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RESUMO

Na industria alimenticia, ocorrem grandes perdas e desperdicios de alimentos, totalizando cerca
de 1,3 bilhdes de toneladas por ano globalmente, com as maiores perdas ocorrendo em frutas e
legumes, chegando a 0,50 bilhdes de toneladas por ano. Além disso, a questdo ambiental ¢é
agravada pelo uso de embalagens feitas de polimeros sintéticos a base de petroleo, cujo descarte
¢ prejudicial a0 meio ambiente. A substituicdo parcial desses materiais por polimeros
biodegradaveis derivados de fontes renovaveis pode reduzir as perdas pos-colheita e os
impactos ambientais. Uma solu¢do promissora para prolongar a vida 1til dos alimentos ¢ o uso
de filmes comestiveis feitos de biopolimeros, que sdao finas camadas aplicadas nos alimentos,
criando uma barreira contra o ambiente externo e protegendo os produtos alimentares. Objetivo
desse trabalho ¢ formular filmes comestiveis feitos a partir de combinag¢des de Quitosana e
Fécula de Mandioca para revestir frutas. Inicialmente foi feito a purificagdo da quitosana, depois
a caracterizacao da quitosana através da determinacao do teor de solidos determinagdo do grau
de desacetilagdao e determinagdo da massa molar media, em seguida foi feito a formulagdo e a
caracterizacao dos filmes poliméricos de quitosana e fécula de mandioca. Na caracterizacao da
quitosana, os parametros de teor de solidos, grau de desacetilagio e massa molar média
corresponderam aos valores da literatura. Foram formulados cinco tipos de filmes, mas nao foi
possivel caracterizar todos. Os filmes contendo quitosana exibiram uma tonalidade amarelada,
devido a cor natural do p6 de quitosana, enquanto os filmes a base de fécula eram mais
transparentes. No geral, a criagdo de misturas biodegradaveis ¢ de grande importancia,
permitindo o desenvolvimento de materiais sustentaveis para o futuro e a utilizagao de residuos

alimenticios que, de outra forma, seriam descartados.

Palavras-chave: Biopolimeros; Quitosana; Filmes poliméricos; Fécula de mandioca.



ABSTRACT

In the food industry, there are significant losses and food waste, totaling approximately 1.3
billion tons annually worldwide, with the largest losses occurring in fruits and vegetables,
reaching 0.5 billion tons per year. Furthermore, the environmental issue is exacerbated by the
use of packaging made from petroleum-based synthetic polymers, which are harmful to the
environment when discarded. The partial replacement of these materials with biodegradable
polymers derived from renewable sources can reduce post-harvest losses and environmental
impacts. A promising solution to extend the shelf life of food is the use of edible films made
from biopolymers, which are thin layers applied to food, creating a barrier against the external
environment and protecting food products. The objective of this work is to formulate edible
films made from combinations of Chitosan and Cassava Starch to coat fruits. Initially, chitosan
was purified, followed by chitosan characterization through the determination of solid content,
degree of deacetylation, and average molecular weight. Subsequently, the formulation and
characterization of chitosan and cassava starch polymeric films were performed. In the chitosan
characterization, the parameters of solid content, degree of deacetylation, and average
molecular weight matched the literature values. Five types of films were formulated, but not all
could be characterized. Chitosan-containing films exhibited a yellowish hue due to the natural
color of chitosan powder, while starch-based films were more transparent. Overall, the
development of biodegradable blends is of great importance, enabling the creation of
sustainable materials for the future and the utilization of food waste that would otherwise be

discarded.

Keywords: Biopolymers; Chitosan; Polymeric films; Cassava starch;
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1. INTRODUCAO

Na industria alimenticia observou-se um grande volume de residuos gerados por percas
e desperdicios que ocorrem nos alimentos produzidos para o consumo humano, que € cerca de
1,3 bilhoes de toneladas por ano a nivel mundial, sendo principalmente em frutas e legumes as
maiores percas chegando a uma média de 0,50 bilhdes por ano (ANDRADE et al., 2016).

Além disso, a maioria dos materiais de embalagem de alimentos ¢ fabricada usando
polimeros sintéticos a base de petroleo, e seu descarte se torna um grave problema ambiental.
A substituicdo, inicialmente parcial, destes materiais por polimeros biodegraddveis a partir de
fontes renovaveis poderia reduzir as percas pos-colheita e consequentemente os impactos
ambientais (LUCHESE et al., 2015).

Filmes comestiveis produzidos com biopolimeros podem ser uma alternativa eficiente
para o prolongamento da vida ttil dos alimentos. Esses filmes sdo finas camadas de materiais
aplicadas nos alimentos, que agem como uma barreira ao ambiente externo, protegendo
produtos alimentares e estendendo sua vida util (FAKHOURI et al., 2015).

Os polissacarideos sao biopolimeros amplamente utilizados para a obtencao de filmes
comestiveis, devido principalmente as barreiras de diéxido de carbono, eficazes na proteg¢ao
entre as trocas gasosas € na barreira contra as taxas de reacdes oxidativas, no entanto sdo
bastante hidrofilicos (ALVES et al., 2010). Estes estdo sendo estudados como bons candidatos,
devido as suas propriedades e estruturas de redes poliméricas. Obtidas a partir de
polissacarideos dependem principalmente da existéncia de interagdes intermoleculares
(LEWANDOWSKA et al., 2015).

Atualmente, os polimeros desempenham um papel fundamental em uma ampla
variedade de setores industriais, gragas as suas propriedades inerentes que os tornam
indispensaveis na sociedade contemporanea. Polimeros sao macromoléculas, podendo ser
organicos ou inorganicos, naturais ou sintéticos, compostos por unidades estruturais repetidas
(AKCELRUD, 2007).

Eles sdo onipresentes em varias industrias, abrangendo a fabricacdo de plasticos,
embalagens, utensilios domésticos, eletrodomésticos, lentes de contato, proteses, automovesis,
brinquedos, bem como na producdo de embalagens para frutas, vegetais, Oleos, sucos,
detergentes, produtos cosméticos e muitos outros itens que fazem parte do cotidiano

(MORASSI, 2013).
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Dentro dessa ampla gama de polimeros, merecem destaque a fécula de mandioca e a
quitosana, polimeros naturais notaveis por serem nao toxicos, biodegradaveis e provenientes de
fontes naturais. A quitosana ¢ um polissacarideo obtido pela desacetilacdo da quitina, extraida
das carcacas de crustaceos, com milhdes de toneladas processadas anualmente devido a pesca.
Portanto, existe a necessidade de buscar métodos benéficos para sua aplicagdao e resultados
desejados, destacando-se a fotocatdlise como uma abordagem eficaz. Isso ocorre devido a
facilidade de ativacdo por radiagdo solar e a alta estabilidade que a fotocatalise oferece
(SANTANA, et al., 2003).

Nos estudos e desenvolvimento de filmes poliméricos, ¢ comum a utiliza¢do de duas
variedades de polimeros na mistura, mas a combina¢do de multiplos polimeros € uma
possibilidade a ser explorada. Este trabalho, tem como objetivo o desenvolvimento e avaliacao
de biofilmes comestiveis produzidos por meio de misturas poliméricas de polissacarideos

naturais, com a finalidade de emprega-los como revestimentos para frutas.
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2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Formular filmes comestiveis feitos a partir de combinacdes de Quitosana e Fécula de

Mandioca para revestir frutas.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Purificar a quitosana;
e (Caracterizar a quitosana via teor de solidos, grau de desacetilagdao e massa molar média;
e Elaborar filmes quitosana/fécula de mandioca a diferentes concentragdes;

e (Caracterizar os filmes via teor de s6lidos, solubilidade, microscopia Optica e espessura.
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3. REFERENCIAL TEORICO

Neste capitulo serd dissertado uma revisao de alguns conceitos, abordando assuntos

como os principais polimeros utilizados nesse trabalho, bem como a suas propriedades.

3.1 FILMES POLIMERICOS COMESTIVEIS A BASE DE POLISSACARIDEOS

Filmes e revestimentos biodegradaveis representam uma alternativa interessante aos
materiais plasticos convencionais, razdo pela qual, varios biopolimeros t€ém sido explorados
para desenvolver materiais para a embalagem de alimentos (ATARES & CHIRALT, 2016).
Essas embalagens protegem os produtos do ambiente e aumentam a vida util dos produtos
(COSTA et al., 2018).

Os biofilmes sao finas camadas, que uma vez formadas podem ser colocadas sobre ou
entre componentes alimentares, enquanto que um revestimento comestivel ¢ formado como um
revestimento num produto alimentar (FAKHOURI ef al., 2015; ATARES & CHIRALT, 2016).
A selecao de filmes comestiveis deve ser orientada pelas suas propriedades distintas. O foco
principal no desenvolvimento desses filmes ou de misturas que combinam as vantagens de
diferentes componentes reside nas forcas e fraquezas das propriedades individuais. Isso
frequentemente envolve a combinacdo de dois ou mais biopolimeros para obter resultados
desejados.

Os materiais mais comuns para a formulacao de filmes e revestimentos comestiveis /
biodegradaveis sao polissacarideos, proteinas e lipidios, € a combinacao destes permite a
producio de misturas de caracteristicas melhoradas (ATARES & CHIRALT, 2016).

Os polissacarideos oferecem vdarias vantagens para a substituicdo de polimeros
sintéticos nas industrias plasticas devido a sua ndo toxicidade, biodegradabilidade e
disponibilidade (MENDES et al., 2016).

Os polissacarideos mais estudados para a fabricacao de filmes comestiveis e materiais
de embalagem sdo a quitosana, amidos e fécula e pectina, porém alginatos, celulose modificada,
e a xiloglucana de tamarindo também vém sendo estudadas (DELGADO et al., 2016).

As aplicagdes de filmes a base de polissacarideos em produtos alimenticios podem
oferecer novas oportunidades para desenvolver novos sistemas de embalagens de alimentos

(CAZON et al., 2016).
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3.2 QUITOSANA

A descoberta da quitosana se deu em meados do século XIX, onde Rouget estudava e
discutia sobre a desacetilagdo da quitina, devido a isso no ano de 1859 descobriu-se esse novo
material (TAVARES, 2011). A quitosana ¢ um biopolimero criado a partir da desacetilacdo da
quitina. (GUIBAL, 2004). Ele é um polissacarideo que pode ser encontrado em abundancia na
natureza em carapacas de crustaceos, também achados em alguns insetos, moluscos, entre
outros.

Além disso, a quitosana pode passar por diversos processos quimicos como sulfonacgao,
acilagdo, amidacao, entre outras, pois a sua matriz polimérica tem varios grupos amino que
permitem introduzir novos grupos em sua estrutura (SUN e WANG, 2006). Tanto os beneficios
da quitosana pelos processos quimicos quanto os fisicos tem objetivos suscintos como,
aumentar a estabilidade quimica, aumentar a resisténcia a biodegradacdao, diminuir a
solubilidade dos 4cidos e aumentar a adsor¢ao (NGAH et al., 2005).

A quitosana, poli[p-(1—4) -2-amino-2-dioxi-D-glicopiranase], ¢ um polissacarideo de
cadeia linear sendo representada pela formula geral [C¢H1104N] n, onde —n indica o grau de
polimerizacao da quitosana. Apesar de ocorrer naturalmente nas paredes celulares de alguns
poucos tipos de fungos, tem a sua obtencao associada principalmente pela desacetilacao alcalina
da quitina (Figura 1), um dos biopolimeros mais abundantes da natureza sendo o principal
componente do exoesqueleto de crusticeos e insetos (KUBOTA et al., 2000; BORNET;
TEISSEDRE, 2008).

Figura 1- Estrutura da quitina transformada em quitosana.

OH
NaOH ¢ 0
- H
]
Desacetiagio N,
n
(uitosana

Fonte: Battisti; Campana-Filho (2008).

A estrutura da quitosana ¢ formada por duas unidades monoméricas distintas, 2-

acetamido-2-desoxi-D-glicopiranose ~ (N-acetil-glicosamina) e 2- amino-2-desoxi-D-
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glicopiranose (D-glicosamina), que correspondem as unidades acetiladas e desacetiladas,
respectivamente. Na formagdo das cadeias poliméricas os dois tipos de mondmeros, unidos
através de ligacdes glicosidicas B-(1—4), sdo distribuidos aleatoriamente sobre a estrutura (LI
et al., 2005; HERNANDEZ et al., 2008).

Por ser um produto de baixo custo, renovavel e biodegradavel, a quitosana ¢ um
polimero com grande potencial para produ¢do de embalagens devido a sua excelente capacidade
de formagdo de filmes e boas propriedades mecanicas (BANGYEKAN et al., 2006; MARTINS
et al., 2012). Varios estudos tém relatado a elaboracdo de filmes biodegradaveis a base de
quitosana para aplicacdo em embalagens de alimentos (DIAS et al., 2014; BROEK et al., 2015;
SOUZA et al., 2017; WANG; JING, 2017).

De acordo com uma pesquisa sobre polimeros, foi observado que esse material exibe
diversos comportamentos associados a sua solubilidade, dependendo do pH do meio em que se
encontra. Isso significa que, dependendo das condi¢des, ¢ vidvel criar filmes comestiveis

simplesmente adicionando um solvente especifico. (ASSIS, 2008).

3.3 CARACTERIZACAO DA QUITOSANA

Vérios parametros da quitosana precisam ser avaliados para determinar a qualidade
desse polimero. Dentre esses parametros essenciais estdo o grau de desacetilagao, a massa molar
média e o teor de solidos. Portanto, para entender a origem e a qualidade do produto em uso, ¢
necessario realizar esses testes. Conforme destacado por Bezerra (2011), essas caracteristicas
podem ser sensivelmente influenciadas pelo método de obtencdo da quitosana. (BEZERRA,

2011).

3.3.1 Determinacio do Grau de Desacetilacao

O grau de desacetilagdo ¢ definido pelo o niimero de grupos amino em relagdo aos
grupos amida da cadeia polimérica, podendo ser determinado por titulagdo condutimétrica
(SANTOS et al., 2003).

Essa técnica ¢ baseada na troca de ions durante a titulagdo em uma faixa definida de

condutividade. Isso acontece, pois a quitosana deve estar dissolvida em um determinado acido
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de concentragdo conhecida e ser titulada com uma determinada base padronizada, durante esse
processo ocorre a variagdo da condutividade que ¢ facilmente identificada (BRANCO, 2014).
A técnica utilizada foi adaptada a partir de Fernandes (2004), onde a partir dos dados
obtidos ¢ possivel plotar o grafico relacionando a condutividade com o volume de base utilizado
na titulacdo. Para Fernandes (2004), para que a quitosana seja considerado um polimero o seu
grau de desacetilagdo tem que apresentar valores superiores a 50 %. Ja para Canella e Garcia

(2001), pode-se considerar quitosana um polimero que tem grau de desacetilagao entre 70 % e
95 %.

3.3.2 Determinacio da Massa Molar Média

A massa molar média pode ser determinada a partir da técnica de viscosimetria capilar
adaptada de Signini e Campana Filho (SIGNINI & CAMPANA, 1998), essa técnica consegue
estabelecer informacdes da massa molar de polimero especifico a partir de solucdes diluidas do
mesmo utilizando a viscosidade intrinseca dessa substancia.

A viscosidade de um composto esta relacionada com as interagdes das moléculas, nesse
caso, macromoléculas poliméricas e com a resisténcia ao escoamento. Logo, quanto maior a
massa molar de composto e as for¢as intermoleculares, maior sera a viscosidade (BROWN,
2005).

A viscosidade intrinseca, [n], de solu¢des poliméricas é um dos pardmetros mais
importante para obter informagdes a respeito da expansao do novelo polimérico, em relagdo ao
solvente puro, pois a mesma estima o comportamento de uma unica cadeia polimérica em
solu¢do, uma vez que a viscosidade intrinseca ¢ a viscosidade reduzida no limite quando a
concentracdo tende a zero (DOS SANTOS, 2007).

Para encontrar a viscosidade intrinseca, deve-se encontrar outros parametros, como a
viscosidade relativa (nr), a viscosidade especifica (nsp), a viscosidade reduzida (Mred) € a

viscosidade inerente (Niner), as quais variam de acordo com a concentragao da solugao.
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3.3.3 Determinacio do Teor de Solidos

O teor de solidos, que representa a massa real da amostra apos a remocgao de
agua e outras substincias por meio de secagem, ¢ uma caracteristica crucial na andlise da
quitosana (BRANCO, 2014). Em um estudo sobre a adsor¢do de tetraciclina em particulas de
quitosana, Caroni (CARONI, 2009) alcangou um teor de so6lidos superior a 89,0%. Outros
pesquisadores, como Tavares (TAVARES, 2011) e Branco (BRANCO, 2014), obtiveram

valores de 85% e 86,31%, respectivamente.

3.4 FECULA DE MANDIOCA

Segundo a Embrapa, a fécula, também conhecida como goma, amido ou polvilho doce,
¢ um po fino de coloracao branca, que ndo possui aroma nem sabor, sendo versatil, e tem mais
de 800 aplicacdes distintas. A principal aplicagdo da fécula de mandioca estd concentrada na
industria, com destaque para setores como o téxtil, de papel, de adesivos, de tintas, de produtos
carneos processados, de fabricacao de cerveja e na produgdo de alimentos. Além disso, essa
versatil substancia encontra uso na industria petrolifera, onde ¢ empregada nas brocas de
perfuragdo de pogos, e também desempenha um papel importante na fabricagdo de embalagens
biodegradaveis, substituindo materiais derivados do petroleo.

O amido ou fécula de mandioca ¢ um polimero natural proveniente de recursos
renovaveis, abundante e de baixo custo, com comportamento termoplastico, de elevado peso
molecular (MARAN et al., 2013; SELIGRA et al., 2016).

A fécula consiste principalmente em cadeias de amilose lineares, contendo
aproximadamente 99% de ligagdes glicosidicas a (1 — 4), e amilopectina ramificada,
constituida por 95% de ligagdes glicosidicas a (1 — 4) e 5% de ligacdes glicosidicas a (1 —
6), com proporg¢des variando conforme a fonte vegetal (MENDES et al., 2016; AZEVEDO et
al., 2017). As caracteristicas relacionadas a formacao de filmes, a barreira e a resisténcia
mecanica, bem como as condi¢des de processamento, estdo intrinsecamente ligadas a relacao
entre amilose e amilopectina, sendo que, de modo geral, um aumento na quantidade de amilose
resulta no aprimoramento das propriedades mencionadas (MENDES et al., 2016). A mandioca,
entre outros vegetais, desempenha um papel significativo como fonte de amido, especialmente

no Brasil, o segundo maior produtor mundial. A fécula de mandioca ¢ apreciada por sua
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transparéncia, baixa temperatura de gelatinizag¢do e notavel estabilidade ao gel (FAKHOURY
etal., 2012).

No entanto, os filmes feitos de fécula tém restricdes tecnoldgicas devido ao seu carater
hidrofilico e sua fragilidade levarem a materiais com baixas propriedades de barreira a umidade,
e alta sensibilidade a agua, limitando sua aplicagdo como embalagem alternativa (SELIGRA et
al., 2016). A fim de superar ou minimizar estas desvantagens, o amido pode ser misturado a
outros polimeros tanto sintéticos como naturais (MENDES et al., 2016; AZEVEDO et al.,
2017).

O amido pode ser amplamente modificado por métodos fisicos, quimicos ou
enzimaticos, assim como a combinacdo destes processos. Os processos de modificacdo
quimicos mais comuns sdo tratamento acido, reacao de reticulagcdo, oxidacdao e substituicao,

incluindo esterificagcdo (FAKHOURY et al., 2012; LUCHESE et al., 2015).

3.5 CARACTERIZACAO DOS FILMES

As caracteristicas e propriedades dos filmes poliméricos variam de acordo com o tipo
de polimero utilizado, o processo de fabricacdo, a formulacdo e a técnica de secagem
empregados. Essas variagdes podem ser observadas em aspectos fisico-quimicos, os quais serao

discutidos a seguir.

3.5.1 Solubilidade em Agua

A solubilidade ¢ a caracteristica fisica das substancias que determina se elas podem ou
nao se dissolver em um liquido especifico. A dissolucao quimica, por sua vez, € o procedimento
pelo qual o soluto se dispersa em um solvente, resultando na formac¢ao de uma solugdo ou
mistura homogénea.

A solubilidade em agua esté ligada a resisténcia do material a 4gua e ¢ determinada por
sua estrutura quimica. Compreender a solubilidade em agua ¢ fundamental, pois serve como

um parametro para definir suas possiveis aplicagdes.
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3.5.2 Microscopia Optica

A técnica de microscopia Optica consiste na ampliacdo de imagens usando luz que, ao
incidir na amostra, passa através de um conjunto de lentes objetivas (que formam e ampliam a
imagem) e oculares (que a aumentam). O microscopio Optico de luz transmitida estd equipado
com lentes objetivas de 4, 10, 40 e 100, que proporcionam ampliacdes aproximadas de 40x,
100x, 400x e 1000x, respectivamente.

O microscdpio Optico pode ser empregado para avaliar a misturabilidade entre os filmes
por meio da analise das imagens, considerando caracteristicas como relevo e contorno dos

graos.

3.5.3 Espessura

A espessura € um parametro de suma relevancia devido ao seu impacto direto sobre
outras propriedades funcionais dos filmes. Pode-se definir a espessura como a medida da
distancia perpendicular entre duas superficies do material. Manter o controle da espessura ¢
crucial para assegurar a uniformidade dos filmes.

Dependendo do polissacarideo, os filmes podem apresentar diferentes espessuras para a
mesma quantidade e concentracao, por exemplo, os filmes de pectina tendem a ser mais finos
do que os filmes de alginato, pois alcangam um arranjo molecular mais compacto, fato atribuido
a menor massa molecular da pectina em relagdo ao alginato (SRIAMORNSAK & KENNEDY,
2008).
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4. MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS E REAGENTES

Toda a andlise foi realizada no laboratério de materiais, Bloco das Engenharias, da
Universidade Federal Rural do Semi-Arido — UFERSA campus Caratibas, no estado do Rio
Grande do Norte — RN. Para a realizacao desse trabalho foram utilizados os seguintes materiais

e reagentes. Mostrados nos Quadros 1 e 2.

Quadro 1 - Materiais usados

Equipamentos

Fabricantes

Agitador Magnético

Quimis Modelo 0261M23

Agitador Mecanico

Edutec Modelo EEQ-9034

Aquario

Balanga Analitica

Shimadzu Modelo AUY220

Banho-Maria

Nova Instruments

Condutivimetro

MS Tecnopon® Instrumentacdo Modelo

mCA 150

Dessecador de Vidro

Placas de Petri

Estufa SOLAB Modelo SL-102
Filtro Permanente 103 FILTRONS
TermOmetro
pHmetro pHmeter Modelo JK-PHM-005

Viscosimetro Ubbelohde 1C

QUALIVIDROS

Microscépio Optico

Nikon Modelo MA-SR-N Eclipse

Micrometro Digital (Outside 25 x 0.001 mm)

ELETRONIC OUTSIDE

Fonte: Autoria propria (2023).
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Quadro 2 - Reagentes utilizados na atual pesquisa.

Reagentes Fabricantes
Acetato de Sodio (P.A., 99 %) Impex
Acido Acético (P.A., 99,7 %) Impex

Alcool Etilico (P.A)

Dinamica Quimica Contemporanea LTDA

Biftalato de Potassio

Vetec

Fenoftaleina 1 %

Hidroxido de Sédio (P.A., 99 %)

Aphatec Quimica Fina

Hidréxido de amonio

P.A. Aphatec Quimica Fina

Quitosana Comercial Polymar ®
Fécula de Mandioca Comercial
Glicerina Bidestilada ALMAD

Fonte: Autoria propria (2023).
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4.2 METODOS

4.2.1 Purificacao da quitosana

Uma massa de 20 g de quitosana comercial foi pesada e dissolvida em 1000 ml de uma
solugdo de acido acético (CH3COOH) a 0,5 mol/L sob agitagdo constante por 24 horas

utilizando um agitador mecanico. Que pode ser observado na Figura 2.

Figura 2 - Processo de preparagdo da quitosana

Fonte: Autoria propia (2023).

Logo ap¢s, foi adicionado hidroxido de amoénio (NH4OH) PA, onde ocorreu a
precipitagdo completa da quitosana purificada como mostra a Figura 3. Em seguida o material
foi lavado 5 vezes com 4agua destilada sempre com a utilizagdo de um filtro até que o pH da
agua de lavagem ficasse aproximadamente 6 (seis) para que nenhum residuo de (NH4OH)
sobrasse na amostra, posteriormente a mesma foi lavada com alcool etilico 90 %. Logo em
seguir o material foi despejado e espalhado em uma travessa de vidro e colocada para secagem

na estufa com circulag@o de ar a 54 + 5 °C até ficar seca. Ap0s a etapa de secagem, procedemos
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a reducdo do tamanho das particulas de quitosana por meio do processo de maceragao. Apods

completar esse conjunto de procedimentos, iniciamos a caracterizacdo da quitosana.

Figura 3 - Processo de preciptagdo da quitosana

Fonte: Autoria propia (2023).
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4.2.2 Caracterizacao da Quitosana

4.2.2.1 Determinagao do teor de s6lidos

Para determinagdo do teor de solidos secou-se uma amostra de quitosana purificada no
intuito de obter o real valor de sua massa. Essa técnica foi adaptada de Branco (BRANCO,
2014). Desta forma a massa real ¢ obtida ao se fazer a razao entre a massa apos a secagem € a

massa inicial, como ¢ visto na Equagao (1).

T =" 100 1)

Onde:

Ts = Teor de sélidos;
ms = Massa constante da amostra apos secagem,;

mo = Massa inicial da amostra.

Para que a massa real fosse obtida, foi feita uma secagem de trés amostras de massas
0,1056 g, 0,1039 g e 0,1033 g respectivamente, de quitosana, pesada, a secagem foi feita em
uma estufa sem circulagdo de ar a 105 = 5 °C até que a massa pesada tivesse um valor constante,

com os dados obtidos a partir das pesagens foi possivel calcular o teor de sélidos.

4.2.2.2 Determinacdo do grau de desacetilacdo quitosana

O grau de desacetilagdo foi determinado através de dados obtidos a partir da execucdo
da técnica de titulacdo condutimétrica adaptada de Fernandes (FERNANDES, 2004).

Foi pesado 0,2014 g da quitosana previamente purificada, em balanga analitica, onde
foi dissolvida em 40 mL de solucdo de acido cloridrico (HCl) a 0,05 mol/L sob agitacdo
constante por 18 horas com um agitador magnético. Logo apds foram adicionados 100 mL de
agua na amostra e em seguida foi titulada. A titulacdo foi feita com uma solugdo padrio de

hidroxido de s6dio (NaOH) a 0,1575 mol/L. Ela pode ser visualizada na Figura 4.
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Durante a analise mediu-se os valores de condutividade e temperatura com um

condutivimetro, toda a andlise foi feita em duplicata.

Figura 4 - Esquema da determinagao do grau de desacetilagao

Fonte: Autoria propia (2023).

A partir dos dados coletados foi possivel plotar o grafico que relaciona a condutividade
com a variacdo do volume de utilizado (NaOH) na titulagdo. Bem como a o grau de
desacetilagao.

A partir dados obtidos correspondentes ao volume de base necesséario para neutralizar
os grupos amino protonados ¢ possivel fazer o calculo para a obten¢do do grau de desacetilacao,

foi determinado através da Equacao (2):
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16,1[NaOH] .(V2—=V
% GD= 01 Na0H].(V2=V1) (2)
m

Onde:

%GD = Grau de desacetilacao;

16,1 ¢ uma constante da parte desacetilada da quitosana;
[NaOH] = Concentragao real da base;

(V2 — V1) = Variagao do volume de base utilizado para neutralizar os grupos acidos da

quitosana;
m = Massa da quitosana.

Os valores de V1 e V2 foram determinados através das equagdes (3 € 4):

Ag+ — A4  + 3
NH

ViNaon, = . (3)
BNHJg — B+

e
A +—AoH™

% ——dH3 4)

2NaOHf ~ p g

+
NHY
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4.2.2.3 Determinagdo da massa molar média

A massa molar média foi determinada através de dados obtidos a partir da execucao da
técnica de viscosimetria capilar adaptada de Signini e Campana Filho (SIGNINI E CAMPANA,
1998) que pode ser observada na Figura 5.

Figura 5 - Esquema de execugdo da técnica de viscosimetria capilar.

Fonte: Autoria propia (2023).

Pesou-se 0,2015 g da quitosana previamente purificada em balanca analitica. A mesma
foi dissolvida sob agitagdo constante por 15 horas utilizando um agitador magnético em 100
mL de uma solucdo tampdo de 4cido acético e acetato de sodio (C;H3;NaO:) com pH
aproximadamente 4,5. Logo em seguida, a solugdo foi aquecida em banho-maria por 2 minutos
a uma temperatura de 80 + 2 °C, retirou-se do banho e esperou esfriar até atingir temperatura
ambiente e adicionou-se mais 100 mL da solu¢do tampao, aqueceu-se novamente em banho-
maria por mais 2 minutos a uma temperatura de 80 °C. A solugao foi retirada do banho e esperou
esfriar até a solugdo atingir temperatura ambiente.

Para avaliar a viscosidade, primeiramente, medimos a viscosidade da solu¢iao tampao a
uma temperatura de 25 °C + 0,1 °C usando um viscosimetro. Essa medi¢do envolveu o célculo
do tempo de escoamento do tampao no viscosimetro, sendo repetido em média seis vezes para
garantir precisdo. O mesmo procedimento foi aplicado a amostra de quitosana. Para a solucao
de quitosana, realizamos uma dilui¢do de cinco vezes com o tampao de acido acético/acetato

de sodio. Adicionamos 1 mL dessa solucdo a cada intervalo de 5 minutos para permitir que a
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temperatura da solu¢do se estabilizasse a 25 °C + 0,1 °C antes de medir a viscosidade.
Novamente, a medicao da viscosidade foi repetida em média seis vezes para garantir resultados
confiaveis.

Com todos os dados obtidos e utilizando o OriginPro 2018 foi possivel obter a
viscosidade intrinseca e posteriormente a massa molar média. Para obtencdo da viscosidade
intrinseca, utilizou-se a Equagao (9), conhecida como equacdo de Huggins (1942). Em posse
da viscosidade intrinseca determinou-se a massa molar média da quitosana purificada a partir

da equacao de Mark-Houwink, mostrada na Equacao (10).

As viscosidades foram calculadas pelas seguintes equagdes:

e Viscosidade relativa:

=% (5)
Onde:
= Viscosidade relativa;

t = Tempo de escoamento da solugdo de quitosana;

to= Tempo de escoamento do solvente.



e Viscosidade especifica:

Nsp =Mr -1

Onde:

nsp = Viscosidade especifica.

e Viscosidade reduzida:
Nred = Iljp
Onde:

Nred = Viscosidade reduzida;

C = Concentracao da solucao de quitosana.

e Viscosidade inerente:

_ In(n)
Niner — C

Onde:

Niner = Viscosidade inerente.

34

(6)

(7

(8)

Com a viscosidade calculada ¢ possivel plotar o grafico da viscosidade reduzida e da

viscosidade inerente em fun¢ao da concentragao da solugdo de quitosana e a partir dele e usando

a Equacdo (9) conhecida como a equagdo de Huggins (1942) ¢ possivel obter a viscosidade

intrinseca.

Nred = [T]] +k [T]]Z .C

Onde:

Nred = Viscosidade reduzida;

[n] = Coeficiente linear = Viscosidade intrinseca;

[n]* = Coeficiente angular;
k = Constante de Huggins;

C = Concentragado da solu¢do de quitosana.

)
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Com a viscosidade intrinseca calculada ¢ possivel determinar a massa molar média da

quitosana purificada. A partir da equacdo de Mark-Houwink, como mostra a Equacao (10):

[n] = k.Mg (10)

Onde:

[n] = Viscosidade intrinseca;

M= Massa molar média da quitosana;

k = 0,076 (Constante de Caracteristica do polimero);

a = 0,76 (Constante caracteristica da geometria da molécula da quitosana).

Obs.: Os valores de a e de k sdo para a quitosana em solug¢ao tampao de acido acético/

acetato de sodio.

4.2.3 Producio dos Filmes

Inicialmente solugdes individuais de cada componente polimérico foram preparadas
seguido pela formulacao dos filmes através da mistura das solucdes. Foram produzidos filmes
com cinco concentragdes diferentes de quitosana/fécula. A Tabela 1 a seguir apresenta o

processo de preparagdo das solugdes para a produgao dos filmes.

Tabela 1 — Combinagdes pré-estabelecidas.

FILME POLIMEROS %
1 Q 100
2 QF 70/30
3 QF 50/50
4 QF 30/70
5 F 100

Fonte: Autoria propia (2023).
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4.2.3.1 Solugdes filmogénicas

Inicialmente foram criadas solugdes separadas para cada componente polimérico, e

posteriormente, os filmes foram formados ao combinar essas solucdes.

4.2.3.1.1 Solucdo filmogénica de 100 % quitosana

Os filmes foram produzidos e adaptados de acordo com a metodologia proposta por
(ZHONG, SONG & LI, 2011). A solugdo filmogénica foi preparada dissolvendo 4,0 g de
quitosana em 200 mL de solucdo de acido acético 1,0 % e deixada em repouso por 12 horas

para a homogeneiza¢ao da quitosana, esse processo pode ser visualizado na Figura 6.

Figura 6 - Producao da solugéo filmogénica.

Fonte: Autoria propia (2023).

Apos esse periodo a solugdo foi agitada a aproximadamente (2000 rpm) por 15 minutos

em agitador mecanico. Posteriormente o pH da solugdo foi ajustado para 5,0 com solugdo de
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NaOH (0,1 mol/L) com a utilizagdo de pHmetro, como mostra a Figura 7, para evitar a
desnaturagdo da enzima. Posteriormente a solugdo foi despejada em placas de Petri 90 x15 mm,
onde foram deixados para secar durante um intervalo de 6 a 8 horas, utilizando uma estufa com

circulagdo de ar a 40 = 5 °C. Os filmes obtidos apos esse processo podem ser observados na

Figura 8.

Figura 7 - Ajuste do pH da soluggo filmogénica.

Fonte: Autoria propia (2023).
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Figura 8 — Solu¢ao de quitosana despejada em placas de Petri.

Fonte: Autoria propia (2023).

4.2.3.1.2  Solucde filmogénica de 100 % fécula de mandioca

A solucdo filmogeénica foi preparada dissolvendo 2,0 g de fécula de mandioca em 80
mL de 4gua destilada aquecida em banho-maria até a agua alcangar a temperatura de
aproximadamente 70 + 2°C, posteriormente foi adicionado 20 mL de glicerina bidestilada na
solucdo para reter a umidade presente, reduzindo o processo de desidratagdo por evaporacao
natural. Logo em seguida a solu¢do foi agitada constantemente por 15 minutos com a utiliza¢ao
de um agitador magnético. Posteriormente foi despejada 25 ml da solugdo em placas de Petri
90 x15 mm, esse processo pode ser observado na Figura 9, onde foram deixados para secar

durante um intervalo de 6 a 8 horas, utilizando uma estufa com circulacao de ar a 40 + 5 °C.
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Figura 9 — Soluc¢ao filmogénica de fécula, despejada em placas de Petri.

Fonte: Autoria propia (2023).

4.2.3.1.3

Depois da obtencao das solugdes individuais como explicado anteriormente, as solu¢des
foram misturadas e combinadas em QF; 70/30 % QF; 50/50 % QF; 30/70 % dentro de um
béquer, esse processo pode ser observado na Figura 10, onde a mistura ficou sob agitagdo
mecéanica, de maneira continua, por um periodo de 15 minutos.

25 mL das solucdes foram transferidas e despejadas em placas de Petri 90 x15 mm, onde
foram deixadas para secar durante um intervalo de 6 a 8 horas, utilizando uma estufa com

circulacao de ar a 40 £ 5 °C.
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Figura 10 - Solugéo filmogénica 50 % de quitosana com adi¢ao de 50 % fécula de mandioca.

Fonte: Autoria propia (2023).

4.2.4 Obtencao dos filmes

ApOs retirar as placas de Petri da estufa esperou-se esfriar, logo em seguida adicionou-
se 100 mL de solucdo de hidroxido de s6dio (NaOH) 10,0 % para a retirada dos filmes das
placas. Esse processo ¢ ilustrado nas Figuras 11 e 12. Apods o desprendimento dos filmes, eles
foram lavados com agua destilada e deixados em hidratacdo para posteriormente passarmos

para a caracterizagdo. Esse processo pode ser observado na Figura 13.



Figura 11 — Filmes em placas de Petri

(a) 100 % Q

(c) 70/30 % FQ

(b) 100 % F

(d) 50/50 % QF

(e) 70/30 % QF

Fonte: Autoria propia (2023).
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Figura 12 - Retirada dos filmes das placas.

Fonte: Autoria propia (2023).

Figura 13 - Filmes lavados com agua destilada e deixados em hidratagio para evitar a degradagao.

Fonte: Autoria propia (2023).
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4.2.5 Caracterizacao dos filmes

A caracterizacdo dos filmes foi feita através da determinacdo do teor de solidos, da

espessura, microscopia optica e solubilidade em agua.

4.2.5.1 Determinagao do Teor de so6lidos

Para determinacao do teor de s6lidos secou-se amostras dos filmes quitosana Q 100 %
QF; 70/30 % QF; 50/50 no intuito de obter o real valor de sua massa. Essa técnica foi adaptada
de Branco (BRANCO, 2014).

Para que a massa real fosse pesada, foi feita uma secagem de trés amostras de massas,
dos filmes, pesada em balanga analitica, a secagem foi feita em uma estufa sem circulagao de
ara 105 + 5 °C até que a massa pesada tivesse um valor constante, com os dados obtidos a partir

das pesagens foi possivel calcular o teor de sélidos utilizando a Equacao (1).

4.2.5.2 Espessura

A determinacao da espessura dos filmes foi realizada por meio do uso de um Micrémetro
Digital (Outside 25 x 0.001 mm), no qual foram realizadas medigdes em cinco pontos aleatorios
em cada filme como mostra a Figura 14. O resultado foi apresentado em milimetros, a espessura

foi determinada através da média das cinco medicdes.
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Figura 14 - Determinagao da espessura dos filmes com o uso de um micrémetro digital.

Fonte: Autoria propia (2023).

4.2.5.3 Microscopia Optica

Antes da observagdo em microscopio todos os filmes foram colocados para secar sobre
um papel em temperatura ambiente para a retirar a umidade. Como mostrado na Figura 15.

Todas os filmes foram observados em um Microscopio Optico com ampliagdo de 100
X, como mostra a Figura 16. As imagens obtidas foram avaliadas como método alternativo para

avaliar a miscibilidade optica das misturas.



Figura 15 — Filmes em processo de secagem em temperatura ambiente.

Fonte: Autoria propia (2023).

Figura 16 — Microscopio optico usado para observagao e obtencdo das imagens.

Fonte: Autoria propia (2023).
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4.2.5.4 Solubilidade em Agua

A solubilidade em agua dos filmes ¢ determinada segundo a metodologia proposta por

(GONTARD, GUILBERT, & CUQ., 1992) com modificagdes, expressa na equacao (11).

Solubilidade (%) = "% .100 (11)
mg
Onde:
Solubilidade (%) = Solubilidade em agua;
m; = Massa inicial da amostra;

my = Massa final da amostra.

Trés amostras dos filmes em placas de Petri, foram secos por 24 horas a 105 £5 °Ce
pesados para a determinagdo de sua massa inicial (m;). Em seguida, estes filmes foram imersos
em 50 mL de 4dgua destilada e agitados por 24 horas em temperatura ambiente (26 °C). Apoés as
esse periodo, os filmes foram secos a 105 + 5°C e pesados para a determinacao da massa final
(mf) (CASARIEGO et al., 2009). Esse processo foi realizado em triplicata e demostrado na
Figura 17.

Figura 17 — Amostras dos filmes na estufa.

Fonte: Autoria propia (2023).
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 CARACTERIZACAO DA QUITOSANA

5.1.1 Determinacio do teor de sélidos

Em posse dos valores da massa de quitosana seca (mcs) e da massa de quitosana imida
(mcy), foi possivel obter o resultado com relacdo ao teor de sélidos da quitosana purificada,

utilizando a Equacao (1). A Tabela 2, apresenta os dados obtidos com mais clareza.

Tabela 2 - Resultados da analise de teor de sélidos da quitosana.

mey (g) mes (8) Ts (%)

0,1043 0,0915 87,7210

Fonte: Autoria propria (2023).

O valor do teor de solidos condiz com os valores da literatura, o valor obtido atingido

no presente trabalho foi de 87,72 %.
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5.1.2 Determinacido do grau de desacetilagcio

De acordo com metodologia detalhada anteriormente foi possivel plotar um grafico
relacionando a condutividade com o volume de base utilizado na titulagdo, que pode ser

observado na Figura 18.

Figura 18 — Cuva em fung@o do volume de NaOH.

4000

3000

2000 - gﬂf’f

1000

uS/cm

Fonte: Autoria propia (2023).

A Figura 18 mostra trés 3 regides especificas do grafico:

1. O primeiro platd, linear representa a neutralizagio do acido presente (H). E
perceptivel uma reducdo da condutividade ao mesmo tempo que o volume de NaOH aumenta,
uma vez que a condutividade est4 diretamente ligada a mobilidade i6nica em solugdo, e o ion

OH' é maior que o ion H', comprovando assim a diminui¢do da condutividade da solugdo;

2. O segundo platd, ¢ referente a neutralizagdo dos grupos amino (-NH3 ) da quitosana,
como o ion Na* é menor comparando-se aos grupos amino, gera um aumento da condutividade

da solucao;
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3. Regido de excesso de ions Na" e OH™: nessa regido € notorio um excesso de ions em
solucdo proporcionando uma maior mobilidade i6nica, consequentemente apresentando um

aumento mais acentuado da condutividade do sistema.

A parti da extrapolagdo das retas mostradas na Figura 18 pode-se determinar o grau de
desacetilagdo, % GD, com a utilizagdo do OriginPro 2018. Os pontos, 1, 2 ¢ 3 correspondem
ao volume de base necessario para neutralizar os grupos amino protonados. O grau de

desacetilagdo, % GD, podem ser calculados através da Equacao (2).

O resultado obtido no presente trabalho foi 75,70 %, um valor que condiz com a

literatura.
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5.1.3 Determinacio da massa molar média

A Figura 19 mostra a relag@o entre concentracao da solucao de quitosana e viscosidade
relativa. E possivel observar que a medida que a concentragdo de quitosana aumenta a

viscosidade relativa, 1, também aumenta.

Figura 19 - Viscosidade relativa em fung@o da concentragao de quitosana.

1,40

1,35 1

1,30

n

1,25

1,20

0,6 ' 0,7 ' 0:8 ' 0,9 1,0
C (g/L)

Fonte: Autoria propia (2023).
Como foi mencionado anteriormente na metodologia, a partir dos dados obtidos da
analise foram calculadas todas as viscosidades para a determinacao da viscosidade intrinseca e
consecutivamente a determinacdo da massa molar média. Todas as viscosidades foram

determinadas a partir das Equagdes (5), (6), (7) e (8) e podem ser observadas na Tabela 3.



Tabela 3 — Valores obtidos das viscosidades da solug@o de quitosana.

Concentracio nr Nsp Nred Niner (ML/g)
(g/L) (mL/g)
1,0075 1,34855 0,34855 345,95135 296,80096
0,9159 1,30393 0,30393 331,83863 289,75167
0,8396 1,28823 0,28823 343,29495 301,65499
0,775 1,26491 0,26491 341,82206 303,2292
0,7196 1,23877 0,23877 331,80573 297,54983
0,6717 1,21504 0,21504 320,14995 289,98196

Fonte: Autoria propria (2023).
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Com os dados da viscosidade relativa, calcula-se a viscosidade reduzida, 7red, € a

inerente, iner n , onde, a relacdo destas viscosidades em fun¢do da concentragdo de quitosana

pode-se calcular a viscosidade intrinseca, como mostra a Figura 20.
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Figura 20 - Viscosidade reduzida e inerente em fungdo da concentragdo de quitosana.
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Fonte: Autoria propia (2023).

Através dos dados da extrapolacdo das retas de, Nred € Niner ,utilizando o programa
OriginPro 2018, e aplicando na Equacao (9), foi possivel calcular a viscosidade intrinseca, [n].
Onde, [n] ¢ o coeficiente linear, [n]? o coeficiente angular e k é a constante de Huggins. O
coeficiente linear, [n], viscosidade intrinseca foi determinado, sendo [n] =295,7781 + 18,7456

mL-g"!

Com a utilizac¢do desta equacgdo foi obtida a seguinte massa molar média, M, = 2,27 x
107 g.mol!. Como pode-se ver, a M, d4 quitosana foi bastante alta a caracterizando com um
polimero. Para que uma substancia seja caracterizada como um polimero ¢ necessario que a

massa desta substancia seja de no minimo 103 g.mol™'. (DOS SANTOS, et al, 2007).
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5.2 CARACTERIZACAO DOS FILMES

5.2.1 Determinacio do teor de sélidos

Como citado anteriormente, € em posse dos valores da massa dos filmes secos (ms) e
da massa dos filmes umidos (mvy), foi possivel obter o resultado com relagao ao teor de solidos

dos filmes, utilizando a Equagao (1). A Tabela 4, apresenta os dados obtidos com mais clareza.

Tabela 4 - Resultados da andlise de teor de solidos dos filmes.

Filmes my (g) ms (g) Ts (%)
Quitosana (100%) 0,10 0,0902 90,2
Fécula de - - -
Mandioca (100%)
Quitosana (70 %) + 0,3138 0,2094 66,73
Fécula de

Mandioca (30 %)

Quitosana (50 %) + 0,1526 0,1266 82,96
Fécula de

Mandioca (50 %)

Quitosana (30 %) + - - -
Fécula de
Mandioca (70 %)

Fonte: Autoria propria (2023).

Os valores médios obtidos se aproximaram bastante do valor determinado para a
quitosana (87,72%). Com excecao do filme composto por (70 %) Quitosana com adi¢ao de (30

%) de Fécula de Mandioca), devido & ma miscibilidade das solugdes filmogénicas.
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De acordo com a Tabela 4, o filme que apresentou maior teor de s6lidos ¢ o Q 100 %,
90,2 %, isso devido aos seus sitios absorveram maior quantidade de dgua possivel sem que haja
agua livre. Quando proporg¢des de Fécula ¢ adicionada, esse valor cai para 66,73 %, mostrando
que fécula absorve menos agua, como os sitios da quitosana ja estdo todos saturados, parte da
agua que seria absorvida pela fécula fica livre, mostrando a diminui¢do no teor de sélidos. Ja
para a propor¢do de quantidades iguais de Quitosana/Fécula o teor aumenta para 82,96 %
implicando que como a propor¢ao de fécula € maior, esta absorve uma certa quantidade de agua,

deixando assim menos agua livre. Isso pode ser melhor visualizado na Figura 22.

Os demais filmes listados na tabela ndo puderam ter seu teor de solidos determinado
devido a dificuldade de obté-los. Os filmes compostos de 100 % fécula e 70 % fécula e 30 %
Quitosana, houve dificuldade de remog¢do, em grande parte ou totalmente atribuida a
composi¢ao dos filmes, que ¢ predominantemente composta por uma solucao filmogénica de

fécula de mandioca, torna-se dificil a remocao dos filmes das placas de Petri.

5.2.2 Espessura

A Tabela 5 exibe os valores de espessura obtidos tanto para os filmes individuais quanto
para as solucdes filmogénicas. A espessura ¢ um parametro crucial que esta diretamente

relacionado a uniformidade e homogeneidade dos filmes.

Tabela 5 — Dados obtidos para determinar a espessura de cada filme.

ESPESURA (mm)
Pontos Q (100%) Q (70 %) /F (30 %) Q (50 %) /F(50 %)

1 0,124 0,227 0,149

2 0,085 0,172 0,16

3 0,214 0,119 0,145

4 0,124 0,19 0,143

5 0,21 0,195 0,129
Media  0,1514 = 0,051 0,1806 = 0,035 0,1452 £ 0,01

Fonte: Autoria propria (2023).
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As espessuras dos filmes apresentaram uma variagao entre 0,1452 mm e 0,1806 mm. A
falta de consisténcia na espessura sugere uma dificuldade no controle adequado da proporg¢ao

entre a massa da solugdo filmogénica e a area de dispersao nas placas de Petri.

A espessura para os filmes de Q 100 % e QF 50 % sdo valores bem proximos, mostrando
que nessas duas formula¢des ha uma maior homogeneizacao, consequentemente apresentam
espessuras mais finas. J4 para a formulacdo de QF 70/30 % o valor de espessura foi
significativamente maior mostrando a pouca homogeneizagdo entre as duas misturas. Essas

afirmagdes podem ser vistas nas Figuras 21, 22 e 23.

5.2.3 Microscopia Optica

As Figuras 21, 22 e 23 mostram as imagens de microscopia Optica obtida para os filmes.

Figura 21 — Imagens da aparéncia optica do filme 100% Quitosana.

Fonte: Autoria propia (2023).
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Figura 22 — Imagens da aparéncia optica do filme 70% Quitosana 30 % fécula.

Fonte: Autoria propia (2023).

Figura 23 — Imagens da aparéncia optica do filme 50% Quitosana 50 % fécula.

Fonte: Autoria propia (2023).

Como pode ser observado nas Figuras 22 e 23, ¢ evidente que a morfologia dos filmes
individuais ndo exibe uma homogeneidade satisfatoria. Além disso, a presenca significativa de
poros sugere que a mistura ndo ocorreu de maneira ideal, resultando em irregularidades. Essas
variagoes podem ter sido causadas por uma possivel separacdo das solucdes, indicando que as

misturas podem nao ser completamente misciveis.
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5.2.4 Solubilidade em Agua

A Tabela 6 exibe os valores obtidos pelo teste de solubilidade em agua obtidos para os

filmes, e calculados com a utilizagdo da Equacdo (11).

Tabela 6 — Dados para o calculo da solubilidade em agua.

Filmes m; my Solubilidade
(%)

2 0,0093 0,074

Media 0,0097 0,0822 88,78

2 0,0225 0,0682

Media 0,02743 0,0773 64,51
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2 0,0087 0,109
3 0,0075 0,0662
Media 0,0081 0,0799 89,86

Fonte: Autoria propria (2023).

Segundo Costa (2018), a avaliagdo da solubilidade por meio do contato direto com a
agua ¢ uma propriedade de grande relevancia quando se trata de filmes biodegradaveis. Isso
ocorre porque, em diversas aplicagdes, ¢ fundamental entender como o material reage a agua e

qual pode ser o seu impacto nas propriedades mecanicas.

Apo6s um periodo de imersdo de 24 horas em agua, notou-se que os filmes compostos
por quitosana e por quitosana com adicdo de fécula, ndo se dissolveram e mantiveram sua
integridade. Os calculos mostram que a formulacdo QF 70/30 % foi quem absorveu menos
agua, devido este ja apresentar saturagdo como discutido nos itens anteriores. Isso se deve a sua
alta capacidade de absorcao de dgua, o que representa uma caracteristica positiva para biofilmes
destinados a revestir frutas. Essa resisténcia a desintegragdo ¢ particularmente vantajosa nesse
contexto, pois garante que esses filmes nao se desfacam facilmente quando em contato com a

umidade, atendendo as necessidades de sua aplicagdo no revestimento de frutas.

No que diz respeito a caracterizagao dos filmes, notou-se que as formulagdes contendo
quitosana apresentaram uma coloragcdo mais amarelada, devido a tonalidade natural do proprio
po6 de quitosana. Por outro lado, os filmes que consistiam exclusivamente em fécula em suas
composi¢des eram mais transparentes, o que geralmente ¢ preferivel, embora ndo tenha sido

possivel obté-los.
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6. CONCLUSOES

A caracterizacdo da quitosana, teor de solidos; grau de desacetialagdo e massa molar

média, se apresentou de acordo com os dados obtidos na literatura.

Foi possivel formular cinco tipos de filmes, o de 100 % Q; 70/30 % Q/F; 50/50 % QF;
100 % F e 30/70 % QF, porém ndo foi possivel caracterizar todos. Os filmes 100 % F e 30/70
% QF ndo foram caracterizados devido a estes ndo sairem da placa. No que diz respeito a
caracterizacao, notou-se que os filmes contendo quitosana na formulagdao apresentavam uma
coloragdo mais amarelada, devido a tonalidade natural do proprio p6 de quitosana. Por outro
lado, os filmes que continham somente fécula em suas formulagdes eram mais transparentes, o

que ¢ geralmente preferivel, mas nao foi possivel obté-los.

Dos testes realizados, a formulacao 100 % Q e 50/50 % QF foram os que apresentaram
os melhores resultados. O teste de teor de so6lidos mostra que os filmes tem menos capacidade
de reter agua e consequentemente menor criagdo de microrganismos, diminuindo a sua
capacidade de apodrecer. J4 os testes de solubilidade mostram que estes sdo insoluveis em meio
aquoso, uma vez que esta nao € uma caracteristica desejada em todos os casos, ja que pode levar
a desintegracao do filme. Essa propriedade pode ser benéfica quando ¢ necessario remover o
filme. No entanto, para a aplicacdo de revestimento em frutas, a solubilidade em &gua nao ¢

vantajosa, pois os filmes se desintegrariam facilmente.

Em termos gerais, a elaboracdo de misturas biodegradaveis ¢ de grande importancia e
promove grandes beneficios, como o desenvolvimento de materiais sustentaveis para o futuro

e a utilizagdo de residuos alimenticios que normalmente seriam descartados.
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