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“Quando a ultima arvore tiver caido,
guando 0 altimo rio tiver secado,
quando 0 altimo peixe for pescado,
vocés vao entender que dinheiro ndo se come”.

Greenpeace



RESUMO

O desenvolvimento de coberturas biodegradaveis tem sido potencialmente discutido devido
ao uso exacerbado de polimeros petroquimicos, e sua carga nao-biodegradavel, alavancando
graves problemas ambientais. Além disso, a crescente demanda mundial em busca de
melhoria da saude tem alcancado interesse em solucGes tecnoldgicas capazes de oferecer
meios de conservacdo e reducdo da atividade metabolica dos frutos e hortalicas para preservar
seus inumeros nutrientes de forma eficaz por periodos longos de armazenamento. Os
biopolimeros, que sdo a base polimérica das coberturas propostos nesse trabalho, agregam
diversos pontos positivos: sdo atrativos por suas caracteristicas renovaveis, de abundancia,
baixo custo e facil acesso na regido do semiarido. Foram sintetizadas coberturas a base de
amido de milho (3%), fécula de mandioca (2%) e gelatina (5%); cera de abelha foi adicionada
como agente hidrofobico na rede polimérica em concentracGes diferentes em relacdo a base
seca de biopolimero (0%, 5% e 10%). O efeito da incorporacdo da cera de abelha sobre as
propriedades de barreira foi avaliado e elegeu-se o biofilme com as melhores caracteristicas
para cobertura em goiabas “Paluma”. Propriedades mecénicas, de barreira, estruturais, de cor
e térmicas foram analisadas. A rugosidade superficial e o angulo de contato dos sistemas
contendo cera de abelha indicaram o comportamento hidrofébico dos filmes; isto também foi
confirmado pela taxa de transferéncia de vapor de &gua e solubilidade, e levou a uma
importante melhoria na elasticidade dos biofilmes. Goiabas “Paluma”, colhidas na maturidade
fisioldgica e selecionadas quanto a uniformidade de cor da casca e auséncia de defeitos, foram
cobertas, pelo método casting, com solucdo filmogénica de fécula de mandioca, fécula de
mandioca com adicdo de cera de abelha e sem cobertura, e entdo acondicionadas em camara
regulada para 15°C+2°C e 90%-95% UR, durante 15 dias. As analises fisico-quimicas e
sensoriais evidenciaram que o uso da solucao filmogénicas de fécula de mandioca com adicédo
de cera de abelha retardou a perda de clorofila e manteve bom indice de maturacdo, e
consequentemente aumentou o tempo de vida Gtil das goiabas. Os atributos sensoriais: aroma,
textura, aceitacdo e intencdo de compra, apontaram melhor aceitabilidade dos frutos
revestidos com fécula de mandioca com adicdo de cera de abelha, demonstrando potencial
comercial desta cobertura.

Palavras-chave: Taxa de permeabilidade ao vapor d’agua, biopolimeros, cera de abelha,
goiaba, indice de maturagé&o.



ABSTRACT

The development of biodegradable coatings has been potentially discussed due to the
exacerbated use of petrochemical polymers, and their non-biodegradable load has been
aggravating serious environmental problems. Furthermore the growing worldwide demand for
health improvement has reached an interest in technological solutions capable of offering
means of conservation and reduction of the metabolic activity of fruits and vegetables to
preserve their numerous nutrients effectively for long periods of storage. Biopolymers, which
are the polymeric base of the coating, add several positive points: they are attractive for their
renewable characteristics, abundance, low cost and easy access in the semi-arid region. The
coatings were synthesized by the casting method with three polymer bases: corn starch (3%),
cassava starch (2%) and gelatin (5%); beeswax was added as a hydrophobic agent in the
polymeric network at different concentrations relative to the dry biopolymer base (0%, 5%
and 10%). The effect of the incorporation of the beeswax on the barrier properties was
evaluated and the biofilm was determined with the best characteristics for coating in "Paluma”
guavas, with a significant difference (p <0.05) in the addition of beeswax in cassava starch
films 2%. The surface roughness and the contact angle of the systems containing beeswax
indicated the hydrophobic behavior of the films. This was also confirmed by the water vapor
transfer rate and solubility and led to a significant improvement in the elasticity of biofilms.
"Paluma" guavas were harvested at physiological maturity and selected for the uniformity f
shell color and absence of defects, were covered by the casting method with filmogenic
solution of cassava starch, cassava starch with the addition of beeswax and uncoated, and then
conditioned in regulated chamber at 15 + 2 ° C and 90% -95% RH for 15 days. The
physicochemical and sensorial analyzes showed that the use of the filmogenic solution of
cassava starch with the addition of beeswax delayed the loss of chlorophyll and maintained a
good maturation index, and consequently increased the shelf life of the guavas. The sensorial
attributes: aroma, texture, acceptance and purchase intention, indicated a better acceptability
of the fruits with cassava starch coating with addition of beeswax, demonstrating the
commercial potential of this cover.

Keywords: water vapor transfer rate, biopolymers, beeswax, guava, maturation index.
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1 INTRODUCAO

A maioria dos materiais de cobertura de alimentos vem sendo fabricados com o uso de
polimeros oriundos do petrdleo, e sua carga ndo biodegradavel tem se tornado um grave
problema ambiental. Polimeros biodegradaveis e de fontes renovaveis podem ser uma
alternativa saudavel para reducéo desse impacto negativo (RESTREPO-FLOREZ et al, 2014).
Além disso, a demanda por frutos e hortalicas frescos tem aumentado abruptamente nos
ultimos anos, geralmente porque os consumidores buscam frescor e qualidade quando
compram esses produtos. No entanto, eles tém uma vida util curta, que é principalmente
atribuida a danos mecanicos, fisiologicos e deterioracdo (VELICKOVA et al, 2013).

Novas abordagens para técnicas de armazenamento, incluindo o desenvolvimento de
coberturas comestiveis ou embalagens como filme, mostraram grande potencial e tém atraido
a atencdo de muitos pesquisadores (CHIUMARELLI & HUBINGER, 2014; ZHANG, XIAO
& QIAN, 2014; JARAMILLO et al, 2015; FAI et al, 2016; SORADECH et al, 2017;
PODSHIVALOV et al, 2017).

Os filmes e coberturas comestiveis sdo camadas finas de materiais comestiveis que
podem ser aplicadas diretamente no alimento ou formadora de um filme para acondicionar o
alimento. Esses filmes desempenham um papel importante na preservacdo, distribuicdo e
comercializacdo dos alimentos, pois agem como barreiras contra a perda de umidade e trocas
gasosas, propriedades mecéanicas, percepgdes sensoriais, taxa de reagdo oxidativa, reducdo de
disturbios metabdlicos, protecdo microbiana e ainda prolonga a vida util de véarios produtos
alimentares (PASCAL & LIN, 2013; AZARAKHSHA et al, 2014; CORTEZ-VEGA et al,
2014).

Uma grande vantagem do uso das coberturas é que varios ingredientes ativos podem
ser incorporados na matriz polimérica e consumidos com o alimento, melhorando assim
atributos funcionais. Portanto, € necessario levar em consideracdo a variabilidade das
formulacBes quimicas das coberturas e sua atividade varidvel nos alimentos devido as
interacbes dos componentes com os alimentos (MURMU & MISHRA, 2017). Para a
producdo desses filmes e coberturas comestiveis sdo utilizados alguns componentes
essenciais, 0s polissacarideos, as proteinas e os lipidios. E dessa vasta gama de componentes,
a fécula de mandioca, o amido de milho e a gelatina serdo os biopolimeros fonte desse estudo.
Entre os polimeros naturais, o grupo da fécula e do amido tem sido considerado como o

candidato mais promissor, principalmente porque aliam alta disponibilidade na regido do
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semiérido, preco baixo e bom desempenho. A gelatina é uma proteina, e as proteinas sdo
6timas na formacdao de filmes por serem fortes e impermeéveis, embora, no conjunto geral, 0s
biopolimeros apresentem fraca barreira ao vapor d’adgua devido a sua alta hidrofilia
(FAKHOURI et al, 2015; GUTIERREZ et al, 2015).

Devido sua alta hidrofilia, as coberturas sdo susceptiveis a umidade, pois as moléculas
de &gua podem facilmente formar ligacOes de hidrogénio e transportar rapidamente dentro de
cadeias de polissacaridos ou proteinas. Pelo contrario, os lipidios, que sdo hidrofobicos,
apresentam barreiras eficazes a umidade, mas inferiores a resisténcia estrutural. Nesse
contexto, a cera de abelha é comercialmente conhecida por ser amplamente abundante e ser
advinda da chamada “tecnologia verde”; é utilizada em diversos ramos da industria, e, na
obtencdo de coberturas, é altamente favoravel, devido a elevada hidrofobicidade e excelente
resisténcia a umidade (KLANGMUANG & SOTHORNVIT, 2016). Os filmes sdo explorados
para combinar as boas propriedades estruturais dos polimeros com boas caracteristicas de
barreira @ umidade dos lipidios, e para suprir a necessidade de elevadas cargas mecanicas,
aplica-se a adicdo de plastificantes, que favorecem as propriedades estruturais dos
biopolimeros.

A goiaba (Psidium guajava L.) é um fruto popular mundial e tem natureza climatérica.
As goiabas apresentam um elevado grau perecivel devido ao intenso metabolismo num curto
prazo de validade (3-4 dias) a temperatura ambiente tropical (28 + 2 ° C). Sua expansao, in
natura, no mercado consumidor depende de inumeros fatores, e 0 mais importante esta
atrelado a qualidade e ao aumento de vida atil (RANA et al, 2015; MURMU & MISHRA,
2016).

Com o intuito de avaliar as propriedades fisico-quimicas de filmes biopoliméricos a
base de fécula de mandioca, amido de milho e gelatina, agregados com cera de abelha, este
trabalho prevé investigar a melhor composicdo, avaliando as propriedades de barreira e as
propriedades mecénicas, e a aplicagcdo como cobertura em goiabas (Paluma), caracterizando
quanto ao estado fisico, as propriedades fisico-quimicas, sensoriais e 0 prolongamento de vida

atil.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivos Gerais

Sintetizar e caracterizar filmes biopoliméricos a base de fécula de mandioca, amido de

milho e gelatina, incorporando cera de abelha e aplicar como cobertura em goiabas (Paluma).

2.2 Objetivos Especificos

e Sintetizar filmes biopoliméricos a base de fécula de mandioca, amido de milho e
gelatina, incorporando cera de abelha na matriz polimérica;

e Caracterizar os filmes biopoliméricos quanto as propriedades de barreira;

e Avaliar a melhor composicdo da matriz biopolimérica quanto as propriedades de
barreira;

e Caracterizar quanto a morfologia, cor e propriedades mecéanicas o filme que apresentar
melhor barreira ao vapor de agua;

e Aplicar a solucdo filmogénica mais bem avaliada como cobertura em goiabas
(Paluma);

e Caracterizar o fruto quanto as propriedades fisico-quimicas, organolépticas, sensoriais
e o prolongamento de vida util;

e Comparar os frutos com a aplicagédo de coberturas e sem aplicacédo de coberturas.
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3 REFERENCIAL TEORICO

Nesse capitulo serdo apresentados os diversos conceitos que serdo abordados nesse
trabalho e que servirdo de base para a estruturacdo dos métodos de avaliacdo e a discussdo. Os
trabalhos na area de filmes e coberturas também serdo relatados, a fim de apresentar

resultados sélidos de pesquisas anteriores que embasardo os resultados obtidos.

3.1 Filmes e coberturas comestiveis e biodegradaveis

A preparacdo dessas coberturas comestiveis ou biofilmes é realizada a partir de seus
principais componentes biodegradaveis, tais como: lipidios, plastificantes, proteinas e
polissacarideos. Outros produtos, como antioxidantes e antimicrobianos podem ser
adicionados de acordo com as necessidades de utilizacdo das coberturas (LUCHESE et al,
2015).

Dependendo do tipo de cobertura filmogénica, altas cargas mecénicas sdo necessarias
para que se obtenha uma cobertura capaz de agregar resisténcia a tracdo e alongamento na
ruptura elevados. Nesse contexto, os plastificantes conferem aos biofilmes propriedades
mecanicas essenciais para que essas caracteristicas sejam bem aparentes e oferecam uma boa
aderéncia do biofilme (JOST et al, 2014; LAGARON et al, 2016).

As propriedades das coberturas comestiveis a base de emulsdo dependerdo, em partes,
dos compostos utilizados na matriz polimérica. Dai a necessidade de conhecimento de
diversas matrizes poliméricas e sua interacdo com os métodos de preparacdo (GALUS &
KADZI, 2015).

As proteinas mais utilizadas e conhecidas por apresentarem extensa producdo e baixo
custo sdo: colageno, gelatina, caseina, proteina do soro de leite, glaten de trigo, proteina de
soja, proteina de clara de ovo, proteinas miofibrilares, proteina de quinoa e queratina. Além
das proteinas, 0s polissacarideos sdao importantes precursores das coberturas, e alguns deles
apresentam uma extensa producdo e também oferecem um baixo custo, sdo eles: amido,
celulose e seus derivados, pectina, quitosana, alginato, carragenina, pululano e goma de gel
(HAN & ARISTIPPOS, 2005).

As juncdes de biopolimeros apresentam uma baixa barreira a vapor d’agua, o que gera
uma propriedade natural quase totalmente hidrofilica. Recentemente, estudos e estratégias
vém sendo realizados nesses filmes (FAGUNDES et al, 2014; KHANZADI et al, 2015; HAQ
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et al, 2016), a fim de apresentarem uma melhoria na resisténcia a agua e as propriedades de
barreira desses filmes comestiveis. Alguns métodos vém sendo estudados, como a inclusao de
particulas inorganicas impermeaveis, a producdo de filmes multicamadas e a mistura desses
polimeros com lipidios (VELICKOVA et al, 2013).

Como foi discutido, a juncdo dos biopolimeros com lipidios deve fortalecer as
principais caracteristicas dos filmes. Esses lipidios se apresentam de diversas formas, séo
estruturas formadas basicamente por 6leos, acidos graxos e ceras. A0 se associarem com 0S
biopolimeros, formam uma pelicula conhecida como emulsdo-estrutura e afetam diretamente
nas caracteristicas da matriz polimérica e podem dificultar uma caracteristica primordial para
a formacdo homogénea da solucdo filmogénica, o comprimento da cadeia carbonica, pois
guanto maior o numero de carbonos na estrutura lipidica, mais dificil € a incorporacdo dos
compostos lipidicos, o que sugere o fato de que a cadeia longa do lipidio forma uma estrutura
mais heterogénea (MORILLON et al, 2012). As caracteristicas ora conhecidas vao determinar
quao coesa, homogénea e compativel serd a solugcdo formada (KOKOSZKA et al, 2010).
Quando ha uma ma incorporacao pode ocorrer de se formarem fases diferentes na distribuicéo
da solucdo, sintetizando um biofilme com caracteristicas ricas em agua em determinados
pontos e ricas em lipidios em outros pontos, 0 que geraria ainda, aspectos diferenciados e
peliculas superficiais oleosas (GALUS & KADZI, 2015).

Com a juncdo dos biopolimeros e lipidios, as condi¢cdes da solucdo filmogénica
ganham aspecto e se tornam necessarias a adicdo dos plastificantes, que tém a funcdo de
superar os efeitos de fragilidade, e conferem aos biofilmes propriedades mecanicas essenciais,
tais como altas cargas mecanicas, necessarias para que se obtenha uma cobertura capaz de
agregar resisténcia a tracdo e alongamento na ruptura, elevados, evidenciando essas
caracteristicas e tornando-as bem aparentes, oferecendo uma boa aderéncia do biofilme
(JOST et al, 2014). Ureia, etileno-glicol, dietileno-glicol, glicerol e sorbitol sdo os
plastificantes mais usados, devido a alta disponibilidade (DICK et al, 2015).

Por apresentarem compostos com diferentes polaridades (polares e apolares), a solucéo
filmogénica deve ser melhor emulsionada na presenca dos surfactantes, pois apresentam
atividade na superficie da interface entre duas fases, tais como ar-agua, Oleo-agua, e na
superficie de solidos. Esses compostos sdo reconhecidos por apresentarem duas regides
distintas na mesma molécula (RODRIGUEZ et al, 2006).

As caracteristicas finais dos biofilmes sintetizados vdo depender das carateristicas

tanto da base polimérica (polissacarideos e/ou proteinas), quanto da base lipidica. A
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associacao dos compostos e seus aditivos estdo intimamente ligados as propriedades acerca
dos biopolimeros, sendo indispensavel o conhecimento das propriedades da matéria-prima e a

formacéo da solucéo filmogénica como matriz.

3.2 Técnica de casting

O processo de casting é uma das técnicas mais utilizadas na formacdo de filmes
biopoliméricos. Essa técnica consiste em depositar um volume conhecido de solucédo
filmogénica num suporte de area especifica, que permite, entre outras coisas, controlar a
espessura (TONGDEESOONTORN et al, 2011; SPADA, SILVA & TESSARO, 2014).

Chiumarelli & Hubinger (2012) avaliaram que a producdo de filmes pela técnica de
casting é efetuada a partir de uma solucdo filmogénica e se dar por duas etapas: (I)
solubilizacdo da macromolécula em um solvente; nessa etapa e possivel incorporar aditivos;
(1) espalhamento da solucéo filmogénica em recipiente para uma posterior secagem.

Diversos autores utilizaram a técnica de casting na obtencdo de filmes biopoliméricos:
Jost et al, (2014); Luchese et al, (2015); Guerreiro et al, (2015); Hromis et al, (2015);
Gutierrez et al (2015b).

3.3 Polimeros

3.3.1 Polimeros sintéticos

Polimeros sintéticos sdo aqueles obtidos, normalmente, a partir de reacbes quimicas
provenientes da refinacdo ou cracking do petréleo e desde meados de 1950 o crescimento da
producdo de plastico tem sido muito positivo. A crescente demanda mundial em descartar
produtos com facilidade tem impulsionado a industria, porque todos os plasticos dessa
natureza sdo resistentes, flexiveis, maleaveis, apresentam baixo custo e todo seu processo foi
otimizado, com facil reprodutibilidade (GALDEANO et al, 2009).

Com o crescimento das industrias, a variedade de polimeros sintéticos foi crescendo,
implicando num grande ndmero de processos para sua producdo, sendo um dos grandes
problemas causados pelos polimeros sintéticos, a questdo ambiental. Advindos do petrdleo,

levam inimeros anos para decomposicdo, sendo danosos ao meio ambiente, e potencialmente
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nocivos a sustentabilidade, tornando-se um grave problema ambiental (ANDRADE-MOLINA
et al, 2013).

3.3.2 Polimeros naturais

Diversos polimeros naturais de diferentes fontes renovaveis, como milho, batata,
mandioca, arroz, celulose; ou ainda, advindos de fontes animais, como a quitosana, proteinas
de diversos animais; ou ainda do produto sintetizado por bactérias, como o &cido butirico, tem
sido fonte na producéo de biopolimeros (BRITO et al, 2011; LUCHESE et al, 2015).

Os biopolimeros, em sua ampla maioria, tém alta disponibilidade na natureza, baixo
custo, possuem boa organizacao celular, logo, séo capazes de produzir diversos materiais bem
resistentes, sao biodegradaveis e, ainda, comestiveis (DICASTILLO, 2013).

Dentre os polimeros naturais pode-se citar o amido de milho, amido de arroz, fécula de
mandioca, amido de inhame, gelatina, quitosana, alginato, pectina, pululano e celulose
(ESPITIA et al, 2014).

3.3.3 O amido e a fécula

O amido é o produto amilaceo extraido das partes aéreas comestiveis dos vegetais
(sementes), ja a fécula é o produto amilaceo extraido das partes subterraneas comestiveis dos
vegetais (tubérculos, raizes e rizomas). Sado compostos por hidrogénio, oxigénio e carbono,
apresentando férmula molecular CgH100s. Sdo abundantes em grdos de cereais, raizes e
tubérculos, apresentando entre 40-90% em cereais e 65-85% em tubérculos (LAJOLO &
MENEZES, 2006).

O amido ou a fécula apresentam-se em granulos, tém coloracdo branca, sdo insipidos,
inodoros e formam uma suspensao leitosa quando em contato com a agua fria e séo utilizados
como ingredientes geradores de uma série de produtos em diversas areas de atividade
industrial (JARAMILLO et al, 2016). Além disso, apresentam um custo muito baixo, sdo
renovaveis, e afetam diretamente a economia, pelo poder de conversdo quimica, fisica e
biologicamente em compostos para variados ramos da inddstria. Podem ser fundidos quando
estdo sob efeito de cisalhamento; ja na presenca de um agente plastificante, podem ser
gelatinizados (MORALES et al, 2015; SELIGRA et al, 2015).
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O amido e a fécula sdo constituidos por uma mistura de dois polissacarideos: a amilose
¢ a amilopectina, polimeros formados por a-glicose com a eliminagdo da agua. A maioria dos
amidos apresenta cerca de 20-30% de amilose e 70-80% de amilopectina, influenciada pela
planta de extracdo, ou seja, a botanica do material de extracdo modifica as quantidades desses
compostos (ZAVAREZE et al, 2009).

A amilose é essencialmente linear, e é formada por unidades de D-glicose, com cerca
de 6000 unidades ligadas por ligagdes a-(1->4) e possui uma conformacéo helicoidal na forma
cristalina (ROLLAND-SABATE et al, 2012). A Figura 1 mostra a estrutura da amilose.

CH,OH
HO—7 | —9©

HO \/, /
. CH,01

0 |HO o oo
L ey
Ho

Figura 1: Representacdo da estrutura molecular da amilose (Adaptada de: CORRADINI et al, 2007).

As moléculas de amilose em solugdo tendem a se orientar paralelamente devido sua
linearidade; quando se aproximam o suficiente formam ligacbes de hidrogénio entre as
hidroxilas de polimeros adjacentes. Desse modo, a afinidade do polimero com é&gua é
altamente reduzida, favorecendo a formacdo dos filmes (PINEROS-HERNANDEZ et al,
2017). Segundo Chaudhary (2009), filmes baseados em amido com alto teor de amilose
geralmente apresentam maior desempenho mecénico devido & formagao de filmes resistentes
mecanicamente.

Ja a amilopectina tem uma estrutura que apresenta cadeias com ligagdes a-1,4 e
ligacbes ramificadas com unidades de D-glicose ligadas através de ligagdes o-(1->6)
(ROLLAND-SABATE et al, 2012). A estrutura da amilopectina pode ser visualizada na
Figura 2.
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Figura 2: Representacdo da estrutura molecular da amilopectina (Adaptada de: CORRADINI et al, 2007).
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As quantidades de amilose e amilopectina s&o primordiais para o estudo de
cristalinidade e viscosidade do amido, que, consequentemente afetam o poder de gelatinizagéo
de qualquer amido. As gquantidades medias de amilose e amilopectina, por fonte, podem ser

visualizadas na Tabela 1.

Tabela 1: Teores de amilose e amilopectina em amidos naturais de diferentes fontes botanicas.

(%)
Fonte Amilose Amilopectina
Mandioca 16-29 71-84
Batata 18-23 77-82
Trigo 20-24 76-80
Milho 25-28 72-75
Arroz 25-32 68-75

Fonte: Adaptada de: GUINESI & CAVALHEIRO (2006).

A cristalinidade é caracteristica dos granulos de amido que é atribuida principalmente
a amilopectina e ndo a amilose, que embora seja linear, se conforma na forma de hélice,
dificultando sua associacdo regular com outras cadeias (BONILLA et al, 2012). Ja a maior
presenca de amilose reduz o ponto de fusdo das regides cristalinas e diminui a energia
necessaria para o inicio da gelatinizacdo, logo, os amidos com maior teor de amilose
apresentam regifes amorfas, gelatinizando em menor tempo e temperatura (DENARDIN &
SILVA, 2009). Essa gelatinizacdo do amido ocorre na presenca de excesso de agua sob
aquecimento numa ampla faixa de temperatura (75-90°C), variando de acordo com as fontes
do amido (SINGH et al, 2007). Estas mudancas sdo irreversiveis e a temperatura na qual
ocorre esse tipo de transformacédo é chamada temperatura de gelatinizacdo, diferente do que
acorre quando se utiliza uma quantidade muito baixa de &gua, nesses casos, ocorre 0
rompimento dos granulos, o qual se da o nome de fusdo (ESPITIA et al, 2014).

Ap0s o processo de gelatinizagdo, quando a estrutura semicristalina dos granulos do
amido se transforma em amorfa, que corresponde a gelatinizacdo e a temperatura diminui, o
amido tende a reassociar-se em uma estrutura ordenada cristalina durante o armazenamento, o
que é denominado retrogradacdo. O armazenamento, tempo, temperatura, concentracdo de
amido, a origem boténica, a cristalinidade, as estruturas e a razdo molecular de
amilose/amilopectina sdo as principais razdes para o desenvolvimento dessa fase, que esta

inteiramente ligada a todas essas propriedades (CANO et al, 2014).
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Rindlav-Westling, Stading & Gatenholm (2002) sintetizaram filmes com uso de
amilose e amilopectina advindos do uso de batata, usando diferencia¢do quanto ao uso ou nao
de plastificantes, e observaram que as condicBGes de formacdo do biofilme sofrem impacto
tanto na cristalizacdo quanto na separacdo de fases dos mesmos. Observaram ainda que a
cristalinidade dos filmes depende da temperatura, da umidade do ar e da secagem durante a
formagao do filme.

Peréz-Gallardo et al (2015), apresentaram estudos com uso de amilose e amilopectina
advindos do uso de mandioca. Os biofilmes sintetizados foram avaliados em suas
propriedades morfoldgicas, de barreira e como cobertura em amoras. O trabalho avaliou o
aumento da concentracdo de lipidio e percebeu que havia alteragdes significativas nas
propriedades de barreira, uma vez que algumas concentracGes preservaram a integridade da
cuticula do fruto e mantinham a sua dureza, embora a taxa de respiracdo e

producdo de etileno tenham aumentado.

3.3.4 A gelatina

A gelatina é uma proteina de origem animal, solivel em agua e resultante da hidrélise
acida ou bésica do colageno, que possui um alto contetdo de glicina, prolina e hidroxiprolina,
sendo os dois ultimos representantes de 13 a 15% dos aminoécidos totais, desses, a
hidroxiprolina é praticamente especifica do colageno (DUCONSEILLE et al, 2015).

A gelatina tem um forte potencial de formar géis termo-reversiveis apos ser aquecida,
solubilizada e resfriada. De forma indireta mantém suas particulas em &gua dissolvidas
indiretamente sob aquecimento (50-60°C) até completa dissolu¢do, de mesmo modo, uma
dissolucdo completa direta pode se dar com a adi¢do de agua quente (60-80°C) com agitacdo
constante. As interligacdes ibnicas entre grupos amino e carboxil dos aminoacidos é o
mecanismo de formacdo dessa proteina, e estdo ligados intimamente as ligacdes de
hidrogénio, que tem elevado potencial de ajuda nesse processo (BELITZ, GROSCH &
SCHIEBERLE, 2009).

Fakhouri et al (2015), sintetizaram biofilmes de amido de milho e gelatina na presenca
de dois plastificantes, glicerol e sorbitol, para aplicagdo em uvas. Segundo os autores, 0
aumento da concentracdo de gelatina incorporada na rede polimeérica apresentou um aumento
na espessura dos filmes e melhorou a resisténcia mecénica, contudo, mostrou uma elevagao na
barreira ao vapor d’agua. Ainda segundo os autores, a opacidade dos filmes com adicdo de

gelatina sofreu uma leve diminuigdo. Os filmes com adicdo de glicerol apresentaram
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resultados de PVA menor que os filmes com adicdo de sorbitol. O uso dos filmes em uvas
refrigeradas foi eficaz, e, notadamente reduziu a perda de massa e aumentou o tempo de vida
atil.

Liu et al (2017), examinaram os efeitos combinados da plastificacdo e da reticulagdo
sobre as propriedades dos filmes de gelatina e observaram que o maior teor de plastificante
associado a transglutaminase apresentou propriedades ducteis melhores, tais como o
alongamento a ruptura e resisténcia em comparacao aos filmes de gelatina controle, mas que
apesar disso, 0 modulo de Young e a resisténcia a tracdo ndo apresentaram modificacgéo,
independente do teor adicionado de transglutaminase ou de plastificante, que, segundo 0s
autores, apesar da presenca de glicerol e transglutaminase ter influenciado na formacéo de
estruturas de hélice tripla e as conformacdes de estrutura secundaria, sua insercdo ou nao, ndo
influenciou essas propriedades.

Soradech et al (2017), estudaram o efeito combinado de gelatina com goma-laca, uma
especiaria tailandesa, para aplicagdo em bananas, visando o retardo no amadurecimento.
Segundo os autores, concentracdes em torno de 40% de gelatina em relacéo a solucédo de 6%
de goma-laca foi a composicao filmogénica que apresentou melhor estabilidade, viscosidade,
tensdo superficial e eficiéncia da cobertura. Ainda segundo os autores, essa COmpOSi¢do
apresentou melhoramento em todos os parametros, tais como peso, textura, acidez, aglcar e
contagem total de bolores/leveduras, comprovando que a utilizagdo de uma cobertura
composita a base de goma-laca e gelatina pode contribuir para um aumento na vida atil de

frutos pos-colheita.
3.4 Plastificantes

Os plastificantes aumentam a flexibilidade de um polimero e, consequentemente,
melhoram sua processabilidade. Segundo Al-Hassan & Norziah (2012), sem a adi¢do de
plastificantes, os filmes de amido sdo altamente quebradi¢cos quando secos em condigOes
ambientais. Esses plastificantes sdo pequenas moléculas, que, em sua extensa maioria,
apresentam carater hidrofilico, ou seja, de natureza quimica similar a do polimero usado na
constituicdo do filme (SANTACRUZ, RIVADENEIRA & CASTRO, 2015).

Em virtude de sua habilidade de reduzir e formar ligacbes de hidrogénio entre as
cadeias, os plastificantes sdo facilmente acoplados na rede polimérica, 0 que causa um
aumento do volume livre ou da mobilidade molecular do polimero, e é a partir dessas ligacdes

de hidrogénio que forma a interacdo entre o polimero, sendo os polidis, como o glicerol,
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glicol e sorbitol, os plastificantes mais indicados para serem empregados em filmes de amido
(MULLER, YAMASHITA & LAURINDO, 2008).

O glicerol, glicerina ou propanotriol, € um composto organico pertencente ao grupo
alcool, cuja formula quimica é CsHs(OH)s. E liquido & temperatura ambiente (25°C),
higroscopico, inodoro, viscoso, de sabor adocicado e completamente soltvel em agua e alcool
(MARTIN & RICHTER, 2011). A molécula do glicerol pode ser visualizada na Figura 3.
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Figura 3: Molécula de glicerol (CHAPLIN, et al 2009).

Segundo Liu & Han (2005), filmes de amido sintetizados sem a presenca de um
plastificante apresentam um estrutura bifasica, ou seja, uma fase rica em amilose e outra rica
em amilopectina, tornando os filmes bastante quebradicos e rigidos. A presenca do
plastificante promove a interrup¢do da formacdo da dupla hélice da amilose com fragmentos
de amilopectina, reduzindo de fato, a interacdo entre eles, formando filmes mais flexiveis.

Laohakunjit & Noomhorm (2004) estudaram o uso de sorbitol e glicerol em filmes de
amido de arroz e observaram que a adicdo desse amido com 30% de amilose promoveu
homogeneidade, claridade, aspecto liso e menos impurezas insollveis quando comparados aos
filmes sem plastificante. Ainda segundo os autores, a elongacdo e maciez dos filmes cresciam
linearmente com o aumento da concentracdo dos plastificantes.

Osés et al (2009) sintetizaram filmes com a presenca de glicerol e do sorbitol na matriz
polimérica de proteina de soro de leite e concluiram que o glicerol era o plastificante mais
eficiente, pois proporcionava filmes mais estaveis, flexiveis e menos frageis em diferentes
umidades relativas.

Alves et al (2007) estudaram o uso de glicerol em filmes obtidos a partir de fécula de
mandioca concentrada em amilose, em torno de 60% e constataram que 0 aumento da
concentracdo de glicerol implicou no aumento da permeabilidade ao vapor de agua e da
deformacéo na ruptura.

Kokoska et al (2010) estudaram filmes a partir de proteina de soja e glicerol, a fim de

determinar o efeito da alteracdo das concentracbes de proteina de soja e glicerol nas
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propriedades fisico-quimicas do filme obtido. Diferentes concentragdes de proteina de soja (6,
7, 8 e 9%) e diferentes concentracdes de glicerol (30, 40, 50 e 60% (w/w) de proteina de soja).
O glicerol e o gradiente de UR aumentam fortemente as taxas de absor¢do de umidade e a
permeabilidade dos filmes baseados em proteina de soja. O conteldo da proteina aumenta
fracamente a PVA e ndo modifica as propriedades de superficie. Os autores observaram que
as propriedades de barreira foram melhores em filmes com 40% (w/w, de WPI) de glicerol.

3.5 Lipidios

Como ja relatado, os polimeros naturais e os plastificantes possuem alta afinidade com
a agua e oferecem fraca barreira ao vapor d’agua. Com o intuito de melhorar as propriedades
de barreira, uma fase lipidica é adicionada ao componente biopolimérico, que prolonga a
distancia de transferéncia das moléculas de agua, uma vez que a umidade migra mais
rapidamente na matriz hidrofilica do que na fase lipidica, logo, diminuindo a capacidade de
absorcdo de agua, desse modo, diminuindo a taxa de transferéncia d’agua (NAVARRO-
TARAZAGA, MASSA & PEREZ-GAGO, 2011).

Os principais constituintes da fase lipidica sdo os 6leos e as gorduras, além destes, sdo
encontrados nas emulsdes outros constituintes lipossollveis, como as vitaminas A, D, E, K,
esterdis, acidos graxos livres, mono e diacilglicerdis (ATARES et al, 2011).

A cera de abelha € um lipidio comercialmente conhecida. Tem sido muito utilizada em
diversos ramos da industria de cosméticos, farmacéutica e de alimentos, e, na obtencdo de
coberturas. Devido & sua alta hidrofobicidade e excelente resisténcia & umidade, a cera de
abelha é um constituinte favoravel para a preparacdo de filme comestivel com a combinagéo
de polissacarideos ou proteinas (SOTHORNVIT, 2009; HANG et al, 2012).

Zhang, Xiao & Qian (2014) estudaram o uso de cera de abelha em filmes de quitosana
em variadas temperaturas de secagem com intuito de melhorar a permeabilidade ao vapor de
agua para cobertura em papéis. Os resultados indicaram que o conteudo de sélidos de cera de
abelha e a temperatura de secagem influenciaram fortemente as propriedades de barreira a
agua e ao vapor de agua, pois as particulas de cera de abelha derreteram e re-solidificaram
apos a secagem em alta temperatura, conduzindo a uma superficie mais continua que pode ser
uma razao para a reducéo da TPVA.

Klangmuang & Sothornvit (2016) estudaram o uso de cera de abelha e nano argilas em

Hidroxipropilmetilcelulose (HPMC), a fim de avaliar as propriedades de barreira e mecanicas.
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A adicdo de cera de abelha e nano argila melhorou a barreira de gas e reforcou as
propriedades mecanicas do filme. Segundo os autores, a incorporagdo da cera de abelha

beneficiou a permeabilidade ao vapor d’agua.

3.6 Tensoativos

Tensoativos, ou surfactantes, sdo compostos caracterizados por serem anfifilicos, ou
seja, apresentaram uma parte lipofilica, apolar, e parte hidrofilica, polar. Esses compostos
apresentam atividade na superficie da interface entre duas fases, tais como ar-agua, 6leo-agua,
e na superficie de sélidos (ORTEGA-TORO et al, 2014). Como o0s componentes da solucao
filmogénica possuem diferentes polaridades, os tensoativos sdo utilizados frequentemente no
melhoramento da estabilidade dos lipidios na matriz polimérica, pois sua utilizacdo promove a
formacdo de uma solugdo homogénea onde os compostos lipidicos sdo efetivamente
incorporados & matriz filmogénica (JIMENEZ et al, 2012).

Nesse estudo, serd empregado o 6leo de girassol saponificado (OGS). O 6leo de girassol
¢ um subproduto de refinarias de Oleos vegetais constituidos por uma mistura de acidos
graxos, juntamente com pequenas quantidades de acilglicer6is, umidade e esterois. Possui
muitas vantagens, tais como natureza favoravel ao meio ambiente, baixo custo e
disponibilidade em quantidade significativa como subproduto ndo utilizado. O ¢6leo de
girassol saponificado (OGS) pode ser obtido pelo método de saponificacdo (KULKARNI,
PUJAR & SHANMUKHAPPA, 2009).

Os estudos de Chen, Kuo & Lai (2009) mostraram que os surfactantes aumentaram a
molhabilidade e a estabilidade das solu¢es. Além disso, as propriedades de barreira a agua
dos filmes de amido sdo promovidas significativamente por tensoativos, juntamente com uma
tendéncia decrescente na resisténcia a tracdo e alongamento a ruptura. Os autores indicaram
que o aumento do valor de BHL (Balango hidrofilico/lipofilico) do tensoativo registra uma
diminuicdo da permeabilidade ao vapor de agua e a resisténcia a tracdo dos filmes compostos
de amido/tensoativo.

Andreuccetti et al (2011) citaram o uso de tensoativos para melhorar as propriedades de
barreira ao vapor d’agua, na diminuicdo da solubilidade dos filmes (cerca de 10%).
Mostraram ainda que a adicdo de surfactantes produziu filmes mais amorfos quando
comparados aos filmes de gelatina. Diferentes tensoativos alteravam as propriedades

mecanicas e de barreira, dependendo das caracteristicas de associagdo com a base polimérica.
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Mondragén, Arroyo & Romero-Garcia (2008) avaliaram que o aumento do BHL
ocasionou uma melhora nas propriedades de barreira ao vapor d’agua, embora tenha
apresentado uma perda de resisténcia mecanica. Segundo o0s autores, a adicdo de
monoestearato de glicerina, composto ndo iénico e emulsificante, facilitaram a formacéo de

complexos, aumentaram a cristalinidade e beneficiaram as propriedades mecanicas.

3.7 Métodos de caracterizacao dos biofilmes

Os filmes comestiveis podem apresentar diferentes caracteristicas e propriedades
morfolégicas, fisicas e mecéanicas, dependendo da formulacdo e do processo de fabricacao.
Serdo realizadas diversas analises dos parametros morfolégicos, fisico-quimicos, mecanicos e
de barreira, que € de suma importancia para uma boa escolha. A seguir alguns parametros

serdo apresentados.

3.7.1 Espessura

A espessura pode ser definida como a distancia perpendicular entre duas superficies do
material, sendo um fator importante na avaliacdo de outros parametros, devido sua intrinseca
ligacdo com diferentes propriedades. O controle da espessura dos filmes é de suma
importancia na avaliacdo da uniformidade do material, para a reproducdo da medida e de suas
propriedades, para dificultar a alteracdo das propriedades mecénicas, de barreira,
principalmente a forca na perfuracdo, a permeabilidade ao vapor de &gua, e ainda, na
validacao da comparacdo entre os filmes em estudo (HENRIQUE, CEREDA & SARMENTO,
2008; LOPEZ et al, 2011; SOUZA, SILVA & DRUZIAN, 2012). A espessura pode variar em
decorréncia de inumeros fatores, tais como: concentracdo do biopolimero, presenca de
aditivos, quantidade de solucdo filmogénica adicionada para secagem e até mesmo pelos
métodos de obtencdo (ZAVAREZE et al, 2012).

Tongnuanchan et al (2015) concluiram que a adicdo de substéncias hidrofobicas
proporcionou aumento na espessura dos biofilmes. Segundo os autores, isto foi simplesmente
devido ao aumento do teor de solidos na pelicula. Os autores observaram também que a
interacdo e o alinhamento das moléculas de gelatina na matriz do filme poderiam ser
impedidos por goticulas de 6leo. Como resultado, a rede compacta e ordenada ndo foi
desenvolvida corretamente, logo, mostrando uma matriz menos homogénea nas analises

morfologicas.
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Siracusa & Ingrao (2017) estudaram filmes industriais j& disponiveis, para cobertura, a
fim de estudar o comportamento da espessura e temperatura e suas alteraces nas condic¢oes
de transferéncia de gases e preservacdo de alimentos. Os filmes apresentavam de 15 a 40 pum.
Segundo os autores, a espessura do filme é um pardmetro importante a ser considerado na
escolha da melhor embalagem de alimentos e mostraram que o comportamento de
transferéncia de gas, importante para a preservacdo de alimentos, € provocado por diversos
fatores, sendo a espessura do filme um dos principais parametros que influenciam essas

alteracdes.

3.7.2 Cor e opacidade

Uma caracteristica muito importante e que deve ser conhecida € a cor e opacidade dos
biofilmes que estdo envolvendo os frutos. A opacidade e a coloracdo ndo devem sofrer
alteracdo com o tempo de armazenamento, para ndo prejudicar a aceitacdo do produto
acondicionado, pois, além de tudo, a embalagem tem de permitir que o consumidor visualize
as caracteristicas do produto que estd comprando, apresentando o produto de forma mais
atrativa, como acontece com os filmes flexiveis de poli (tereftalato de etileno) e de
polipropileno (FAKHOURI et al, 2012).

Cao, Fu & He (2007) sintetizaram filmes compostos, respectivamente, de isolado
protéico de soja e gelatina nas proporcdes 10:0; 8:2; 6:4; 4:6; 2:8 e 0:10. Segundo 0s autores,
os filmes compostos que foram sintetizados com uma maior proporcao de isolado protéico de
soja apresentaram maior opacidade. Ainda segundo 0s autores, esse comportamento esta
atrelado a presenca de particulas insoltveis do isolado protéico de soja.

Fakhouri et al (2015) estudaram filmes a base de gelatina e amido de milho ceroso e
modificado. Segundo os autores, os filmes com adicdo de gelatina na matriz polimérica
podem resultar numa estrutura mais aberta em relacdo a sua estrutura helicoidal tripla,
permitindo uma penetracdo mais profunda da luz no biofilme, e assim reduzir a sua

opacidade.

3.7.3 Solubilidade

Os testes de solubilidade em agua de um material visam fornecer informacdes sobre a

integridade da amostra ap0s sua imersdo em agua, a temperatura e tempo especificos
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(GHASEMLOWU et al, 2013). A solubilidade influencia a propriedade de barreira ao vapor de
agua dos filmes. Para se obter baixa permeabilidade ao vapor de &gua (dentro de uma grande
faixa de umidade relativa), torna-se necessario a utilizacdo de material insolivel ou pouco
solavel em agua. Esse parametro é fortemente influenciado pelo tipo e concentracdo de
amido, aditivos e plastificantes adicionados (KAVOOSI, DADFAR & PURFARD, 2013).
Zactiti & Kieckbusch (2006) desenvolveram filmes de alginato tratados com diversas
concentracdes de calcio, ndo observando diferenca significativa na solubilidade em agua dos

filmes tratados.

3.7.4 Taxa de permeabilidade ao vapor d’agua - TPVA

A taxa de transmissao de vapor de agua dos filmes desempenha um papel nas reacdes
que aceleram o metabolismo nos alimentos, atuando como barreira que impeca ou dificulte o
contato entre o ambiente externo e o produto e seu interior, de modo a assegurar-lhe
estabilidade, logo, é uma propriedade extensivamente estudada nos filmes (HOSSEINI et al,
2013; ROMERO-BASTIDA et al, 2016).

A velocidade de transferéncia de vapor de 4gua ou gés através de uma unidade de area,
sob condicdes especificas de umidade e temperatura em um intervalo de tempo, pode ser
determinada como a taxa de permeabilidade de vapor d’agua desse material. Diferente da
permeabilidade ao vapor d’agua, a taxa de transmissao ao vapor de agua é independente do
gradiente de pressdo do vapor de agua aplicado nos filmes, embora matrizes hidrofilicas
possam desviar desse comportamento ideal e deixem a estrutura do filme mais suscetivel as
interacbes com moléculas de &gua, tornando-o0s mais permeaveis (ROMERA et al, 2012).

Segundo Feldman (2001), a transferéncia de massa de agua através de uma pelicula
inicialmente seca, submetida a diferentes umidades relativas, ocorre em trés etapas: (I) a
solubilizacdo do permeante na superficie do filme, (1) difusdo do permeante através do filme
polimérico de acordo com o gradiente de concentracdo dos dois lados do filme e (Ill) a
dessorcdo do permeante no lado oposto do filme. A primeira e a terceira etapa do processo de
permeacao dependem da solubilidade do permeante no polimero. As forcas de Van der Waals
ou as ligacdes de hidrogénio entre o permeante e as moléculas do polimero determinam a
quantidade do permeante que ira se dissolver. Ja na etapa Il, conhecida como difusdo ativa, €
onde o vapor ou gas se difunde na matriz do filme ao lado de alta concentracdo e por

diferenca de concentracdo, percorre o filme até o outro lado (menor concentragdo). Outros
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aspectos, como a forma, a polaridade, o tamanho da molécula a ser difundida e a morfologia
dos filmes s&o essenciais para determinar a difusdo desses componentes no filme.
A primeira lei de Fick (Equacéo 1) é aplicada para obtenc¢éo do fluxo do gas ou vapor

em regime permanente.

j1=-DT (Eq. 1)
Onde:
J; = fluxo de difusdo (g/m>.s ou mol/m?.s);
¢1 = concentragéo (g/m® ou mol/m®);
X = espessura do filme (m);

D = coeficiente de difusdo (m%/s).

A Equacéo 2 expressa a lei da solubilidade de Henry:
c=S.p (Eq. 2)

Onde:
¢ = concentragdo do permeante (g/m* ou mol/m°);
S = coeficiente de solubilidade da lei de Henry (mol/m3xatm);

p = pressdo parcial do permeante no ar adjacente (Pa);

A Equacdo 3 pode ser obtida pela combinacédo das Equactes 1 e 2:
_ % _
D.S=—] =P (Eq. 3)

Onde:
P = permeabilidade ((ml ou g). m/m2.s.Pa)).
Admitindo-se regime permanente e gradiente linear através do filme, o fluxo de

difusdo pode ser representado pela Equacdo 4:

J = (Eq. 4)
Onde:

Q = quantidade de vapor ou gas que atravessa o filme, em g;

A = area transversal através da qual a difusdo ocorre, em mz;

t = tempo, em segundos.

33



Kristo, Koutsoumanis & Biliaderis (2008) perceberam que o aumento da concentracéo
de sorbato de potéssio e de lactato de s6dio nos filmes de caseinato de sddio provocaram
aumento na permeabilidade ao vapor de agua. Segundo os autores, 0 aumento da concentracdo
desses agentes contribuiu para a absorcdo de dgua mais rapida, principalmente em umidade
relativa alta (maior que 75%), provocando um aumento na taxa de difusdo de vapor de agua.

Jost et al (2014), estudaram filmes poliméricos de alginato e a influéncia da
incorporacdo de plastificantes, glicerol e sorbitol. Segundo os autores, a incluséo de glicerol
elevou a taxa de permeabilidade ao vapor de agua dos filmes poliméricos, sendo linear
conforme o aumento da concentragdo. A inclusdo de sorbitol ndo apresentou alteracoes
significativas na TPVA, embora concentracbes até 40% menores de glicerol puderam

melhorar consideravelmente as propriedades mecanicas dos filmes de alginato.

3.7.5 Angulo de contato

O angulo de contato ou de molhabilidade representa o valor, em graus, que uma
determinada substancia liquida forma com a superficie, a exemplo, o &ngulo formado de uma
gota de agua sobre a superficie de um filme. Os valores para os angulos de contato dos filmes
dependem da constituicdo do material, do tipo de solvente, da rugosidade do filme, entre
outros (SILVA et al, 2007). Para Kim et al (2014), o angulo de contato esta correlacionado
principalmente com a rugosidade da superficie dos biofilmes, e que este aumenta com o
aumento da rugosidade.

O conceito de angulo de contato, € ilustrado por uma pequena gota de liquido

repousando sobre uma superficie plana, como mostra a Figura 4:

v

—
- Ya Yav

Figura 4: Esquema representativo das tensdes superficiais e do angulo de contato entre uma gota e uma
superficie (ULMAN, 2013).

Deve-se notar que geralmente, superficies com angulos de contato maiores que 65°

sdo caracterizadas como hidrofébicas, e menores que 65°, hidrofilicas (Jaramilo et al, 2015).
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Jaramilo et al (2015) sintetizaram filmes de fécula de mandioca com incorporacdo de
antioxidante e perceberam que essa incorporacdo alterou a natureza hidrofilica para
hidrofobica nos sistemas de permeabilidade ao vapor de agua e da molhabilidade, sendo esses
biofilmes, promissores como cobertura de alimentos, pois mostraram controlar a possivel

transferéncia de umidade do alimento para o0 ambiente ou vice-versa.

3.7.6 Propriedades mecanicas

Tais propriedades incluem resisténcia a tragdo (o, dada em MPa), 0 alongamento na
ruptura (g, dada em %) e o mddulo de Young (E, dado em MPa/%). A resisténcia a tragao
expressa a forca maxima suportada pelo filme durante um teste elastico em unidades de area
de sua secdo transversal e os valores de elongacédo representam a habilidade do filme em se
distender, sendo a tenséo de ruptura, a resisténcia oferecida pelo material no ponto da ruptura.
Ja 0 mddulo de Young indica a rigidez do filme, sendo que, quanto maior o médulo, mais
rigido é o filme, pois mostra a relacdo entre a tensdo de tracdo e a deformacdo na regido
elastica, em que a resposta do corpo de prova ao alongamento é crescente e linearmente
proporcional a tragio imposta (SARANTOPOULOS et al, 2002).

Os valores de propriedades mecanicas, como a resisténcia a tensdo, deformacéo,
moédulo de elasticidade, entre outros, servem como base de desempenho mecénico dos
diferentes polimeros, assim como para a avaliacdo dos efeitos decorrentes da modificacdo do
polimero com a adicdo de cargas, aditivos, plastificantes, e, em geral, esses filmes sintetizados
devem ser resistentes a ruptura e a abrasdo, fazendo com que o alimento ndo perca sua
integridade e protecdo por manuseio e transporte. Além disso, ele deve possuir flexibilidade
suficiente para adaptar-se a eventuais deformacGes no alimento sem dano mecanico
(CANEVAROLO, 2004).

Diversos estudos estdo sendo publicados sobre o estudo de aditivos com o intuito de
melhorar as propriedades mecénicas e de barreira dos filmes sintetizados a partir de fontes
biodegradaveis, principalmente amido e gelatina. Alguns autores apostam na utilizacdo de
blendas poliméricas, que visam ampliar ou compensar deficiéncias entres os componentes da
mistura (LIU et al, 2012; FAKHOURY et al, 2012; NUR HAZIRAH, ISA & SARBON et al,
2016; LIU et al, 2016); alguns trabalhos estudaram a insercdo de fibras naturais ao amido,
pois possuem uma boa compatibilidade e podem efetivamente melhorar as propriedades
mecanicas (SAVADEKAR & MHASKE, 2012; SALEHUDIN et al, 2014). Diversos outros
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estudos utilizam misturas com argilas e outros nanocompositos a fim de reforgar a matriz
polimérica, e consequentemente melhorar o desempenho mecénico (FARAHNAKY,
DADFAR & SHAHBAZI, 2014; FLAKER et al, 2015; QI et al, 2016). A adicdo de
plastificantes € outro fator de estudo em diversos trabalhos (OLIVAS, GUSTAVO &
BARBOSA-CANOVAS, 2008; MUSCAT et al, 2012; JOST et al, 2014). Todos esses estudos
apostam em alternativas rapidas e precisas na melhoria das propriedades dos biofilmes.

3.7.7 Microscopia Eletronica de Varredura - MEV

A andlise de microscopia mais utilizada para avaliar a microestrutura de filmes
biodegradaveis € a microscopia eletrénica de varredura, o MEV, que é uma analise
morfologica capaz de produzir imagens de alta resolucéo da superficie de uma amostra.

Como os filmes biopoliméricos sdo materiais sensiveis, utiliza-se um feixe de elétrons
de intensidade baixa (5 a 10 kV) para ndo degradar o material. E ainda, para melhor
visualizacdo da imagem é necessario metalizar a amostra com uma fina camada de ouro, ja
gue a maioria dos materiais biodegradaveis é a base de carbono (VEIGA-SANTOS et al.,
2005).

Kokoszka et al (2010) sintetizaram filmes a partir da proteina do soro do leite com
6leo de canola e verificaram que a morfologia desses filmes apresentavam descontinuidades
estruturais, devido, segundo os autores, a imiscibilidade dos componentes. Ainda segundo 0s
autores, outro fator desestabilizador ¢ o fato de ndo terem utilizado emulsificantes, que
favoreceu a migracdo do Gleo para a superficie durante a secagem, formando uma pelicula ndo
uniforme, proxima a bicamada.

Bonilla et al (2011), estudaram filmes a partir de quitosana com 6leo essencial de
manjericdo e a analise morfoldgica apresentou interrup¢des na matriz polimérica. Segundo 0s
autores, isso se deu devido as goticulas lipidicas, uma vez que o maior contato molecular
entre o polissacarideo e os compostos lipidicos pode enfraquecer as forcas de agregacéo da

cadeia polimérica, tornando a matriz menos densa.

3.7.8 Microscopia de Forca Atdmica - AFM

A microscopia de forca atbmica € uma analise topografica 3D, baseada na medida da
forca de interacdo menores que 1 uN, entre sua pequena ponta e a superficie da amostra que
estd sendo mapeada. A analise de AFM pode ser Util para identificar diferencas estruturais em

36



filmes preparados por diferentes métodos e para quantificar a influéncia de diferentes fatores
na dureza, elasticidade e permeabilidade das superficies do filme (GHASEMLOU,
KHODAIYAN & OROMIEHIE, 2011).

Ghanbarzadeh et al (2007) sintetizaram filmes de zeina incorporados com polialcools,
manitol e glicerol, e perceberam que os filmes incorporados com glicerol apresentaram uma
rugosidade menor que os filmes incorporados com manitol e que ndo houve correlacdo
encontrada para as concentragdes de zeina.

Jaramilo et al (2015), sintetizaram filmes de fécula de mandioca com incorporacgéo de
antioxidante e perceberam que os filmes incorporados com as maiores concentragdes
apresentaram picos mais elevados e apontaram uma superficie mais dispersa e menos

homogénea.

3.7.9 Anélise Térmica

A analise térmica permite avaliar o comportamento térmico do material quando é
submetido a um programa controlado de temperatura através de medidas de mudancas das
propriedades fisicas e quimicas em fungdo dessa temperatura ou ainda, do tempo.

A TGA (analise termogravimétrica) é utilizada para acompanhar os estagios de
variacdo de massa quando a amostra é submetida a um aumento de temperatura. E muito
utilizada com o intuito de mostrar o perfil de degradacdo dos polimeros, avaliada a partir da
capacidade do material em manter suas propriedades durante o processamento térmico o mais
proximo possivel de suas caracteristicas iniciais (MOTHE & AZEVEDO, 2009).

Marques et al (2006) sintetizaram filmes de fécula de mandioca reticulados com
diacrilato de tetraetilenoglicol e perceberam que os filmes de fécula ndo reticulados
apresentaram duas perdas de massa principais, uma atribuida a desidratacdo da amostra, e por
isso depende da umidade da mesma, e outra a decomposi¢do da matéria organica, proxima a
250° C. Ainda segundo os autores, os filmes de fécula reticulados apresentaram oOtima
estabilidade térmica.

Romero-Bastida et al (2016) sintetizaram filmes de amido, amido adicionado com
plastificante e amido com adicdo de argila. Os filmes de amido apresentaram duas perdas de
massa principais, uma atribuida a desidratagdo da amostra, e outra a decomposicdo da materia
orgénica, préxima a 310° C. Os filmes com adicdo de plastificante apresentaram outra perda,

entre 100°C e 250°C, atribuida a volatilizacéo do plastificante. Os filmes com adi¢do de argila
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apresentaram apenas uma perda de massa, atribuida & desidratacdo da amostra. Segundo 0s
autores, a incorporacgdo de argila aumentou a temperatura de decomposicéo, indicando uma
melhoria na estabilidade e atribuindo a melhoria da estabilidade as interagdes intensas

existentes entre amido e argila.

3.8 Aspectos Gerais da Goiaba

A goiaba (Psidium guajava L.) é um fruto muito popular em todo o mundo, com
natureza climatérica (HONG et al, 2012; RANA et al, 2015). Apresenta altas taxas de
respiracdo (MANGARAJ et al, 2012) e taxa de transpiracdo que sdo comparaveis a banana
(MURMU & MISHRA, 2016) e cogumelos (MAHAJAN, OLIVEIRA & MACEDO, 2008),
pois a goiaba tem curtissimo prazo de vida quando exposta a temperatura tropical (28 £ 2 ° C)
(MURMU & MISHRA, 2017). Requerendo, a adocdo de alguma tecnologia para prolongar
sua vida util (Hong et al, 2012; Oshiro, Dresch & Scalon , 2012; Forato et al, 2015; Botelho et
al, 2016).

Apesar disso, o Brasil € um dos maiores produtores mundiais de goiaba, tendo uma
area colhida no ano de 2009 de 15.012 ha, com uma producdo total neste mesmo ano de
328.255 t (AGRIANUAL, 2009). No ano de 2016, o Rio Grande do Norte produziu cerca de
1000 ha de goiaba para consumo interno, ainda em 2016 o pais exportou cerca de 173 t do
fruto gerando uma renda de 399 mil US$ (IBRAF, 2017).

Seu cultivo é muito relevante sob o ponto de vista econdmico e social, principalmente
para o Estado de S&o Paulo, que é responsavel por mais de 60% do volume nacional desta
fruta, onde s&o cultivadas variedades de polpa branca, destinadas para consumo in natura e as
de polpa vermelha com dupla aptiddo, para consumo in natura e para industria (SOUZA et al,
2009).

No mercado brasileiro, a goiaba produzida apresenta dois destinos diferentes. O maior
e principal deles € o consumo in natura ou para mesa. O segundo destina-se a inddstria de
processamento de polpa utilizada para a fabricacdo de doces, néctares, sucos e também
comercializada como tal, em pequenas fragoes, congelada (MOURA NETO et al, 2008).

Pode-se destacar como as mais utilizadas para plantio, encontrados no mercado
nacional as cultivares: Paluma, Sassaoka, Rica, Século XXI, Pedro Sato, Ogawa e as
variedades regionais Cortibel 1, 2, 3 e 4 (NOGUEIRA et al, 2010). A cultivar utilizada nessa

pesquisa ¢ a ‘Paluma’, que tem caracteristicas excepcionais para o processamento industrial.
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Os frutos sdo grandes, com peso médio varidvel podendo atingir 300g (PEREIRA,
CARVALHO & NACHTIGAL, 2003).

A natureza delicada, vida pos-colheita curta e suscetibilidade a injaria por frio, uma
vez que temperaturas inadequadas, durante o armazenamento e comercializacdo, podem
acelerar a perda da qualidade dos frutos e as doencas, limitam o potencial de comercializagdo
da goiaba (SINGH & PAL, 2008); (STEFFENS et al, 2008). As tecnologias de conservagéo
pos-colheita visam reduzir tanto a taxa respiratoria como a sintese e acdo do etileno,
mantendo os frutos na fase pré-climatérica por periodo mais longo, desse modo, aumentando
a vida util dos mesmos (ASSIS, FORATO & BRITTO, 2008); (VARGAS et al, 2008);
(VELICKOVA et al, 2013).

Diversas formulacdes e coberturas comestiveis foram estudados em goiaba com o
objetivo de controlar o amadurecimento e estender sua vida Util e se mostraram
potencialmente utilizaveis para prolongar a vida Util da goiaba (MANGARAJ et al, 2012;
ZAMBRANO-ZARAGOZA et al, 2013; AQUINO, BLANK & AQUINO SANTANA, 2015;
FORATO et al, 2015; MURMU & MISHRA, 2017; SORADECH et al, 2017).

3.8.1 Caracteristicas fisicas da goiaba

As caracteristicas fisicas sdo parametros importantes na escolha do fruto, pois
influenciam o consumidor durante a comercializacdo. A cor da casca da goiaba, por exemplo,
¢ um importante parametro que ¢é influenciado pela destruicdo de clorofila e presenca de
carotenoides. Essa percepcdo pode ser determinada por métodos subjetivos que estdo
associados a intensidade e nas variacfes da cor que sdo perceptiveis a olho nu. Além desse
método, menos confidvel, outro é a determinacdo a partir de equipamentos que conseguem
medir a quantidade e a qualidade da luz refletida do produto, os quais garantem maior
confiabilidade nos resultados (CHITARRA & CHITARRA, 2005).

Apos a colheita do fruto, a respiracdo e a transpiracdo Sdo 0s principais processos
fisiolégicos responsaveis pela perda de qualidade do produto. Devido ao intenso metabolismo
que ocorre na goiaba, torna-se imprescindivel controlar a respiragdo e transpiracdo do fruto na
fase pos-colheita, pois os efeitos dos processos fisiologicos sdo agravados pelas condicdes as
quais os frutos sdo submetidos durante e ap6s a colheita, tornando sua comercializagédo

limitada (RIBEIRO et al, 2005). E é principalmente, na transpiracdo dos frutos, que se dar a
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perda de massa, 0 que ocasionard danos na aparéncia e perdas econdémicas, pois as frutas séo
comercializadas em peso (ASSIS, FORATO & BRITTO, 2008; VARGAS et al, 2008).

Outra caracteristica muito importante é a firmeza de polpa da goiaba. A polpa é
constituida pelo pericarpo e por uma placenta carnosa, aonde contém sementes de cor
amarela-palida. No inicio do amadurecimento hd uma diminui¢do na firmeza, que esta ligada
diretamente a perda de integridade da parede celular, quando da degradacdo de moléculas
poliméricas, tais como: celulose, hemicelulose e pectina. A perda de turgor e a degradacédo do
amido também sdo fatores que devem ser considerados durante a degradacdo. E admissivel
que a determinacdo da firmeza é uma forma prética de avaliar o estadio de maturacdo do
fruto. Além disso, a firmeza tem efeito na resisténcia ao transporte, na conservacdo e no
ataque a microrganismos (CERQUEIRA et al, 2011).

Ja apds a maturacdo ndo ha mais crescimento do fruto, e é ai aonde normalmente eles
séo colhidos, apesar de ndo haver crescimento, o fruto continua o metabolismo utilizando os
substratos acumulados, nessa fase, 0 uso de tecnologias e métodos adequados pode significar
um retardo nessa fase, em seguida, 0s processos degradativos se iniciam, representando a fase
final de maturacdo. A reducdo da estabilidade estrutural comeca a ser observada e logo se
inicia o periodo de senescéncia, quando as reacdes catabdlicas (degradacdo) sobrepdem as
anabolicas (sintese), causando envelhecimento e morte dos tecidos (CHITARRA &
CHITARRA, 2005).

3.8.2 Caracteristicas quimicas da goiaba

Muitas caracteristicas quimicas (acUcares, acidez e outros) sao perceptiveis durante o
consumo ou a partir de andlises individuais. O teor de sélidos soluveis (SS), por exemplo, é
dependente do estadio de maturacdo no qual o fruto € colhido e geralmente aumenta durante a
maturagdo pela biossintese ou degradacéo de polissacarideos estruturais ou de reserva, sendo
0s agUcares simples: a frutose, a glicose e a sacarose, responsaveis principais pelo sabor doce
dos frutos (CHITARRA & CHITARRA, 2005). O teor de solidos soltveis € uma propriedade
que permite estimar indiretamente o conteudo de agucares do fruto e € um indice utilizado
para a colheita e padronizacdo da comercializagdo (PALIYATH, et al, 2008). Porém, em
goiabas, apds a colheita, o teor de solidos solUveis parece ndo sofrer alteracdes significativas,
tal fato pode ser explicado pelo baixo teor de amido e do fato de que a frutose e glicose séo
originarias da degradacdo da sacarose e dos polissacarideos de reserva, incluindo o amido
(HONG et al, 2012).
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A acidez tituldvel € outro critério utilizado para a classificacdo da fruta pelo sabor e
deve-se, principalmente, a presenca dos acidos citricos, malico e tartarico, que servem como
substrato para a respiracdo e sao fundamentais na sintese de compostos fenolicos, lipidios e
aromas volateis. Esses &cidos sdo encontrados nos vacutolos das celulas na forma livre e/ou
combinados com sais, ésteres e glicocideos (CHITARRA & CHITARRA, 2005). Segundo 0s
estudos de Aquino, Blank & Aquino Santana (2015) em frutos maduros de goiaba, a acidez
titulavel pode variar de 0,4 a 1,0% em acido citrico. Nos estudos de Mangaraj et al (2012), a
acidez total titulavel da goiaba variou de 0,3 a 0,8, o0 que permite classifica-la como sendo de
sabor moderado e bem aceito para 0 consumo.

Uma relacdo entre os SS e a AT pode ser determinada. Essa relacdo oferece uma
contribuicdo dos acidos organicos para a qualidade sensorial dos frutos e nos fornece uma
ideia da palatabilidade dos frutos. Quando elevada, acentua o sabor doce na fruta, que tende a
aumentar durante a maturacdo devido ao aumento de agUcares e diminuicdo dos acidos; dessa
forma, a relacdo SS/AT na goiaba é muito importante e é considerada um indice de qualidade
da goiaba (BALBINO & COSTA, 2003; PEREIRA et al, 2005).

A docura da goiaba esta relacionada também ao resultado da proporc¢éo entre a frutose,
a glicose e a sacarose, sendo a frutose, a mais doce, responsavel por cerca de 60% dos
acucares totais, enquanto a glicose corresponde a 35% e a sacarose a 5%. Numa fruta madura,
o0 teor de acgUcares totais costuma variar entre 4 a 9% (CHITARRA & CHITARRA, 2005).
Um aumento no teor de acUcares sollveis totais pode esta relacionada a hidrélise de amido,
desidratacdo dos frutos e degradacédo de polissacarideos da parede celular (RANA, SIDDIQUI
& GOYAL, 2015).

Vila et al (2007) sintetizaram biofilmes de fécula de mandioca 3% e 4%, incorporadas
em goiabas “Pedro Sato”, e armazenadas a 9 °C. Os autores obtiveram médias satisfatorias,
sugerindo que tais tratamentos foram efetivos para a manutencdo do conteudo de agucares
totais.

A vitamina C é outra caracteristica essencial, pois é considerada o antioxidante
hidrossolivel mais importante no organismo, tendo como sua principal forma ativa, o &cido
ascorbico. Além disso, tem a capacidade de eliminar diferentes espécies de radicais livres, tais
como os radicais superoxido e hidroxil, além de reduzir radicais tocoferdis de volta para sua
forma ativa nas membranas celulares, mantendo a sua integridade em células dos organismos
aerobios. Apesar de sua alta capacidade, a vitamina C apresenta pouca estabilidade e esta

susceptivel a rapida degradacdo a partir do oxigénio, luz, pH, aglcares e aminoacidos livres,
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sendo o oxigénio sua principal forma de degradacéo, devido a formacéao rapida de sua forma
oxidada, o &cido dehidro-L-ascorbico (ADHA) (OLIVEIRA et al, 2011).

Jacomino et al (2003) avaliaram o comportamento de goiabas com a incorporacao de
cera de carnauba, e observaram que houve reducdo no contetudo de &cido ascorbico com o
tempo de armazenamento e que outros fatores, tais como: variedade, época da colheita, 0
estadio de maturagdo e as condigdes climéticas durante o desenvolvimento das frutas sdo de
primordial importancia no estudo da vitamina C.

Azzolini et al (2004); Cavalini et al (2006) utilizaram coberturas biopoliméricas em
goiaba “Pedro Sato” e “Kumagai”, e concluiram que o teor de acido ascorbico nas goiabas,

oscilam de acordo com o estadio de maturacdo em que sdo colhidas.
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4 MATERIAL E METODOS

Nesse capitulo serdo discutidos o desenvolvimento das analises e a metodologia
aplicada em cada parametro analisado. Serdo apresentadas abordagens de obtencao dos filmes

propostos e a forma de aplicacdo e avaliagdo das coberturas em goiabas “Paluma”.
4.1 Material e reagentes
4.1.1 Reagentes
Nesse trabalho foram utilizadas as seguintes matérias-primas e reagentes:

e Acido sulftrico (95-99%) PA — VETEC - (Sigma-Aldrich do Brasil LTDA);

e Alcool etilico absoluto (99,5%) — (Neon Comercial LTDA);

e Amido de Milho (General Mills Brasil Alimentos LTDA);

e Amido Soluvel (99%) PA — IMPEX - (Labimpex Industria e Comércio de Produtos
para Laboratorio LTDA);

e Antrona PA - VETEC - (Sigma-Aldrich do Brasil LTDA);

e Cera de abelha (Apicultores rurais do municipio de Severiano Melo-RN);

e Fécula de Mandioca seca (Primicias do Brasil Alimentos LTDA);

e Gelatina bovina em po, incolor e sem sabor (Dr. Oetker do Brasil LTDA);

e Glicerol, P.A-ACS (99,5%) - (Dinamica Quimica Contemporanea LTDA);

e Glicose Anidra PA - (Neon Comercial LTDA);

e Solucgo de 4cido acético glacial 1 mol.L™ (PA — 99,7%) - — IMPEX - (Labimpex
Industria e Comércio de Produtos para Laboratorio LTDA);

e Solucdo de acido oxalico 0,5% (PA — 99,5/102,5%) — SYNTH — (Labsynth Produtos
para Laboratério LTDA);

e Solucdo de iodo 2% (PA —99,8%) — (VETEC Quimica Fina LTDA);

e Solucdo de NaOH 1mol.L™ e 0,02 mol.L™ - (PA — 99%) — (ALPHATEC LTDA);

e Solucdo de Tillman (2,6 diclorofenolindofenol - DFI) - (VETEC Quimica Fina
LTDA);

e Tensoativo anidnico obtido da saponificacdo de 6leo de girassol (Laboratorio de

Processos Quimicos da Universidade Federal Rural do Semi-Arido);
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4.1.2 Equipamentos

Nesse trabalho foram utilizados os seguintes equipamentos:
e AFM Innova (Shimadzu SPM-9700);
e Agitador magnético com aquecimento (Modelo Luca-0851 — Lucadema Cientifica
LTDA ME);
e Analisador TGA, modelo TGA-50, (Shimadzu Corp. Téquio, Japao);
e Aparelho para determinagdo de angulo de contato, desenvolvido no Laboratério de
Processamento de Materiais por Plasma (LabPlasma) no Centro de Integracdo
Tecnoldgica do Semi-Arido da Universidade Federal Rural do Semi-Arido (UFERSA);
Balanca analitica Marte, Modelo AY?220 (Minas Gerais, Brasil);
e Banho ultrassénico, Modelo Q3350, — (Quimis Aparelhos Cientificos LTDA);

e Colorimetro, modelo CR 10, (Minolta);

e Dessecador;

e Espectrofotdmetro, Evolution 600 UV-VIS, Modelo EVO600 PC (Thermo Fisher
Science);

e Maquina de Ensaios mecanicos, DL5000/10000 Série EMIC 23, (EMIC, Parang,

Brasil);

e Metalizador a véacuo, modelo Q150R (Quorum Technologies Ltd, Laughton, East

Sussex, Inglaterra).

e Micrdmetro Mitutoyo, Modelo MDC-25M, (MFG / Japéo);

e Microscépio eletrdnico de varredura, Modelo VEGA 3, (TESCAN / Republica

Tcheca, 2013);

e Penetrémetro da marca McCormick, modelo FT 327 analdgico (ponteira de 8 mm de
didmetro);

e pHmetro, Modelo Tec-3MP (Tecnal Equipamentos para Laboratorio LTDA);

¢ Placas retangulares de metal revestidas com material teflon (23 cm de comprimento,

13 cm de largura e 2 cm de profundidade);

o Refratdmetro digital, modelo PR-100 Palette (Attago Co. Ltd., Japan) (0-32%);
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4.2 Utilizacdo do tensoativo

Inicialmente foram realizados testes preliminares na preparacdo dos filmes com
variacdo da concentracdo de tensoativo e temperatura. Foram testadas diversas solugdes
filmogénicas com trés biopolimeros (amido de milho, fécula de mandioca e gelatina),
seqguindo indicagdo de diversos autores Davanco, Tanada-Palmu & Grosso (2007); De
Oliveira et al, (2012); Chiplunkar & Pratap (2016); Kowalczyk, (2016).

Estes ensaios foram realizados com o intuito de testar a solubilidade dos compostos
lipidicos. A temperatura foi variada gradualmente de 60 a 80 °C e a suspensdo observada
visualmente para a obtencdo de uma solucdo transparente, homogénea e coesa com trés
tensoativo idnicos: 6leo de linhaca saponificado (OLS), 6leo de canola saponificado (OCaS) e
6leo de girassol saponificado (OGS). Nessa etapa a adicdo de tensoativo foi realizada em
diferentes concentragdes (entre 1,5% até 6%) em relacdo a massa seca de biopolimero. Para
definir as melhores concentrages de tensoativo, as solugdes filmogénicas foram avaliadas
visualmente e selecionadas para realizacéo de testes mais abrangentes.

Através dos testes preliminares definiu-se a temperatura, o tensoativo a ser utilizado e
a melhor concentracdo para obtencdo dos filmes biopoliméricos. O tensoativo, a concentracdo
e a temperatura podem ser visualizados no tépico 4.4.

4.3 Determinacéo do teor de amilose e amilopectina do amido

A determinacgdo da amilose foi realizada pelo método colorimétrico, conforme descrito
por Zavareze et al (2009). Uma amostra de 100 mg foi transferida para baldo volumétrico de
100 mL, sendo acrescida de 1 mL de alcool etilico 96% GL e 9 mL de solugdo de NaOH 1
mol.L™. Em seguida, foi colocada em banho-maria a 100 °C por 10 min, e depois, resfriada
durante 30 minutos e o volume completado com agua destilada. Uma aliquota de 5 mL foi
retirada de cada amostra e transferida para baldo volumetrico de 100 mL, adicionando 1 mL
de 4cido acético 1 mol.L™* e 2 mL de solucéo de iodo 2% (m/v) preparada antes da analise,
sendo, entdo, completado o volume de cada baldo volumétrico com agua destilada. Uma curva
padrdo foi construida, utilizando para isso, 40 mg de amilose pura (Sigma) submetida ao
mesmo procedimento utilizado nas amostras. Foram retiradas aliquotas de 1, 2, 3, 4, e 5 mL
do baldo volumétrico e foram acrescidos de 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 e 1 mL de &cido acético e de 0,4,

0,8; 1,2; 1,6 e 2 mL de iodo, respectivamente, completando-se o volume a 100 mL com agua
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destilada. A leitura de absorbancia foi realizada 30 minutos ap6s adi¢do da solucdo de iodo a
610 nm. Os resultados da amilopectina sdo extraidos do total de composi¢do do amido, sendo

considerado para tanto, amido constituido apenas de amilose e amilopectina.

4.4 Obtencdo dos filmes biopoliméricos

4.4.1 Filmes a base de amido de milho e fécula de mandioca

As solugdes filmogénicas foram formadas com base na metodologia adaptada de
Chiumarelli; Hubinger (2012) e Chiumarelli; Hubinger (2014), para amido de milho e fécula
de mandioca, respectivamente, a partir da adicdo de 3% de amido de milho a 85°C em agua
destilada e 2% de fécula de mandioca a 75°C, também em agua destilada, ambos o0s
recipientes foram mantidos em agitagdo constante. Glicerol foi adicionado no mesmo
recipiente numa concentragdo de 20% em relacdo a massa seca de biopolimero para todas as
formulacGes. Em outro recipiente, cera de abelha numa concentracdo de 5% e 10% em relacédo
a massa seca de biopolimero e tensoativo anidnico OGS (6leo de girassol saponificado) foram
misturados a 85°C. O tensoativo foi adicionado levando em consideragdo a concentracdo de
cera de abelha, sendo de 50% a relagdo cera de abelha/tensoativo. As misturas foram
vigorosamente agitadas a 2000 rpm em um termoagitador até completa geleificacdo; em
seguida, as suspensdes foram misturadas e novamente homogeneizadas por 3 minutos. Para
evitar a formacdo de bolhas ou a mé uniformizacéo, as solugdes filmogénicas foram colocadas
em banho ultrassénico por 10 minutos. As solugbes (80 mL) foram depositadas sobre uma
placa retangular com 13 c¢cm de largura, 23 cm de comprimento e 2 cm de profundidade, e

entdo, secas a 28°C por aproximadamente 36 horas, conforme método de casting.

4.4.2 Filmes a base de gelatina

Os filmes foram obtidos por trés etapas, conforme metodologia adaptada de Asgar
Farahnaky et al (2014). A primeira etapa consta do preparo da solucdo de plastificante. A
solucéo de plastificante foi obtida com a adicdo de 1g de glicerol em 80 mL de agua destilada
a b5 = 5 °C, sendo posteriormente agitada por 15 minutos. Em outro recipiente, misturas de
cera de abelha numa concentracdo de 5% e 10% em relacdo a massa seca de biopolimero e

tensoativo anibnico OGS foram solubilizadas a 85°C. O tensoativo foi adicionado levando em
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consideracdo a concentracdo de cera de abelha, sendo de 50% a relacdo cera de
abelha/tensoativo. Em seguida, diferentes misturas de cera de abelha e tensoativo foram
adicionadas a solucéo de plastificante e agitadas por 5 minutos. Na terceira etapa a solucao de
gelatina foi preparada separadamente, onde 5g de gelatina foram dissolvidas em 40 mL de
agua destilada a temperatura ambiente; a solucdo foi mantida em 60 £+ 5 °C utilizando um
termoagitador durante 2h. A solucdo de gelatina foi entdo deixada resfriar até 30°C. Por
conseguinte, a solucdo de cera de abelha/tensoativo com plastificante preparada previamente
foi adicionada e misturada homogeneamente a solucdo de gelatina. Para evitar a formacao de
bolhas ou a ma uniformizacdo, a solucdo filmogénica foi colocada em banho ultrassonico por
10 minutos. A solucdo filmogénica (80 mL) foi aplicada sobre uma placa retangular e entdo,

seca a 28°C por aproximadamente 36 horas, conforme método de casting.

4.4.3 Planejamento de obtencdo dos filmes biopoliméricos

Nessa etapa, os filmes obtidos de amido de milho, fécula de mandioca e gelatina
passaram por uma breve selecdo para a escolha do biofilme que melhor atende as
necessidades de barreira, pois seu papel principal é atuar como barreira que impeca ou
dificulte o contato entre o ambiente externo e o produto e seu interior, de modo a assegura-lhe
estabilidade (GUTIERREZ(b) et al, 2015). Como foi discutido no capitulo 3, topico 3.6.2, as
propriedades de barreira sdo primordiais para 0 aumento da vida atil dos frutos, pois € a
permeabilidade a vapor d’agua que nos fornece a taxa de transmissdo de vapor de agua por
unidade de area através do filme em relacdo ao ambiente externo. Alta permeabilidade
significa alta taxa de vaporizagéo, logo, alta perda de peso e facilidade de deterioracdo do
fruto. Dessa forma, os nove filmes sintetizados (Tabela 2), foram avaliados quanto ao aspecto

visual, espessura e TPVA.

47



Tabela 2: Resumo do planejamento de obtencgéo dos filmes biopoliméricos.

Concentracdo de Aditivos*

Filme Biopolimero Plastificante  Tensoativo Lipidio (cera
(glicerol) (OGS) de abelha)
1 0% 0%
2 Amido de milho (3%) 20% 2,5% %
3 5% 10%
4 0% 0%
5 Fécula de mandioca (2%) 20% 2,5% S%
6 5% 10%
7 0% 0%
8 Gelatina (5%) 20% 2 5% 504
9 5% 10%

*A concentracdo de aditivos leva em consideracdo a massa seca do biopolimero.

4.5 Caracterizacdo fisico-quimica dos filmes biopoliméricos

Nessa etapa, foram selecionados os biofilmes que apresentaram melhores aspectos
visuais a olho nu, auséncia de rachaduras ou zonas com tendéncia para a ruptura, sem
particulas insolUveis e cor uniforme objetivando obter a caracterizagdo mais consistente entre

os biofilmes obtidos.

451 Espessura

A espessura dos filmes foram medidas utilizando um micrémetro Mitutoyo (Modelo
MDC-25M, MFG / Japdo). As medicbes foram realizadas em cinco pontos diferentes ao longo
dos filmes. A técnica utilizada na medicdo da espessura seguiu os estudos de Luchese et al
(2015).

4.5.2 Taxa de permeabilidade ao vapor de agua (TPVA)

A taxa de permeabilidade ao vapor d’agua (TPVA) dos filmes foi determinada
gravimetricamente, utilizando adaptagdo do método padrdo ASTM E96-95, seguindo a
metodologia de Sun; Sun, C.; Xiong, (2013). Foram cortados quadrados de 2 cm X 2 cm e
posicionadas sobre o orificio de células de permeacéo, de modo que a Unica perda de massa se

daria através de fluxo de vapor de agua através dos filmes. Os conjuntos célula-filme (Figura
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5) foram pesados e em seguida postos num dessecador com umidade relativa em torno de
50% e temperatura interna de 29°C. A cada hora medidas da massa dos conjuntos e da
temperatura do dessecador foram realizadas. Durante os experimentos, a superficie dos filmes
analisados estava exposta do lado do ar ou o lado de suporte para a atmosfera com umidade
relativa mais elevada. As analises foram realizadas em triplicata. A TPVA foi determinada a
partir do estado estacionario de acordo com a Equacéo 6.

Figura 5: célula de permeacdo: 1: borda interna para selagem do biofilme na parte inferio com agua (alta
umidade); 2: anéis de borracha para vedacdo da parte inferior (alta umidade); 3: suporte para o biofilme; 4:
vedagdo parte superior (ar- baixa umidade). Fonte: (Morelli & Ruvolo Filho, 2010).

TPVA = — (Eq.6)
Onde:
W: Peso da agua que permeou através do filme (g);
A: Area de permeacéo exposta (m?);

t: intervalo de tempo de permeacéo (s);

Os incrementos de peso de &gua que permeou através dos filmes foram medidos e
plotados em intervalos dos conjuntos célula-filme. A inclinacao da reta foi calculada com uma
regresséo linear; os dados foram utilizados na determinacdo da TPVA. A inclinagdo da porcéo
linear deste grafico representa a quantidade constante de vapor de dgua que se difunde através

do filme por unidade de tempo (g/s).
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4.5.3 Solubilidade em agua

Na solubilidade, utilizou-se a metodologia adaptada de Ge et al (2015). Discos de 2 cm
de diametros dos filmes foram secos a 105°C por 1lh. Os discos foram imersos em agua
destilada a 26°C, mantido sob agitacdo por 24h em um agitador magnético. Em seguida, 0s
discos foram novamente secos a 105°C por 1h. A solubilidade pode ser calculada a partir da
Equacéo 7:

_ mi-mf

s =" x 100 (Eq.7)

Onde:

m;: massa inicial (g)

my: massa final (g)
4.5.4 Angulo de contato

As medidas de angulo de contato sdo baseadas na técnica da gota séssil, de acordo
com Boinovich et al (2014). O aparato é composto por uma base mdvel com porta amostra,
uma camera (VP 540 s, Intelbras) e uma seringa para deposicdo de gotas (Figura 6). Deposita-
se trés gotas (2 mL) de agua destilada sobre a superficie das amostras que estavam no porta
amostra. A metodologia de calculo baseou-se na transformacdo de imagens, determinando o
angulo formado pela intersecdo do liquido-sélido. O software utilizado para calcular o angulo

de contato foi o Surftens 4.5.

deposigdo de gotas

camera , N

porta amostra

Figura 6: Aparato de medicéo de &ngulo de contato. Fonte: LabPlasma (UFERSA).
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45.5 Cor e opacidade

As analises de cor e opacidade foram realizadas com um colorimetro, CR 10 Minolta,
de acordo com o método de Fakhouri et al (2015), calibrado com um fundo branco padréo e
um fundo preto padrdo. Os valores de opacidade foram calculados de acordo com a Equacéo
8, conforme Fakhouri et al (2015).

Op = 222 x 100 (Eq.8)

Opw

Onde:
OpB é a opacidade do filme contra um fundo preto;
OpW é a opacidade do filme contra um fundo branco.

4.5.6 Propriedades mecanicas

As propriedades mecéanicas foram determinadas utilizando uma Maquina de Ensaios
DL5000/10000, Série EMIC 23, que opera de acordo com a norma ASTM D882-83, a uma
velocidade de ensaio de 5 mm/min com aplicacdo de forca total de 5SKN. As amostras seguem
a mesma norma e sdo avaliadas com comprimento de 50 mm, largura de 5 mm e obedecendo

a espessura maxima de 0,25 mm.

4.5.7 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

A microestrutura da superficie e da secdo transversal dos filmes foi avaliada
utilizando-se microscopia eletronica de varredura (Modelo VEGA 3), aplicada a uma tensao
de 15KV, com magnitude de 1Kx. As amostras de filme foram fixadas em suportes (stubs) de
aluminio, com fita adesiva de carbono. Para conferir condutividade aos filmes, foram
recobertas com uma camada de ouro de 5nm, em metalizador a vacuo, modelo Q150R, por

360 segundos, a 20 mA.

458 AFM

A superficie dos filmes foi analisada utilizando um AFM Innova (modelo Shimadzu

SPM-9700). A analise foi realizada em modo dinamico (modo tapping) com uma velocidade
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de digitalizacédo de 1Hz, e uma deflexdo vertical 2V foi aplicada. Nao foi feito tratamento na

amostra para analise e todas as imagens de AFM foram obtidas com 512 x 512 pixels.
459 TGA

A andlise termogravimétrica foi realizada nos filmes com um analisador TGA
(Shimadzu Corp., modelo TGA-50), sob condicBes atmosféricas de gas nitrogénio. A taxa de

aquecimento foi 10°C/min, e os pesos das amostras apresentavam aproximadamente 3 mg.
4.6 Caracterizagdo da goiaba

Para os ensaios com coberturas, foram colhidas goiabas (Psidium guajava L.) da
cultivar ‘Paluma’, proveniente da Fazenda WG Fruticultura LTDA, localizada no municipio
de Icapui-CE, na maturidade fisioldgica (estadio de maturacdo 2: cor da casca muda de verde
escuro para verde-claro). ApOs serem transportadas para o Laboratério de Engenharia de
Alimentos da Universidade Federal Rural do Semi-Arido, os frutos foram selecionados
segundo a auséncia de defeitos e uniformidade de coloragdo. Os frutos foram divididos em
lotes e um planejamento das coberturas foi realizado, depois executado.

O método de imersdo foi aplicado para cobertura das goiabas, que foram imersas na
solucdo filmogénica obtida e depois dispersas em recipientes com lotes uniformemente
separados para secagem, e entdo, acondicionados em camara regulada para 15°C+2°C e 90%-
95% UR durante 15 dias. Intervalos de trés dias foram utilizados para a caracterizagdo no

periodo de armazenamento
4.6.1 Caracteristicas fisicas da goiaba

Na perda de massa das goiabas foi considerada a diferenca do peso inicial e do peso
final no tempo de armazenamento, de acordo com a metodologia de Pizato et al, (2013). A
pesagem foi realizada em balanga analitica Marte (Modelo AY220). Os célculos séo
expressos em porcentagem, de acordo com a Equacao 9.
PM ="""L x 100 (Eq.9)
Onde:

mi: massa inicial (g);

52



mf: massa final (g).

Ja para a firmeza de polpa das goiabas foi realizada trés leituras, feitas equidistantes e
na regido equatorial da polpa, conforme Azzolini et al, (2004), com um penetrometro da
marca McCormick, modelo FT 327 analdgico (ponteira de 8 mm de diametro), sendo os
resultados expressos em Newton (N).

Para coloracdo da casca, foi utilizado o método de reflectometria, utilizando-se um
colorimetro CR-10 (Konica Minolta). As leituras foram expressas no mddulo L, a*, b*,
sendo: L, correspondente a luminosidade (brilho, claridade ou refletancia; 0 = escuro/opaco e
100 = branco); os valores a* e b* representam a cor propriamente dita, podendo variar do
vermelho ao verde (a*) e do amarelo ao azul (b*) (MINOLTA CORP., 2007). As medidas

foram determinadas em trés pontos equidistantes, considerando a média das trés leituras.

4.6.2 Caracteristicas quimicas e de compostos bioativos da goiaba

Os frutos foram triturados sem casca e em seguida, homogeneizados, do resultado,
retirou-se uma aliquota de 10 g de polpa para medicdo do pH. O pH foi determinado em
duplicata, a partir de um medidor de pH digital (pHmetro) microprocessado, Modelo Tec-
3MP.

Do mesmo processamento inicial do fruto, retirou-se uma aliquota de 10 g para
medic&o dos solidos soluveis. Seguindo o método disponibilizado pela AOAC, (1992). O teor
de sélidos soluveis (SS) foi determinado com o auxilio de um refratdmetro digital, modelo
PR-100 Palette, com correcdo automatica de temperatura e escala variando de 0 até 32%,
sendo os resultados expressos em porcentagem (%). As medi¢des de pH e SS seguiram o
método disponibilizado pela AOAC, (1992).

As analises de acidez titulavel (AT) foram realizadas seguindo os procedimentos do
Instituto Adolfo Lutz, (1985). Foi realizada titulagdo de uma aliquota de 10 g de polpa
triturada sem casca e em seguida, homogeneizada, a qual foram adicionados 40 mL de &gua
destilada. Em seguida, realizou-se a titulagdo com solucdo de NaOH a 0,02 mol.L™, em
duplicata. O ponto final da titulagcdo foi determinado com o auxilio de um potenciémetro
digital até atingir pH de 8,1. Os resultados foram expressos em porcentagem de acido citrico.
Em seguida, o indice de maturacdo pode ser determinado pelo quociente dos valores médios

do teor de sélidos solliveis e as médias de acidez titulavel.
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A vitamina C das goiabas foi determinada por titulometria de neutralizacdo com
solucdo de Tillman (2,6 diclorofenolindofenol - DFI), conforme metodologia descrita por
Carvalho et al, (1990). Utilizou-se 10 g de polpa triturada sem casca em seguida,
homogeneizada e diluida em &cido oxalico 0,5% e entdo, transferida para baldo volumétrico
de 100 mL. A titulacdo foi realizada em aliquota de 10 mL desta solucdo. Os resultados foram
expressos em mg de acido ascorbico por 100 mL de polpa.

Para as analises de acUcares totais utilizou-se 0 método da Antrona, conforme descrito
por Yemn & Willis (1954). 1 g de polpa de goiaba foi diluida com agua destilada até 100 mL,
em seguida, retirou-se uma aliquota de 100 pL. Os agUcares totais foram quantificados por
espectrofotometria a um comprimento de onda de 620nm, utilizando uma curva padréo de
glicose (100mg/mL) de intervalo 0-100 mg. Os resultados foram expressos em percentagem
(%).

4.7 Anéalise Sensorial

A analise sensorial de aparéncia foi realizada por uma equipe de 40 provadores de
ambos os sexos com faixa etéria entre 18 a 50 anos, alunos e funcionarios da Universidade
Federal Rural do Semi-Arido (UFERSA), no final da simulagio de armazenamento de 15
dias. Os testes foram realizados no periodo da manha de 8h as 11h.

As amostras foram inicialmente codificadas com trés digitos, e para a avaliacdo da
aparéncia externa, os provadores receberam lotes contendo trés frutos inteiros de cada
tratamento, acondicionados em bandeja plastica. A ficha de avaliacdo contou também com
espaco para comentarios do provador sobre as caracteristicas mais e menos apreciadas no
fruto (Anexo A). Os dados foram submetidos a analise por escala heddnica, que é 0 método

de graduacéo da preferéncia em niveis de quantidade para alimentos.

4.8 Analise Estatistica

Nos filmes biopoliméricos foi utilizado o delineamento inteiramente casualizado com
nove tratamentos e trés repeticdes, e as médias foram comparadas pelo teste de Tukey a 5 %
de probabilidade.

O delineamento estatistico utilizado no armazenamento dos frutos foi inteiramente

casualizado em parcelas subdivididas com trés tratamentos na parcela: controle, Filme 4 e
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Filme 6 (Tabela 4), com seis tempos de armazenamento (0, 3, 6, 9, 12 e 15 dias), com trés
repeticdes de quatro frutos para cada tratamento e periodo de armazenamento. Os dados
foram submetidos a anélise de variancia com auxilio do software SISVAR (FERREIRA,
2010). Identificado efeito significativo da interacdo entre os fatores em analise, realizou-se
desdobramento e as médias foram comparadas pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.
Identificado efeito isolado de armazenamento entre os fatores em andlise, foi adotada a

analise descritiva dos dados.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Esse capitulo sera dividido em duas partes. Na primeira fase de discussao serdo
abordados os parametros de caracterizacdo dos filmes biopoliméricos e em que se baseiam a
escolha das coberturas para o fruto. Na segunda fase serdo abordadas as caracterizacOes da
goiaba ‘“Paluma”, quando da utilizacdo dos filmes biopoliméricos como cobertura e suas
principais caracteristicas comparativas aos frutos sem cobertura.

b

5.1 Caracterizagao fisico-quimica dos filmes biopoliméricos
5.1.1 Caracterizacdo do amido (amilose e amilopectina)

Antes de iniciar todo o estudo dos filmes, e como ja foi discutido no capitulo 3, secdo
3.2.3, é de suma importancia quantificar os teores de amilose e amilopectina do amido de
milho e fécula de mandioca, pois, € um fator determinante na geleificacéo e cristalizacdo, fase
aonde ocorre mudancas irreversiveis para o processo de formacao dos filmes (DENARDIN &
SILVA, 2009).

A Tabela 3 mostra os valores de amilose e amilopectina para amido de milho e fécula
de mandioca.

Tabela 3: Teor de amilose e amilopectina para amido de milho e fécula de mandioca.

Teor (%)
Fonte Amilose Amilopectina
Amido de milho 33,28+1,49° 66,72+1,49"
Fécula de mandioca 29,24+0,68° 70,76+0,68

Letras diferentes nas colunas indicam a diferenca estatistica (p <0,05).

Como visualizado na Tabela 3, o teor de amilose no amido de milho é ligeiramente
maior que o analisado na fécula de mandioca, com diferenca estatistica (p<0,05),
corroborando com os dados de GUINESI & CAVALHEIRO (2006), disponiveis na Tabela 1.

Segundo Gutiérrez et al (2014), a estrutura da amilose (Figura 1) apresenta uma
propriedade de absorver até 25 vezes seu peso em agua, 0 que acaba tornando a producao de

filmes com base polimérica que apresenta maior teor de amilose, como o caso do amido de
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milho (Tabela 3), a absorver maior quantidade de &gua. Dessa forma, apresentando,
consequentemente, maior taxa de permeacdo de vapor d’adgua e solubilidade aumentada
(COLUSSI et al, 2017). E possivel inferir, portanto, que filmes constituidos de fécula de
mandioca apresentam menores taxas de transferéncia de vapor d’agua e solubilidade que os
filmes formados com amido de milho, pois apresentam menor quantidade de amilose.
Resultados semelhantes foram obtidos por Cano et al (2014), Jaramilo et al (2016), Diaz et al
(2017).

Gutiérrez et al (2015a), sintetizaram biofilmes de amido de mandioca e inhame no
intuito de avaliar qual tipo de embalagem estaria mais adequada para utilizacdo desses
biopolimeros. O efeito dessas diferentes fontes de amido foi avaliado através da modificagéo
na estrutura e visualizado nos parametros de resisténcia a tracdo, permeabilidade ao vapor de
agua e cor dos filmes. Foi identificada uma interrupcdo no processo de aquecimento,
sugerindo, segundo os autores, que o amido de inhame exigia temperaturas mais elevadas para
a gelatinizacdo, pois apresentava maior teor de amilose, desse modo, a ruptura incompleta
desses granulos de amido de inhame resultou em uma fraca interacao entre as moléculas de
glicerol e de amilose, 0 que, segundo os autores, acabou deixando frageis os biofilmes de
inhame. Embora essas alteragdes tenham sido relatadas, as propriedades fisico-quimicas
avaliadas neste estudo demonstraram, segundo os autores, o elevado potencial dos biofilmes

como materiais na industria alimentar.

5.1.2 Caracterizacdo dos filmes biopoliméricos

Na Tabela 4, sdo mostrados os parametros de incorporacdo de cera de abelha (CA), os

dados de TPVA e teores de amilose e amilopectina para todos os filmes obtidos.
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Tabela 4: Resultados de TPVA para os filmes obtidos (Filmes 1 ao 3: base polimérica de amido de milho; Filmes
4 a0 6: base polimérica de fécula de mandioca; Filmes 7 ao 9: base polimérica de gelatina.)

Dados para analise de TPVA

Teor de
Filme cerade 10rd¢ gpys  Teorde o Teorde
Espessura abelha tensoativo (g/m2h) amilose amilopectina
0, ' 0, 0
(%) (%) (%) (%)
0,0707+0,0005"" 0 0 o
1 b 2608£0.20 ™ 33 9841,49"  66,7241,49"
2 0,092+0,0006 5 25 21,08£0,71 %
3 0,142+0,0006" 10 5 13,45+1,02 &
4  0,049:0,0005" 0 0 18,74+0,81 ©*
5  0073:00005° 5 25 1446061 2924068°  7076+0,68°
6  0,091+0,0007° 10 5 11,4140,92 ©
7 0,108+0,0006° 0 0 207,28+0,31 %
g  0,153+0,0006" 5 2,5 197,91+4,58 *° - -
9  0,205£0,0007° 10 5 184,16+0,41 ¢

*Letras diferentes na coluna “Espessura” compara as médias de espessura dentro do mesmo biopolimero. Letras
maiusculas na coluna “TPVA” compara as médias entres os bipolimeros na mesma concentragdo de lipidios e
letras mindsculas compara concentragdes diferentes no mesmo biopolimero, na linha. Nas colunas “Teor de
amilose” e “Teor de amilopectina”, letras diferentes nas colunas indicam a diferenca estatistica (p <0,05). Todas
as comparacdes foram realizadas pelo teste de Tukey a 5%.

As espessuras dos filmes desenvolvidos variaram entre 0,049 mm a 0,091mm para 0s
filmes de fécula de mandioca; 0,071 mm a 0,142 mm para os filmes de amido de milho; 0,108
mm a 0,205 mm para filmes de gelatina, sendo o tipo de biopolimero influenciador nas
espessuras iniciais, sem lipidio, e o lipidio como fator influenciador de aumento de espessura
com o0 aumento de sua concentracdo em relacdo a massa seca de biopolimero. A espessura é
um fator determinante e pode causar alteracGes significativas nas propriedades de barreira dos
filmes sintetizados. Segundo Abdullah; Talip (2014), o valor da espessura afeta a
permeabilidade, propriedades mecanicas e de transparéncia dos filmes.

O parametro de escolha do filme para cobertura em goiabas é a TPVA, pois ¢é a
propriedade que oferece maior interferéncia na relacdo transpiracdo/respiragdo/indice de
maturacgdo para os frutos, sendo este correspondente ao aumento da vida util dos alimentos. A
TPVA é um parametro muito estudado e bastante aceito quando sendo uma propriedade que
interfere no shelf-life. Diversos autores, Velickova et al, (2013); Sun, Sun, C. & Xiong,
(2013); Motedayen, Khodaiyan & Salehi, (2013); Chen & Zhang, (2014); Zhang, Xiao; &
Qian (2014); Nawab et al (2015); avaliaram a TPVA como parametro que define melhor a

interacdo com o0 aumento da vida util dos alimentos.
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Como visualizado na Tabela 4, as coberturas a base de polissacaridos e proteinas, sem
lipidios ndo promoveram um grande aumento na resisténcia ao vapor de &gua, devido a sua
natureza hidrofilica (KIM et al, 2015).

Os filmes contendo gelatina apresentaram maiores valores de TPVA, sendo
significativa a diferenca estatistica (p<0,05), dentre os biopolimeros estudados e quando se
compara a relacdo no mesmo biopolimero com a alteracdo da concentragdo de lipidios.
Resultados semelhantes foram apresentados nos estudos de Fakhouri et al (2015), quando
sintetizaram filmes de fécula de mandioca e gelatina e perceberam que os filmes com maior
concentracdo de gelatina apresentaram maiores valores de TPVA, 0 que aumentava,
linearmente os indices de permeabilidade ao vapor d’agua.

A diferenca bem maior verificada entre os filmes a base de gelatina em comparacao
aos filmes de amido de milho e fécula de mandioca pode estd relacionada com a alta
higroscopia da proteina da gelatina, resultando numa maior difusdo de agua, formando filmes
com TPVA mais elevada (AL-HASSAN & NORZIAH, 2012). Vale salientar que quanto
maior o teor de proteina, mais higroscopico sera a gelatina, dessa maneira, ha uma razoavel
interacdo entre o teor de proteina vinculado a gelatina que beneficia essa difusdo
(JONGJAREONRAK et al, 2006).

Fazendo uma comparacao entre os resultados de TPVA para os filmes de amido de
milho e fécula de mandioca, pode-se observar que os filmes constituidos de amido de milho
apresentaram valores maiores de TPVA, apresentando diferenca significativa (p<0,05), que
pode esta relacionado com o maior teor de amilose no amido de milho; mesmo que a
diferenca encontrada entre os teores seja pequena, uma tendéncia relacioana a maior
quantidade de cadeias de amilose (Figura 1), acarreta uma maior quantidade de ligacGes de
hidrogénio; nesse contexto, pode-se supor que a transferéncia de vapor d’agua aumenta com o
aumento do tamanho dos centros de concentracdo dos grupos hidroxila na matriz
biopolimérica causada pelo incremente de amilose nos filmes de amido de milho (ROMERO-
BASTIDA et al, 2016; PODSHIVALQV et al, 2017).

Ainda na Tabela 4, a incorporagdo de cera de abelha em todas as matrizes poliméricas
apresentou um decréscimo de acordo com o aumento da concentracdo de cera de abelha,
sendo significativa a diferenca (p<0,05) em todas as condi¢bes. Como foi comentado no
capitulo 3, topico 3.1, esses resultados estdo intrinsecamente relacionados com a proporcao de
base polimérica/lipidio/tensoativo, quando se percebe que a adi¢do de cera de abelha, e

consequentemente, do tensoativo (adiconado com o intuito de solubilizar os componentes da
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mistura), diminui a difusdo de vapor d’agua, o que, possivelmente se deva ao fato da cera de
abelha ser um componente hidrofobico consideravelmente mais resistente ao transporte de
umidade do que a maioria dos outros lipidios (VELICKOVA et al, 2013); além disso, esse
aumento da concentracdo hidrofébica na matriz polimérica pode elevar o efeito sobre as
forgas de ligagéo das correntes na rede e a adicdo de tensoativo tende a aumentar o grau de
contato através de seus grupos funcionais, aumentando o grau de contato entre 0s
constituintes, dessa forma, elevando a afinidade com a estrutura da matriz do biopolimero,
contribuindo para a diminuicdo das forcas de coesdo da rede polimérica, e, se hd perda de
coesdo da matriz, o transporte de vapor de agua é limitado (BONILLA et al, 2012;
CHIUMARELLI & HUBINGER, 2014; HROMIS et al, 2015).

Diante dos resultados da TPVA e da anélise estatistica dos dados obtidos, o que,
consequentemente, deve beneficiar o asxumento da vida atil da goiaba, é o Filme 6,
constituido de fécula de mandioca com incorporacdo de 10% de cera de abelha em relacdo a
massa seca de biopolimero. Os resultados mostram que o filme com essas caracteristicas
apresentaram valores de TPVA bem menores que os demais, sendo a diferenca estatistica
(p<0,05) significante quando comparada a relacdo entre os biopolimeros estudados e quando
se compara a relacdo no mesmo biopolimero com a alteragdo da concentracdo de lipidios,
sendo esse o filme que serd aplicado no fruto como cobertura. Diante disso, as demais
caracterizacgdes serdo realizadas para o Filme 6, e, para efeito de comparacao de parametros, o
Filme 4, obtido apenas de fécula de mandioca também sera utilizado como cobertura no

frutos.
5.1.3 Caracterizacgdo fisico-quimica dos filmes para cobertura
A Tabela 5 apresenta os dados de cor e opacidade, propriedades de barreira e

propriedades mecénicas para os filmes 4 e 6, que serdo utilizados com coberturas em goiabas

“Paluma”.
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Tabela?: Dados das propriedades de barreira, mecanicas, cor e opacidade para os filmes de fécula de mandioca (Filme 4) e para os filmes de fécula com cera de abelha (Filme
6). 8 - Angulo de contato; € - Mddulo de Young; € - Alongamento na Ruptura; o - Resisténcia a Tracao;

Dados das propriedades de barreira, mecanicas, cor e opacidade

Filme
Espessura  Solubilidade a* b* L Opacida 0 € (MPa) & (%) o (MPa)
(mm) (%) de
4 0,049+0,0005" 30,1+0,4° 4 634:0 40° 7,6+0,35° 85,7+0,29" 43,9+0,0° 61,9+1,00° 0,94+0,007° 1,54+0,01° 0,016+0,001°
6 0,091+0,0007* 26,4+0,5" 4 57;0 06° 9,240,25°  84,8+0,47° 46,0+0,0° 93,8+0,95° 0,33+0,006° 2,78+0,01* 0,009+0,001°

Letras diferentes nas colunas indicam diferenca estatistica (p<0,05).
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A solubilidade em &gua é uma importante propriedade dos filmes comestiveis, tanto
nas suas aplicagcdes, como na protecdo dos alimentos onde a atividade de &gua é alta, ou ainda
quando o filme entra em contato com a agua durante o processamento do alimento embalado.
Essa solubilidade acaba influenciando outras propriedades de barreira, como a TPVA, pois
para se obter uma baixa transferéncia de vapor d’agua (dentro de uma grande faixa de
umidade relativa), torna-se necessario a utilizacdo de material insoltvel ou pouco soltvel em
agua, a fim de garantir melhor integridade do produto, propriedades de barreira a umidade e
maior vida de prateleira (TONGDEESOONTORN et al, 2011).

Analisando a Tabela 5 pode-se perceber que a solubilidade foi diminuida com a
presenca de CA (cera de abelha) na matriz polimérica, apresentando diferenca significativa
(p<0,05), entre os filmes 4 e 6; essa diminui¢do esta relacionada com a natureza hidrofébica
da CA, que ¢ adicionada exatamente com o intuito de diminuir a solubilidade dos filmes, a
fim de tornar os filmes mais resistentes contra condi¢fes ambientais desfavoraveis e
ambientes Umidos, ja que, em alta atividade de &gua, a umidade causa a solubilidade do
polimero, reduzindo a cristalinidade e aumentando a disponibilidade de grupos polares para
estabelecer ligacGes com a dgua. Consequentemente, ocorrem ligacdes entre a dgua e a fécula
(KHANZADI et al, 2015; COLUSSI et al, 2017).

A taxa de transferéncia de vapor de agua apresentou diferenca estatistica (p<0,05)
entre os tratamentos (Tabela 4). Esses dados sugerem uma maior taxa de permeacgdo nos
filmes de fécula de mandioca (Filme 4) que, provavelmente tendem a ganhar mais umidade, o
gue pode gerar inchagos, causando uma alteracdo conformacional na estrutura polimérica, que
ocorre em resposta a tensdes geradas dentro da estrutura durante a sor¢do, permitindo um
maior fluxo permeante, 0 que gera um aumento da solubilidade e consequente aumento da
permeabilidade ao vapor de agua, evidenciando o efeito plastificante da agua, tornando a
estrutura polimérica mais solta (JARAMILLO et al, 2015).

O angulo de contato (Tabela 5) é um parametro de superficie que nos permite avaliar a
rugosidade, e consequentemente, a maior hidrofobicidade ou a menor hidrofilia nas
superficies dos biofilmes. A incorporagdo de CA proporcionou uma hidrofobicidade
superficial mais elevada, e também melhorou a propriedade de barreira ao vapor de agua,
evidente na Tabela 4. Seguindo o que Jaramilo et al (2015) propde em seus estudos, pode-se
admitir que a menor hidrofilia ou maior hidrofobicidade sera encontrada em angulos acima de

65°, e 0 contrario se admite para angulos abaixo de 65°.
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Quando uma gota de agua é colocada na superficie do polimero, ocorre uma atracdo
entre as moléculas de agua e a superficie do polimero. A forca dessa atracdo depende das
propriedades do solido e do liquido. Um angulo de contato menor significa que had uma
atracdo mais forte, portanto a adesdo é melhor, logo, esses resultados sugerem que o Filme 6
tende a oferecer uma barreira superficial, o que permite inferir que as forgas adesivas desse
biofilme sdo muito menores em relacdo as forcas coesivas do liquido, dificultando a
penetracdo do liquido no biofilme, fato observado na formacgéo do angulo maior que 90° e nos
dados obtidos de solubilidade (HANDOJO et al, 2009; KIM et al, 2014).

Outra caracteristica importante € a rugosidade dos biofilmes, que esté intrinsecamente
ligada ao angulo de contato, pois, quanto maior a rugosidade do material, maior é sua
hidrofobicidade, que, segundo Kim et al (2014), a rugosidade aumenta a fracdo de ar
aprisionada na superficie, dessa forma, aumentando o angulo de contato da agua.

Como observado ainda na Tabela 5, a tonalidade amarela (b*) foi maior na presenca
de CA que na presenca apenas de fécula, mostrando diferenca significativa (p<0,05); isso
pode esta associado a coloracdo amarelada da CA, uma tonalidade natural do produto. O
parametro L* sofreu uma leve reducdo quando a CA foi incorporada, porém, diferenca
significativa (p<0,05) ndo foi observada. Resultados semelhantes foram obtidos por
Klangmuang & Sothornvit, (2016).

Um incremento é visualizado para o pardmetro de opacidade, mostrando diferenca
significativa (p<0,05). Segundo Monedero et al, (2009) a presenca de uma fase ndo miscivel
dispersa promove a opacidade em funcéo das diferencas no indice de refracdo das fases e da
concentracdo e tamanho de particula da fase dispersa, logo, a inclusdo de CA na matriz
polimérica implicou um aumento na opacidade do filme. J& Ghanbarzadeh & Almasi (2011)
reportam que a incorporacdo de acido oleico em filmes de carboximetil celulose aumenta a
opacidade dos mesmos. Segundo os autores, este efeito pode ser atribuido a coalescéncia das
goticulas lipidicas e a cremeacdo durante a secagem do filme. Diversos autores relatam que a
adicdo de CA ou o aumento da concentragdo da mesma eleva a quantidade disponivel de
solidos em uma fase ndo miscivel, propicia a aglomeracéo de particulas e que possivelmente
influencia no incremento da opacidade (VELICKOVA et al, 2013; ZHANG, XIAO & QIAN,
2014; KHANZADI et al, 2015; PEREZ-GALLARDO et al, 2015).

Como ja discutido no capitulo 3, topicos 3.1 e 3.4, a adicdo de lipidios nas
composi¢des das solucbes filmogénicas conduz frequentemente a uma diminuigdo das

propriedades mecanicas, o que significa que o teor de lipidios nas coberturas deve ser

63



controlado concomitantemente com as propriedades de barreira e com o intuito proposto para
a utilizacdo do filme biopolimérico. A incorporagdo de cera de abelha elevou o alongamento
na ruptura, quando propiciou no filme uma menor rigidez, o que diminuiu a resisténcia a
tracdo e 0 modulo de Young, demonstrando um filme com baixos médulo de elasticidade e
tensdo no escoamento, com moderado a elevado alongamento na ruptura, conforme o que se
aplica nas classificagbes em termos de rigidez, fragilidade e tenacidade (AURAS, ARROYO
& SELKE, 2009).

Os resultados dos parametros de tracdo (Tabela 5) mostraram valores de rigidez
menores e uma diminuicdo de cerca de 50% em comparagcdo com o material da matriz.
Alongamento na ruptura aumentou significativamente (p<0,05), com a incorporagédo da cera
de abelha, resultando em valor 80% maior. A adicdo da cera de abelha pode ter reduzido as
forcas coesivas da rede da fécula, levando a uma diminuicdo da resisténcia a tracdo e
resultando em um filme mais elastico. Esse comportamento pode ser resultado da substituicdo
parcial na matriz polimérica, pelos lipidios. Acredita-se que as interagcBes entre moléculas
lipidicas ndo polares e entre o polimero polar sejam muito mais baixas do que aquelas entre as
moléculas de polimero polar, logo, as diferencas nas propriedades mecanicas entre o0s dois
filmes poderiam estar relacionadas a sua polaridade diferente. De acordo com Ghasemlou et
al (2013) outra explicacdo pode ser devido ao fato dos lipidos formarem compostos de
inclusdo com amilose, 0 que poderia resultar numa rede aberta, diminuindo a resisténcia a

tracdo do Filme 6.

5.1.4 Microscopia Eletrénica de Varredura - MEV

A avaliacdo morfoldgica da superficie do biofilme através de imagens de MEV pode

ser visualizada na Figura 7.

Figura 7: MEV 1KXx para os filmes sintetizados A: Filme 4; B: Filme 6.
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O Filme 4 (Figura 7A) apresenta gelatinizacdo eficiente, com uma estrutura
biopolimérica coesa e sem poros, demonstrando uma matriz continua de fécula de mandioca,
atribuindo ao biofilme caracteristicas capazes de garantir propriedades bem distribuidas e
quase sem ocorréncia de espacos vazios na rede polimérica (JARAMILO et al, 2015).

O Filme 6 (Figura 7B), obtido a partir da incorporagdo com microparticulas de cera de
abelha na matriz polimérica, apresenta presenca de alguns poros e aglomeracdo de contetido
lipidico, indicada por pequenas goticulas na micrografia, que pode reduzir a resisténcia
mecanica e a flexibilidade dos filmes, corroborando com os resultados das propriedades
mecanicas desse trabalho (Tabela 5) (JIMENEZ et al, 2010; CHIUMARELLI & HUBINGER,
2014). Apesar disso, a rede polimérica apresenta-se em sua maioria, fechada, com pequenos
tracejados, que podem indicar folgas geradas pela adicdo de cera de abelha a suspensdo da
cobertura, levando a uma propriedade de barreira de vapor de agua mais eficiente (ZHANG,
XIAO & QIAN, 2014; PEREZ-GALLARDO et al, 2015). As imagens mostram também, uma
superficie mais densa e rugosa no Filme 6, apesar de ndo apresentar grandes irregularidades.

Auras, Arroyo & Selke, (2009) relataram que a microestrutura de filmes de amido de
mandioca, glicerol e cera de abelha apresentou goticulas lipidicas na superficie do filme,
resultando em filmes ndo homogéneos, ao contrario dos que ndo tém adicéo de cera.

Chiumarelli & Hubinger, (2014) sintetizaram filmes de fécula de mandioca e cera de
carnalba e relataram uma descontinuidade na matriz polimérica, com superficie muito
irregular, presenca de poros e aglomeracdo de contetdo lipidico, apesar da secdo transversal
mostrar uma estrutura mais coesa, com redes poliméricas fechadas, 0 que promoveu uma

superficie efetiva contra a transferéncia de gases.

5.1.5 Microscopia de Forga Atémica - AFM

A avaliacdo topografica superficial dos biofilmes atraves de imagens de AFM podem

ser visualizadas na Figura 8.
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Figura 8: AFM para os filmes sintetizados A: filme 4; B: Filme 6

A Figura 8 mostra o perfil topogréafico do Filme 4 (8A) e Filme 6 (8B), onde é possivel
avaliar a rugosidade dos filmes das superficies que estavam em contato com o ar durante a
secagem. Dois comportamentos diferentes foram observados na obtencdo dos filmes,
indicando que a incorporacdo da cera de abelha teve um efeito relevante na topografia da
superficie do filme, e, coerentemente, os parametros de rugosidade foram afetados. O filme 4
(Figura 8A) apresentou rugosidade menor em comparacdo ao Filme 6 (Figura 8B). Os
parametros de rugosidade correspondentes sdo mostrados no Anexo F.

Os dados de rugosidade indicam que a incorporagdo de cera de abelha no Filme 6
aumentou significativamente a rugosidade dos filmes de fécula de mandioca, 0 que pode
indicar um aumento de rugosidade com a incorporacdo de lipidios, corroborando com o0s
dados de angulo de contato (Tabela 6), pois, segundo KIM et al (2014) a rugosidade aumenta
a fragdo de ar aprisionada na superficie, , aumentando o angulo de contato da &gua.

Bonilla et al (2013), Kim et al (2014), Jaramillo et al (2015), relacionaram a
rugosidade superficial dos filmes com sua hidrofobicidade, indicando que quanto maior a
rugosidade, maior a hidrofobicidade. Os mesmo autores também relataram que o angulo de
contato tem relagdo direta entre a sua rugosidade e hidrofobicidade, explicando que uma
maior rugosidade aumenta o angulo de hidrofobicidade do material. Estes resultados

confirmam também o evidenciado nas analises de MEV (Figura 7).
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5.1.6 Anélise Termogravimétrica - TGA

A Figura 9 mostra 0 comportamento das curvas termogravimétricas relacionadas a
perda de massa de filme de fécula de mandioca (Filme 4) e a fécula com incluséo de cera de
abelha (Filme 6).
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Figura 9: TGA e DTG para os Filmes 4 e 6.
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A andlise termogravimétrica dos biofilmes foi realizada para determinar se a adi¢éo de
cera de abelha produziu alteragdes no comportamento de decomposicao térmica da fécula de
mandioca. Os filmes 4 e 6 foram submetidos a temperaturas entre 25°C a 600°C. Nesta
condicdo, foram observados dois passos atraves da curva formada pela perda de massa. A
primeira fase, ou a fase inicial de degradacdo corresponde a evaporacdo da agua adsorvida
pelo amido desde as primeiras movimentacdes de temperatura até cerca de 200°C para 0
Filme 6, e até cerca de 230°C no Filme 4, sugerindo uma menor dessorcdo de agua no Filme
6, devido principalmente a estrutura cristalina diferente da cera de abelha, que é um material
complexo, e contém cerca de 300 substancias diferentes, principalmente ésteres de acidos
graxos e alcoois, possivelmente, diminuindo a fracdo de &gua e elevando a possibilidade de
cristalizar (TONGNUANCHAN et al, 2015; PINZON et al, 2013). O segundo passo
correspondeu a decomposicdo de amido. Esse estadio principal de degradacdo ocorreu
inicialmente em 315°C, conforme pico indicado na DTG até préximo a 340°C para o Filme 4
e, incialmente em 305°C, conforme pico indicado na DTG até proximo de 400°C para o Filme
6, correspondente a cerca de 70% -80% de perda de massa.

A presenca de cera de abelha ofereceu ao filme de fécula de mandioca uma menor
perda de massa, cerca de 10% em relacdo ao filme de fécula (Filme 4), bem como o
retardamento do ponto de decomposi¢do do mesmo, indicando uma melhoria na estabilidade.
Uma tendéncia semelhante foi relatada por Liu et al (2008); Haq et al (2015); Jafari et al
(2015); Rocca-Smith et al (2016); Zhu et al (2017).

Apbs o estadio de decomposicdo, a massa residual deve esta relacionada com a
natureza do amido, impurezas e componentes inorganicos. O mecanismo de degradacéo
consistiu na eliminacdo de grupos poli-hidroxilo acompanhados de despolimerizagdo e
decomposicdo, com a producéo final de carbono (ZEPPA, GOUANVE & ESPUCHE, 2009).

5.2 Impacto da aplicagdo dos filmes biopoliméricos, como cobertura, na conservacéo

pés-colheita da goiaba ‘Paluma’

5.2.1 Perda de massa

Foi verificada interacdo significativa entre os fatores tratamento e periodo de

armazenamento (Anexo C), para perda de massa (PM) das goiabas (Tabela 6).
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Tabela 6: Dados de perda de massa para os frutos controle e cobertos com os Filmes 4 e 6, durantes 15 dias de
armazenamento.

Tempo de armazenamento a 15 °C (dias)

Caracteristica Tratamento

0 3 6 9 12 15

Controle 0% 211% 393" 927%® 1330% 1764

Perdagz)'\"assa Filme 4 0%  1,04°° 393" 489" 806" 838"
Filme 6 0 aD 1190 aC 2,11 aCB 2143 cCB 3,38 cBA 4,45 cA

*Letras minusculas indicam diferenga estatistica (p< 0,05) no tratamento, comparam na coluna pelo teste de
Tukey 5%. Letras maiusculas indicam diferenca estatistica (p< 0,05) no tempo de armazenamento, compraram
na linha pelo teste de Tukey 5%.

A PM ao longo do tempo de armazenamento variou conforme o tipo de cobertura
(Tabela 6), houve um aumento progressivo na PM durante 0 armazenamento e pode,
principalmente, ser atribuida em maior parte a perda de agua por transpiracdo, devido a
diferenca na pressdo de vapor de agua entre a atmosfera e a superficie das goiabas
(TZOUMAKI, BILIADERIS & VASILAKAKIS, 2009).

A maior PM dos frutos controle e revestidos com os Filmes 4 e 6 ocorreu até quinze
dias de armazenamento, onde se observou um aumento medio de 0,84%, 0,49% e 0,17% por
dia de armazenamento nos frutos controle, revestidos com o Filme 4 e 6, respectivamente.
Dessa forma, é possivel avaliar que em todos os tempos de armazenamento registrou-se
menor PM dos frutos cobertos quando comparado aos frutos controle, sem cobertura, sendo
mais acentuada a diferenca, aproximadamente 72% menor para os frutos cobertos com o
Filme 6. Os frutos cobertos com o Filme 4 apresentaram PM intermediaria, 58% maior que 0s
frutos cobertos com o Filme 6, e cerca de 52% menor que os frutos controle. No final do
armazenamento, os frutos cobertos com o Filme 6 apresentaram perda de massa bem inferior
(4,45%) aos frutos acondicionados apenas com fécula de mandioca (8,38%) e aos frutos
controle (17,64%), com diferenca estatistica (p<0,05) entre os trés tratamentos nos Gltimos
seis dias de armazenamento.

Isso se deve ao fato dos filmes incorporados com cera de abelha (CA) apresentar
menor taxa de permeabilidade a vapor de dgua (TPVA) que os filmes apenas com fécula de
mandioca, como visualizado na Tabela 4. Possivelmente, a baixa transferéncia de vapor
d’agua tenha prolongado a distancia de transferéncia das moléculas de agua, uma vez que a
umidade migra mais rapidamente na matriz hidrofilica do que na fase lipidica, logo,

diminuindo a capacidade de absorcdo de agua, consequentemente, diminuindo a taxa de
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transferéncia d’agua, 0 que acarretou a perda de massa mais acentuada nas goiabas sem
cobertura e cobertas com o Filme 4 (HANG et al, 2012; JOST et al, 2014).

Os dados obtidos a partir destes resultados sugerem que uma cobertura com as
caracteristicas do Filme 6 € eficaz na prevencdo da perda de peso fresco em goiabas
“Paluma”, até um periodo de armazenamento de quinze dias.

Ao verificar goiabas “Pedro Sato” cobertas com filmes de fécula de mandioca e 6leo
essencial de canela e armazenadas por oito dias, Botelho et al (2016), perceberam que o
aumento da concentracdo de 6leo essencial de canela provocou uma diminuicdo de 31% na
perda de massa em relacdo aos frutos controle. Segundo os autores, o resultado da
incorporacgdo do 6leo essencial na diminuigdo da taxa de transferéncia d’agua € 0 motivo pelo
qual a perda de massa foi menos acentuada nos frutos revestidos com fécula de mandioca e
oleo essencial de canela.

Outros autores avaliaram que a adi¢do de CA ou 0 aumento da sua concentracdo como
uma camada de cobertura em filmes compostos de uma diversidade de biopolimeros atuou
como barreira fisica a perda de peso e restringiu a desidratacdo e encolhimento dos frutos
(NAVARRO-TARAZAGA et al, 2008; VELICKOVA et al, 2013; MURMU & MISHRA,
2017; LIU et al, 2017).

5.2.2 Firmeza de polpa

Foi detectado efeito isolado do periodo de armazenamento e cobertura para a firmeza
de polpa (FP) (Figura 10).
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Figura 100: Firmeza de polpa (N) de goiabas “Paluma” para os frutos controle, revestidos com Filmes 4 e 6,

mantidos a 15°C, durante 15 dias de armazenamento.
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Como visualizado na Figura 10, ao longo de todo periodo de armazenamento a FP
diminuiu cerca de 75% (aproximadamente 44N no tempo zero, até aproximadamente 11N aos
15 dias). Verificou-se também efeito significativo do uso das coberturas, de forma que,
apresentou significativo impedimento na diminuicdo da FP das goiabas cobertas com os
Filmes 4 e 6 durante o periodo de armazenamento, demonstrando um aumento no
metabolismo da goiaba principalmente nos frutos controle, o que acelerou a degradagdo da
parede celular de forma mais rapida nesses frutos. Segundo Botelho et al (2016), o
decréscimo na FP, esta geralmente associada a acdo de enzimas que atuam em nivel de parede
celular, durante o amadurecimento dos frutos. A perda de FP é geralmente estabelecida nas
fases iniciais do crescimento, quando a protopectina mantém uma forte coesdo das células, e,
no amadurecimento, o calcio € desprendido da protopectina por acdo enzimatica, solubiliza a
pectina e torna o fruto mais macio (AQUINO; BLANK; SANTANA, 2015).

Aquino, Blank & Aquino Santana (2015); Forato et al (2015); Soradech et al (2017)
avaliaram o uso de cobertura em goiabas e relataram que a degradacdo das moléculas
poliméricas constituintes da parede celular, como celulose, hemicelulose e pectina geram
alteracbes na parede celular e conduziram ao amolecimento da polpa, diminuindo,
consequentemente, a FP.

Magbool et al (2011); Cerqueira et al (2011) relataram que a diminui¢do da FP acaba
prejudicando a resisténcia da casca e da polpa em goiabas, deixando-as mais susceptiveis aos
danos mecanicos e ao ataque de patdgenos e injdrias provocadas pelo manuseio, propiciando,
consequentemente, um maior indice de lesdes, prejudicando a aparéncia externa e interna do

fruto.
5.2.3 Cor da casca
A cor da casca € um parametro fisico fundamental para a escolha dos frutos pelos

consumidores. A Tabela 7 apresenta os resultados dos padrdes de coloragdo da casca dos

frutos controle e revestidos.
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Tabela 7: Dados da cromaticidade a* de goiabas “Paluma” para os frutos controle e revestidos com os Filmes 4 e
6, a 15°C, durante 15 dias. (Filme 4: base polimérica de fécula de mandioca 2%; Filme 6: base polimérica de
fécula de mandioca 2% com adicdo de cera de abelha (10%).

Tempo de armazenamento a 15 °C (dias)

Cor Tratamento

0 3 6 9 12 15
Controle -13,19%°  -4,03% -2,84 % 3,03 5348 900
a*  Filme 4 -13,19%  876°°C  424%B 2078 1953  22ogbA
Filme 6 13,193 -10,37P8C 9 05PABC g 9p ABC 7 74PAB 438 A

*Letras minusculas indicam diferenga estatistica (p< 0,05) no tratamento, comparam na coluna pelo teste de
Tukey 5%. Letras maiusculas indicam diferenca estatistica (p< 0,05) no tempo de armazenamento, compraram
na linha pelo teste de Tukey 5%.

Os resultados da cromaticidade a* (Tabela 7) mostram valores abaixo de zero durante
todo o tempo de armazenamento para os frutos com cobertura do Filme 6 , indicando uma cor
mais esverdeada nesses frutos durante todo o periodo de armazenamento, o que € devido a
predomindncia de pigmentos de clorofila, indicando diferenca significativa (p<0,05) em
comparacéo aos frutos controle, que sofreram incremento da cor amarelada, representado pelo
aumento dos valores positivos da coordenada a* (9,00). Em contra partida, os frutos com
cobertura do Filme 4 indicaram resultados medianos em comparacéo aos frutos controle e aos
frutos cobertos com o Filme 6, valores da coordenada a* positivos, proximos a zero
representam frutos amarelado-esverdeados, num processo de transicdo de estadios de
maturacao.

A acentuada diferenca de cor entre os frutos controle e os frutos cobertos com o Filme
6 indicam que houve uma maturacdo mais rapida nos frutos controle. Dessa forma, a mudanca
de cor é um indicador natural de maturidade, e essa intensa mudanca da coloracdo da casca
nesses frutos pode ter sido ocasionada por um pico na produgdo de etileno, pois tal
transformacéo estd intimamente ligada a biossintese de etileno, que promove o aumento da
atividade das enzimas clorofilases responsaveis pela degradacéo da clorofila e induz a sintese
de novas enzimas responsaveis pela biossintese de carotenoides, de forma acentuada nos
frutos controle (SIQUEIRA et al, 2011; GONZALEZ et al, 2011).

Forato et al (2015), avaliaram o uso de coberturas de carboxi-metilcelulose em
goiabas e identificaram resultados semelhantes, indicando que o tratamento com 0 uso de

coberturas foi eficiente e retardou a fase de senescéncia nas goiabas.
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Foi verificado efeito isolado durante o periodo de armazenamento (p<0,05) (Ver

Anexo C) para os valores de b* e efeito isolado de tratamento e durante o periodo de

armazenamento para 0s parametros de Luminosidade (Figura 11).
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Figura 11: Valores (A): Cromaticidade b* e (B): Luminosidade para goiabas "Paluma", mantidas a 15°C, durante

15 dias de armazenamento.

O uso da cobertura ndo alterou significativamente os resultados da coordenada b*, que

apresentaram aumento durante todo o periodo de armazenamento, demonstrando uma

mudanca de tom para o amarelo (SIQUEIRA et al, 2011). A mesma alteracdo foi também

confirmada a partir da observagéo visual das amostras controle e as cobertas até o final do

armazenamento. Alteragdes visuais na cor da casca podem ser visualizadas no Anexo E.

A luminosidade (coordenada L*) da casca ou brilho dos frutos pode variar do zero

(preto) a 100 (branco) e as goiabas, neste estudo, apresentaram luminosidade variando com o

tempo de armazenamento e tratamento. Os valores de L* apesar de apresentarem efeito
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isolado de armazenamento, apresentaram um largo incremento entre os dias 6 e 12, indicando,
possivelmente, que, durante o armazenamento, os frutos controle sofreram um processo de
amadurecimento mais rapido nesses dias. Analises da cromaticidade a* indicam a mesma
tendéncia entre os dias 6 e 12 para esses frutos (Tabela 7), corroborando com os demais
resultados de cor. Castricini et al (2009) observaram durante o periodo de armazenamento de
goiaba, que a elevada taxa de respiragdo e producdo de etileno coincidiram com o
amarelecimento do fruto.

Forato et al, (2015) relataram que as coberturas com carboxi-metilcelulose retardaram
0 aparecimento da cor amarela em goiabas, e que os filmes tornaram o fruto mais opaco e
retardaram a sintese e degradacdo dos pigmentos que fazem com que o fruto adquira brilho,
retardando o aparecimento de brilho mais acentuado. Rana; Siddiqui; Goyal (2015); Sahoo et
al (2015); Aquino et al (2015) e Murmu; Mishra (2017) sintetizaram biofilmes para cobertura
em goiabas e obtiveram resultados semelhantes para os parametros de cor (a*, b* e L*), sendo
os frutos com cobertura os que apresentaram atividade enzimatica reduzida, diminuindo a
maturacdo, e aumentando a vida Util das goiabas.

Fuchs; Mattinson; Fellman, (2008) utilizando caseinato de sodio associado a cera de
abelha, como cobertura verificaram nivel interno de CO, com 6% de modificagdo, sendo

suficiente para preservar a cor verde de aspargo por maior tempo.

5.3 Caracterizagdo quimica da goiaba

Foi verificada interacdo significativa entre os fatores tratamento e periodo de
armazenamento para acidez titulavel, indice de maturagdo, vitamina C e pH (Tabela 8).
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Tabela 8: Caracteristicas quimicas de goiabas "Paluma" para os frutos controle e revestidos com os Filmes 4 e 6,
a 15°C, durante 15 dias. (Filme 4: base polimérica de fécula de mandioca 2%; Filme 6: base polimérica de fécula
de mandioca 2% com adicdo de cera de abelha (10%).

Caracteristicas  Cober Tempo de armazenamento a 15 °C (dias)

Quimicas tura 0 3 6 9 12 15

Controle 56,942 5804% 112,79*® 876*®  106,22* 117,83*
Filme4 56,94 6242 8333" 8541% 108 ,41*® 9g55"
Filme 6 56,94% 67,80 876" 09308*" 113,88*B 9g5g81""

Vitamina C
(mg/100 mL)

Controle 0,66 % 0,66 % 0,66 "8 0,70 #8 0,80 0,72 8
Filme 4 0,662 0,708 0,78 0,74 28 0,72 8 0,70 8
Filme 6 0,66 0,68%C (75%8¢ (788 0,80 0,70 8¢

Acidez
titulavel (%)

Controle  3,83%  3,83%A 378%® 3,82 3,748 3,80 #8
pH Filme 4 383 378" 379% 3,80 3,79 A 3,77
Filme 6 3838  386%4 382%B 380 3,81 8 3,78 %

Controle 15,48*® 1599*  16,15%  1507*®  1255°%  1352%C
Filme4  1548%® 15023 1339  1414%®  1447*® 1464 %8
Filme 6 15,48 15,00* 1396" 1369 13,40 ®A 14,46 A

Relacao
SSIAT

*Letras mindsculas indicam diferenca estatistica (p< 0,05) no tratamento, comparam na coluna pelo teste de
Tukey 5%. Letras maiusculas indicam diferenca estatistica (p< 0,05) no tempo de armazenamento, compraram
na linha pelo teste de Tukey 5%.

H& um incremento nos valores de vitamina C para todos os tratamentos, com o tempo
de armazenamento (Tabela 8). Os frutos controle apresentam aumento significativo (p<0,05)
no teor de vitamina C, em relacdo aos frutos revestidos, aos seis e 15 dias, quando atingiram
113 e 117mg de vitamina C/100g de polpa, respectivamente. Incremento no teor de vitamina
C, também, foi observado durante o amadurecimento de goiaba por Vila et al, (2007).

A cobertura retardou o processo de amadurecimento do fruto, visto que atrasaram o
processo de maturagdo, com consequente afastamento do periodo de senescéncia. Esse retardo
no amadurecimento do fruto, provocado pela cobertura, propicia diminuicdo no teor de
vitamina C, em relagéo aos frutos controle, evidenciado principalmente aos 15 dias.

Morgado et al, (2010); Oshiro, Dresch; Scalon (2012) avaliaram o uso de coberturas
em goiabas e relataram que a degradagéo de polissacarideos da parede celular possivelmente
resultaram num aumento da galactose que € um dos precursores da biossintese do acido
ascorbico mais acentuado em frutos controle, e que, com o decorrer do amadurecimento, a
oxidacdo dos acidos com consequente reducdo do teor de acido ascorbico, indicaram a

senescéncia do fruto.
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Ao longo do periodo de armazenamento, observa-se menor teor de vitamina C até o 3°
dia em todos os tratamentos. A partir desse periodo observa-se diferenca conforme o
tratamento. Observa-se incremento significativo do sexto ao 12° dia (controle); do nono ao
15° dia (Filme 4) e do sexto ao 15° dia (Filme 6).

Segundo Pereira et al (2005), alguns frutos apresentam aumento no teor de vitamina C
ao logo do amadurecimento, devido & um incremento de metabolitos intermediarios, que
promovem a sintese de glucose-6-fosfato, precursor imediato do acido ascorbico,
desencadeando um aumento do teor de vitamina C nas fases iniciais, todavia na senescéncia,
0s &cidos séo oxidados, implicando na reducao do teor de &cido ascérbico.

Os dados de AT, na Tabela 8, mostram que os frutos controle apresentam em torno de
0,65% e atingiram ponto maximo no 12° dia (0,80%); os frutos revestidos com o Filme 4
apresentam pico ja no 6° dia, com 0,78%, diferindo significativamente (p<0,05) dos frutos
controle (0,66%). J& para os frutos revestidos com o Filme 6, 0 pico ocorreu ao 12° dia, com
valores semelhantes (0,80%) aos frutos controle. Aos 15 dias, todos os tratamentos
apresentam decréscimos nos valores de AT, atingindo cerca de 0,70%. Essa tendéncia de
incremento até um pico, seguido de diminuic¢do do teor de acidez, segundo Perdones et al,
(2012) esta relacionado com o periodo de méxima producdo de etileno, ja que essa diminui¢cdo
é um processo esperado, em funcdo da oxidagdo dos acidos organicos na respiracdo dos frutos
climatéricos.

O processo visualizado nos resultados de AT indica a mudanca do estadio de
maturagdo para senescéncia, pois a acidez vai diminuindo com o decorrer do processo de
amadurecimento, o que pode representar 0 aumento do teor de aglcar e a baixa ou nula
degradacéo dos acidos organicos em ambos os casos (MARTINON et al, 2014).

Corroborando com estes resultados, Genovese et al (2009) compararam o percentual
de acidez titulavel entre goiabas “Pedro Sato” e “Kumagai” em diferentes estadios de
maturacdo e evidenciaram diminui¢do da AT nas goiabas “Pedro Sato” ao 9° dia quando
armazenadas a 5°C.

Por outro lado, ao longo do armazenamento, os valores de AT apresentaram baixa
oscilacdo (Tabela 8). Nos frutos revestidos com Filme 6 observa-se incremento significativo
do zero ao 9° e do zero ao 12° dia. Os frutos revestidos com Filme 4, apresentaram no sexto
dia, AT superior aos frutos no periodo inicial de armazenamento, ndo apresentando diferenca

estatistica (p<0,05) nos demais dias de armazenamento. Ja os frutos controle, apresentaram
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AT no 12° superiores aos dias 0, 3 e 6, contudo ndo houve diferenga entre esses e os valores
de AT dos frutos no final do armazenamento.

Morgado et al (2010) compararam a influéncia do estadio de maturacdo em goiabas
“Pedro Sato” e observaram que a AT diminuiram com o amadurecimento. Aquino; Blank;
Agquino Santana, (2015), perceberam que houve um incremento da AT nas goiabas no 7° dia,
sendo seu pico, seguido por um decréscimo no 10° dia de armazenamento.

O pH dos frutos revestidos com Filme 6 foi superior aos revestidos com Filme 4, aos
trés dias de armazenamento mas ambos foram estatisticamente semelhante ao controle
(Tabela 7). Também verificou-se em frutos revestidos com o Filme 6 valores de pH, aos 12
dias, superiores ao controle, todavia ambos foram semelhantes aos valores de pH dos frutos
revestidos Filme 4. N&o obstante, aos 6, 9 e 15 dias ndo houve diferenca estatistica nos
valores de pH dos frutos com os tratamentos.

Comportamento semelhante foi observado por Aquino, Blank & Aquino Santana,
(2015) também verificaram aumento de pH em goiabas com cobertura de fécula de mandioca
e quitosana durante o0 armazenamento em relacao ao controle.

Por outro lado, ao longo do armazenamento, os valores de pH oscilaram bastante,
conforme o tratamento (Tabela 7). Exceto para os frutos revestidos com Filme 4, cujos
valores de pH ndo diferiram até 15 dias de armazenamento. Porém, os frutos revestidos com
Filme 6, apresentaram no terceiro dia, pH superior aos frutos armazenados aos 15 dias. E 0s
frutos controle, apresentaram pH superiores nos dias 0, 3 e 9 em relacdo aos 12 dias, contudo
ndo houve diferenca entre esses e os valores de pH dos frutos no final do armazenamento.

Os dados sugerem que os valores de pH, de uma forma geral, tendem a aumentar com
0 amadurecimento da fruta, o que pode ser visualizado entre os dias 6 e 12, corroborando com
os resultados da cromaticidade a* (Tabela 7), decrescendo ao final do periodo de
armazenamento, sendo influenciado pelo decréscimo da AT no dia 15 (Tabela 8).

Essa tendéncia de consumo de &cidos organicos visualizados na AT durante a
maturagdo pode explicar os dados de pH, também visualizados na Tabela 8. Essas duas
variaveis estdo intimamente relacionadas, pois ha uma tendéncia quando da reducdo ou
aumento da acidez, para que haja uma elevacdo ou diminuicdo no pH, respectivamente, em
decorréncia do consumo dos acidos durante a maturacdo, 0 que, possivelmente foi descrito
nos dados apresentados (FERNANDES et al, 2010).

Houve diferenca na relagdo SS/AT dos frutos conforme a cobertura no tempo de

armazenamento (Tabela 8). Os frutos controle apresentaram relacdo SS/AT superior aos
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frutos cobertos, que ndo diferiram entre si, aos seis dias de armazenamento, 0 que
possivelmente esta relacionado com o maior pico de AT para esses frutos nesse periodo.
Porém, aos 12 dias de armazenamento, os frutos com cobertura apresentaram relacdo SS/AT
semelhantes entre si e significativamente superiores aos frutos controle.

A relagdo SS/AT foi afetada principalmente pelo acréscimo da acidez titulavel ao
longo do tempo de armazenamento, principalmente para o periodo de pico, entre 6 e 9 dias de
armazenamento, uma vez que ndo se verificou acréscimo significativo dos teores de sélidos
solGveis com o amadurecimento do fruto (Figura 12A). Essas alteraces na relacdo SS/AT
sdo, aparentemente, em virtude da degradacdo dos polissacarideos, evidenciadas pela
diminuicdo de agucares sollveis também entre os dias 6 e 9 (Figura 12B), ou ainda, pela
oxidacdo dos acidos no ciclo dos &cidos tricarboxilicos na respiracdo (AZZOLINI et al, 2004).

Ao longo do armazenamento, os valores da relacdo SS/AT ndo diferiram
estatisticamente nos frutos cobertos com Filme 6. Porém, nos frutos cobertos com o Filme 4, a
relacdo SS/AT aos trés dias foi superior aos detectados ao 6° dia.

N&o obstante, os frutos controle apresentaram aos 12 dias relacdo SS/AT semelhantes
aos detectados aos 15 dias, mas diferiram de 0, 3, 6 e 9 dias. E os valores dos frutos aos 15
dias foram inferiores aos dos frutos armazenados aos trés e seis dias.

Trabalhos com goiabas “Pedro Sato” apontam resultados semelhantes. OS autores
atribuem os indices da relacdo SS/AT a diminuicdo da AT durante o periodo de
armazenamento (WERNER et al, 2009; OSHIRO, DRESCH & SCALON, 2012).

Né&o foi detectado efeito de tratamento ou armazenamento no teor de solidos soluveis
(Figura 12A). Verifica-se efeito isolado de armazenamento para o conteddo de acucares
soluveis totais (Figura 12B) a 5% de significancia.
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Figura 12: Valores (A): s6lidos soltveis e (B): aglcares sollveis totais para goiabas "Paluma", mantidas a 15°C,
durante 15 dias de armazenamento.

N&o foi detectado efeito do uso das coberturas no teor de SS nas goiabas, que também
néo diferiram estatisticamente (p<0,05) durante o tempo de armazenamento. Verificou-se 9 %
decréscimo dos solidos soltveis dos frutos do tempo zero até 15 dias de armazenamento
(Figura 12A). Essa reducdo de SS pode ter ocasionado o maior indice de vitamina C (Tabela
8) no final do armazenamento, possivelmente, devido ao elevado consumo de acUcares,
durante o amadurecimento, para a sintese de vitamina C, pois segundo Soares et al (2007),
essa tendéncia estd associada ao precursor imediato do &cido ascérbico, a glucose-6-fostato,
que pode ser vertida em menores concentracbes na medicdo do teor de SS quando ha um
consumo alto de aclcar durante o amadurecimento.

A reducdo no teor de SS também esta relacionada com a respiracdo natural dos frutos,
que utilizam a glicose como substrato para a producdao de energia necessaria a manutencao
dos processos vitais (PERDONES et al, 2012). Resultados semelhantes em goiabas foram
relatados por Bilck et al (2011); Hong et al (2012); Oshiro, Dresch & Scalon (2012); Gol,
Patel & Rao (2013).

A Figura 12B mostra a relacdo da diminuicdo do teor de agUcares totais durante o
periodo de armazenamento. Os dados obtidos sugerem contemplar os parametros normais
para frutos em processo de maturacdo, que segundo Chitarra & Chitarra (2005) para a goiaba
pode variar entre 4% e 9%. Nos dias iniciais, ha um declinio da quantidade de agucares totais,
chegando a menos de 4%, demonstrando que ha um periodo de baixa quantidade de agucares
associada ao consumo desses como substrato na respiracdo no periodo de maturagdo, num
processo relacionado com a oxidacdo predominante de substancias organicas, que ocorre em

trés fases: quebra ou hidrolise de polissacarideos em aglcares simples; oxidacdo dos agucares
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a &cido piruavico (ciclo glicolitico); transformacéo aerdbica do &cido piravico e outros acidos
organicos em CO,, agua e energia (ciclo de Krebs) (JACOMINO et al, 2003; CHITARRA &
CHITARRA, 2005).

Esses dados sugerem ainda uma aceleracdo no metabolismo dos frutos a partir do 12°
dia, com o incremento do teor de acgUcares, sem ultrapassar a quantidade inicial,
provavelmente, pela desidratacdo dos frutos e degradacéo de polissacarideos da parede celular
(Vila et al, 2007).

5.4 Analise sensorial

A avaliacdo sensorial foi realizada nas goiabas mantidas sob refrigeracdo apds 15 dias
de armazenamento em todas as condi¢Oes de tratamento (controle, Filmes 4 e 6), considerado
os atributos de aparéncia global: aroma, textura e aceitacdo e intencdo de compra, de acordo

com os valores mostrados na Figura 14 (escala hedbnica).
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Figural3: sensorial de goiabas armazenadas durante 15 dias sob condicdes refrigeradas, utilizando uma escala
heddnica (a) Aroma; (b) Textura, (c) Aceitacdo e (d) Intencdo de compra.
Média de 40 consumidores para cada amostra.
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Pontuagdes para aroma: 0 = sem aroma anormal; 1 = alguns aromas anormais 2 = aroma anormal moderado; 3 =
elevado aroma anormal (odor estranho). Pontuagdes para textura: 1 = muito firme; 2 = firme; 3 = muito macia.
Pontuagdes para aceitacdo: 1 = muito ruim, associado com elevado aroma anormal; 2 = ruim; 3 = bom
(aceitavel); 4 = muito bom; 5 = excelente.

Pontuagdes para intencdo de compra: 1 = certamente ndo compraria; 2 = provavelmente ndo compraria; 3 =
talvez comprasse, talvez ndo comprasse; 4 = provavelmente compraria; 5 = certamente compraria.

As amostras cobertas com o Filme 6 foram classificadas como "excelentes™ ou "muito
boas"; as amostras cobertas com o Filme 4 foram classificadas como “boa” ou “aceitavel”, em
contrapartida, os frutos controle se apresentaram na categoria "ruim", conforme Figura 13C,
quanto a aceitabilidade, ja que as goiabas ndo cobertas apresentaram uma superficie mais
desidratada com a elevada perda de dgua e massa (Tabela 6) que as goiabas com cobertura, 0
que, provavelmente, aumentou as injurias e 0s danos mecanicos nos frutos controle,
conferindo, inclusive, aparéncia de menor brilho.

Devido a alta suscetibilidade ao ataque de patdgenos e seu alto desgaste e periodo de
senescéncia, as avaliacdes de aroma e textura (Figuras 13A e 13B) apresentaram-se abaixo do
limite de aceitabilidade nos frutos controle, indicando um fruto com textura muito fragil e
macia, conforme o que se constata na FP (Figura 10) desses frutos, evidenciando efeito
isolado de tratamento, sugerindo FP abaixo dos parametros de aceitabilidade nos frutos
controle. Os frutos cobertos com o Fillme 4 mantiveram esses indices no nivel de
aceitabilidade, ja os frutos cobertos com o Filme 6 mantiveram sua qualidade aromatica e de
textura acima do indice de aceitacdo mesmo ap0s os 15 dias de armazenamento, esses
resultados corroboram com os dados de FP (Figura 10) e PM (Tabela 6) nos frutos cobertos
com os Filmes 4 e 6.

Os dados de intencdo de compra (Figura 13D), refletiam os itens avaliados
anteriormente, quando 90% dos provadores indicaram notas 4 e 5 (provavelmente compraria
e certamente compraria) para os frutos cobertos com o Filme 6, diferentemente dos frutos
controle, quando 78% dos provadores indicaram notas 1 e 2 (certamente ndo compraria e
provavelmente ndo compraria), demonstrando efeito positivo do uso da cobertura, indicando
também o aumento da vida atil das goiabas, conforme o que se analisa quando se observa os
resultados de cor (Tabela 7), FP (Figura 10), PM (Tabela 6) e propriedades quimicas (Tabela
8) nas goiabas, mostrando diferenca estatistica (p<0,05) e efeito do uso de coberturas em
todos 0s casos.

Resultados semelhantes em analises sensoriais de goiaba controle e tratadas em
atmosfera modificada foram relatadas por Antala et al, (2014); Sahoo et al, (2015); Murmu &

Misha (2017a). Outros estudos com goiabas controle e tratadas com coberturas de
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biopolimeros também indicaram aceitacdo positiva de goiabas tratadas Pinto et al, (2009);
Wijewardane, (2013).
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CONCLUSAO

As solugdes filmogénicas de amido de milho, fécula de mandioca e gelatina
apresentaram caracteristicas apropriadas para obtencdo de filmes biopoliméricos. Os filmes de
fécula de mandioca com incorporacdo de cera de abelha apresentaram propriedades de
barreira com acentuada melhora e diminuicdo abrupta da taxa de permeabilidade vapor
d’agua. As analises de MEV, AFM e molhabilidade mostraram que coberturas apresentaram
diferengas significativas em comparacdo aos filmes formados apenas com fécula de
mandioca, indicando um incremento nas propriedades de barreira, mecanicas e estruturais.

A aplicacdo da cobertura de fécula de mandioca incorporada com cera de abelha
mostrou-se benéfica na manutencdo de qualidade de goiabas “Paluma” por um maior periodo
de armazenamento, retardando sua perda de peso e mantendo-as em niveis de alta qualidade
quando da capacidade da cobertura de atuar como uma barreira protetora. Caracterizagdo
fisico-quimica e organoléptica das goiabas comprovou os melhores resultados e indicou um
prolongamento da vida Gtil desses frutos.

Anadlises sensoriais no final do periodo de armazenamento das goiabas com e sem
cobertura indicaram aceitacdo positiva para as goiabas com cobertura de fécula de mandioca

incorporada com cera de abelha.
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ANEXOS

Anexo A: Ficha de Avaliacdo de andlise sensorial para as goiabas

Sexo:M([ ) F({ ) Idade:
Amostra: .

Indique, conforme escala abaixo, seu julgamento quanto:
Ao aroma
3( )Elevado aroma anommal (odor estranha).
2( ) Aromaanonmalmoderado
1{ ) Alguns aromas anomnmnais
0{ ) Sem aroma anomnmal
A textura
3( ) Muito macia
2( )Fume
1{ )Muto finme
A aceitacao
) Excelente
) Muite bom
) Bom (aceitavel)
} Buim
) buito num, associado com elevado aroma anermal

= ok b e IR
— e — — —

Qual sua atitude se vocé encontrasse esta amostra a venda?
} Certamente comprana
} Provavelmente comprarna
) Talvez comprasse/talveznio comprasse
) Provavelmente ndo comprana
)} Certamente nio comprana
Comentarios:

= kb Lk e TR
— — e — —,

Anexo B - Valores de F da analise da variancia com parcela subdividida (2 erros), para as caracteristicas
guimicas da goiaba.

F
FV GL SS AT IM pH AST VC
Tratamento 2 1,53™ 2,04 1,76™ 1,61™ 1,90™ 2,13™
Erro 1 9
Armazenamento 5 0,78" 7,717 7,40 4537 51,000 64,37
Trat X Arm 10 1,04" 2,18" 2,837 2,08 1,47 347"
Erro 2 45
CV 1 (%) 12,07 6,93 6,05 1,22 13,71 13,70
CV 2 (%) 11,56 7,27 7,16 0,85 14,03 10,86
Média Geral 10,48 0,71 14,60 3,80 5,97 86,09

ns: ndo significativo; *: significativo a 5% de probabilidade; **: significativo a 1%. SS- Sélidos sollveis; AT-
acidez titulavel; IM- indice de maturacdo; pH- potencial hidrogeniénico; AST - acUcares sollveis totais; VC-
vitamina C.
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Anexo C - Valores de F da analise da variancia com parcela subdividida (2 erros), para as caracteristicas fisicas
das goiabas.

F
FV GL L* a* b* FP PM
Tratamento 2 14,77 61,81 1,04™ 4,98 52,77
Errol 9
Armazenamento 5 11,88 65,85 10,26 17,517 365,96
Trat X Arm 10 0,98™ 5,54 1,50" 1,01" 55,117
Erro 2 45
CV 1 (%) 4,66 -59,55 3,59 44,04 34,83
CV 2 (%) 4,70 -53,26 4,67 42,82 14,01
Média Geral 58,14 -4,47 49,53 23,05 4,69

ns: ndo significativo; *: significativo a 5% de probabilidade; **: significativo a 1%. L*- Luminosidade; a*-
Cromaticidade a; b*- Cromaticidade b; FP- Firmeza de Polpa; PM- Perda de Massa.

Anexo D: Teste de médias para as caracteristicas fisico-quimicas da goiaba.

Caracteristicas Fisico-Quimicas

Tratamentos

SS FP L* b* AST
Controle 10,252 18,04 60,112 49,142 6,08
Fécula (Filme 4) 10,852 23,96% 58,432 49,87° 5,712
Fécula + Cera a a b a a
(Filme 6) 10,35 27,15 55,89 49,58 6,13
CV 1 (%) 12,07 44,04 4,66 3,59 13,71
CV 2 (%) 11,56 42,84 4,70 4,67 14,03
Média Geral 10,48 23,05 58,14 49,53 5,97

Letras iguais na coluna ndo diferem pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade. Letras diferentes na coluna
indicam diferenca estatistica (p<0,05). SS - Solidos sollveis; FP — Firmeza de polpa; L — Luminosidade; b*:
Cromaticidade b; AST: AgUcares sollveis totais.
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Anexo E: Visualizagdo das goiabas do 1° ao 15° de armazenamento para todos os tratamentos.
Dia de Armazenamento

B e
E F2%C10
Vv
E
S
g &
I m%
M
E
N
T . .
O
Controle

Anexo F: Dados de rugosidade para os Filmes 4 e 6.

Dados de Rugosidade

; Rq (R idade médi drética -
Filmes R, (Rugosidade média - nm) a (Rugosidade media quadratica
nm)
Filme 4 12,584 16,105
Filme 6 26,668 35,210
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