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RESUMO - Mucilagens de diferentes fontes e seus derivados sdo considerados seguros
para o consumo humano, sendo um potencial hidrocol6ide para ser utilizado em diversas
inddstrias de alimentos, inclusive para elaboracdo de filmes comestiveis. Este composto
esta presente abundantemente nas cactaceas, dentro das quais se encontra o Cereus
hildmaniannus K. Schum. O objetivo desse estudo foi a elaboracdo de filmes a partir da
fracdo soltvel da mucilagem do fruto de C. hildmaniannus com diferentes concentracdes
de plastificante. Ensaios mecanicos (tensao de ruptura, modulo de Young e alongamento)
e permeabilidade ao vapor de dgua foram realizados. A incorporacdo da proporcédo 1:1 de
glicerol na solucdo aquosa a 1% de mucilagem gerou um alongamento de 71%, enquanto
gue a mesma solucdo com 1:4 glicerol: mucilagem (m/m) foi de 1,8%. A permeabilidade
ao vapor de dgua aumentou linearmente nas concentracoes de glicerol estudadas, variando
de 0,226 — 0,992 g mm/kPa h m2.

1. INTRODUCAO

Fontes naturais e renovaveis tais como os polissacarideos, lipideos e proteinas
vem sendo utilizados para o desenvolvimento de filmes e recobrimentos por minimizarem
impactos ambientais resultante do uso de embalagem sintética e rigida (Ferreira et al.,
2009).

Estudos foram realizados com polimeros naturais, por exemplo quitosana (Souza
et al., 2013), goma de cordia (Haq et al., 2013), mucilagem de Opuntia ficus-indica (L)
(Diaz et al., 2010), amido (Mali et al., 2010) e galactomananos (Cerqueira et al., 2010),
por apresentarem boas propriedades formadoras de filmes e exibirem valores satisfatorios
a barreira a gases, além do baixo custo e viabilidade do material elaboracéo de filmes.

Mucilagens sdo substancias transllcidas, amorfas, poliméricas, formadas por
monossacarideos ou pela mistura deles, sendo que muitas possuem a cadeia
monossacaridica combinada com &cidos urdnicos. Quando hidrolisados fornecem uma
mistura de acUcares e acidos urbnicos. Suas moléculas sdo hidrofilicas e podem ser
combinadas com agua para formar solucdes viscosas ou géis; sabe-se da literatura que
polissacarideos lineares ocupam mais espaco e formam solugGes mais viscosas do que 0s
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semelhantes que apresentam mesma massa molar altamente ramificados, como € o caso
das mucilagens (Jani et al., 2009).

Plastificantes, em sua maior parte, sdo demasiadamente hidrofilicos e
higroscdpicos, podendo atrair moléculas de 4gua. O seu uso em filmes e revestimentos
comestiveis a base de polissacarideos permitem o rompimento de pontes de hidrogénio,
levando a um aumento da distdncia entre as moléculas do polimero e reduzindo a
formacdo de regides cristalinas em relacdo as amorfas (Krochta, 2002). Filmes de
polissacarideos sem plastificantes tornam-se bastante quebradi¢os; com o objetivo de
aumentar sua flexibilidade e manuseio, o uso de plastificantes como glicerol e sorbitol
vem sendo amplamente estudados. Os plastificantes influenciam todas as propriedades
funcionais dos biofilmes, inclusive a permeabilidade ao vapor de dgua devido seu caréater
hidrofilico, que na maioria das vezes aumenta linearmente com o0 uso de agentes
plastificantes, principalmente de glicerol (Cuq et al.,1997).

Colonetti (2012) mostrou que a fracdo soldvel do fruto do cactus Cereus
hildmaniannus K. Schum, diminuiu a tensdo superficial da agua até aproximadamente
55,0 mN.m-1, ficando préximo dos valores encontrados na literatura para outras gomas
sendo a cactadcea um potencial hidrocoldide para ser utilizado em diversas industrias
inclusive para elaboracéo de filmes comestiveis.

Ensaios de tracdo sdo algumas das propriedades mecénicas que servem para
identificar e caracterizar filmes flexiveis, bem como para avaliar a qualidade desses
materiais. O ensaio de tracdo de um filme envolve a separacdo, a uma velocidade
constante, de duas garras que prendem as extremidades da amostra, registrando ao longo
do ensaio, a forga ou a resisténcia que o material oferece a deformacéo (Sarantépoulos et
al.,2002).

Com o objetivo de caracterizar filmes feitos a partir da fracdo solvel precipitada
do fruto de Cereus hildmaniannus K. Schum, o glicerol foi adicionado para uma melhor
maleabilidade, diminuindo a fragilidade ao rompimento; a caracterizacao dos filmes foi
feita através de ensaios mecanicos e da permeabilidade ao vapor de agua.

2. MATERIAL E METODOS

2.1. Materiais

A mucilagem de Cereus hildmaniannus K. Schum foi obtida no municipio de Zortéa no
estado de Santa Catarina. Etanol (92,8 % de pureza) e glicerina (marca Synth P.A — A.C.S)
utilizados foram de grau analitico.

2.2. Obtencéo da mucilagem precipitada

A polpa dos frutos do cactus Cereus hildmaniannus K. Schum foi submetida a processo
para separacdo das fracdes soluvel e insoltuvel. A polpa foi colocada em béquer com agua
destilada na proporcdo de 3:2 (m/m). Procedeu-se a agitacdo mecanica em agitador marca
DIST, modelo DI-14MP, por 60 minutos a 300 rpm a temperatura de 60 °C, e mantida
constante por chapa de aquecimento marca TECNAL, modelo TE-085. Ap6s o tempo
determinado a polpa foi peneirada em peneira de 18 mesh para uma melhor separacdo das
fracGes soltvel e insoltvel. O filtrado foi resfriado a temperatura ambiente e centrifugado em
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ultra-centrifuga (modelo ProteomeLabTM XL-I da Beckman Coulter) por 20 min a 15000
rpm para melhor separacdo das partes sélidas ainda presentes. A fracdo soltvel foi precipitada
com etanol na proporcéo de 3:1 volumes de etanol para cada volume da fragdo soldvel. Apos
cada adicéo de etanol, o precipitado foi separado com uso de uma peneira e no final lavado
com acetona. A secagem foi realizada em estufa de secagem marca Nova Técnica (NT-513D)
a 40 °C por 24 horas.

2.3. Preparacéao dos filmes

Ensaio preliminares mostraram que € possivel a elaboracdo de filmes sem adi¢édo de
plastificante. Os filmes foram preparados dissolvendo a mucilagem precipitada em solugéo
aquosa a 1% (m/v) sob agitacdo em Ultra Turrax marca lka Labortchnik (modelo T25 basic)
a uma velocidade de 11000 rpm por 7 min. Em seguida adicionou-se glicerol como
plastificante nas proporcdes: de 1:4, 1:2 e 1:1 (m/m) glicerol: mucilagem na solugdo aquosa
de mucilagem e agitou-se por mais 5 minutos, apds o que se obteve uma solugdo homogénea.
As dispersdes foram centrifugadas a 3000 rpm por 3 minutos para remocao das bolhas, e
depositadas em placas de teflon. Estas solugdes foram secas a 23°C com circulacao de ar por
cerca 50 horas para formacéo dos filmes. Os filmes formados foram removidos das placas e
colocados em dessecadores a 25°C e 55 % de umidade relativa por pelo menos 48 horas antes
da realizacdo das analises mecanicas e permeabilidade ao vapor de agua. Os experimentos
foram realizados em replicas.

2.4. Caracterizacao dos filmes

Propriedades mecénicas: A tensdo de ruptura (TR), alongamento na ruptura (E) e
mddulo de Young (MY) foram determinados com base no método D-882 da American
Society for Testing and Materials (ASTM, 2001), utilizando texturémetro TA. HD. Plus,
(Stable Micro Systems), com uma célula de carga de 50 N. A distancia inicial das garras
foram de 50 mm e velocidade de tracéo de 0,8 mm/s. As amostras foram cortadas com 25
mm de largura e 100 mm de comprimento e analisadas em ambiente dotado de ar e
condicionado a temperatura de 22 + 1 °C e umidade relativa de 55 + 3%. Os resultados
foram tratados estatisticamente atraves de Analise de variancia (ANOVA) e pelo teste de
Duncan a 95% de confianca, utilizando o software Statistica 10.0 (StatSoft, Tulsa,
Estados Unidos).

Permeabilidade ao vapor d’agua: A permeabilidade ao vapor de agua (PVA) dos
filmes foi determinada por gravimetria a 25 °C, utilizando a norma da ASTM, método
E96-95 (ASTM 1995). Os filmes foram cortados com 70 mm de diametro e dispostos em
células de aluminio com permeacdo em recipiente contendo cloreto de célcio anidro. Estas
células foram colocadas em dessecadores a 25 °C e 75% de umidade relativa. O ganho de
massa de cloreto de anidro foi medido em intervalos de 1 h por 12 horas e ap0s 24h através
de sucessivas pesagem em balanca analitica. Assim foi possivel determinar o vapor de
agua transferido através da pelicula de acordo com a equacéo 1

PVA = Tk (1)

Onde:
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Mab € 0 peso da umidade absorvida (g), t € o tempo de duragdo do ensaio (dias), L é a
espessura (mm), A ¢ a area da superficie (m?) e AP ¢ a diferenca de pressdo parcial de
vapor atraves da pelicula (Pa).

Espessura dos filmes: Apds periodo de acondicionamento, a espessura dos filmes
foi obtida utilizando micrémetro digital (Digimess, 1P54). A espessura foi fixada como
sendo a média aritmética de 8 medidas aleatdrias sobre a area do filme.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Preparacéo dos filmes de mucilagem

Ensaios preliminares mostraram que a preparacéo de filme sem adicédo de plastificante
é possivel, no entanto se apresentaram quebradicos e de dificil manuseio. Desta forma optou-
se pela adicdo do plastificante glicerol de forma a melhorar suas caracteristicas. A
concentracdo de mucilagem para a formacao do filme foi de 1% (m/v) e a concentracdo de
glicerol em menor quantidade foi na proporcéo 1:4(m/m) glicerol: mucilagem. Os filmes com
maior concentracdo de glicerol na proporcdo (1:1 m/m) se mostraram mais flexiveis e
pegajosos.

3.2. Espessura dos filmes

Para uma concentracdo constante de MP (1%), os filmes preparados com diferentes
concentracdes de glicerol nas proporgdes 1:4, 1:2 e 1:1 glicerol: mucilagem (m/m) tiveram
espessuras variando de 0,083-0,137 mm (Tabela 1). As amostras com maior concentracéo de
glicerol adsorvem mais umidade levando a um aumento na sua espessura, devido ao processo
de inchamento do filme. Estes valores de espessura foram maiores que os relatados por
Ahmadi et al. e Jouki et al., e que pode ter sido devido as diferencas nas concentracdes de
glicerol e procedimentos de producéo dos filmes. Os resultados obtidos mostraram que nao
ouve diferenca significativa (p < 0,05) para as amostras com 1:4 e 1:2 (m/m) em sua
formulacéo.

Tabela 1: Propriedades mecanicas da mucilagem precipitada (MP) com a incorporacdo de
diferentes concentracdes do plastificante glicerol

Proporcdo (m/m) Espessura (mm)
Glicerol : mucilagem
1:0 0,083 +0,001*"
1:4 0,094 + 0,003"
1:2 0,100 + 0,003"
1:1 0,137 +0,002°

Letras iguais na mesma coluna mostram que ndo diferem significativamente entre si (p <
0,05). * Média + desvio padréo.

Area tematica: Engenharia de Materiais e Nanotecnologia 4



<}

<

S ‘Cmm 19 a 22 de outubro de 2014

Congresso Brasileiro de Floria népOl is/SC
Engenharia Quimica

3.3 Propriedades Mecanicas

O aumento da concentracdo de glicerol favorece a elevacdo da deformacdo na tracéo
dos filmes, e isto provavelmente se deve a capacidade do glicerol em reduzir as interagdes
entre cadeias poliméricas, diminuindo assim a resisténcia do filme e aumentando a
flexibilidade (Sothornvit e Krochta, 2000). Esse efeito tem sido estudado por diversos autores
como Ahmadi e colaboradores (2011), que estudaram o efeito da adi¢do de glicerol em filmes
de sementes de psilio (Plantago ovata Forsk); eles constaram que o aumento da concentragao
foi responsavel pelo aumento no percentual de alongamento (¢%), diminuicdo da tensdo de
ruptura (o) e do Mddulo de Young (MPa). Em trabalho recente Haq et. al.(2013) avaliaram o
efeito de plastificantes ao caracterizarem goma de cordia; o resultado mostrou que a adi¢éo
de plastificantes (glicerol, sorbitol entre outros) levou acentuados valores de tenséo de ruptura
() e alongamento (%). No presente estudo o uso do glicerol foi estatisticamente favoravel ao
aumento do alongamento dos filmes com a maior concentragdo do plastificante (1:1 m/m)
(Tabela 2), apesar de um notavel maleabilidade nos filmes com 1:2 (m/m) e reducdo da tensao
de ruptura quando comparados com os filmes sem glicerol. Segundo Oliveira (1996), o
mddulo de elasticidade ou mddulo de Young expressa a relacdo entre a resisténcia a tracéo (o)
e porcentagem de alongamento (g), e indica a rigidez do filme, ou seja, quanto maior o valor
do modulo de Young (YY) mais rigido sera o filme. Pode-se observar essa reducédo (0,068 +
0,009) (MPa /%) nos filmes com maior concentracdo do plastificante, ocasionando aumento
da elasticidade (73,642 + 8,958) (%) e reducdo da tenséo de ruptura (1,764 + 0,127) (MPa)
quando comparados com os filmes sem glicerol (17,146 + 0,046) (MPa) e com 1:4 (m/m)
(10,249 + 0,004) (MPa).

Tabela 2: Propriedades mecénicas da mucilagem precipitada (MP) com a incorporacgéo de diferentes
concentracdes do plastificante glicerol

Proporcdo (m/m) & (%) o(MPa) Y (MPa/%)
Glicerol : mucilagem
0:1 2,122 +0,678%" 34,479 + 2,913° 17,146 + 0,046°
1:4 1,962 + 1,357° 18,952 + 6,758 10,249 £ 0,004%
1:2 6,922 + 3,620° 11,900 * 6,737% 5,619 + 3,608%
11 73,642 + 8,958" 1,764 +0,127° 0,068 + 0,009"

Letras iguais na mesma coluna mostram que ndo diferem significativamente entre si (p <
0,05). * Média + desvio padréo.
3.4. Permeabilidade ao vapor de agua (PVA)

Os resultados da variacdo de massa em funcdo do tempo sdo mostrados na Figura 1.

Observa-se que os valores dos coeficientes de determinacdo sdo maiores que 0,97 mostrando
a excelente correlacdo linear.
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Figura 1- Aumento da massa (g) em funcéo do tempo (h)

Os resultados apresentados acima séo descritos pelas seguintes equacoes:

MASSA = 0,0251xTEMPO + 0,0352, R2 = 0,9994 para proporc¢do 1:4 m/m
MASSA = 0,0468xTEMPO + 0,1001, R2? = 0,9777 para proporc¢do 1:2 m/m
MASSA = 0,0538xTEMPO + 0,0475, R2 = 0,9997 para proporc¢do 1:1 m/m

A maioria dos filmes que possuem glicerol em sua formulacdo apresentam
comportamento linear com a concentracdo de glicerol adicionada. Os valores da PVA
encontrados no presente estudo estiveram na faixa de 0,226 — 0,992 g mm/kPa h m? para as
formulagdes (1:4, 1:2 e 1:1) de glicerol por massa de mucilagem, e sdo similares aos relatados
por alguns autores na literatura para filmes de biopolimeros. Khazaei et. al (2014) ao
caracterizar goma de semente de manjericdo, obteve 0,806 £ 0,01 mm/kPa h m? para filmes
com 50% de glicerol; o presente estudo forneceu o valor 0,636 g mm/kPa h m2 para a mesma
concentracdo (1:2 m/m). Mufioz et. al (2012) elaborou filmes contendo mucilagem de chia,
proteina isolada e glicerol em diferentes proporcées cujo valor de proximos a 0,620 g mm/kPa
h m2 foi encontrado. Souza et. al. relata o aumento significativo (p < 0,05) em filmes de
quitosana 0,1725 + 1,25x10° g mm/kPa h m2 e 0,282 + 3,33x10° g mm/kPa h m2 para filmes
contendo quitosana e glicerol. Na Figura 1 pode-se observar o ganho de massa em funcao do
tempo. O filme com maior concentracdo de glicerol apresentou maior ganho de massa no
decorrer do processo.

5. CONCLUSAO

A mucilagem de Cereus hildmaniannus K. Schum é capaz de formar filmes que, sem
adicdo de plastificante sdo rigidos e quebradicos. A adicdo de plastificante mostrou-se
necessaria de modo a melhorar suas caracteristicas mecénicas. O filme com maior
concentracdo de glicerol como plastificante mostrou o maior valor de alongamento do filme.
Juntamente com este comportamento observou-se um incremento da espessura e da
permeabilidade ao vapor de dgua do filme.
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