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Introducéo

O desenvolvimento de embalagens biodegradaveis com propriedades filmogénicas para
aplicacdo em alimentos tem sido bastante estudado com o intuito de substituir materiais compostos
por substancias com certo grau de toxicidade e prejudiciais ao meio ambiente. Devido a
composicao rica em acidos graxos essenciais, polifendis e carotenoides, o 6leo de rosa mosqueta
apresenta potencial para agregar tecnolégica e funcionalmente os filmes biopoliméricos (CONTRI,
KULKAMP-GUERREIRO, et al., 2016). Com o objetivo de elaborar filmes compésitos incorporados
de materiais hidrofébicos e com melhorias fisico-quimicas e funcionais, este projeto consistiu na
incorporacao de diferentes sistemas (macroemulsdo, microemulséo e nanoemulséo) O/A de rosa
mosqueta (R. canina) em matriz filmogénica a base de pectina, estabilizados por Tween 80 e com
glicerol ou etanol como cosurfactantes. Foram realizadas andlises de espessura, densidade,
umidade, fracéo sollvel de agua, permeabilidade ao vapor de agua e propriedades mecéanicas dos
filmes compdsitos, bem como reologia das solucdes filmogénicas e formadoras de filme.

Composicao dos sistemas incorporados em filme de pectina

A composicdo dos sistemas incorporados em matriz flmogénica a base de pectina esta
apresentada na Tabela 1. As proporc¢des entre 6leo de rosa mosqueta (ORM), cosurfactante (CoS)
e surfactante foram variados, assim como o cosurfactante, entre glicerol e etanol. Apos a analise
de distribuicdo de tamanho, foi observada a obteng&o de microemuls&o (ME) no caso do sistema
01 G2S80 W90, de macroemulsdes (EM) no caso dos sistemas O1 G2S20 W90, O1 G2S50 W90,
01 E2520 W90 e O1 E2S50 W90, e de nanoemulsédo (NEM) no caso do sistema O1 E2S80 W9O0.

Tabela 1. Composicéo dos sistemas escolhidos para incorporacdo em filme de pectina

Proporcgéo Composicédo (g/100g)

Sistema CoS ggf:?jg ORM+CoS: mizgl:fzgua - Tipo
: Surfactante : ORM CoS  Surfactante Agua

01G2S80W90 Glicerol 1:2 20:80 10:90 0.667 1.333 8 90 ME
01G2S50W90 Glicerol 1:2 50:50 10:90 1.667 3.333 5 90 EM
01G2S20W90 Glicerol 1:2 80:20 10:90 2.667  5.333 2 90 EM
O1E2S80W90 Etanol 1:2 20:80 10:90 0.667 1.333 8 90 NEM
O1E2S50W90 Etanol 1:2 50:50 10:90 1.667 3.333 5 90 EM
O1E2S20W90 Etanol 1:2 80:20 10:90 2.667  5.333 2 90 EM
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Resultados e Discussao

A eficacia da combinacao entre glicerol como cosurfactante, Tween 80 como surfactante e éleo
de rosa mosqueta na obtencdo de microemulsdes foi confirmada na menor polidispersidade da
formulacdo S80 quando comparada ao sistema contendo etanol. Independe do cosurfactante
utilizado, as solu¢des formadoras de filme contendo menor quantidade de surfactante (S20), ou
seja, maior concentracdo de Oleo, apresentaram maior polidispersidade em comparacdo aos
sistemas contendo quantidade intermediaria de surfactante (S50). Em relacdo ao tamanho de gota,
0s sistemas com maior concentragdo de surfactante (S80) obtiveram microemulsdo e
nanoemulséo, contendo glicerol e etanol, respectivamente. No geral, as amostras contendo glicerol
apresentaram valores maiores do que as amostras com etanol. A menor polidispersidade na
microestrutura, o pico de distribuicdo mais intenso e com base mais estreita foi obtido pela amostra
01 E2S50 W90, a qual também apresentou menor tamanho médio de gota.

Na Tabela 2 estdo apresentados os resultados referentes a espessura, densidade e umidade
apos o preparo (0 h) e apds 48 h. Os valores absolutos de espessura variaram pouco (entre 0.080
a 0.086 um), resultado importante para fins de comparacdo entre os filmes. Os filmes né&o
apresentaram diferenca estatistica significativa na densidade aparente, com excecao do filme O1
E2S80 W90, o qual apresentou a menor densidade. Esse efeito pode ter ocorrido pela influéncia
do cosurfactante etanol na solubiliza¢éo da pectina, uma vez que a incorporac¢éo da nanoemulséo
ocorreu durante a obtencado das solucdes formadoras de filme enquanto as macroemulsdes foram
incorporadas apos a obtencgéo da solugéo base de pectina. Segundo GUO, ZHANG, et al. (2017),
a estrutura menos coesa e com menor densidade dos filmes deve-se a precipitacao da pectina ou
reducdo da solubilidade do polimero em solugéo pela agéo do etanol.

Os maiores contetudos de umidade em 48 h foram apresentados pelas formula¢des S50,
podendo ser resultado da ruptura na matriz filmogénica de pectina causada pelas gotas de 6leo.
Os demais filmes ndo apresentaram diferenca estatistica significativa. A composicado e tamanho
das gotas de dleo das solu¢cbes formadoras de filme influenciam na capacidade de retencdo ou
interacdo com a agua devido as caracteristicas como a tortuosidade ou a disponibilidade das
moléculas para interagir com a agua. Ainda, a maior interacdo da dgua com a matriz polimérica
pode ter sido influenciada pela proporcao entre surfactante, 6leo e cosurfactante.

Tabela 2. Espessura, densidade aparente e umidade dos filmes — logo apds o preparo (Oh) e ap6s 48 h de

armazenamento.
I Espessura Densidade Umidade 0 h Umidade 48 h
(mm) (g/cm?) (%) (%)

Pectina 3 % 0.081+0.0032 1.40+0.013bc 29+]abc 31.5+0.8¢¢
01 G2S20 W90 0.083+0.0102 1.32+0.05¢d 24.9+0.9¢ 30+1°¢
01 G2S50 W90 0.084+0.0042 1.34+0.01b¢ 30.2+0.6%° 35.5+0.320
01 G2S80 W90 0.084+0.0102 1.35+0.05b¢ 24+2¢ 29+2¢
01 E2S520 W90 0.083+0.0052 1.44+0.0432b 26.8+0.8¢c 30.3+0.7¢
01 E2S50 W90 0.086+0.0042 1.49+0.022 32+32 36+32
01 E2S80 W90 0.080+0.0022 1.24+0.02¢ 304220 32+2abc

ab.¢ piferentes letras sobrescritas em uma mesma coluna indicam diferenca estatistica significativa (p < 0.05)
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A solubilidade dos filmes incorporados foi menor quando comparados ao filme de pectina
devido a maior concentracdo de 6leo. A menor solubilidade foi observada pelas formula¢des
contendo proporcdo S50 de surfactante, seguida das formulagcdes S20. Os filmes com maior
concentracdo de surfactante, ou seja, aqueles contendo microemulsdo e nanoemulséo,
apresentaram as maiores solubilidades. O maior efeito observado, independente do cosurfactante
utilizado, foi o da concentracdo de surfactante. Como a maior incorporacéo de 6leo reduz a matéria
solavel no filme e aumenta sua hidrofobicidade (SANTOS, SILVA, et al., 2017), os filmes contendo
menos surfactante e, portanto, mais 6leo, apresentaram menor solubilidade (Figura 1).

Os filmes nado apresentaram diferenca estatistica significativa na permeabilidade ao vapor de
agua, como observado na Figura 1, com excecdo da formulacdo contendo etanol como
cosurfactante e propor¢cdo S50 de surfactante, o qual apresentou o maior valor. O tamanho de
particula nanométrico do filme O1 E2S80 W90 pode ter contribuido para uma boa propriedade de
barreira, mesmo tendo apresentado menor densidade e maior solubilidade. Foi possivel observar
a influéncia da concentracdo de 6leo nos filmes, resultando no menor valor de permeabilidade no
caso da formulacdo contendo glicerol e proporcdo S20 de surfactante. Em comparacao entre
glicerol e etanol, apesar de néo ter sido observada diferencga estatistica entre as formulagées S80,
para as demais formulacdes os filmes contendo etanol como cosurfactante apresentaram maior
permeabilidade ao vapor de agua.
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Figura 1. Solubilidade e permeabilidade ao vapor de agua dos filmes

Em razao da hidrofobicidade apresentada pelo 6leo, os filmes contendo 6leo apresentaram
menor absorcdo de agua ao longo do tempo em comparacao ao filme de pectina. O maior efeito
observado foi entre os cosurfactantes utilizados. Nas formulagdes contendo glicerol, foi observado
um aumento proporcional da difusividade com o aumento da concentracdo de surfactante,
enquanto houve uma diminuicdo do coeficiente de difusédo para as amostras contendo etanol

(Figura 2). .
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Figura 2. Contetdo de agua no equilibrio e coeficiente de difusdo dos filmes
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O maior valor de tenséo e alongamento na ruptura resultou dos filmes de pectina (Figura
3), comportamento resultante da forte rede formada pelo processo de reticulagdo com ions
divalentes de calcio. A incorporacdo de Oleo juntamente com outros componentes dos sistemas
(macroemulsdo, microemulsdo e nanoemulsdo) enfraguecem a estrutura, uma vez que se
posicionam entre as cadeias de pectina (SANCHEZ-GONZALEZ, CHAFER, et al., 2010). A acéo
plastificante do surfactante foi a responsavel pelos baixos valores de tensdo e moédulo de
elasticidade, observado pelos filmes contendo proporcdo S80 de surfactante, para ambos os
cosurfactantes utilizados. A formulagdo O1 E2S50 W90 resultou na estrutura mais resistente e
coesa em comparacdo com os demais filmes, em que se obteve maior modulo de Young e efeito
positivo na tensdo e no alongamento na ruptura.
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Figura 3. Propriedades mecénicas de tenséo, alongamento na ruptura e modulo de Young

Da andlise reolégica obteve-se que os maiores valores de viscosidade aparente foram
obtidos das formulagfes contendo maior concentracdo de surfactante e menor concentracdo de
Oleo, ou seja, aquelas com menor tamanho de gota, comportamento observado pelo sistema O1
E2S80 W90, contendo nanoemulsdo. Os menores valores de viscosidade aparente foram
resultado das formulagcdes com menores concentracfes de surfactante, confirmando a influéncia
das proporcdes entre 6leo e surfactante, e do tamanho de gota neste parametro. Devido a grande
guantidade de surfactante, ambos os cosurfactantes ndo provocaram diferenga na viscosidade
(Tabela 3). O modelo do tipo Lei da Poténcia se mostrou adequado para a andlise da solugéo de
pectina 3% m/m e das solu¢gbes formadoras de filme a 25°C, pois apresentaram coeficientes de
determinagéo proximos a 0.99. Todas as formulagbes avaliadas apresentaram comportamento
pseudoplastico.

Tabela 3. Viscosidade aparente a 100 s (1), indice de consisténcia (k) e indice de comportamento do escoamento (n),
calculados pelo modelo Ostwald-de-Waele

Sistema n(mPa.s) k (Pa.s" n

Pectina 3% 1.63 £ 0.00° 0.28 £ 0.01 0.88 £ 0.00
01 G2S80 W90 1.65 + 0.00° 0.29 + 0.00 0.87 £ 0.00
01 G2S50 W90 1.59 = 0.00°¢ 0.27 £ 0.00 0.88 + 0.00
01 G2520 W90 1.63 + 0.00° 0.29 + 0.00 0.88 + 0.00
01 E2580 W90 1.70 £ 0.002 0.32 +0.00 0.86 + 0.00
01 E2S550 W90 1.56 = 0.00°¢ 0.28 + 0.00 0.87 £ 0.00
01 E2520 W90 1.55 + 0.00°¢ 0.27 +£0.01 0.88 + 0.00
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Concluséao

Devido a diversos parametros variantes para cada sistema, como a composic¢ao dos filmes, o
tamanho de gotas e o0 método de incorporacao da macroemulséo, microemulsao e nanoemulséo,
nao foi possivel observar uma tendéncia definida nas propriedades fisico-quimicas dos filmes. No
geral, como as formulacBes contendo microemulsdo e nanoemulsdo apresentaram menor
tamanho de gota e possuiam maior quantidade de surfactante, suas caracteristicas assemelharam
entre si, e diferiram das formulacdes contendo macroemulséo.

Em relagdo ao efeito do cosurfactante, nos filmes contendo macroemulséo, foi observado que,
com o glicerol, ocorreu diminuigcdo na densidade, coeficiente de difusdo, permeabilidade ao vapor
de 4gua e propriedades mecéanicas, mas um aumento na solubilidade, em compara¢cdo com 0 uso
do etanol. Entretanto, nos resultados obtidos dos filmes contendo maior concentracdo de
surfactante, a influéncia do cosurfactante foi a inversa, devido ao método de incorporacéo nha matriz
e 0 tamanho de gotas.

Foi possivel concluir que, com a incorporacao de 6leo de rosa mosqueta aos filmes de pectina,
houve uma melhora nas propriedades de barreira e absor¢cdo de agua, destacando-se os filmes
contendo microemulsdo e nanoemulsdo, com maiores quantidades de 6leo e glicerol. Esses
resultados indicam a viabilidade dos filmes na aplicagdo em alimentos, com o intuito de contribuir
na conservacao do produto, aumentando sua vida de prateleira. Por fim, a analise reolégica
permitiu observar o comportamento pseudoplastico dos sistemas, assim como a influéncia do
tamanho de gota das solugfes na viscosidade aparente.

A suspensdo das atividades presenciais devido ao COVID-19 impossibilitou a finalizacdo da
pesquisa. Segundo o planejamento, estava proposto a aplicacdo dos filmes compdsitos em
morangos, a fim de avaliar a estabilidade dos morangos quanto a degradacdo microbioldgica,
perda de peso, firmeza, cor, pH, sélidos sollveis totais e acidez total titulavel.
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