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@@@ Todo o contelido deste livro esta licenciado sob uma Licenca de
Atribuicdo  Creative ~ Commons.  Atribuicdo-Nao-Comercial-

NaoDerivativos 4.0 Internacional (CC BY-NC-ND 4.0).

O contelido dos artigos e seus dados em sua forma, correcdo e confiabilidade sao de
responsabilidade exclusiva dos autores, inclusive nao representam necessariamente a posicao
oficial da Atena Editora. Permitido o download da obra e o compartilhamento desde que sejam
atribuidos créditos aos autores, mas sem a possibilidade de altera-la de nenhuma forma ou
utiliza-la para fins comerciais.

Todos os manuscritos foram previamente submetidos a avaliacdo cega pelos pares, membros
do Conselho Editorial desta Editora, tendo sido aprovados para a publicacao com base em
critérios de neutralidade e imparcialidade académica.

A Atena Editora € comprometida em garantir a integridade editorial em todas as etapas do
processo de publicagao, evitando plagio, dados ou resultados fraudulentos e impedindo que
interesses financeiros comprometam os padrdes éticos da publicacédo. Situagdes suspeitas de
ma conduta cientifica serdo investigadas sob o0 mais alto padrao de rigor académico e ético.

Conselho Editorial

Ciéncias Humanas e Sociais Aplicadas

Prof. Dr. Alexandre Jose Schumacher - Instituto Federal de Educacéao, Ciéncia e Tecnologia do Parana
Prof. Dr. Américo Junior Nunes da Silva - Universidade do Estado da Bahia
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Prof. Dr. Carlos Antonio de Souza Moraes - Universidade Federal Fluminense

Prof. Dr. Criséstomo Lima do Nascimento - Universidade Federal Fluminense

Prof? Dr? Cristina Gaio - Universidade de Lisboa

Prof. Dr. Daniel Richard Sant’Ana - Universidade de Brasilia

Prof. Dr. Deyvison de Lima Oliveira - Universidade Federal de Ronddnia

Prof® Dr® Dilma Antunes Silva - Universidade Federal de Sao Paulo

Prof. Dr. Edvaldo Antunes de Farias - Universidade Estacio de Sa

Prof. Dr. Elson Ferreira Costa - Universidade do Estado do Para

Prof. Dr. Eloi Martins Senhora - Universidade Federal de Roraima

Prof. Dr. Gustavo Henrique Cepolini Ferreira - Universidade Estadual de Montes Claros
Prof® Dr® lvone Goulart Lopes - Istituto Internazionele delle Figlie de Maria Ausiliatrice
Prof. Dr. Jadson Correia de Oliveira - Universidade Cat6lica do Salvador

Prof. Dr. Julio Candido de Meirelles Junior - Universidade Federal Fluminense

Prof? Dr? Lina Maria Gongalves - Universidade Federal do Tocantins

Prof. Dr. Luis Ricardo Fernandes da Costa - Universidade Estadual de Montes Claros
Prof® Dr® Natiéli Piovesan - Instituto Federal do Rio Grande do Norte

Prof. Dr. Marcelo Pereira da Silva - Pontificia Universidade Catélica de Campinas
Prof® Dr® Maria Luzia da Silva Santana - Universidade Federal de Mato Grosso do Sul
Prof. Dr. Pablo Ricardo de Lima Falcéo - Universidade de Pernambuco

Prof? Dr? Paola Andressa Scortegagna - Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof® Dr? Rita de Cassia da Silva Oliveira - Universidade Estadual de Ponta Grossa
Prof. Dr. Rui Maia Diamantino - Universidade Salvador

Prof. Dr. Saulo Cerqueira de Aguiar Soares - Universidade Federal do Piaui

Prof. Dr. Urandi Joao Rodrigues Junior - Universidade Federal do Oeste do Para

Prof? Dr? Vanessa Bordin Viera - Universidade Federal de Campina Grande

Prof® Dr® Vanessa Ribeiro Simon Cavalcanti - Universidade Catélica do Salvador

Prof. Dr. William Cleber Domingues Silva - Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro
Prof. Dr. Willian Douglas Guilherme - Universidade Federal do Tocantins

Ciéncias Agrarias e Multidisciplinar

Prof. Dr. Alexandre Igor Azevedo Pereira - Instituto Federal Goiano

Prof. Dr. Arinaldo Pereira da Silva - Universidade Federal do Sul e Sudeste do Para
Prof. Dr. Antonio Pasqualetto - Pontificia Universidade Catélica de Goias

Prof® Dr® Carla Cristina Bauermann Brasil - Universidade Federal de Santa Maria
Prof. Dr. Cleberton Correia Santos - Universidade Federal da Grande Dourados
Prof® Dr® Diocléa Almeida Seabra Silva - Universidade Federal Rural da Amazénia
Prof. Dr. Ecio Souza Diniz - Universidade Federal de Vicosa

Prof. Dr. Fabio Steiner - Universidade Estadual de Mato Grosso do Sul

Prof. Dr. Fagner Cavalcante Patrocinio dos Santos - Universidade Federal do Ceara
Prof® Dr® Girlene Santos de Souza - Universidade Federal do Reconcavo da Bahia
Prof. Dr. Jael Soares Batista - Universidade Federal Rural do Semi-Arido

Prof. Dr. Jayme Augusto Peres - Universidade Estadual do Centro-Oeste

Prof. Dr. Jalio César Ribeiro - Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro

Prof® Dr® Lina Raquel Santos Araujo - Universidade Estadual do Ceara

Prof. Dr. Pedro Manuel Villa - Universidade Federal de Vicosa

Prof? Dr? Raissa Rachel Salustriano da Silva Matos - Universidade Federal do Maranhao
Prof. Dr. Ronilson Freitas de Souza - Universidade do Estado do Para

Prof Dr? Talita de Santos Matos - Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro
Prof. Dr. Tiago da Silva Teéfilo - Universidade Federal Rural do Semi-Arido

Prof. Dr. Valdemar Antonio Paffaro Junior - Universidade Federal de Alfenas
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Ciéncias Biologicas e da Salde

Prof. Dr. André Ribeiro da Silva - Universidade de Brasilia

Prof® Dr? Anelise Levay Murari - Universidade Federal de Pelotas

Prof. Dr. Benedito Rodrigues da Silva Neto - Universidade Federal de Goias

Prof® Dr® Daniela Reis Joaquim de Freitas - Universidade Federal do Piaui

Prof® Dr® Débora Luana Ribeiro Pessoa - Universidade Federal do Maranhao

Prof. Dr. Douglas Siqueira de Aimeida Chaves - Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro
Prof. Dr. Edson da Silva - Universidade Federal dos Vales do Jequitinhonha e Mucuri

Prof® Dr? Elizabeth Cordeiro Fernandes - Faculdade Integrada Medicina

Prof® Dr® Eleuza Rodrigues Machado - Faculdade Anhanguera de Brasilia

Prof® Dr® Elane Schwinden Prudéncio - Universidade Federal de Santa Catarina

Prof® Dr? Eysler Gongalves Maia Brasil - Universidade da Integragao Internacional da Lusofonia Afro-
Brasileira

Prof. Dr. Ferlando Lima Santos - Universidade Federal do Recéncavo da Bahia

Prof® Dr® Fernanda Miguel de Andrade - Universidade Federal de Pernambuco

Prof. Dr. Fernando Mendes - Instituto Politécnico de Coimbra - Escola Superior de Salde de Coimbra
Prof? Dr® Gabriela Vieira do Amaral - Universidade de Vassouras

Prof. Dr. Gianfabio Pimentel Franco - Universidade Federal de Santa Maria

Prof. Dr. Helio Franklin Rodrigues de Almeida - Universidade Federal de Rondonia

Prof® Dr® lara Llcia Tescarollo - Universidade Sao Francisco

Prof. Dr. Igor Luiz Vieira de Lima Santos - Universidade Federal de Campina Grande

Prof. Dr. Jefferson Thiago Souza - Universidade Estadual do Ceara

Prof. Dr. Jesus Rodrigues Lemos - Universidade Federal do Piaui

Prof. Dr. Jonatas de Franga Barros - Universidade Federal do Rio Grande do Norte

Prof. Dr. José Max Barbosa de Oliveira Junior - Universidade Federal do Oeste do Para

Prof. Dr. Luis Paulo Souza e Souza - Universidade Federal do Amazonas

Prof® Dr® Magnélia de AraGjo Campos - Universidade Federal de Campina Grande

Prof. Dr. Marcus Fernando da Silva Praxedes - Universidade Federal do Reconcavo da Bahia
Prof® Dr® Maria Tatiane Gongalves Sa - Universidade do Estado do Para

Prof® Dr® Mylena Andréa Oliveira Torres - Universidade Ceuma

Prof® Dr® Natiéli Piovesan - Instituto Federacl do Rio Grande do Norte

Prof. Dr. Paulo Inada - Universidade Estadual de Maringa

Prof. Dr. Rafael Henrique Silva - Hospital Universitario da Universidade Federal da Grande Dourados
Prof® Dr® Regiane Luz Carvalho - Centro Universitario das Faculdades Associadas de Ensino
Prof? Dr® Renata Mendes de Freitas - Universidade Federal de Juiz de Fora

Prof? Dr? Vanessa Lima Gongalves - Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof® Dr® Vanessa Bordin Viera - Universidade Federal de Campina Grande

Prof? Dr® Welma Emidio da Silva - Universidade Federal Rural de Pernambuco

Ciéncias Exatas e da Terra e Engenharias

Prof. Dr. Adélio Alcino Sampaio Castro Machado - Universidade do Porto

Prof® Dr® Ana Grasielle Dionisio Corréa - Universidade Presbiteriana Mackenzie

Prof. Dr. Carlos Eduardo Sanches de Andrade - Universidade Federal de Goias

Prof® Dr® Carmen Llcia Voigt - Universidade Norte do Parana

Prof. Dr. Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua - Instituto Federal de Educacao, Ciéncia e Tecnologja de
Goias

Prof. Dr. Douglas Gongalves da Silva - Universidade Estadual do Sudoeste da Bahia

Prof. Dr. Eloi Rufato Junior - Universidade Tecnolégica Federal do Parana

Prof® Dr® Erica de Melo Azevedo - Instituto Federal do Rio de Janeiro

Prof. Dr. Fabricio Menezes Ramos - Instituto Federal do Para

Prof® Dra. Jéssica Verger Nardeli - Universidade Estadual Paulista Jilio de Mesquita Filho
Prof. Dr. Juliano Carlo Rufino de Freitas - Universidade Federal de Campina Grande
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APRESENTACAO

A proposta implicita nessa coletanea fundamenta-se numa valorizacdo eclética da
pluralidade e diversidade, que reline pesquisas que envolvem diversas linhas de abordagem,
destacando-se por meio de tendéncias de estudos envolvendo a Ciéncia “Quimica”. Tendo
como propésito principal disseminar e divulgar no meio académico, envolvido com tal
Ciéncia, informacdes provenientes de estudos e pesquisas desenvolvidas pela comunidade
académica contemporanea.

O e-book “A Geracdo de Novos Conhecimentos na Quimica”, esta dividido em
dois volumes, totalizando 46 artigos cientificos, destacando-se tematicas pesquisadas
e discutidas por estudantes, professores e pesquisadores. Os quais evidenciam, artigos
tedricos e pesquisas de campo, abrangendo a linha de Ensino e diversas outras linhas de
estudo, que se desenvolveram por meio de pesquisas laboratoriais.

O volume | aborda tendéncias, envolvidos com a area de Ensino de Quimica, os
quais dao énfase as seguintes abordagens: Ensino Remoto, Experimentacdo, Concepcgbes
Pedagobgicas, Bioinformatica, Contextualizacdo, Jogos Ludicos, Redes Sociais,
Epistemologia, Formacéo de Professores, Habilidades e Competéncias e Metodologias
utilizadas no processo de Ensino e Aprendizagem.

O volume Il aborda tematicas de cunho experimental, desenvolvidas e comprovadas
por meio das andlises desenvolvidas em diferentes universidades brasileiras, dando
énfase a: Quimica Inorgénica, Eletroquimica, Quimica Orgénica, Quimica dos Alimentos,
Quimiometria, Quimica Analitica, Quimica Biolégica, Nanoquimica e Processos Corrosivos.

A coletanea ¢ indicada para aqueles (estudantes, professores e pesquisadores)
envolvidos com a Ciéncia “Quimica”, que anseiam por intermédio de informagdes atualizadas,
apropriarem-se de novas informagdes, correlacionadas a pesquisas académicas, tendo
desta forma, novas bases de estudo e investigacéo para a aquisi¢céo e construcéo de novos
conhecimentos.

Excelente leitura!

Eleonora Celli Carioca Arenare
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RESUMO: Filmes de quitosana e amido
apresentam alta hidrofilicidade, a adi¢&o de fibras
deve auxiliar na redugédo da afinidade destes
filmes por agua. O objetivo foi obter as isotermas,
solubilidade e permeabilidade ao vapor de agua
(PVA) de filmes de amido/quitosana adicionados
de fibras naturais e cristais de celulose obtidas
da palha residual da colheita de trigo ou sorgo.
Os filmes foram adicionados 7% de fibra ou
nanocelulose, sendo produzidos pela mistura
de 66% de amido e 34% de quitosana. Os
valores de monocamada (m ) para filmes
adicionados de fibras variaram de 0,108 a 0,050
g agual/g de filme, enquanto filmes sem fibra
apresentaram valor de m_de 0,27 g agua/g de
filme. A solubilidade também foi menor em filmes
com fibras naturais que apresentaram 5,68% de
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solubilidade em comparagcdo com filmes sem
fibra que apresentaram 30,62%. A solubilidade
reduziu em duas vezes nos filmes com
nanocelulose. A PVA reduziu, significativamente
de 2,31 para 0,98x10"2 g agua/ Pa.m.s com
adicao de cristais de celulose da palha do trigo
e paral,25 x10'2 g agua/Pa.m.s nos filmes com
fibra de sorgo. Os resultados mostraram que a
adicdo de fibras ou nanocelulose resultou em
filmes menos hidrofilicos.

PALAVRAS - CHAVE: filmes finos, residuo
agricola, polimeros naturais.

ABSTRACT: Films the of chitosan and starch
present great hydrophilicity, the addition of the
fibers can decrease the affinity these films by
water vapor. The aim this work was to obtain the
isotherms, solubility, and water vapor permeability
(WVP) of the starch/chitosan films added of
natural fibers and crystals of nanocellulose
obtained of the residual straw of the harvest
of wheat or sorghum. The films were added
7% of fiber or nanocellulose, being produced
by the mixture of 66% of starch and 34% of
chitosan. The monolayer values for films added
with nanocellulose or fiber varied from 0,108 to
0,050 g water/g films, while films without fiber
presented value of monolayer of 0,27 g water/ g
films. Films with natural fibers and nanocellulose
was less soluble that without addition of the
fiber, the solubility decrease of 30,62% to 5,15%
in films with sorghum natural fiber. The WVP
reduced, significantly, of 2,31 for 0,98 x10'2 g
water/Pa.m.s. with addition from nanocellulose
obtained of the straw of the wheat and to 1,25
x10-12 g water/Pa.m.s in the films with natural
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fiber of sorghum. The result show that he addition of the natural fibers or nanocellulose result
in films less hydrophilic.
KEYWORDS: fines films, agricultural residue, natural polymers.

11 INTRODUGAO

Residuos de filmes plasticos ndo biodegradaveis tem contribuido para aumentar
a contaminagdo ambiental pelo acumulo de deste em aterros e nos ambientes aquaticos
como rios e mares. Filmes biodegradaveis podem ser metabolizados pelos microrganismos
do ambiente em CO, e agua, reduzindo a contaminag¢éo ambiental. Os polimeros naturais
como o amido perfazem um ciclo ecologicamente correto e sustentavel, pois o CO, liberado
no processo de biodegradacao é utilizado pelas plantas para produzir o préprio polimero,
a presenca de alta quantidade de amido (pelo menos 50%) na formulagéo dos filmes pode
resultar em materiais ecoldgicos e sustentaveis. (MA et al. 2017)

O amido é um polimero biodegradavel, abundante e relativamente de baixo custo,
sendo que por técnicas de extrusdo e casting resulta em filmes muito semelhantes aos
filmes pléasticos. Os filmes de amido apresentam solubilidade elevada 30% em 24 horas de
contato com a agua e apresenta alta higroscopicidade a partir de 75% de umidade relativa
no ambiente, absorvendo agua através de interagdes do tipo ligagdes de hidrogénio que
ocorre entre agua e hidroxila do amido. A agua adsorvida pode atuar como um plastificante,
ocasionando prejuizos nas propriedades mecanicas dos filmes e nas propriedades de
barreira ao vapor de agua, limitando a aplicabilidade de filmes de amido (BRANDELERO,
2016; SUEIRO et al., 2016).

A quitosana é o segundo polimero mais abundante, ficando atras apenas da
celulose. Este polimero é obtido da quitina que esta presente no exoesqueleto de insetos e
de crustaceos, sendo industrialmente um residuo da pesca. A quitosana é extraida através
da desacetilagdo dos grupos acetaminas da quitina, resultando na formacéo de grupos
aminos que em meio acido séo protonados. A presencga de carga positiva nestes grupos
gera uma repulsao entre as cadeias poliméricas, facilitando a incorporagdo da agua em meio
acido e a associagéo desta com os grupos hidroxilas da quitosana. A maior solubilidade da
quitosana em comparagdo com a quitina possibilitou a aplicacao deste polimero na area
farmacéutica, na agricultura, na industria de alimentos e na confec¢do de biomateriais.
(LARANJEIRA e FAVERE, 2009).

A quitosana em agua comporta-se como um hidrogel, absorvendo agua sem
solubilizar-se, assim filmes de quitosana/amido sdo menos solUveis e menos hidrofilicos,
devido a associagdo entre os grupos hidroxilas dos dois polimeros, porém o efeito é
dependente da quantidade. Filmes de amido e quitosana s&o amplamente estudados
na area de alimentos, devido ao efeito da quitosana na proliferacdo de microrganismo

patogénicos, além de melhorar as propriedades mecéanicas dos filmes de amido, reduzir a
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pegajosidade em condigbes de alta humidade, conferindo resisténcia térmica, opacidade
e melhorando a processabilidade em processos de extrusdo. No entanto, estes filmes séo
ainda muitos hidrofilicos o que limita as aplicagbes em muitas areas, como em alimentos,
limitada pela absorcéo de dgua em condicdes de alta umidade (REN et al. 2017, DANG e
YOKSAN, 2016).

A solubilidade de filmes poliméricos pode ser reduzida pela incorporacédo de fibras
lignocelulésicas em materiais poliméricos, uma vez que as fibras sdo materiais hidrofilicos,
praticamente insoluvel em agua. As fibras podem melhorar as propriedades mecéanicas
dos filmes atuando como um reforgo nas propriedades mecanicas. O emprego das fibras
lignocelulésicas em materiais tem sido objeto de muitos estudos uma vez que estes
materiais sdo abundantes e podem ser obtidos por diferentes residuos industriais. As fibras
vegetais sdo compostas de celulose, hemicelulose e lignina, além disso podemos encontrar
substancias como resinas, saponinas, polifendis entre outras (MARIA et al. 2011).

Um dos problemas de utilizar as fibras naturais é a fraca interagdo com a matriz
polimérica. Processos quimicos e fisicos podem ser utilizados para separar a celulose
dos demais componentes das fibras. Assim podemos separar a celulose por via quimica
adicionando as fibras naturais em solugGes alcalinas, este processo é conhecido na industria
como mercerizagdo. Neste processo a celulose é separada da lignina e da hemicelulose,
além do hidroxido de so6dio promover a ionizagao dos grupos OH para alcoxidos, a presenca
destes grupos quimicos aumenta o contato da fibra na matriz dos filmes e a associacéo
com a matriz polimérica (BELTRAMI el al. 2014).

A hidrolise acida das fibras ocorre com a adi¢éo de &cido sulfurico as fibras, grupos
sulfatos séo carregados negativamente e introduzidos nas mesmas, aumentando a repulséo
entre as cadeias poliméricas. O acido promove a desestruturacdo das regides amorfas
das fibras. As regides cristalinas ndo séo afetadas pelo acido e aumentam ao longo das
mesmas. A fibra resultante tem alta cristalinidade, e apresentam de 2-20 nm de diametro
com comprimentos de 500-600 nm, chegando até a 1um, sendo chamados de nanofibras,
nanowhiskers, nanoroods ou cristais de celulose. A adi¢édo de cristais de celulose em filmes
pode melhorar as propriedades mecanicas e a barreira & permeabilidade ao vapor de agua,
no entanto, existe uma grande atragéo superficial entre os cristais, ocasionando a formacao
de agregados, neste caso ndo resultando nos efeitos esperados quando adicionados aos
materiais (MARIA et al, 2011).

A solubilidade dos filmes &€ uma propriedade importante uma vez que estes sao
hidrofilicos, a reducéo da agua de sorcao dos filmes em diferentes condi¢des de umidade
pela adi¢cdo de fibras pode indicar uma maior associag@o entre as fibras e os polimeros,
pois indicam que grupos hidroxilas do amido estao associados por liga¢des de hidrogénios
aos grupos quimicos da celulose. Entretanto a solubilidade dos filmes também pode ser
influenciada pela presenca das fibras, pois a solubilidade aumenta quando a agua entra em
contanto com as cadeias poliméricas, assim quanto mais afastadas as cadeias o contanto
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com a agua melhora, sendo os filmes mais solUveis.

O objetivo do presente trabalho foi avaliar a hidrofilicidade de filmes de amido/
quitosana quando adicionados de fibras naturais obtidas da palha de trigo e sorgo e fibras
apos hidrélise acida (cristais de nanocelulose) das fibras, estabelecendo as isotermas de
sorcdo e a solubilidade.

21 MATERIAL E METODOS

2.1 Material

O amido utilizado foi amido de mandioca (Pinduca, Parana) contendo 21% de
amilose. A quitosana de peso molar médio, 75-85% de desacetilizacao foi obtida da Sigma-
Aldrich (USA). O glicerol com 98% de pureza obtido da empresa Alphatec (Brasil). O
hidroxido de s6dio com 98% de pureza foi obtido da marca Synth (Brasil). O acido sulfarico
98% de pureza marca Synth (Brasil). As fibras naturais foram obtidas da palha residual
produzida durante a colheita de gréos de trigo ou sorgo.

2.2 Métodos

2.2.1 Preparo das fibras naturais e obtencdo dos cristais de celulose

As fibras naturais foram secas em estufa a 40°C por 24 horas, apés foram moidas
em moinho elétrico, tipo willey utilizando a peneira de 250 mesh. O material triturado
foi submetido ao processo de mercerizagdo, utilizando uma solugdo de NaOH 40% na
proporgéo de 50 g de fibra para 500 mL de solugéo, sendo a solugdo aquecida a 50°C por
30 minutos. Ap6s aquecimento a solucgéo foi filtrada, o filtrado foi lavado com agua até que o
pH das fibras abaixasse para 7,0. Apos as fibras foram lavadas novamente e encaminhadas
para secagem em estufa a 65° C por 2 dias. Os cristais de nanocelulose foram obtidos
pesando 10g de fibra mercerizada e submetendo-a a hidrolise acida, utilizando 90 mL acido
sulfdrico e aquecendo a solugédo a 50° C por 30 minutos. Ap6s a solucao foi esfriada e
decantada, retirou o excesso de sobrenadante por filtragem, utilizando papel de filtro para
solugdes coloidais. Acrescentou solugéo de hipoclorito 2% por 5 minutos até a fervura. O
processo de adicdo de agua, decantacao foi repetido por varias vezes até que o pH da
solugéo de fibra foi igual a 3,0. A solucédo foi encaminha a estufa a 65° C por 2 dias para
secagem das fibras. Na Figura 1 esta apresentada a aparéncia geral das fibras naturais, e
dos cristais de celulose obtidos apés a hidrélise das fibras.

2.2.2 Obtencéo dos filmes de amido/quitosana adicionados de fibras

Os filmes de amido/quitosana foram elaborados na proporgéo de 66% de amido para
34% de quitosana, sendo os filmes adicionados de 7% sobre a massa total de polimero de
fibras naturais (FLC) ou cristais de nanocelulose (FNC), o glicerol foi adicionado nos filmes
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na proporcao de 20% sobre a massa dos polimeros. A solugéo de amido foi gelatinizada
sob agitagdo a 75° C por 10 minutos. Apos a gelatinizagdo do amido a solugdo de quitosana
foi adicionada para obter uma mistura homogénea. As fibras foram adicionadas neste
momento. Os filmes sem adi¢do de fibras serviram de controle (FSF), sendo comparados
aos filmes com fibras naturais de sorgo (FLCS) ou trigo (FLCT), e aos filmes adicionados de
nanocelulose de sorgo (FNCS) ou trigo (FNCT). A solucéo filmogénica foi depositada sobre
placas de periglass de 25x54 cm que foram secas em estufa a 50°C por cerca de 24 horas.

Fig.1-A_ Trigo ~ Fig 1-BSorgo
Fibira Matural Fitbra Matural

Figura 1. Aspecto geral das fibras naturais (Fig. 1-A trigo e Fig. 1-B, sorgo) e dos cristais de
nanocelulose (Fig. 1-C trigo e Fig. 1-D- sorgo ) obtidas da palha residual da colheita do trigo ou
s0rgo.

2.2.3 Determinagéo das Isotermas de Sorcdo

As isotermas de sor¢do dos filmes foram determinadas em diferentes umidades
relativas (11,8%, 32,8%, 43,2%, 52,9%, 64,5 e 90%) a 25°C. Corpos de provas (20 mm x 20
mm) foram condicionados por 30 dias em cloreto de célcio. Posteriormente foram colocados
em recipientes fechados contendo solugdes salinas saturadas para obter a URE desejada.
Os filmes foram pesados em intervalos regulares até obter trés pesagens consecutivas
iguais (condicao de equilibrio). A umidade absoluta (em base seca) foi determinada pelo
método em estufa (105°C, 4 horas). Todos os testes foram conduzidos em triplicata. As
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isotermas foram modeladas a partir dos valores de umidades obtidos em 11,8% de UR
utilizando o modelo de GAB (Guggenhein-Anderson-de Boer) conforme equagédo A. O
programa Statistica 6.0 foi utilizado para realizar a modelagem. Os parametros convergiram
pelo método de Quasi-Newton.

Y - Chk.am,.a,
" [0-ka,)(1-ka,+Cka,)] (Eq. 1)

onde: C (calor de sorgdo da monocamada), k (calor de sor¢éo da multicamada) e m,
(monocamada dada em g agua/g solidos) séo os parametros do modelo, X, & a umidade
em base seca (g agua/g solidos) e a,, € a UR/100.

2.2.4 Determinagdo da solubilidade dos filmes

A solubilidade dos filmes foi determinada em triplicata, para cada tratamento foram
obtidos corpos de provas de 20 mm x 20 mm. Os corpos de provas foram secos em estufa
a 105° C por 6 horas. Ap6s cada corpo de prova foi pesado em balanga analitica para
determinar a massa seca inicial (P,). Os corpos de provas foram colocados em erlenmeyer
contendo 50 mL de agua destilada (pH 7,2). O erlenmeyer foram colocados em BOD a
25° C sem agitacdo por 24 horas. ApoOs as solugbes de cada erlenmeyer foram filtradas
em papel de filtro. A massa néo solUvel foi seca em estufa da 105° C por 6 horas. As
amostras foram pesadas em balanga analitica para determinar a massa nao solubilizada

(P,). A solubilidade foi determinada em gramas soltvel por 100 g do filme pela equacgéo B.

%S =% 10 (Eq. 2)

1

2.2.5 Determinagdo da Permeabilidade ao vapor de agua (PVA)

Na determinagéo da permeabilidade dos filmes foi utilizado o método gravimétrico
adaptado da normativa E 96-95 da ASTM (ASTM, 1995). A PVA foi determinada mantendo
o gradiente de umidade relativa (UR) proxima a 30% porém, optou-se por variar os valores
absolutos das UR. Os intervalos de UR utilizados foram iguais a (2% - 32,8%), (32,8% -
64,5%) e (64,5 - 90%). Os corpos de prova foram condicionados a 64,5% UR a 25°C por 48
horas e colocados em capsulas parcialmente preenchidas com CaCl, (2% UR), solugées
saturadas de cloreto de magnésio (32,8%) e nitrato de sodio (NaNO,) (64,5%). Os corpos
de prova foram fixados na abertura circular da cdpsula e seladas com graxa de silicone.
As capsulas foram acondicionadas em dessecador nas condicoes de UR de 32,8%, 64,5%
e 90% a 25°C. A pesagem das cépsulas foi realizada em intervalos de 12 horas por 5 dias
consecutivos. A permeabilidade ao vapor de agua foi calculada em g.m.dia".Pa’" utilizando
a equacao 6.2. A determinacéo da permeabilidade foi realizada em duplicata.
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pua__ TPVA-5 6.2)

UR, -UR
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Onde: TPVA é a taxa de permeabilidade ao vapor de agua (g agua/dia), © € a
espessura média dos filmes (m), A é a area de permeagédo da cépsula (28,26 x 10* m?),
Ps é a pressao de saturacao do vapor de agua a 25°C (163.678,8 Pa) e a UR € a umidade
relativa no interior do dessecador (sub-indice 1) e no interior da capsula (sub-indice 2).

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Isotermas de sorcao

As isotermas dos filmes foram elaborados e estdo apresentadas na Figura 2.
Observa-se que as isotermas foram muito similares as obtidas para materiais com alto
teor de carboidratos, apresentando curvatura sigmoide e aumento da agua de sorgéao a
partir de 75% de umidade relativa. Resultados similares foram obtidos por outros autores
(LECETA et al. 2014, MULLER et al. 2009). Os filmes adicionados de fibra lignocelul6sica
(FLC) ou nanocelulose (FNC) apresentaram menor dgua de sor¢do em todas as condi¢des
de umidade, com excecéo dos filmes com fibras naturais de sorgo (FLCS) que absorveu
mais agua quando a umidade foi maior ou igual a 80%.

14
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Figura 2. Isotermas dos filmes de amido/quitosana sem adi¢ao de fibras (FSF), com adicéo de
fibras naturais lignocelulésicas (FLCS de fonte sorgo e FLCT de fonte trigo) e adi¢éo de cristais
de celulose (FNCS de fonte de sorgo e FNCT de fonte de trigo).
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Os parametros do modelo de GAB foram determinados e estéo apresentados na
Tabela 1. Observa-se que a adicdo de fibras reduziu a agua de sor¢cdo na monocamada
dos filmes quando comparamos os valores de m  (monocamada) de filmes sem fibras (FSF)
(Tabela 1). Outros autores encontraram resultados semelhantes (LENHANI et al. 2021,
MULLER et al. 2009).

Areducéo dos valores de monocamada indica que a presenca das fibras FLC e FNC
criam regides de menor afinidade pela agua na matriz dos filmes, devido as associacbes
entre grupos hidroxilas dos polimeros com os presentes na fibra contribuindo para reduzir
a disponibilidade dos sitios de ligacdo da agua. Muller verificou que em filmes de amido os
valores de monocamada diminuiram pela adicéo de fibras, sendo que a maior reducéo foi
de 0,094 para 0,058 g agua/g filme quando os filmes foram adicionados de 50% de fibras
lignocelulésicas

Filme Mo c k Coeficiente de

(monocamada) (calor de (constante de Regressdo (R)

(g &gual/ g de SOrgao) SOrcao nas
filme) multicamadas)

FSF 0,270 1,06 0,76 0,92
FLCS 0,078 5,07 0,98 0,98
FLCT 0,117 1,74 0,90 0,90
FNCS 0,050 25,28 1,01 0,98
FNCT 0,108 3,45 0,9 0,90

Tabela 1. Parametros do Modelo de GAB determinados para filmes de amido e quitosana sem

adicao de fibras (FSF), para filmes adicionados de fibras naturais (FLCS de fonte de sorgo ou

FLCT de fonte de trigo) e para filmes adicionados de nanocelulose (FNCS de fonte de sorgo e
FNCT de fonte de trigo)

Os filmes que receberam os cristais de celulose (FNC) apresentaram valores de
m_ menores que os filmes que receberam fibras naturais lignocelulésicas (FLC), sendo
que o valor de m_ reduziu de 0,270 para 0,050 quando filmes de amido/quitosana foram
adicionados de cristais de celulose obtidos da palha de sorgo.

A presenca de celulose cristalina reduzido a absor¢do da agua na matriz do filme
sendo mais eficiente que a fibra natural, provavelmente, devido sua maior cristalinidade,
conforme Batenburg e Kroon (1997) a hidrolise alcalina pode resultar na formacgéo
de celulose do tipo Il que além de ser mais cristalina apresenta ligacdes de hidrogénio
intracadeia, resultando em menor hidrofilicidade que a celulose tipo |, com ligagbes de
hidrogénio projetadas para o espaco além das cadeias poliméricas, a cristalinidade deste
materiais também podem contribuir para reduzir a ligacdo da agua, segundo Nascimento
et al.,, (2016) as fibras ficam mais cristalinas ap6s tratamento com bases e acidos, isso se
deve a remocéao da lignina e da hemicelulose que sao responsaveis pela estrutura amorfa
da fibra.
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3.2 Solubilidade e PVA dos filmes

Os valores de solubilidade foram determinados para os filmes sem fibras e para
filmes adicionados de fibras naturais (Tabela 2). Observa-se que a solubilidade reduziu
pronunciadamente nos filmes com fibras, principalmente nos filmes com fibras naturais.
Comportamento similar foi determinado por Khan et al. (2012) para filmes de quitosana
adicionados de fibras, conforme os autores as fibras sdo materiais mais cristalinos e menos
hidrofilicos que a quitosana, desta forma as fibras atuariam como uma barreira a passagem
de agua.

Filme PVA (x 10'2)  Solubilidade Densidade Espessura

(g/smPa) (g de sdlidos  (x10%kg/m?) (mm)
soliveis/100 g
de filme)
FSF 2,312 30,622 2,06 0,077¢
FLCT 2,96° 5,78° 0,69° 0,160°
FLCS 1,25° 5,15¢ 1,852 0,067¢
FNCT 0,980 18,83° 0,52° 0,3032"
FNCS 2,35° 16,04 0,63° 0,210°

Tabela 2. Valores de solubilidade em agua dos filmes de amido/quitosana sem adig¢éo de
fibras (FSF), para filmes adicionados de fibras naturais (FLCT e FLCS) e filmes adicionados de
cristais de celulose (FNCS e FNCT).

No presente trabalho filmes com fibras naturais apresentaram menor solubilidade
que os filmes com nanocelulose, 0 que pode estar relacionado a presenca de lignina
nas fibras naturais que devido a hidrofobicidade causa repulsédo nas moléculas de agua,
diminuindo a solubilidade. Os nanocelulose também diminuiram o valor de solubilidade
uma vez que a celulose néo é soluvel em agua, formando regides com menor afinidade
pela agua.

A permeabilidade ao vapor de agua (PVA) diferenciou estatisticamente para filmes
adicionados de cristais de celulose obtidos da palha de trigo e fibras naturais de sorgo.
A PVA ¢ influenciada por processos difusivos e pelo coeficiente de solubilidade do vapor
de agua, o fato & que filmes menos espessos podem apresentam menor vapor de agua
solubilizado na matriz dos filmes e menor PVA, assim a PVA dos filmes FLCS pode ser
um resultado desta propriedade. Ja os filmes FNCT diferiram dos demais pela espessura
e densidade, sendo que resultaram em filmes com a menor densidade e com a maior
espessura, assim o equilibrio dos processos difusivos e da solubilidade resultou no menor
valor para a PVA. Outros autores observaram que a PVA diminuiu com a adi¢édo de fibras
uma vez que ha a diminuigéo da densidade dos filmes (MULLER et al., 2009).
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41 CONCLUSAO

A adicado de fibras ou nanocelulose reduziu a hidrofilicidade dos filmes de amido/
quitosana, uma vez que houve reducdo na agua de sorcdo, na solubilidade e na
permeabilidade ao vapor de agua. As fibras naturais exerceram maior efeito sobre a
solubilidade dos filmes do que nanocelulose, possivelmente, devido a presenca de lignina
que pode ter exercido efeito de barreira a dgua. A permeabilidade ao vapor de agua
(PVA) foi influenciada pela densidade dos filmes uma vez que as fibras alteraram estes
parametros, flmes menos densos foram menos permeaveis. Os filmes adicionados de
nanocelulose de trigo foram os menos permeaveis e os menos densos, ja filmes adicionados
de nanocelulose da palha de sorgo resultaram em menor valor de monocamada. A adicao
de fibra ou nanocelulose reduziu a hidrofilicidade de filmes elaborados com polimeros de
amido e quitosana, sendo o efeito dependente da origem da fibra.
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