavel para
substituir parcialmente materiais a base de polimeros sintéticos de embalagens. Além da
biodegradabilidade, oferecem matriz para incorporagdo de aditivos. A quitina ¢ um
polissacarideo encontrado em exoesqueleto de invertebrados como insetos e crusticeos e a
sua forma desacetilada — a quitosana, tem mostrado vantagens devido a a¢ao antimicrobiana e
acdo quelante de ions bivalentes (ABDOLLAHI et al., 2012), estrutura estavel com boas
propriedades mecanicas e de barreiras (HONARKAR & BARIKANI, 2009).

Inovagdes tecnoldgicas no desenvolvimento de materiais para embalagens sdo
necessarias a fim de prolongar a vida de prateleira dos alimentos com qualidade e seguranca,
atender ao mercado consumidor cada vez mais exigente, além de viabilizar as questdes
econdmicas ¢ ambientais. A embalagem ativa pode ser definida como um material em que se
incorporam compostos ativos na matriz da embalagem para melhorar o desempenho do
sistema (DOBRUCKA & CIERPISZEWSKI, 2014). A tendéncia no desenvolvimento de
embalagens ativas estd no estudo do uso de substancias naturais bioativas incorporadas a
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matriz biopolimérica e pelas tecnologias disponiveis, as propriedades mecanicas e de barreira
podem ser melhoradas (KERRY & BUTLER, 2008).Um revestimento de antioxidantes sobre
a superficie da embalagem em contato com o alimento pode satisfazer esta exigéncia e
permitir uma prote¢ao imediata contra a oxidacao lipidica (CONTINI et al. 2014).

Diferentes 6leos de temperos apresentam caracteristica antioxidante, como o de alecrim
devido a presenca de compostos fenolicos, de gengibre devido a presenga de gingerol ou
diaril hepatanoides, canela devido a presenca do composto fenolico eugenol e capim limao
devido a presenca de citral (DANG et al., 2001).

O objetivo deste trabalho foi desenvolver e caracterizar um material de embalagem
biodegradavel e ativo a partir da matriz filmogénica de quitosana incorporando 6leo de capim
limao.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Preparacio dos filmes ativos de quitosana e 6leo de capim limao

Planejamento experimental: A formulagdo do filme ativo de quitosana foi baseada nas
condi¢des do Planejamento Experimental Fatorial 2° com um ponto central, totalizando 7
experimentos. As variaveis de estudo foram concentracio de quitosana (%, m/v),
concentragdo de 6leo essencial (%, v/v) afim de se obter uma resposta estatistica em relagao
aos parametros de cor, teor de umidade e espessura do material como exposto na Tabela 1.

Tabela 1 - Niveis de variacao do Planejamento Experimental

Niveis -1 0 +1
Concentracao de quitosana 1,0% 1,5% 2,0%
Concentragdo de 6leo essencial 0,5% 1,5% 2.5%

Preparacdo dos filmes ativos: Os filmes foram preparados de acordo com o método
descrito por YOSHIDA et al. (2009). O método consistiu em preparar uma solucao de
quitosana, adicionando acido acético estequiometricamente de acordo com o grau de
acetilacao da quitosana e a massa de amostra (o que evita a adicdo em excesso de acido), sob
agitacdo continua até solubiliza¢do total da mesma. Posteriormente, foi feita a adi¢do do
agente bioativo (6leo de capim limao) sob agitacdo vigorosa em ultrahomogeneizador
(modelo T18 basico, IKA, Wilmington, NC, EUA) em velocidade de 20.000 rpm por 10
minutos. A solucao foi dispersa uniformemente em placas de Petri de polipropileno, fixando
volume da solucdo por placa. Os filmes foram secos em temperatura controlada de 40°C em
estufa com circulagdo de ar (Tecnal, TE394/2, Brasil). Apds secagem os filme foram
removidos da placa de Petri e acondicionados em ambiente escuro até a execucdo das
analises.

2.2. Caracterizacio dos filmes ativos
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Os filmes ativos de quitosana formulados baseando-se no Planejamento Experimental,
foram caracterizados quanto aos pardmetros de cor, espessura e teor de umidade.

Espessura: A espessura média dos filmes (um) foi obtida através de um micrometro
manual digital (0,001 mm), modelo MDC-25M (Mitutoyo, Japao). Foram retiradas 5 amostras
de cada ensaio, tomando-se as medidas de quinze pontos diferentes em cada amostra.

Avaliacdo dos parametros de cor: A cor instrumental foi medida na superficie dos
filmes utilizando um colorimetro portatil (Konica Minolta, CR-400, Osaka, Japao) calibrado
usando um padrdo de cor (branco), fornecido pelo fabricante, com as seguintes coordenadas
Y=92,7,x=0,3162 e y= 0,3325. O instrumento foi padronizado para operar com as seguintes
especificagdes: angulo de observacao de 2° e iluminante C. As coordenadas do espaco de cor
CIE L*a*b foram obtidas a partir de 5 filmes de cada amostras em nove posicoes aleatorias.

Teor de umidade: Para a andlise do tor de umidade, a metodologia foi realizada
conforme a norma ABNT NBR NM ISSO 287 (2012). As amostras foram cortadas
aleatoriamente em quadrados de 0,5cm. Aproximadamente 1g de filme cortado foi adicionado
em placa de Petri de vidro, previamente numerada e tarada. Estas placas foram colocadas em
estufa com circulacdo de ar (TE-394/2, Tecnal, Brasil)) a 105°C por 24 h. As amostras dos
filmes (em triplicata) foram pesadas em balanca analitica (Adventurer, Ohaus, EUA) e o teor
de umidade foi calculado a partir da diferenga entre as massas antes e apos a secagem.

2.3. Analise Estatistica

A andlise estatistica da matriz de planejamento foi realizada utilizando o software Statistica
13.0 (Tulsa, Estados Unidos), com um nivel de confianga de 95% (p < 0,05).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Filmes ativos de quitosana e 6leo de capim limao

Preparacao dos filmes ativos: A partir do planejamento experimental, os filmes com
diferentes concentragdes de quitosana e capim limao foram preparados, ensaios de 1 a 7, ¢ o
controle que consistiu em filme de quitosana (1,5%) sem adicdo de oleo de capim limao
(Figura 2). Os filmes apresentaram facil manipulacdo, sendo que os com menores
concentragdes de oleo de capim-limao (CL) sairam mais facilmente dos suportes de secagem.
Todas as formulagdes apresentaram a superficie lisa, homogeneidade, ou seja, houve boa
dispersao do oléo no filme de quitosana.

Figura 2 - Filmes de quitosana contendo diferentes concentracdes de dleo de capim limao,
segundo formulagdo do Planejamento Experimental (Ensaios 1 a 7).
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Fonte: proprio autor

Os filmes ativos de quitosana contendo 6leo de capim limdo foram caracterizados
quanto a espessura média, teor de umidade e pardmetros de cor (Tabela 2). O controle (filme
de quitosana sem incorporagdo de 6leo) foi avaliado para efeito de comparagao.

Tabela 2. Valores dos parametros de cor (L*, a*, b*) dos ensaios definidos através do
planejamento experimental, com diferentes concentragdes de quitosana e capim-limao.

Ensaio  Cquit Cole Espessura Teor de L* a* b*
(%)  0(%) média(mm) Umidade (%)
1 2,0 2,5 0,112+0,008  19,751+0,99  75,114+3,37  7,004+1,96  60,243+4,72
2 2,0 0,5 0,066+0,007  25,945+2,19  88,606+0,89  -3,142+0,38 15,801+3,00
3 1,0 2,5 0,058+0,008  12,348+0,21  87,456+0,87 -4,398+0,17 25,579+3,50
4 1,0 0,5 0,050+0,005  27,165+0,47  89,869+0,41 -2,453+0,28 10,606+1,74
5 1,5 1,5 0,068+0,010  22,622+1,29  82.270+0,90  -3,969+0,17  31,00+2,29
6 1,5 1,5 0,068+0,007  25,678+0,05  88,397+0,48  -3,747+0,12  20,658+1,25
7 1,5 1,5 0,064+0,009  22,132+2,37  88,341+0,58  -3,747+0,12  20,658+1,25
controle 1,5 0,0 0,077+0,007  28,029+0,49  90,266+0,43  -1,120+0,18  6,229+0,88

Os efeitos das variaveis Cquit e Céleo foram avaliados quanto a espessura média, teor

de umidade e pardmetros de cor dos filmes ativos de quitosana. Na Figura 3, tem-se os
Diagramas de Pareto da espessura dos filmes ativos de quitosana (a) e do teor de umidade (b).

Figura 3 - Diagrama de Pareto das variaveis Cquit ¢ Coleo nas respostas (a) espessura média e
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Observa-se que todas as varidveis apresentaram efeito significativo e positivo na
espessura média dos filmes. Ao aumentar a Cquit de -1 (1,0%) para +1 (2,0%), a espessura
média dos filmes ativos aumentou na ordem de 15,155mm. E ao aumentar a Céleo -1 (0,5%)
para +1 (2,5%), a espessura média dos filmes ativos aumentou na ordem de 11,991mm. E a
interacao entre as duas variaveis (Cquit e Coleo) também promoveu um aumento significativo
na espessura média dos filmes na ordem de 8,227mm. O filme de quitosana contendo 1,5% de
quitosana apresentou uma espessura média de 0,077+0,007, considerando que os filmes ativos
apresentaram similaridade. A espessura dos filmes depende da sua composicao
(ABUGOCH et al, 2011). Estes resultados concordam com os resultados de Sanchez-
Gonzalez et al (2009), que concluiram que a espessura foi influenciada pela composicao dos
filmes. Moradi et al. (2012) mostraram que o filme de quitosana incorporado com 1% e 2% de
Zataria multiflora e 6leos essenciais da Boiss exibiram espessura entre 0,07 e 0,08 mm,
dependendo da concentracao adicionada aos filmes.

O filme controle apresentou maior teor de umidade (28,03%), e conforme adicionou-se
capim-limao ocorreu a diminui¢do do teor de umidade dos filmes ativos de quitosana. Essa
caracteristica ¢ atribuida a hidrofobicidade do 6leo de capim-limdo, que reduz as interagdes
hidrofobicas do filme com as moléculas de dgua. Hafsa et al. (2016) demonstraram em seu
estudo que o teor de umidade dos filmes de quitosana com o6leo essencial de eucalipto
apresentou diminuigao significativa. Pereda et al. (2012) também perceberam que a sor¢ao de
umidade diminuiu conforme o teor de 6leo aumentou. Este efeito ficou evidente nos efeitos da
variavel Coleo, que apresentou uma reducdo significativa no teor de umidade na ordem de
5,47%, ao aumentar a concentragdo de -1 (0,5%) para +1 (2,5%). A varidvel Cquit ndo
apresentou efeito significativo, mas ao aumentar de -1 (1,0%) para +1 (2,0%), o teor de
umidade dos filmes ativos aumentou na ordem de 1,61%. Isso pode ser associado a
caracteristica parcialmente hidrofilica da quitosana.

O aspecto visual dos filmes ativos ¢ um fator importante para ser utilizado como
embalagens para alimentos. O consumidor em geral aprova embalagens transparentes e
homogéneas. A Tabela 3 apresenta os efeitos das variaveis nos pardmetros de cor (L*, a*, b*)
foram medidos nos filmes ativos de quitosana.

Tabela 3. Efeitos das variaveis concentracdo de quitosana e cocetragao de oleo de capim
limao nos pardmetros de cor (L*, a*, b*) dos filmes ativos de quitosana.

. Efeito
Variaveis L+ e b *
Cquit -1,95 41,79* 3,33
Coleo -2,28 31,99* 4,97*
Cquit x Coleo -3,87 47,16* 2,46

*- estatisticamente dignificativo

O parametro L* varia de 0 a 100 e quantifica a luminosidade, sendo que valores
proximos a 100 representam coloracdo mais para o branco e valores proximos a zero mais
para o preto. As varidaveis Cquit e Coleo ndo apresentaram efeito significativo no parametro
L* dos filmes ativos de quitosana.
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Quanto aos valores de a*, variam de -60 a +60, sendo valores negativos um indicativo
de maior tendéncia a coloragdo verde e positivos predominancia de vermelho. Verificou-se
que todos os ensaios, exceto o 1 que contem maior concentragdo de quitosana e capim-limao,
apresentaram valores negativos para esse parametro, portanto hd uma tendéncia a coloragao
menos avermelhada dos filmes. As variaveis Cquit e Coéleo, e a interacdo Cquit x Coleo
apresentaram efeitos significativos e positivos no parametro a*. Ao aumentar Cquit de -1
(1,0%) para +1 (2,0%), aumentou a* na ordem de 41,79. Ao aumentar Coleo de -1 (0,5%)
para +1 (2,5%), aumentou na ordem de 31,99. E a interacdo Cquit e Coleo provocou um
aumento na ordem de 47,17.

Os valores do pardmetro b* variam de -60 a +60, sendo valores negativos um
indicativo da predominancia da cor azul e positivos, da predominancia da cor amarela. Com a
adicdo do o6leo do capim limdo observou-se o aumento no valor de b*, ou seja, coloracao
tendendo para o amarelo, o que pode ser confirmado nas imagens dos filmes apresentadas na
Figura 3. Apenas a Coleo apresentou efeito significativo e positivo na medida do parametro
b*, onde o aumento de -1 (0,5%) para +1 (2,5%), aumentou o valor de b*, na ordem de 4,97,
formando filmes com coloragdo mais amarelada. Ressaltando que o 6leo de capim limao tem
coloragao amarelada.

4. CONCLUSOES

Pelo estudo do Planejamento Experimental para o desenvolvimento de filmes ativos de
quitosana contendo 6leo de capim limao, foi possivel avaliar a influéncia das concentragdes
de quitosana e capim-limao nos parametros de cor, umidade e espessura. A adi¢do do o6leo de
capim limdo promoveu escurecimento ao filme diminui¢do da umidade e aumento da
espessura média.
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