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APRESENTACAO

O desenvolvimento sustentavel das Ciéncias Agrarias assegura um
crescimento socioecondémico satisfatorio reduzindo potenciais impactos ambientais,
ou seja, proporciona melhores condi¢cdes de vida e bem estar sem comprometer os
recursos naturais.

Neste contexto, a obra “Desenvolvimento Social e Sustentavel das Ciéncias
Agrérias” em seus 3 volumes traz a luz, estudos relacionados a essa temética.

Primeiramente séo apresentados trabalhos a cerca da produgao agropecuéria,
envolvendo questdes agroecoldgicas, qualidade do solo sob diferentes manejos,
germinacéo de sementes, controle de doencas em plantas, desempenho de animais
em distintos sistemas de criacéo, e funcionalidades nutricionais em animais, dentre
outros assuntos.

Em seguida sdo contemplados estudos relacionados a questbes florestais,
como caracteristicas fisicas e quimicas da madeira, processos de secagem,
diferentes utilizacbes de residuos madeireiros, e levantamentos florestais.

Na sequéncia sa@o expostos trabalhos voltados a educacdo agricola,
envolvendo questdes socioecondmicas e de inclusao rural.

O organizador e a Atena Editora agradecem aos autores por compartilharem
seus estudos tornando possivel a elaboracao deste e-book.

Esperamos que a presente obra possa contribuir para novos conhecimentos
que proporcionem o desenvolvimento social e sustentavel das Ciéncias Agrarias.

Boa leitura!

Julio César Ribeiro
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RESUMO: O objetivo deste estudo foi a obtencdo de filmes biodegradaveis
constituidos por quitosana (QT), fécula de batata (FB) e gelatina bovina (GB) e suas
caracteristicas dpticas e de solubilizagdo em agua. Os filmes foram produzidos com
base em um planejamento experimental empregando o plano ternério de mistura,
tendo como fator fixo, a 20% de matéria seca, o sorbitol. As solugdes filmogénicas
foram obtidas pela técnica casting e, subsequentemente, foram cortados em corpos
de prova. Os resultados apontaram a concentra¢@o de quitosana na formulagéo dos
filmes influenciou negativamente a propriedade de solubilidade, devido a influéncia do
seu carater hidrofobico, ja a presenca da fécula de batata e da gelatina bovina tornaram
os filmes mais sollveis, devido seu carater hidrofilico. A microscopia eletrdnica de
varredura (MEV) indicou que algumas composi¢cdes tendem a originar poros ou
aglomerados de polimeros que influencia nas propriedades épticas e de solubilidade
dos materiais. No ensaio de cor e opacidade as amostras tendem a receber a
coloragéo do componente que possua maior pigmento, no caso, a quitosana. A partir
do que se foi analisado, os resultados expressam que as composi¢des filmogénicas
biodegradaveis poderiam ser aplicadas na producdo de embalagens para diversas
aplicacdes.

PALAVRAS-CHAVE: Filmes, biodegradaveis, solubilidade, MEV, embalagens.

OPTICAL AND MORPHOLOGICAL CHARACTERIZATION OF
BIODEGRADABLE FILMS COMPOSED OF POTATO STARCH, BOVINE
GELATIN AND CHITOSAN

ABSTRACT: The aim of this study was to obtain biodegradable films consisting
of chitosan (QT), potato starch (FB) and bovine gelatin (GB) and their optical and
water-solubilizing characteristics. The films were produced based on an experimental
design using the ternary mixing plan, with sorbitol as a fixed factor of 20% dry matter.
The filmogenic solutions were obtained by the casting technique and, subsequently,
were cut into specimens. The results showed the concentration of chitosan in the
formulation of the films negatively influenced the solubility property, due to the influence
of its hydrophobic character, since the presence of potato starch and bovine gelatin
made the films more soluble, due to their hydrophilic character. Scanning electron
microscopy (SEM) indicated that some compositions tend to originate pores or clusters
of polymers that influence the optical and solubility properties of materials. In the color
and opacity test, the samples tend to receive the color of the component that has
greater pigment, in this case, chitosan. Based on what has been analyzed, the results
express that biodegradable filmogenic compositions could be applied in the production
of packaging for different applications.

KEYWORDS: Films, biodegradables, solubility, SEM, packaging.

11 INTRODUGAO

O aumento mundial das sociedades, junto ao colapso dos recursos naturais
e elevagdo da producgdo de residuos soélidos tem se tornado a inquietagdo dos
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lideres mundiais, estes por sua vez, procuram assegurar a sustentabilidade
ambiental e dos materiais, bem como tem sido realizado com os fabricantes de
materiais que consideram temas como emissodes de gases de efeito estufa, toxidade
e esgotamento de recursos e energia acionada. Tal apreensdo com 0s assuntos
ambientais e o desenvolvimento sustentavel derivou progressos significativos
baseado no desenvolvimento e aproveitamento de materiais biodegradaveis e/ou
renovaveis (DICKER et al., 2014; GURUNATHAN; MOHANTY e NAYAK, 2015).

Diante das pesquisas realizadas, a matéria prima que mais se destaca entre
0s materiais ambientalmente sustentaveis deriva da classe dos biopolimeros, séo
estes, o amido ou féculas. Suas caracteristicas de biodegradabilidade, baixa cotacéo,
e principalmente por ser um recurso renovavel, eleva sua procura. Contudo, esses
materiais tendem a possuir baixa flexibilidade, alta fragilidade, bem como, a elevada
absor¢éo de umidade (NARKCHAMNAN e SAKDARONNARONG, 2013). Em virtude
disso, estudos vém sendo aplicados a fim de incorporar novos materiais, como os
plastificantes, como glicerol e outros Poli6is, com o foco em melhorar a estrutura
e propriedades destes, dentre estes a fécula de mandioca (RAMIREZ et al., 2011,
2014; LARA e SALCEDO, 2016), amido de milho (MUSCAT et al., 2014; SALEH et
al., 2017) e fécula de batata (LIANG e LUDESCHER, 2015; BALAKRISHNAN et al.,
2017).

Existem diversos estudos sobre a producédo de biopolimeros aplicando
proteinas (do trigo, do leite, gelatina e colageno) e polissacarideos (quitosana, amido
e goma xantana) (FERNANDES et al., 2015). A gelatina é um polimero natural que
se exibe como um pé quebradico, translicido, incolor e quase sem sabor. A gelatina
€ obtida principalmente da pele e 0ssos de suinos e bovinos (SHAKILA et al., 2012).
Por possuir facil aplicacéo e alta disponibilidade, € amplamente utilizada na indUstria
farmacéutica, de alimentos e cosméticos (EBNESAJJAD, 2012). Quando a gelatina
€ misturada com um plastificante, como glicerina ou sorbitol, forma filmes fortes,
flexiveis, transparentes e impermeaveis ao oxigénio (ZHAO et al., 2008).

A quitosana é um polissacarideo catibnico de natureza atoxica e
biodegradavel. E oriunda principalmente da reagdo termoquimica alcalina de
desacetilagdo parcial da quitina, que € abundante na natureza e encontrada em
exoesqueletos de crustdceos como caranguejo, camarao e lagosta, além de outras
fontes como insetos, moluscos, fungos e algas (ZARGAR et al., 2015). Como os
filmes e revestimentos de quitosana séo frageis, faz-se necessario utilizar agentes
plastificantes para reduzir as forcas de atrito entre as cadeias de polimeros. Os
revestimentos de quitosana tem mostrado um alto efeito antimicrobiano (BALDWIN
et al.,, 2011; HOSSEINNEJADA e JAFARI, 2016).

O amido é a principal fonte de reserva da maior parte das plantas. As

principais fontes para extracdo do amido sdo o arroz, milho, trigo e a batata. A
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composicdo quimica do amido varia conforme a origem botanica, seu granulo é
composto por amilose e amilopectina. Maiores concentragcdes de amilose melhoram
a caracteristica na formacéo de filmes e revestimentos, pois aumenta o nimero de
ligagbes de hidrogénio entre as cadeias de amido (CABALLERO et al., 2015). Os
filmes e revestimentos confeccionados com amido apresentam diversas vantagens,
tais como: biodegradabilidade; baixo custo; auséncia de sabor, odor ou cor e baixa
permeabilidade ao oxigénio, em condicdes de baixa umidade relativa (BONILLA et
al., 2013). Embora os filmes e revestimentos de polissacarideos apresentem boas
propriedades de barreira contra gases e lipideos, formam uma barreira pobre ao
vapor da agua (ELSABEE e ABDOU, 2013; LECETA et al., 2015).

Nesse contexto, este trabalho teve como objetivo realizar as caracterizacbes
fisicas e dpticas de filmes compostos por quitosana, gelatina bovina e fécula de
batata (Solanum tuberosum). A escolha desses constituintes se deu a partir de sua
abundancia na regido do semi-arido e da probabilidade de serem fabricados com as
tecnologias adaptadas a realidade da regido. A avaliagédo sera produzida com base
em um planejamento central de mistura e serdo obtidos modelos representativos

das superficies de resposta que concatene as propriedades a composicao.

21 MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

Afécula de batata foi obtida a partir da empresa Kouzina Alimentos Saudaveis
(BRASIL). A quitosana foi adquirida da empresa Polymar (BRASIL) com o grau de
desacetilagdo a 97%. A Solugéo de &cido acético glacial 1 mol.L'" (PA — 99,7%)
foi obtido da empresa IMPEX - Labimpex Industria e Comércio de Produtos Para
Laboratério LTDA. O sorbitol P.S. (CH,,O,) foi obtido junto a empresa VETEC
Quimica Fina (BRASIL). A gelatina bovina em po, incolor e sem sabor foi adquirida
da empresa Barbosa Irméos LTDA (BRASIL).

2.2 Planejamento experimental

Foi utilizado um plano ternario de mistura, com 03 repeti¢cdes no ponto central,
resultando em 16 experimentos, para obtenc&o de um modelo de segunda ordem. As
variaveis independentes utilizadas foram, os percentuais de quitosana (QT), gelatina
(GB) e fécula de batata (FB). Enquanto as variaveis dependentes avaliadas foram
limite de resisténcia a tragéo (LRT), médulo de elasticidade (ME) e alongamento na
ruptura (AL). O plastificante sorbitol foi empregado como um elemento constante, a
20% em relacdo a matéria seca, durante a produgéo das soluc¢des filmogénicas. O

planejamento experimental com valores reais pode ser observado na Tabela 1.
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Composicao dos filmes

Quitosana (%) Fécula (%) Gelatina(%)

1 100 0 0

2 0 100 0

3 0 0 100
4 0 50 50
5 50 0 50
6 50 50 0

7 33,33 33,33 33,33
8 33,33 33,33 33,33
9 33,33 33,33 33,33
10 33,33 33,33 33,33
1" 80 20 0
12 0 80 20
13 80 0 20
14 20 0 80
15 20 80 0
16 0 20 80

Tabela 1. matriz do plano central de mistura com valores reais.

2.3 Producéo dos biofilmes

Os filmes foram produzidos a partir do método casting utilizando 3% de
massa seca. Os materiais foram pesados em uma balanga analitica de precisao
digital (AY220 da MARTE) com resolu¢éo de 0,0001g do Laboratério De Processos
Quimicos Da Universidade Federal Rural Do Semiarido (UFERSA). As composi¢des
dos filmes foram pré-determinadas a fim de que os filmes obtivessem uma matriz
homogénea e coesa possibilitando a realizagdo das caracterizagbes. Apods a
preparacdo das misturas puras de cada biopolimero, a fécula de batata, a quitosana
e a gelatina, os volumes de cada solugéo foram mensurados, com o auxilio de uma
proveta graduada, de acordo com a variagcdo dos pontos apresentados na Tabela
1. Em seguida, as misturas foram depositadas em bandejas (15 mm x 15 mm) e
encaminhadas para secagem em uma estufa com renovacao de ar (TE-394/1 da
TECNAL) do Laboratério de Andlise Quimica da UFERSA a uma temperatura de
50°c durante 05 horas.

2.3.1 Mistura pura a base de fécula de batata

Inicialmente, foram produzidas as misturas puras das composicoes de fécula
de batata, gelatina e quitosana. A fécula de batata, juntamente com o sorbitol e
a agua destilada foram incorporados sob agitagdo constante por um agitador
magnético com aquecimento (ref. 752a da FISATOM), por aproximadamente 40 min
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em um banho térmico, a uma temperatura de aproximadamente 90°C, até a completa
gelatinizacdo da fécula, com base na metodologia de FADEYBI et.al. (2014).

2.3.2 Mistura pura a base de gelatina bovina

A gelatina bovina, inicialmente, foi hidratada por uma hora com 70% da agua
destilada utilizada para a composi¢éo da mistura e em seguida, combinada ao sorbitol
e aos 30% de agua destilada restantes. Essa combinacgéo foi homogeneizada por um
agitador magnético com aquecimento (ref. 752a da FISATOM), por aproximadamente
50 min em um banho térmico, a uma temperatura de aproximadamente 60°C, até a
completa gelatinizacdo, empregando a metodologia descrita por FAKHOURI et.al.
(2015)

2.3.3 Mistura pura a base de quitosana

A quitosana, juntamente com o sorbitol e o acido acético (1% em massa)
foram incorporados por um agitador magnético com aquecimento (ref. 752a da
FISATOM), por aproximadamente 45 min em um banho térmico, a uma temperatura
de aproximadamente 90°C, aplicando a metodologia empregada por LIU et.al.
(2013).

2.4 Espessura dos Biofilmes

As espessuras dos corpos de prova foram obtidas em cinco pontos aleatérios
com um micrémetro analégico da EDA com resolucao de 0,01 mm.
2.5 Microscopia eletronica de varredura (mev)

A morfologia da superficie de fratura dos filmes foi analisada por meio de
microscopia eletrénica de varredura (MEV), ap6s a realizagdo dos ensaios de
tracdo. A amostras foram fixadas em um suporte metalico com fita de carbono e,
em seguida, metalizadas com uma fina camada de ouro para analise microscépica
em um microscopio modelo VEGA 3 da TESCAN do Laboratério de Microscopia
Eletrénica (CPVSA) da UFERSA, utilizando uma voltagem de 10kv. As imagens
foram obtidas por eletrosecundario, com ampliagbes de 500x, e disténcias de
trabalho de aproximadamente 15 mm e 29 mm.

2.6 Solubilidade em agua

Para a solubilidade foi utilizada a metodologia de OLIVEIRA et. al. Discos de
2 cm de diametros dos filmes foram secos a 105°c por 1h. Os discos foram imersos
em agua destilada a 26°c, mantido sob agitagéo por 24h em um agitador magnético.
Em seguida, os discos foram novamente secos a 105°c por 1h. A solubilidade pode
ser calculada a partir da equacéo 1:
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100 1]

S = ——
mi

sendo que:

m.: massa inicial (g);

m,: massa final (g).

2.7 Cor e opacidade

As anélises de cor e opacidade foram realizadas com um Colorimetro, CR
10 Minolta, de acordo com o método de FAKHOURI et. al. (2015) calibrado com
um fundo branco padrdo e um fundo preto padrdo. Os valores de opacidade foram
calculados de acordo com a equagéo 2, conforme FAKHOURI et. al. (2015)

OpB
Op = OPLleoo 2]

Sendo que:
Op, é a opacidade do filme contra um fundo preto;
Op,, € a opacidade do filme contra um fundo branco.

2.8 Analise Estatistica

Os dados obtidos através do planejamento foram avaliados com base
no software Statistica® 12.5 (StatSoft, Inc., USA). Foi utilizada uma anélise dos
valores preditos em funcao dos valores observados para o modelo ajustado de cada
resposta. Ao decorrer da realizagdo dos ajustes nos modelos alguns efeitos foram
ignorados.

31 RESULTADOS

3.1 Espessura

Os filmes produzidos apresentaram a espessura entre 0,11 e 0,77 mm. Esse
intervalo de espessuras ocorreu em decorréncia da composi¢éo e concentragéo de
diferentes biopolimeros em cada ensaio analisado. Segundo OLIVEIRAet.al. (2018) e
SOUZAet. al. (2012), a variagado de espessura podera derivar de diversas condicoes,
por exemplo: acumulo ou dispersdo do biopolimero, existéncia de aditivos, por¢ao
da solucgéo de filme utilizada, além das técnicas de obtenc¢éo, corroborando com as
medicdes obtidas neste estudo, caracterizadas pela composi¢éo e concentragéo de
diferentes biopolimeros aplicados em cada solucéo filmogénica.

3.2 Microscopia eletrénica de varredura — MEV

Com a analise das propriedades mecanicas, os filmes que atenderam as
necessidades de aplicacéo foram os filmes: I, II, VI e XIll. A avaliagdo da morfologia,
ap6s a fratura dos filmes, pode ser observada na Figura 1.
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Figura 1. Morfologia da superficie de fratura dos filmes: A) | — 100% Quitosana, B) ||
—100% Fécula de Batata, C) VI — 50% Quitosana e 50% Fécula de Batata e D) XIIl —
80% Quitosana e 20% Gelatina Bovina.

As analises morfologicas das superficies dos filmes exibem uma matriz
coesa e uniforme para os ensaios | e Il (A, B) e uma superficie diferenciada,
que € irregular, aspera para os ensaios VI e Xl (C, D). OLIVEIRA et.al. (2018)
e BATISTA et. al. (2019), analisaram que a morfologia da sec¢éo transversal dos
filmes | e 1l (A,B), exibem uma matriz homogénea, caracterizada pela completa
gelatinizacdo dos polimeros, implicando em propriedades mecéanicas superiores
aos outros ensaios analisados. Ja nos ensaios VI e XllI, é possivel observar que a
secao transversal dos filmes que apresentam heterogeneidade possui como fator
principal a formacao dos canais no interior da estrutura através da evaporagao da
agua durante a secagem, com consequente formag¢do de poros. A presenca de
aglomerados de biopolimeros ou irregularidades na estrutura do filme, elemento
presente nas amostras heterogéneas, pode comprometer sua integridade e levar a
alteracdes nas propriedades funcionais, além de contribuir como concentradores de
tensdo e possiveis fragilizadores das propriedades mecéanicas. No entanto, apesar
das aglomeragdes de biopolimero encontradas nos filmes, sua estrutura € densa,
compacta, e consequentemente, resistente. Tais resultados indicam que esses
componentes agregados formam uma rede densa e continua, que produz filmes
com propriedades mecanicas, possivelmente, superiores.

3.3 Solubilidade em Agua

O modelo codificado proposto para descrever a solubilidade dos filmes
de quitosana (QT), Fécula de batata (FB) e Gelatina Bovina (GB) é descrito pela
equacdo 3 e Figura 2.
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Solubilidade (%) = 19,51 x QT + 64,98 X FB + 55,57 X GB [3]

| Ex
50
= =40
0
| R

(TEm 1T

Figura 2. Solubilidade dos filmes de quitosana (QT), Fécula de batata (FB) e Gelatina
Bovina (GB). (Modelo Linear e R2= 0,8327).

3.3.1 Valores preditos e valores observados

Inicialmente, é possivel observar que o valor de R2 da solubilidade dos filmes
quitosana, fécula de batata e gelatina bovina, R?= 0,8327, foi elevado resultando em
uma curta diferenca entre os valores preditos e observados. Na Figura 5, é possivel
observar a disperséo dos valores observados em relacao aos valores preditos.

60

4] o
50
45 o o

a0

VALORES PREDITOS

15 200 25 0 35 0 45 S 55 @ 6 70
VALORES OBSERVADOS

Figura 5. Valores preditos e valores observados para a solubilidade dos filmes
quitosana (QT), fécula de batata (FB) e gelatina bovina (GB).

De acordo com o modelo predito na equagédo 3, € possivel observar que a
concentracéo de quitosana inibe a solubilidade do filme. Teoricamente, a quitosana
deveria ser solluvel apenas em meio acido, porém ao adicionar o plastificante
sorbitol, que € um agente hidrofilico, este faz com que uma parcela do filme se
solubilize, como foi analisado por CAVA-ESTRADA et. al. (2019) e MUJTABA et.
al. (2019), avaliaram que a solubilidade diminui com a presenca da quitosana e
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que ocorre a elevagdo dela sob a presenca de concentragbes de fécula de batata
e gelatina bovina na matriz filmogénica. Essa reducao est4 conexa com a natureza
hidrofobica da quitosana, que é adicionada exatamente com o intuito de diminuir a
solubilidade dos filmes e elevar as propriedades antimicrobianas, a fim de tornar os
filmes mais resistentes em determinadas condicbes ambientais adversas, ja que,
em alta atividade de agua, a umidade causa a solubilidade do polimero, reduzindo
a cristalinidade e aumentando a disponibilidade de grupos polares para estabelecer
ligagcdes com a agua. KIM et.al, afirma que os filmes que contém concentragbes
de fécula de batata e gelatina bovina possuem uma solubilizagdo acentuada e
isso ocorre em virtude de que as ligagbes de hidrogénio entre cadeias poliméricas
tornam-se dissociadas por competicdo com moléculas de agua, o que resulta em
deformacao e dissolugéo do filme.

Na Figura 5 é possivel analisar a diferenca entre os valores preditos e
observados para o parametro da solubilidade. O modelo proposto € linear e este
€ 0 mais apto a esse estudo. Por conseguinte, a sua capacidade em predigcdo da
solubilidade evidencia uma disseminag¢édo dos valores observados ao longo da reta
de valores preditos 0 que caracteriza o elevado valor de R?, confirmando que o
modelo obtido é adequado para predigéo.

3.4 Cor e opacidade

Os ensaios analisados foram: O ensaio | — 100% Quitosana, o Ensaio Il —
100% Fécula de Batata, o Ensaio VI — 50% Quitosana e 50% Fécula de Batata e o
Ensaio Xl — 80% Quitosana e 20% Gelatina Bovina. A Tabela 2 exibe os valores dos
parametros a, b, L e opacidade (%)e m um fundo branco e preto.

DADOS DE PROPRIEDADES DE COR E OPACIDADE

ENSAIO a, b, L, a, bp LP Opacidade (%)
1 1.133 29.460 | 74.800 0.501 20.330 | 33.830 45.227
I 0.366 7.466 80.460 0.902 9.833 36.100 44.867
Vi 16.330 | 20.160 | 79.130 2.501 13.100 | 35.230 44 522
Pl 0.633 19.460 | 77.460 1.601 16.200 | 35.400 45.701

Tabela 2. Valores dos parémetros a,, b, L, para o fundo branco e a, bp, Lp para o
fundo preto e Opacidade (%).

Como observado ainda na Tabela 2, a tonalidade amarela (b) foi maior

na presenca da quitosana do que na presenga apenas da fécula de batata. Esse
fator esta associado a coloragcdo amarelada da quitosana, uma tonalidade natural
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do produto. O parametro L* sofreu uma leve reducdo quando a fécula de batata
foi incorporada, porém nao foi observada uma diferenca significante a andlise.
Resultados semelhantes foram obtidos por Mujtaba et. al. (2019).

FAKHOURI et. al. (2015), afirmam que a opacidade pode variar em funcgéo tipo
de biopolimero utilizado, no caso das féculas e amidos o teor de amilose influencia
nessa caracteristica, pois suas moléculas em solu¢éo, devido a linearidade, tendem
a se orientar paralelamente, aproximando-se o suficiente para se formarem pontes
de hidrogénio entre hidroxilas de cadeias adjacentes. Como resultado, a afinidade
do polimero por agua é reduzida, favorecendo a formacéo de pastas opacas e filmes
resistentes. Além do teor de amilose, outros fatores também podem influenciar o grau
de opacidade dos biofilmes, tais como: a concentragéo de lipidios, concentragdo de
biopolimero utilizados para a solugéo filmogénica.

Essa propriedade néoira influenciar negativamente a estrutura da embalagem,
apenas facilitara a questado de visualizagdo do produto a ser comercializado por
completo, porém, caso nao haja a transparéncia da mesma, como foi observado,
ndo serd um efeito negativo para essa aplicacao.

41 CONCLUSOES

As solucdes filmogénicas de fécula de batata, quitosana e gelatina bovina
ofereceram caracteristicas adequadas para a obtencéo de filmes biopoliméricos.

Os modelos utilizados para analise foram significativos e confirmaram que os
teores de quitosana e fécula de batata interferem em todas as propriedades 6pticas
e fisicas analisadas como visto nos gréaficos de modelos preditos em relagéo aos
observados.

A partir desse estudo é possivel observar que os filmes compostos por fécula
de batata podem, possivelmente, melhorar o seu desempenho com a adicédo de
determinadas concentra¢des de quitosana permitindo o desenvolvimento de filmes

para uso como filmes de embalagem para inumeras aplicagoes.
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