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RESUMO

CORDEIRO, Naiara de Freitas. Obtencdo e Caracterizacdo de Peliculas
biodegradaveis de amido de mandioca incorporados com celulose bacteriana.
2015. 34 f. Trabalho de Conclusdo de Curso (Curso Superior de Engenharia de
Alimentos), Departamento de Alimentos, Universidade Tecnologica Federal do
Parana. Campo Mourao, 2015.

Um dos desafios da industria de embalagens € a producdo de filmes que utilizem
como matéria-prima biopolimeros que sejam ao mesmo tempo biodegradaveis
e derivados de fonte renovavel. Neste contexto, o amido se destaca como
potencial matéria-prima devido a sua abundancia e baixo custo. Os filmes de amido
sao quebradicos devido a alta forca intermolecular, esses filmes apresentam baixas
resisténcias a tracdo, tornando um material de baixa qualidade, sendo nédo viavel
para producdo de embalagens alimenticias. A impregnacédo de celulose bacteriana
pode ser uma forma viavel para aumentar a resisténcia a tracdo das peliculas
biodegradaveis. Foi possivel avaliar propriedades mecanicas e de permeabilidade.
No presente trabalho foram produzidas peliculas biodegradaveis de amido de
mandioca com incorporacao de celulose bacteriana. A adicdo de celulose bacteriana
em diferentes proporcdes (1 % e 5% em relagcdo ao amido) apresentou diferenca
significativa nos resultados de solubilidade, umidade, resisténcia & tracdo, modulo de
Young e nos testes de perfuracdo. O acréscimo de celulose bacteriana nos filmes
conferiu as peliculas maior resisténcia a tragdo e modulo de Young, e decréscimo na
solubilidade. As micrografias de MEV mostram um material denso, sugerindo que
houve uma boa incorporacao da celulose bacteriana na matriz do amido, e que com
0 aumento da concentracdo de celulose bacteriana aumentou a rugosidade. Estes
resultados permitem sugerir que peliculas de amido incorporadas com celulose
bacteriana podem ser uma alternativa para obtencdo de embalagens biodegradaveis

com boas propriedades mecanicas.

Palavras-chaves: Filmes biodegradaveis. Amido. Celulose bacteriana. Propriedades

mecanicas. Analise morfologica.



ABSTRACT

CORDEIRO, Naiara de Freitas. Obtaining and characterization of cassava starch
biodegradable films incorporated with bacterial cellulose. 2015. 34 f. Trabalho
de Conclusdo de Curso (Curso Superior de Engenharia de Alimentos),
Departamento de Alimentos, Universidade Tecnolégica Federal do Parana. Campo
Mouréo, 2015.

One of the of the packaging industry challenges is the production of films using as
raw material biopolymers that are at the same time biodegradable and derived from
renewable source. In this context, starch stands out as a potential raw material
because of its abundance and low cost. Starch films are brittle due to high
intermolecular force, these films have low resistance to traction, making a low quality
material, being not viable for the production of food packaging. The impregnation of
bacterial cellulose can be a viable way to increase the tensile strength of
biodegradable films. It was possible to evaluate mechanical properties and
permeability. In this work were produced biodegradable films from cassava starch
with bacterial cellulose incorporation. It was possible to evaluate mechanical and
barrier properties. The addition of bacterial cellulose in two concentrations (1% and
5% in relation to starch) presented significant difference in the results of solubility,
moisture, tensile strength, Young’s modulus and puncture test. The increase of
bacterial cellulose amount at films formulation leaded to largest film tensile strength
and Young's modulus. There was a decrease films in solubility with bacterial
cellulose addition . The incorporation of bacterial cellulose leaded to a rough
surface morphology. In this way, the produced films can be applied in the field of
packaging for the food industry, using them as a secondary food packaging.

Keywords: Biodegradable films. Starch. Bacterial cellulose. Mechanical properties.
Morphological characterization.
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1. INTRODUCAO

As embalagens plasticas sdo geralmente confeccionadas por polimeros de
origem petroquimica, que quando lancados ao meio ambiente degradam lentamente,
aumentando assim a poluicdo ambiental (DIAS, 2008). Para minimizar esse
problema h& wuma busca crescente pelo desenvolvimento de peliculas
biodegradaveis. Nesta linha de pesquisa se encontra o desenvolvimento de peliculas
biodegradaveis que estdo relacionados com a crescente demanda por alimentos de
alta qualidade, aliada com a preocupacdo com meio ambiente. Neste sentido, novos
estudos e o0 desenvolvimento de novas tecnologias, tém proporcionado
oportunidades para a criacdo de novos mercados para as matérias-primas
formadoras de filmes, derivadas de produtos agricolas. Essas peliculas
biodegradaveis podem ainda, agregar elementos objetivando melhorar a textura, o
aroma, o controle do crescimento microbiano e a qualidade geral de alimentos
(HENRIQUE et al., 2008). Usualmente essas peliculas de polimeros biodegradaveis

sao elaborados através de polissacarideos, proteinas, lipidios e derivados.

O amido é um dos polimeros biodegradaveis mais utilizados em peliculas |,
sendo um material de baixo custo e alta disponibilidade. A utilizacdo de amido na
preparacdo de peliculas biodegradaveis apresenta vantagem como a
biodegrabilidade, porém em relacdo as suas propriedades, resulta em materiais
guebradicos e higroscépios (DUFRESNE, 1998). Portanto, possui propriedades
mecanicas inferiores aos filmes convencionais e alta permeabilidade ao vapor de
agua (YU et al., 2006).

O uso de compdsitos poliméricos permite obter materiais com melhores
propriedades fisicas, pois combina as propriedades individuais de dois ou mais
polimeros ao mistura-los (GARCIA et al, 2004). Desta maneira, misturas fisicas de
polimeros de alta massa molar em conjunto com um plastificante e um solvente tem
se mostrado eficiente para obtencdo de novos materiais poliméricos (LAURINDO e
PELEG, 2007). A juncdo de biopolimeros para compor peliculas biodegradaveis
apresenta grandes vantagens em suas caracteristicas funcionais como propriedades

mecanicas, resisténcia e flexibilidade, propriedades o6pticas (cor e opacidade),
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propriedades de barreira (permeabilidade ao vapor de &gua, ao O, e CO,) e
solubilidade em &gua (RIGO, 2006). Os plastificantes sdo usados melhorar as
caracteristicas de flexibilidade e processabilidade dos filmes, aumentando a
resisténcia a tracao destes. Varios materiais estdo sendo utilizados para obtencéo
de compdsitos poliméricos, como polissacarideos, lipideos, proteinas e derivados de

celulose.

Além da celulose das plantas, a celulose pode ser produzida por bactérias,
chamada de Celulose Bacteriana. A celulose de origem bacteriana é produzida por
bactérias do género Gluconacetobacter xylins, € composta por unidades de glicose
unidas por ligacdes glicosidicas B (1—4), formando cadeias lineares. A incorporacao
de celulose bacteriana em peliculas biodegradaveis de amido de mandioca
melhora algumas caracteristicas, como, diminuicdo da solubilidade, aumento da
resisténcia a tracdo, ampliando assim a area de aplicacdo dessa peliculas de amido

de mandioca e celulose bacteriana.

Nesse contexto, a incorporagdo de celulose bacteriana em filmes de amido
se apresenta como uma alternativa para melhorar propriedades mecanicas e de

barreiras.
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2. OBJETIVOS

2.1 Objetivos Gerais

O presente trabalho teve como objetivo a obtencdo e caracterizacdo de

peliculas de amido de mandioca com a incorporacgéo de celulose bacteriana.

2.2 Objetivos especificos

e Purificacdo e secagem da Celulose Bacteriana;

e Preparo dos filmes de amido incorporados com celulose bacteriana;

e Caracterizacdo da espessura, gramatura, opacidade, solubilidade, umidade;

e Caracterizacao das propriedades mecanicas dos filmes obtidos;

e Caracterizacdo da microestrutura do filme por Microscopia Eletronica de

Varredura.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Polimeros provenientes de fontes naturais renovaveis tem sido foco de
interesse para o desenvolvimento de novas tecnologias que visam a preservacao
ambiental e a busca de potencias alternativas de substituicdo de plasticos
convencionais oriundos do petrdleo (TEIXEIRA, 2007).

Neste sentido, o amido tem sido considerado um polimero com elevado
potencial para produzir biofilmes, por ter baixo custo, alta disponibilidade e ser

biodegradavel.

3.1 Amido

O amido é o carboidrato mais abundante encontrados em plantas, estando
presente nos tecidos na forma de granulo. Existem varias espécies de fonte de
amido tais como milho, mandioca, trigo, batata, arroz. As propriedades funcionais do
amido podem depender da sua fonte botanica, e também pode se afetadas por
modificacdes quimicas, composicdo do sistema, pH e forca ibnica do meio (FAMA, et
al.,2005). A estrutura quimica do amido apresenta os elementos de carbonos,
hidrogénio e oxigénio, na propor¢cdo de 6:10:5, respectivamente, com forma
molecular (Cg Hyp Os) (HAY,2002).

O granulo de amido € um carboidrato de reserva, constituido por uma mistura
de dois polissacarideos, amilose e amilopectina, em diferentes propor¢cées
dependendo sua origem botanica. Esses dois componentes se diferem entre si pelo
peso molecular, grau de polimerizagdo e a disposicdo no interior de granulo
(TESTER, et al., 2004).

7

A amilose é um polissacarideo linear formando por unidades de D-
glucopiranose, unidas por ligacdes glicosidicas alfa (1- 4), tendo uma estrutura
helicoidal, como apresentado na Figura 1. Sua forma linear e suas ligacbes

glicosidicas resultam em hélices com seu interior hidrofébico que pode acomodar
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algumas moléculas de &cidos graxos, iodo, dentre outras (KISTER;FENNEMA,
1986).
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Figura 1: Representacdo da estrutura da amilose. Fonte: TOMAZ (2012).

Na Figura 2 € apresentada a estrutura da amilopectina, a amilopectina que
é formada por unidades de alfa- D-glucopironose ,com cerca de 20 a 25 repeti¢cdes
, unidas por ligacoes alfa (1- 4) e as cadeias unidas por ligacdes entre si por ligacdes
alfa (1- 6) (DENARDIN; SILVA, 2009). A amilopectina apresenta estruturas
helicoidais duplas, sendo estabilizadas por pontes de hidrogénio em agrupamentos
hidroxila, que dao origem as regides cristalinas dos granulos. A regiao amorfa, é

composta de cadeias de amilose e ramificagdes da amilopectina (SOUZA, 2000).
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Figura 2: Representacéo da estrutura de amilopectina. Fonte: TESTER (2004).

O amido é insoltvel em agua, devido as pontes de hidrogénio existentes entre
a amilopectina e as cadeias lineares de amilose, formando regidbes de micelas
cristalinas. O granulo de amido pode absorver 30% de agua, e quando exposto a
uma determinada temperatura e tempo, o volume dos grédos de amido aumentam, e

comeca a absorver agua em excesso, esse volume aumenta devido a ocorréncia da
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quebra das ligacbes mais fracas de ponte de hidrogénio entre as cadeias de
amilose e amilopectina, entdo toda a &gua estard ligada entre as cadeias de
amilose e amilopectina, transformando assim a agua e o amido em uma pasta
transparente e viscosa. A temperatura que ocorre essa transformacao é chamada de
temperatura de gelatinizacdo, que pode mudar para diferentes origens botanicas do
amido (BOBBIO, 1992).

Por outro lado pode ocorrer ha fusdo, que acontece quando o amido é
aguecido na presenca de pequenas quantidades de agua. Isso indica 0 rompimento
dos granulos de amido e exige temperaturas maiores do que para a gelatinizacéo
(MALLI, et al, 2010).

ApOs a gelatinizacéo, ocorre a retrogradacao, as moléculas de amido podem
se reassociar, através de pontes de hidrogénio, tornando um estrutura mais
ordenada, podendo formar uma estrutura cristalina. A retrogradagdo tem
caracteristica de envelhecer os filmes de amido, tornando em filmes rigidos e
guebradicos (MALLI, et al, 2010).

O amido de mandioca é também conhecido como fécula, polvilho doce ou
goma, sendo um carboidrato extraido da raiz da mandioca. Possui cor branca,
indolor e sem sabor (ARIENTE, et al, 2005). O amido de mandioca comum possui
normalmente em sua composicdo 17% a 20% de amilose, 82% de
amilopectina, 0,1% de proteinas, 0,1% de lipidios, 0,2% de cinzas e 0,02% de
fésforo (ABAM, 2010).

3.2 Filmes de amido

O amido quando gelatinizado e em seguida o solvente sendo seco, tem
propriedade de formar filme. A técnica mais utilizada para esse processamento é a
casting , na qual séo feitas disperséo, solubilizacdo e gelatinizacdo do amido em um
solvente, geralmente a agua, com formagdo de uma solucdo filmogénica. Apés a
formacao da solucéo, esta é disposta em um suporte e é seca para a evaporacao do
solvente. Apos a gelatinizagdo térmica dos granulos com excesso de agua a amilose

e amilopectina, se orientam paralelamente e se aproximam o suficiente para formar
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ligacbes de hidrogénio entre as hidroxilas de polimeros adjacentes. O amido
gelanitizado tem capacidade de formar filme devido h& capacidade de romper sua
estrutura cristalina. Assim se reorganizam formando uma matriz continua que da
origem os filmes (MALLI, et al., 2004; MORAIS, 2009).

Filmes obtidos de amidos apresentam boas caracteristicas de barreira ao
oxigénio, entretanto, uma série de limitacbes € observada com relacdo as suas
caracteristicas hidrofilicas e permeabilidade ao vapor d’agua (MATTA, et al., 2011).

As vantagens de filmes feitos de amido, sdo a biodegradabilidade,
transparéncia e flexibilidade, e como desvantagem apresentam fragilidade e alta
higroscopicidade. Os filmes somente de amido séo quebradicos, devido a alta forca
intermolecular, sendo assim, as propriedades mecanicas dos filmes somente a
base de amido sdo de baixa qualidade tendo baixas resisténcia mecanica, o que
os tornam insatisfatérios para algumas aplicacdes, como sua utilizacdo para
embalagens, por exemplo (TAPIA-BLACIDO et al., 2004; GHANBARZADEH et al.,
2010).

Para melhorar a flexibilidade e processabilidade sdo empregados
plastificantes, estes sdo aditivos com massa molar menor que a do polimero e juntos
formam materiais mais flexiveis, macios e faceis de processar (MILES, et., 1975).

As propriedades mecénicas dos filmes de amido podem ser consideradas as
mais restritivas, pois, em geral, estes materiais devem ser resistentes a ruptura e a
abrasdo, para proteger e reforcar a estrutura dos alimentos e, ainda, devem
ser flexiveis, para adaptar-se a possiveis deformacfes sem se romper (SOBRAL,
2000).

3.3 Plastificantes

Os plastificantes sdo compostos ndo volateis de baixo peso molecular e séao
amplamente utilizados na industria de polimeros como aditivos (VIEIRA et al. 2011)
e diminuem as caracteristicas do polimero como: tensdo de deformacéo,

dureza, densidade, viscosidade e cargas eletrostaticas; mas ao mesmo tempo
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aumenta a flexibilidade das cadeias dos polimeros, resisténcia a fratura e a
constante dielétrica (POMMET et al., 2003; POMMET et al., 2005; VIEIRA et al.,
2011).

Os plastificantes atuam como solventes quando adicionados aos polimeros,
as moléculas destes comecam a penetrar na fase polimérica, modificando o arranjo
conformacional. Quando o plastificante & compativel como o polimero utilizado na
base do filme, as moléculas do plastificante se posicionam entre as macromoléculas,
provocando a separagdo entre elas, aumentando a mobilidade das cadeias. Os
grupos polares dos plastificantes interagem como 0s grupos polares do polimero,
enguanto 0s grupos apolares atuam como espacadores entre os dipolos, resultando

em liberdade molecular e mantendo-se a coeséo global de estrutura (CARR, 2007).

3.4Celulose Bacteriana

A associacdo da celulose bacteriana com outros polimeros pode ser um
método efetivo para aumentar suas caracteristicas e estrutura, proporcionando
novas aplica¢des industriais. Estudos recentes sobre o uso da celulose bacteriana
na formacdo de compdsitos pelo método de impregnagcdo mostraram bom

desempenho nas propriedades mecanicas dos filmes formados (ALMEIDA, 2010).

Louis Pasteur descreveu a celulose bacteriana como “uma pelicula gelatinosa
e escorregadia”. Sua porcao solida € semelhante a um gel, ndo contem lignina e
nem outras substancias misturadas a celulose (IGUCHI, YAMANAKA, BUDHIONO,
2000).

A celulose bacteriana (CB) é um biopolimero obtido por fermentagédo a partir
de meios ricos em sacarideos através de rotas de biossintese realizada por
bactérias de alguns géneros como: Gluconacetobacter, Rhizobium, Sarcina,
Agrobacterium, Alcaligenes sendo que a forma de obtencéo da celulose bacteriana,
a torna livre de impurezas (KESHK, et al, 2006). A celulose bacteriana é composta
por uma membrana gelatinosa extremamente hidratada (BARUD, 2010), que é
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formada na interface ar/meio de cultura, contendo uma pureza maior que a celulose

vegetal.

A celulose bacteriana ficou conhecida como a mée do vinagre, uma pelicula
formada na superficie no meio de cultura durante a fermentacdo acética. Para a
producdo de celulose bacteriana, a fermentacdo ocorre em meio estatico, com
temperatura em torno de 28 a 30°C (IGUCHI, et al, 2000).

A celulose bacteriana € composta por moléculas de D- glucose unidas por
ligagdes glicosidicas B (1-4), tendo assim cadeia linear. As fibrilas sdo formadas a
partir de ligagbes de hidrogénio que ocorrem entre o agrupamento hidroxila
adjacentes (ROSS; MAYER; BENZIMAN, 1991).

A formacdo da membrana de celulose bacteriana ocorre primeiramente como
aumento da populacdo de bactérias presentes no meio fermentativo, capta o
oxigénio dissolvido no meio, produzindo assim celulose na fase liquida, deixando o
meio turvo. O oxigénio no meio diminui, entdo somente as bactérias proxima a
superficie continuam produzindo celulose, a sua producao atinge um equilibrio, isso
ocorre porque a populacédo bacteriana ndo aumenta exponencialmente, as bactérias
na parte inferior da pelicula de celulose estdo inativas e ndo “mortas”. Entretanto, as
bactérias podem ser reativadas e podem ser usadas novamente para novas
producdes. A espessura, a massa e producédo de celulose aumentam bruscamente
apos o periodo de inducédo e diminui apés 10 dias, isso acontece em relacdo ao

crescimento da membrana em sistemas estaticos (IGUCHI, et al, 2000).

Segundo Hirai et al. (2002), a celulose bacteriana (CB) produzida pela
bactéria do género Acetobacter xylinum possui caracteristicas como resisténcia a
tracdo, alta cristalinidade, elasticidade, elevada capacidade de absorcéo e retencao

de agua e durabilidade.

3.5 Filmes incorporados com Celulose Bacteriana

Alguns trabalhos tém sido realizados com celulose bacteriana adicionada

como nanoparticulas na obtencao de filmes, com a finalidade de agente de reforco.
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Wan et al.( 2009) estudaram a adicdo de celulose bacteriana em filmes de
amido e glicerol. A quantidade de celulose adicionada foi 7,8 ,15 e 22 % em
peso. Estes autores observaram que os filmes com CB tiveram maior resisténcia a
tracdo, poréem menor alongamento na ruptura quando comparados com os filmes de

amido nativo.

Martins et al. (2009) usaram celulose bacteriana como reforco em
materiais compdsitos com uma matriz de amido termoplastico. Celulose
bacteriana (1% e 5 % p/p) e glicerol foram adicionados. O mdédulo de Young
aumentou em 30 vezes (com 5 % fibras de CB), enquanto que o alongamento
na ruptura foi reduzido de 144 % para 24 % com o aumento do teor de fibras de

celulose bacteriana.

Woehl et al. (2010) analisaram a adic&o de celulose bacteriana parcialmente
hidrolisada e ndo tratada em filmes TPS (amido termo plastico). Estes autores
obtiveram aumento na tensao na ruptura e médulo de Young dos filmes TPS com a

adicdo de maiores concentracdes de celulose bacteriana.
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4 MATERIAS E METODOS

4.1 Materiais

A celulose bacteriana utilizada foi produzida anteriormente por Anjo (2015) em
desenvolvimento da obtencdo de vinagre, o amido de mandioca da marca Indemil,

glicerol da marca Vetec, Hidroxido de sodio da marca Vetec.

4.2 Purificacdo e secagem da celulose bacteriana

A celulose bacteriana foi purificada de acordo com metodologia descrita por
ALMEIDA, 2010. As peliculas foram submetidas a sucessivas lavagens com agua
deionizada para retirada dos residuos da fermentacdo, com posterior tratamento
com NaOH 0,IN a 90°C por 30 minutos e novamente lavagens com &gua
deionizada. ApGs purificacéo, a celulose foi desidratada em estufa com circulacao de
ar a 50°C + 2°C por 24 horas.

4.3 Preparo dos Filmes

Os filmes foram preparados com componentes de amido, celulose bacteriana

e glicerol, conforme apresentado na Tabela 1.



Tabela 1: Formulagdes das
bacteriana.

Peliculas biodegradaveis de amido de mandioca incorporado com celulose
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Tratamento Amido (g) Glicerol () Celulose Bacteriana
(%)
F1 3,00 0,6 0%
F2 3,00 0,6 1%
F3 3,00 0,6 5%

As solucdes filmogénicas para cada formulacdo apresentada na Tabela 1,

foram produzidas utilizando agua como solvente a 85°C, cada formulacdo foi

dispersa em homogeneizador ultra-turrax (Marcaonii) por 30 minutos a 2000 rpm.

Apos resfriamento, em temperatura ambiente, as peliculas foram aplicadas sobre um

suporte (forma) com dimensfes de 20 cm x 10 cm. A secagem ocorreu em estufa

com circulagdo de ar forgado a 50°C + 2°C por 24 horas. Os filmes foram mantidos

em frascos hermético contendo solucdo saturada de brometo de sédio NaBr a 22°C,

com 58% de umidade relativa (UR), até a realizacdo das analises. Todas as

formulacdes foram produzidas em triplicata.

4.4 Caracterizacado dos filmes

As peliculas foram caracterizadas por meio das propriedades fisicas e de

barreira, sendo, espessura, gramatura, opacidade, solubilidade, umidade, analise

estrutural por microscopia eletronica de varredura (MEV), teste de tragcéao e teste de

perfuracdo. Todos os tratamentos foram realizados em triplicata.
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4.4.1 Espessura

De cada pelicula foram cortados dez corpos-de-prova em dimensfes de 5 x 1
cm, e medida a espessura com um micrémetro digital. De cada corpo-de-prova foi
medido 3 pontos aleatorios, dos quais foi possivel obter o resultado final calculando
a média (BEHRENCHESEN, 2014).

4.4.2 Gramatura

A gramatura foi determinada segundo Sarantépoulos et al. (2002). Onde uma
area de 2 cm? do filme foi pesada em balanca analitica utilizando para determinacao
de massa da amostra (P) e calculada de acordo com a equacéo 1. Os resultados

foram expressos em g. m>.

G = 1000 (1)

> | o

Onde:
G=gramatura (g.m?)
P= massa do filme (g)

A=area do filme (cm?)

4.4.3 Opacidade

A opacidade aparente dos filmes foram realizada segundo Park e Zhao (2004
apud ALMEIDA, 2010) , em espectrofotbmetro UV/Visivel (Ocean Options
US650UV). Os corpos de prova foram cortados em retangulos e aderidos a parede

interna da cubeta de quartzo. Nessas condicdes, foi varrida a faixa de comprimento
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de onda da luz visivel em 600 nm. Os resultados foram apresentados como a razao

entre a absorbancia e a espessura do biofilme (mm) (Abs.600nm.mm™).

4.4.4 Solubilidade

A solubilidade em agua foi determinada segundo Gontard et al. (1994 apud
ALMEIDA, 2010 ), com corpos de prova de 2 cm?. A massa seca inicial foi obtida em
balanca analitica, apos secagem a 50°C + 2°C por 2h. Os corpos de prova foram
imersos em recipiente contendo 50 mL de agua destilada e colocados sob agitacao
de 50 rpm, durante 24h, em temperatura de ambiente. A suspenséao resultante foi
filtrada e o residuo foi seco a temperatura de 105°C por 24h. Ap6s pesagem, foi
determinada a quantidade de matéria seca ndo solubilizada. A solubilidade da
pelicula foi expressa em porcentagem de massa solubilizada em relacdo a massa

inicial.

4.45 Umidade

A umidade foi determinada segundo metodologia do Instituto Adolfo Lutz
(2008). Capsulas de aluminio foram previamente limpas e secas em estufa a 105°C
por 2 horas, resfriadas em dessecador e pesadas. Foi adicionado 1g da amostra,
gue estava mantidas em frascos herméticos contendo solucdo saturada de NaBr a
22°C, com 58% de umidade relativa (UR). As capsulas de aluminio contendo as
amostras foram colocadas em estufa e mantidas a 105°C durante 24h, até massa
constante. Resfriadas em dessecador, foram pesadas e a umidade foi calculada

pela Equacéo 2. Os resultados serdo expressos em porcentagem (%).

A—-B
Umidade = T.lOO (2)

Onde:
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A = Massa inicial (capsula + amostra) (g)
B = Massa final (capsula + amostra ap0s secagem) ()

C = Massa da amostra (g)

4.4.6 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A analise de microestrutura das peliculas foram realizada em microscopio
eletronico de varredura (JEOL JSM 6360- LV ) localizado na Central de Microscopia
Eletrénica da Universidade Federal do Parana. As amostras foram cobertas com
ouro em um Sputter Coater . ApOs este preparo, as amostras foram visualizadas em

microscopio eletrénico de varredura para analise da superficie.

4.4.7 Teste de tracao

Os testes de tracdo foram realizados conforme os métodos de American
Society for Testingand Material (ASTM D-882-00, 2001) realizados em
texturémetro(TA-XT Express Enhanced Stable Micro Systems) . As amostras
cortadas em dimensbes de 5 x 1 cm foram previamente condicionadas em
dessecadores contendo solucdo salina saturada de nitrato de magnésio P.A.
hexahidratado com Umidade Relativa de 53% pelo periodo de 48 horas. As peliculas
foram ajustadas as garras pneumaticas do equipamento e a distancia estabelecida
entre as garras foram de 25 mm e a velocidade de tragcdo de 1 mm/s. As
propriedades determinadas foram resisténcia maxima a tragao (MPa), alongamento

na ruptura (%) e modulo de elasticidade ou de Young (MY).
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4.4.8 Teste de Perfuragéo

Os testes de perfuragdo foram realizados conforme a metodologia descrita
por SarantOpoulos et al. (2002). Os corpos de prova foram condicionados em
dessecador contendo solucdo salina saturada de nitrato de magnésio P.A.
hexahidratado, com Umidade Relativa de 53% pelo periodo de 48 horas e entdo
analisadas. Os corpos-de-prova com dimensao 3 cm de diametro foram fixados em
um suporte circular do texturdbmetro e uma sonda metalica de ponta esférica com
didmetro de 6,35 mm a uma velocidade de 25 mm/min realizando a perfuracdo nas
peliculas. A deformagéao na ruptura (AL/LO)foi calculada utilizando a equagéao 3.

AL _ [D?+L02]"/2 Lo]

== — x 100 (3)

Onde:
D= deslocamento do probe (mm)

LO= diametro do corpo de prova (mm).

4.4.9 Andlises estatisticas

Os resultados obtidos foram analisados quanto a variancia (ANOVA) a 95%
de significancia e os resultados que apresentarem diferenca significativa entre os
tratamentos foram diferenciados pelo teste de Tukey. O software Statistica 7.0 foi

utilizado para analise dos resultados.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizagdo das Peliculas

Os valores médios obtidos para espessura, gramatura e opacidade para 0s

filmes estéo dispostos na Tabela 2.

Tabela 2: Resultados obtidos de espessura, gramatura e opacidade das peliculas F1( 0% de Cb), F2( 1%
de Cb), F3(5% de Cb).

Tratamento Espessura (mm) Gramatura (g/cm®) Opacidade
(Abs.600nm. mm™)

F1 0,238%+0,020 24,703°+ 5,542 2,846°+0,460

F2 0,218%+0,009 24, 933%+2,321 4,154°+ 0,387

F3 0,222% 0,003 25,548%+1,903 5,180% + 1,535

ab Letras em uma mesa coluna ndo apresentam diferenga significativa a p<0,05, entre médias obtidas através do teste de
Tukey.

Os valores de espessura, gramatura e opacidade na andlise de variancia
nao indicaram diferenca significativa a 5% de significancia, indicando um controle
adequado do conteudo de solucdo filmogénica depositada nas formas. As
espessuras variaram de 0,218 a 0,238 mm, variacbes na espessura de um material
implicam em problemas no seu desempenho mecéanico e perda de barreira, que

comprometem o desempenho da embalagem.

A gramatura variaram de 24,703 a 25,548 g/cm? sendo definida como a
massa do material, sobre a area do mesmo. Essa varidvel estd diretamente
relacionada com a resisténcia mecéanica e de barreiras dos filmes, sendo que
maiores gramaturas oferecem maiores resisténcias mecanicas (SARANTOPOULOS
et al, 2002).

A opacidade pode variar entre valores baixos e altos, que indicam filmes
transparentes e opacos, respectivamente. Os valores de opacidade oscilaram de

2,846 a 5,180 (Abs.600nm. mm™). A opacidade é uma propriedade importante para
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filmes que serdo usados em coberturas ou embalagens. A baixa opacidade indica
filmes com maior transparéncia, mas essa propriedade ndo é um fator determinante
para aplicacdo do mesmo (RIGO, 2006). A caracteristica de cada filme pode estar
influenciada pela morfologia e massa molar dos componentes utilizados. A estrutura
da celulose bacteriana apresenta fitas ultrafinas na sua estrutura, formando uma
estrutura densa reticulada sendo estabilizada por pontes de hidrogénios,
apresentando alta cristalinidade (BIELECKI et al., 2005; CHEVEZ — PACHECO et
al., 2004).

Os resultados obtidos para as analises de umidade e solubilidade estdo

dispostos na Tabela 3.

Tabela 3: Resultados obtidos de Umidade e Solubilidade das Peliculas F1( 0% de cb), F2(1% de CB),
F3(5% de Cb).

Tratamento Umidade (%) Solubilidade (%)
F1 12,628%+0,393 100,00%+0,000
F2 10,574°+0,529 24,056° +0,093
F3 11,469%°+0,843 34,383"+0,050

ab Letras em uma mesa coluna ndo apresentam diferenga significativa a p<0,05, entre médias obtidas através do teste de
Tukey.

A analise de umidade apresentou resultados com diferenca significativa
(p>0,05), como pode ser observado na Tabela 3. O tratamento F1 (0% de celulose
bacteriana) apresentou uma umidade maior que os tratamentos F2 (1% de Celulose
bacterina) e F3 (5% de celulose bacteriana), Esse fato pode ser explicado por Funke
et al. (1998), Dufresne e Vignon (1998), Avérous et al. (2001), que
desenvolveram filmes de amido com fibras de celulose bacteriana. Eles observaram
que fibras de celulose bacteriana em pequenas quantidades, diminui a afinidade
com a agua. Concordando com o resultado observado que sugere que a umidade
decresce com o0 aumento da concentracdo de celulose bacteriana.

Foram observadas diferengas significativas (p < 0,05) nos valores da
solubilidade entre os tratamentos, confirmadas pelo teste de Tukey. Os tratamentos
gue contem celulose bacteriana apresentaram solubilidade menor que o tratamento

F1(controle 0% de celulose bacteriana).
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Muller et al. (2009) e Curvelo et al. (2001) , também observaram que a
adicdo de fibras de celulose em filmes de amido de milho e mandioca diminui a
solubilidade em agua dos mesmos. Esses autores atribuiram o0s resultados a
menor higroscopicidade das fibras em relacdo ao amido. Além disso, as fibras
interagem com os sitios hidrofilicos do amido, o que substitui as ligacées do amido
com a agua (AVEROUS et al, 2001).

Os resultados das propriedades mecéanicas em termos de resisténcia a
tracdo, modulo de Young e elongacao na ruptura dos filmes estdo apresentados na
Tabela 4.

Tabela 4: Resultados obtidos de Resisténcia a tragcdo, Mddulo de Young e Elongag¢éo na ruptura para
peliculas F1(0% de Cb), F2 (1% de Cb), F3(5% de Cb).

Tratamento Resistencia a tracao Modulo de Young Elongacéo naruptura
(MPa) (MPa) (%)

F1 7,143%+4,390 40,725%+ 20,485 9,781°+4,209

F2 19,992°+ 1,338 394,569°+155,56 4,960%+ 0,573

F3 21,543+3,540 469,584"+85,296 4,534°+0,821

2P| etras em uma mesa coluna nao apresentam diferenca significativa a p<0,05, entre médias obtidas através do teste de
Tukey.

A partir do teste de tracdo determinou-se a resisténcia a tra¢do (T), o modulo
de Young (MY) e a elongacado na ruptura (€). As andlises para resisténcia a tracao e
modulo de Young apresentaram resultados com diferencga significativa (p < 0,05) e
confirmadas pelo teste de Tukey. Como pode ser observado na Tabela 4, os
resultados de resisténcia & tracdo e médulo de Young variaram de 7,143 a 21,534
MPa e 40,725 & 469,584 MPa, respectivamente. As propriedades de tracao sao Uteis
para identificacdo e caracterizacdo de filmes, avaliando a qualidade dos materiais
aplicados (SARANTOPOULOS, et. al., 2002). A celulose bacteriana foi eficaz no
aumento a resisténcia & tracdo e modulo de Young, quando comparada com o
controle F1(0% de celulose bacteriana), essa resisténcia a tracdo é medida pela
forca maxima de tragdo que o filme pode sustentar. Nos tratamentos F2 (1% de
celulose bacteriana) e F3 (5% de celulose bacteriana), podemos verificar o aumento
a resisténcia que a celulose bacteriana proporcionou a pelicula.

O moédulo de Young é um indicador de rigidez do filme, quanto maior o
modulo mais rigido € o material (OLIVEIRA, et al. 1996). Isso pode ser verificado nos

tratamentos F2 (1% de celulose bacteriana) e F3(5% de celulose bacteriana). Cao et
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al., (2008) formularam e caracterizaram mecanicamente filmes biodegradaveis de
amido termopléastico e nanocelulose de fibras de canhamo como material de reforco.
A resisténcia a tracdo aumentou de 3,9 MPa para 111,5 MPa quando o teor de
nanocelulose passou de 0% para 30% . Para as mesmas concentracdoes de
nanocelulose, o moédulo de Young passou de 31,9 MPa para 823,9 MPa,
respectivamente. Wan et al. (2009) obteve o aumento na resisténcia e médulo de
Young de filmes de amido impregnados com celulose bacteriana.

Na analise de elongacdo na ruptura, a analise de variancia nao indicou
diferenca significativa a 5% de significancia. A elongac¢do na ruptura é a relacao
entre o alongamento do corpo de prova e seu comprimento inicial, podendo ser
determinada para a situacdo de ruptura, ou seja mede a capacidade de esticar. A
adicao de celulose bacteriana néo influenciou a elongacéo dos tratamentos F2 ( 1%
de celulose bacteriana) e F3 ( 2% de celulose bacteriana) em relagdo ao controle
F1(0% de celulose bacteriana).

Os resultados obtidos no teste de perfuracdo, estdo apresentados na Tabela
5.

Tabela 5: Resultados obtidos de Forca maxima e deformacéo para peliculas F1( 0% de Cb), F2( 1% de
Ch), F3(5% de Cb).

Tratamento F Max (N) AL/LO (mm)

F1 13,999%+4,489 0,00428%+0,00173
F2 12,678%+4,457 0,00181%+0,00096
F3 17,216% 5,646 0,00505%£0,00228

2P| etras em uma mesa coluna ndo apresentam diferenca significativa a p<0,05, entre médias obtidas através do teste de
Tukey.

Através do teste de perfuracdo determinou-se a Forca maxima de perfuracao
e deformacdo na perfuracdo, a andlise de varidncia ndo indicou diferenca
significativa a 5% de significancia. A forca maxima para romper o filme variou entre
13,999 4 17, 216 N. A deformacao na perfuracéo € a distancia que o probe percorre

ate romper o filme. Os valores variaram de 0,00181 a 0,00505 mm.
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5.2 Microscopia eletronica de varredura

A microscopia eletrénica de varredura (MEV) é uma ferramenta que permite a
obtencdo de informacbes estruturais das amostras como a homogeneidade ou a
presenca de rupturas e falhas. A presenca de falhas pode afetar as propriedades
mecanicas do material (ALMEIDA, 2010).

Na Figura 3, microscopia da pelicula controle (0% de celulose bacteriana),
pode observar que a pelicula se apresenta mais lisa, com pouca rugosidade e
algumas particulas. Essas particulas provavelmente podem ser granulos insollveis
de amido, que na gelatinizacdo nao foram totalmente dispersos. De acordo com as
micrografias da Figura 4 e Figura 5, com aumento do percentual de celulose
bacteriana na pelicula, houve um aumento na rugosidade na superficie. Houve uma
boa incorporacdo das fibras de celulose bacteriana na matriz de amido, pois as
micrografias apresentaram superficies densas e continuas, ndo se observa fases ou
diferencas de cores que indicam falta de homogeneidade entre as fases.

Meira (2012), reportou rugosidade e poros em filmes de acetado de amido e
celulose bacteriana, o filme de acetado de amido apresentou-se superficie lisa e
homogénea. Segundo Miller (2007), os filmes de amido de mandioca com adicao de
celulose bacteriana apresentaram-se cimentados, formando um mistura de amido e
celulose bacteriana. Segundo Mali et al. (2004) a homogeneidade da matriz de um
filme € um bom indicador da integridade de sua estrutura, bem como de suas
propriedades mecanicas.



SEM HV: 15.0 kV WD: 7.55 mm VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 3.50 kx Det: SE 20 pm
View field: 79.1 pm Date(m/d/y): 11/12/15 CME-UFPR

Figura 3: Imagem de microscopia de varredura da pelicula de amido F1 ( 0% de celulose bacteriana).

SEM HV: 15.0 kV WD: 7.67 mm VEGAS3 TESCAN

SEM MAG: 3.50 kx Det: SE 20 pm
View field: 79.1 pm Date(m/d/y): 11/12/15 CME-UFPR

Figura 4: Imagem de microscopia de varredura da pelicula de amido incorporado com celulose
bacteriana, F2 (1% de Celulose Bacteriana).
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SEM HV: 15.0 kV WD: 7.25 mm VEGAS3 TESCAN

SEM MAG: 3.50 kx Det: SE 20 pm
View field: 79.1 um Date(m/d/y): 11/12/15 CME-UFPR

Figura 5:Imagem de microscopia de varredura da pelicula de amido incorporado com celulose
bacteriana , F3 (5% de Celulose Bacteriana).
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CONCLUSAO

Neste trabalho foi possivel elaborar peliculas biodegradaveis de amido de
mandioca incorporados com celulose bacteriana, pelo método de casting. As
peliculas de amido de mandioca com celulose bacteriana apresentaram bons
resultados em relacdo as propriedades mecanicas e solubilidade, sendo que o
aumento da concentragdo de celulose bacteriana promoveu aumento na resisténcia
a tracdo e modulo de Young, e diminuicdo na solubilidade e umidade. A espessura,
gramatura e opacidade ndo apresentaram diferenca significativa. MEV

A selecdo da concentracdo ideal no tratamento da pelicula, depende do uso
especifico e da técnica de aplicacao.

Assim conclui-se que os resultados obtidos neste trabalho pode estimular
varios campos de aplicacdo como, a area de embalagens para industria
alimenticia, podendo ser aplicado como embalagem secundaria de alimentos.
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