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1. INTRODUCAO

Nas trés ultimas décadas, varios estudos tém sido conduzidos no ambito de
filmes biodegradaveis de polimeros naturais como substituto aos plasticos
sintéticos (GUTIERREZ et al., 2015). O amido é um material bastante promissor
ao desenvolvimento desses filmes, por ser um material de baixo custo, renovavel
e completamente biodegradavel (AVEROUS; FRINGANT; MORO, 2001). Além
disso, estudos tém comprovado que o amido pode favorecer a biodegradabilidade
guando misturados a materiais ndo biodegradaveis (SORRENTINO; GORRASI,
VITTORIA, 2007). Nesse contexto, o amido de feijdo tem emergido como fonte
promissora, pois resulta em filmes com alta maleabilidade e brilho.

Filmes biodegradaveis séo filmes finos preparados a partir de materiais
biolégicos, com, no minimo, uma substancia ou componente primario
macromolecular formador de uma matriz adequada, continua, coesa e aderente
(GUILBERT,; BIQUET, 1996), um agente plastificante e um solvente. Devem agir
como barreira a elementos externos, protegendo e aumentando a durabilidade
dos produtos embalados, principalmente os alimenticios. No entanto, os filmes a
base de amido, de modo geral, ttm seu uso limitado devido a sua grande
sensibilidade a agua quando comparados a plasticos convencionais (MALI et al.,
2005).

Dentre os polissacarideos tipo amido e gomas de origem vegetal e
microbiana, com grande potencial para preparagcao de filmes, estdo o amido e a
xantana, respectivamente. A combinac¢do amido e xantana confere caracteristicas
bastante interessantes aos filmes, tais como a modificacdo do comportamento da
gelatinizacéo e retrogradacao do amido (WANG; ZHENGYU; XIAOPING, 2007) e
favorecimento do brilho (CHEN; NUSINOVITCH, 2000). No entanto, pode
aumentar, desfavoravelmente, a permeabilidade ao vapor de agua (PVA) e a
espessura.

E na tentativa de reduzir esse problema, tem-se a aplicacdo de nanocargas
ou compasitos aos filmes, as quais desempenham papel estrutural, reforcando as
propiedades mecéanicas, como a rigidez, e melhorando as propriedades fisicas
pela reducdo da permeabilidade a gases e a agua e aumento da estabilidade
térmica e da resisténcia quimica, sem que haja um aumento significativo da
densidade do material, mantendo-se o brilho e transparéncia (GARCIA, 2003;
CARASTAN, 2007).
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O presente trabalho teve por objetivo avaliar a influéncia da alcalinizacéo e
da homogeneizacgédo na elaboracgéo de filmes biodegradaveis de amido de feijao e
xantana aditivados com fosfato de calcio e nanocarga.

2. METODOLOGIA

Desenvolveu-se os filmes no Laboratério de Biopolimeros do Centro de
Desenvolvimento Tecnolégico (CDTec) da Universidade Federal de Pelotas.
Utilizou-se amido de feijdo, extraido conforme (VANIER et al., 2012), xantana
comercial (Jungbunzlauer®), fosfato de célcio tribasico p.a. (Synth®), nanocarga
montmorilonita Cloisit 30B, glicerol p.a. (Synth®), alcool 96°GL e agua destilada.

Elaborou-se as solucdes filmogénicas em 3 etapas. Na primeira etapa,
misturou-se a xantana e a nanocarga, adicionou-se o glicerol e homogeneizou-se,
adicionou-se metade do volume total de agua utilizado para o preparo da solucéo
filmogénica; homogeneizou-se sobre constante agitacdo por 10 min e deixou-se a
mistura em repouso. Na segunda etapa, adicionou-se o fosfato ao amido,
adicionou-se o alcool e deixou-se em repouso por 10 minutos; a essa mistura
adicionou-se o restante da 4gua destilada e aqueceu-se em banho-maria até
aproximadamente 70°C. Na terceira etapa, fez-se a juncdo das misturas
preparadas na primeira e segunda etapas, acertou-se o pH em 9,5, nas
formulacbes pré-determinadas e aqueceu-se em banho-maria até alcance de
90°C mantendo-se nessa por 15 minutos para completa gelatinizagdo do amido.
Apos, nas formulacdes pré-determinadas aplicou-se a homogeneizacdo em ultra-
turrax (IKA®, modelo T25 digital) a 4000 rpm durante 10 minutos.

Preparou-se 4 formulaces de solugdes filmogénicas, que diferiam quanto
ao emprego ou nao de alcalinizacdo até pH 9,5 e homogeneizagcdo em ultra-
turrax, combinados ou ndo. Desse modo, preparou as seguintes formulacfes de
filmes: A) filme de amido de feijao (3%), xantana (0,70%), Cloisit 30B® (0,05%),
fosfato de calcio (0,10%) e glicerol (1,5%), alcalinizado até pH 9,5 e submetido a
ultra-turrax; B) filme de amido de feijdo (3%), xantana (0,70%), Cloisit 30B®
(0,05%), fosfato de calcio (0,10%) e glicerol (1,5%), alcalinizado até pH 9,5; C)
filme de amido de feijao (3%), xantana (0,70%), Cloisit 30B® (0,05%), fosfato de
calcio (0,10%) e glicerol (1,5%), submetido a ultra-turrax; D) filme de amido de
feijdo (3%), xantana (0,70%), Cloisit 30B® (0,05%), fosfato de calcio (0,10%) e
glicerol (1,5%).

Distribuiu-se porcoes de solugdes filmogénica (22g/placa) em placas petri
plasticas (d=9cm) e secou-se os filmes em estufa a 40°C por 24h. Apos,
armazenou-se os filmes em dessecador até a analise dos filmes.

Analisou-se nos filmes as variaveis dependentes, permeabilidade ao vapor
de agua (PVA), conforme proposto por GONTARD, GUILBERT e CUQ (1992);
espessura, conforme proposto por SOBRAL (1999); e solubilidade, conforme
metodologia de ZAMUDIO-FLORES et al. (2010). Tratou-se o0s resultados
utilizando-se andlise de variancia e teste de Tukey (a=0,05), com o software
Statistica (Statsoft ®, version 7.0).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Tabela 1 estdo sumarizados os resultados de espessura, solubilidade
em agua e permeabilidade ao vapor de agua (PVA) dos filmes desenvolvidos,
cujas composicdes filmogénicas foram submetidas a diferentes condi¢cbes. Houve
diferenca significativa (p<0,05) para todas as variaveis dependentes analisadas, e
que as variaveis independentes causaram diferentes efeitos nos filmes.
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Tabela 1. Permeabilidade ao vapor de agua (PVA), espessura e solubilidade de
filmes de amido de feijao (3%), xantana (0,70%), Cloisit 30B® (0,05%), fosfato de
calcio (0,10%) e glicerol (1,5%).

Filme (g.mmfnY%iakPa) Espessura (mm) Solubilidade (%)
A 22,960°+0,004 0,176°+0,002 35,555%+0,010
B 21,912°+0,004 0,182°+0,004
C 24,514%+0,004 0,217%+0,005 22,788%+0,005
D 29,527%+0,004 0,258"+0,001 25,833%+0,006

(A) filme alcalinizado até pH 9,5 e submetido a ultra-turrax; (B) filme apenas alcalinizado até pH 9,5; (C) filme
submetido a ultra-turrax; (D) filme nao alcalinizado nem homogeneizado em ultra-turrax . N=3. * Coluna com
letras distintas sdo significativamente diferentes pelo teste de Tukey (p<0,05).

Tanto a alcalinizacdo quanto a homogeneizacdo em ultra-turrax reduziram
a permeabilidade ao vapor de &gua, sendo a alcalinizacdo, isoladamente, mais
eficiente. O filme B, somente alcalinizado seguido do A, alcalinizado e
homogeneizado, tiveram as menores PVAs. A aditivacao de filmes de amido com
fosfato pode resultar em ligacbes cruzadas entre as cadeias de amilose,
especialmente em pH basico, reduzindo, desse modo, o espaco intermolecular,
melhorando a propriedades de barreira a agua, tanto pela reducéo do coeficiente
de difusdo da 4gua quanto pela reducdo de umidade dos filmes (OLSSON et al.,
2013). Tal efeito soma-se ao causado pelo uso da nanocarga Cloisite 30B, que
também influencia fortemente a reducdo de permeabilidade ao vapor de agua em
filmes polissacaridicos (CARASTAN, 2007).

Quanto a espessura, verificou-se, que ambas variaveis reduziram-na. Assim
como para a PVA, a alcalinizacdo também foi mais efetiva que a homogeneizacao
em ultra-turrax, comparando-se os efeitos isoladamente. Entretanto, observou-se
uma importante sinergia entre essas variaveis, ja que o filme A, alcalinizado e
homogeneizado, teve a menor espessura, e o filme D, o controle, a maior. Esse
mesmo filme também apresentou a maior permeabilidade ao vapor de agua,
resultados esses bastante coerentes, visto que, de acordo com a lei de difusdo de
Fick e a lei de sorcdo de Henry, a taxa de permeabilidade ao vapor de agua
(TPVA) varia com o inverso da espessura do filme, e a permeabilidade do filme
deve ser constante (GONTARD; GUILBERT; CUQ, 1992), de modo que a
permeabilidade sera diretamente proporcional a espessura, ou seja, quanto maior
a espessura do filme maior sua permeabilidade.

A solubilidade foi aumentada pela alcalinizacdo das composicoes
filmogénicas e reduzida pela homogeneizagdo, de modo que um efeito
contrabalancou o outro. No filme B néo foi possivel mensurar a solubilidade, pois
o mesmo dissolveu-se totalmente em agua durante a analise, podendo-se dizer,
assim, que sua solubilidade foi 100%. Esse filme, juntamente com o filme A, que
apresentou a segunda maior solubilidade, foi alcalinizado, o que promoveria a
reticulagdo do amido e xantana; que, conforme AKCELRUD (2007), dificultaria a
dissolucdo do material reticulado. Entretanto, caso a reticulacdo ndo seja téao
intensa, como parece ter sido o caso, as moléculas de agua, em maior
abundéancia, acabam interagindo com as cadeias poliméricas livres e com o
fosfato, promovendo a desintegracdo das frageis reticulagdes fisicas formadas
anteriormente.

De modo geral, para filmes hidrofilicos, como os a base de amido e xantana,
a reducéo tanto da PVA quanto da solubilidade sdo importantes, assim como da
espessura, pois além de reduzir a PVA confere maior maleabilidade ao filme. Os
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filmes A e C tiveram a melhor combinacdo desses parametros, com o A se
sobressaindo pela menor espessura e segunda menor permeabilidade e o C pela
menor solubilidade. Assim, a escolha do filme depende da aplicacédo desejada.

4. CONCLUSOES

A alcalinizacdo e a homogeneizacdo com ultra-turrax na elaboracdo das
solucbes filmogénicas de amido e xantana aditivados com fosfato de calcio e
nanocarga alteram as propriedades de PVA, espessura e solubilidade dos filmes
resultantes. Os filmes A e C, obtidos pela associacdo de alcalinizacdo e
homogeneizacdo e somente homogeneizacéo, respectivamente, tiveram o melhor
equilibrio de valores para as varidveis dependentes analisadas.
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