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RESUMO

A producdo de plasticos ndo biodegradaveis aumentou significativamente
devido ao alto consumo, baixo custo e exigéncia do mercado. O descarte desse
material acabou se tornando um grande problema de impacto ambiental, pois o
plastico apresenta elevada resisténcia a degradacdo natural. Como solucao,
apresenta-se a utilizacdo de materiais biodegradaveis, como o amido. Compostos
antioxidantes e antimicrobianos quando incorporados na embalagem, proporcionam
maior durabilidade, preservam a qualidade, reduzem a deterioracdo e evitam a
oxidacg&o lipidica do produto, sendo entdo chamados de embalagens ativas. Nesse
sentido, este trabalho propde o desenvolvimento de uma embalagem ativa a base de
amido e incorporada com bagaco seco de amora, como antioxidante natural. Para
obtencdo domaterial biodegradavel foi utilizada a técnica de prensagem a quente,
sendo testadas quatro formulagcbes que foram compostas de amido de mandioca,
glicerol e bagaco seco de amora (RSA). Foi realizada a caracterizacdo centesimal
do RSA100 e a determinacdo das propriedades mecénicas, térmicas, estruturais e
de barreira dos materiais biodegradaveis, assim como suas propriedades
antioxidantes e teor de compostos fendlicos. A atividade antioxidante do RSA
avaliada pelo método ABTS™ mostrou resultados de ICso de 1,64 enquanto a
atividade antioxidante pelo método do DPPH' mostrou um resultado de 36,05. Em
relacdo a caracterizacdo dos materiais biodegradaveis, 0 aumento na proporcao de
RSA resultou em materiais mais densos, mais espessos, com menor permeabilidade
ao vapor agua e menos solaveis. A analise microestrutural dos materiais indicou
que a amostra controle (RSAQ) apresentou uma caracteristica continua, lisa e
homogénea, sem poros, rachaduras ou irregularidades. Com inclusdo de bagaco
seco de amora, a superficie do material tornou-se mais heterogénea e observou-se
aumento da rugosidade, sugerindo que concentracdes maiores de RSA alteraram a
regularidade e homogeneidade da matriz polimérica. O teor de fendlicos dos
materiais biodegradaveis aumentou de acordo com a concentracdo e com 0 tempo
de contato como meio aquoso, resultado em um valor méximo de 38,47 + 10,68 mg
EAG.g?! para 48 horas de liberagdo na amostra com maior concentracdo de RSA
(RSA10). A inclusdo do RSA resultou em materiais biodegradaveis com
propriedades fisico-quimicas e potencial antioxidante promissores, podendo
representar uma alternativa a substituicdo do plastico comercial na embalagem de
alimentos.

Palavras-chaves: Antioxidante. Embalagem Ativa. Bagaco seco.



ABSTRACT

The production of non-biodegradable plastics has increased significantly, due to high
consumption, low cost and market demand. The disposal of this plastic waste
becomes a major environmental problem, due their natural resistance to degradation.
Starch represents a potential replacement by biodegradable materials. Antioxidants
and antimicrobial components can be used to obtain active biodegradable packaging,
which is an alternative to reduce the production of plastics with the ability to provide
an increase in shelf-life. The aim of this work was to produce a biodegradable starch-
based material containing dried blackberry residue (DBR). A characterization of DBR
was carried out and the mechanical, thermal, structural and barrier properties of the
biodegradable materials were determined, as well as their antioxidant properties and
phenolic compounds content. The ABTS++ method showed ICso of 1.64 and by
DPPHe- a result of 36.05 for DBR. Considering the biodegradable materials, the
increase in the proportion of DBR resulted in denser materials, with lower water
vapor permeability and less water solubility. A scanning electron microscopy (FEG-
SEM) analysis indicated that Control samples surface (RSAQ) showed continuous
and smooth characteristics, without pores, cracks or irregularities. With the inclusion
of DBR, the surface of the material became more heterogeneous, increasing the
roughness with higher DBR proportions, changing the regularity and homogeneity of
the polymeric matrix. The phenolic content of the biodegradable materials increased
in higher concentrations and time in aqueous medium, resulting in a maximum value
of 38.47 + 10.68 mg EAG.g* for 48 hours of immersion in the sample with greater
DBR (RSA10). The inclusion of dried blackberry residue produced biodegradable
materials with promising properties, which may represent an alternative to the
replacement of commercial plastic in food packaging.

Keywords: Antioxidant. Active Packaging. Dry residue.
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1 INTRODUCAO

A amora € um pequeno fruto com propriedades antioxidantes e anti-
inflamatorias, podendo ser consumida in natura e industrializada. Cultivada em
diversos estados no Brasil, sendo as principais cultivares a ‘Tupi’, ‘Guarani’,
‘Negrita’, ‘Caingangue’ e ‘Ebano’ (ANTUNES, 2002). Altamente nutritiva, com
grandes e significativos resultados econdmicos e comerciais. Fruto rico em vitamina
C, com aproximadamente 85% de agua e 10% de carboidratos, sendo uma o6tima
fonte de acido elagico e antocianinas (ANTUNES et al., 2002b; MORENO-ALVAREZ
et al., 2002).

Diferentes estudos destacam as propriedades nutricionais e formas de uso
da amora. Santos, Paraiso e Madrona (2020) analisaram a degradacdo de
antocianina a partir do bagaco da amora; Lameiro et al. (2019) apontam as
caracteristicas fisico-quimicas da amora liofilizada e Machado, Favero e De Lima
(2020) publicam sobre a temperatura e o pH em bebidas lacteas com amora preta.
Nesse sentido é importante ressaltar que esses estudos demonstram a utilizacédo da
amora na pesquisa académica, de maneira que novos horizontes podem ser
pensados, refletidos, comparados, criticados e avaliados para a industria e o
mercado.

A antocianina € amplamente utilizada como corante natural na industria
alimenticia, farmacéutica e cosmética. Apresenta ainda acdo antioxidante e
propriedades que reduzem o risco de doencgas degenerativas (FAVARO, 2008). O
uso da antocianina em embalagens que tem contato direto com o produto alimenticio
ou farmacéutico é permitido pela Legislacdo Brasileira de acordo com a Resolucao
n. 44 da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (BRASIL, 1977).

Um dos principais interesses na aplicacdo de polimeros naturais na
producdo de embalagens flexiveis € exatamente substituir o uso de polimeros
sintéticos, reduzindo drasticamente o problema ambiental e acimulo de lixo de dificil
degradacdo (AIDER, 2010). Na dultima década, inumeros estudos tém sido
desenvolvidos na busca e producdo de filmes biodegradaveis a base de
macromoléculas, como o amido (KECHICHIAN et al., 2010). Ademais, verificam-se
beneficios em se utilizar o amido, como seu baixo custo, sua abundéancia, potencial
renovavel e aspecto biodegradavel.

As embalagens ativas, além das funcbes comuns a todas as embalagens,



14

promovem a interacdo de componentes presentes na embalagem com o alimento
acondicionado, cujo objetivo é principalmente prolongar a vida util e manter a
qualidade dos produtos. A embalagem ativa funcional € decisiva para a preservacao
do alimento, pois aditivos naturais agregados mantém suas caracteristicas
microbiolégicas (VEIGA- SANTOS et al., 2005b; VEIGA; DRUZIAN, 2007; MALI et
al., 2010; MACHADO et al., 2010). Entre os mais diversos tipos de embalagens
ativas, as que exercem efeito antioxidante sdo fundamentais para conservagédo dos
produtos alimenticios, evitando a degradagéo por oxidacao lipidica (FUKUMOTO;
MAZZA, 2000; LOULI et al., 2004; NOURI; NAFCHI, 2014).

A aplicacdo de produtos naturais para o desenvolvimento de embalagens
biodegradaveis deve causar impacto ao consumidor, manter a qualidade do produto,
assegurar a preservagdo e suas caracteristicas padrdes, tais como cor, aroma e
sabor. Embalagens biodegradaveis ativas reduzem intensamente a aplicacdo de
polimeros sintéticos e a aplicacdo de compostos bioativos com acdo antioxidante,
como as antocianinas, ira colaborar significativamente com a preservacdo da
qualidade do alimento, aliado ao reaproveitamento de bagacos industriais, sendo
importante para indastria, benéfica para a sociedade e valiosa para 0 meio
ambiente.

Nesse sentido, o desenvolvimento de uma embalagem ativa a base de amido
e bagaco de amora é o direcionamento do presente trabalho. S&o varias as
embalagens ativas e biodegradaveis a base de amido ja desenvolvidas no Brasil ou
fora dele (ORTIZ, 2013; MACHADO et al., 2018; VEBERIC et al., 2014); mas a
extracdo de compostos bioativos do bagaco de amora é ainda escassamente
considerada na literatura. Dessa forma, elaborar uma embalagem biodegradavel
ativa utilizando como matriz polimérica o amido de mandioca e incorporar com
bagaco de amora que possui compostos bioativos (antocianinas em sua maior
proporcao) alia o prolongamento da vida Gtil dos alimentos embalados a utilizagéo

de um material biodegradavel e renovavel.
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2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

Desenvolver e avaliar uma embalagem biodegradavel ativa utilizando como

matriz polimérica o amido de mandioca e incorporada com bagaco de amora (RSA).

2.20BJETIVOS ESPECIFICOS

e Coletar o fruto da amoreira, realizar a extracao do suco e obtencao do bagaco de
amora,;

¢ Realizar a composicao centesimal do bagaco de amora extraido e seco;

¢ Quantificar o teor de compostos fendlicos e atividade antioxidante pelos métodos
de DPPH*, ABTS** e FRAP do bagaco de amora;

e Produzir, por termoformagem, materiais biodegradaveis a base de amido de
mandioca, contendo diferentes proporc¢des de bagaco de amora;

e Caracterizar o0s materiais biodegradaveis quanto as suas propriedades
mecanicas, térmicas e de barreira;

e Avaliar a liberacdo de compostos fenolicos dos materiais biodegradaveis e seu
potencial de aplicagdo como embalagem ativa para alimentos.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1RESIDUOS SOLIDOS E IMPACTO AMBIENTAL

O problema relacionado aos bagacos sélidos faz parte de um contexto
econdmico, politico, social e ecologico. A producdo de plasticos sintéticos nao
biodegradaveis derivados do petrdleo aumentou sistematicamente nas ultimas trés
décadas, movida nédo s6 pelo alto consumo em todos os setores de atividades, mas
principalmente pela disponibilidade de matéria-prima e baixo custo, aplicacdo pratica
e devido a suas caracteristicas funcionais resistentes (KAZA et al., 2018).

O Brasil € o quarto pais em geracao de residuo plastico no mundo, producdo
extremamente preocupante. S8o produzidas cerca de 11,3 milhdes de toneladas
anualmente, ou seja, aproximadamente 1 kg de lixo plastico por habitante
semanalmente, sendo menos de 2% desse residuo destinado a reciclagem. Anélises
indicam que ao menos um terco de todo plastico descartado mundialmente, sem a
devida reciclagem, sado introduzidos de maneira poluente no meio ambiente terrestre
e maritimo (THOMPSON et al., 2009; JAMBECK et al., 2015, WWF, 2019).

Embora o uso de plastico apresente diversos beneficios para a sociedade
como: facilidade de uso, praticidade de produgcédo, estocagem, transportes e
consumo, seus bagacos sdo extremamente danosos, pois € um produto altamente
resistente a degradacdo natural. Assim, o grande volume de producédo e utilizacéo
do plastico nos centros populacionais e urbanos, sem um programa adequado para
coleta e tratamento, gera um grande volume de bagacos que sao levados a
deposicdo e poluicdo no meio ambiente, agredindo todos os ecossistemas e, por
consequéncia, os seres humanos e demais espécies animais, o solo, oceanos e
atmosfera (MACHADO, et al., 2018; WWF 2019).

A producdo de materiais poliméricos biodegradaveis € discussdo atual e
crescente com o objetivo de reduzir o impacto ambiental causado pelo uso do
plastico de origem petrolifera. A obtencdo desses biopolimeros é de interesse da
industria e de pesquisadores, pois estes podem também ser aplicados em diversos
setores (ELIZONDO et al., 2009; BRITO et al., 2011; REUSE, 2019).
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3.2EMBALAGENS

3.2.1 Embalagens Nao Biodegradaveis

O crescimento populacional proporciona 0 aumento de consumo, exigindo
cada vez mais o0 uso de materiais de embalagens para atender as exigéncias de
mercado. As embalagens sdo partes integrantes e essenciais, devido a praticidade
de seu uso no dia a dia das pessoas; possuem um papel fundamental em virtude
das suas mdultiplas funcbes, como armazenar, conservar e proteger. A embalagem
preserva a qualidade, seguranca, atua como barreira a contamina¢des quimicas,
fisicas e microbiolégicas e viabiliza o transporte, estocagem e distribuicdo de
produtos, principalmente alimenticios (JORGE, 2013).

Os materiais aplicados as embalagens sdo abundantes, resistentes e de
baixo custo, normalmente o plastico derivado do petréleo (KARASKI, et al., 2016). O
plastico € um material sintético considerado polimero de alto peso molecular,
elaborados por processo de transformacédo de resinas termoplasticas obtidas pela
polimerizacdo de monémeros no refino do petréleo (ABDI, 2008; SANTOS;
YOSHIDA, 2011).

Embalagens de polimeros ndo biodegradaveis apresentam como principal
caracteristica uma elevada resisténcia mecéanica, servem como barreira contra
gases, apresentam resisténcia a corrosao, sdo facilmente moldaveis e tém baixo
custo de producdo, porém apresentam um fator extremamente preocupante quanto
a sua acdo no meio ambiente, pois sua degradacdo leva centenas de anos
(ANDRADY, 2005; ROCHA; MORAES, 2015).

3.2.2 Embalagens Biodegradaveis

De modo geral, guando se afirmar que algo é "biodegradavel”, a explanacéo
inicial indica que ha menor incidéncia temporal da embalagem no meio natural,
implicando em reconhecer que sua decomposicdo rapida ndo é sentida nos
impactos ambientais. Porém, Santana et al. (2013) ampliam essa viséo,
argumentando que um material biodegradavel é todo aquele que sofre
transformacao quimica para biodegradacao, ou seja, é preparado por acdo de micro-

organismos em situacdes especificas de umidade, oxigenacdo, temperatura e
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iluminacdo. Para que o material seja considerado como biodegradavel é preciso que
alguns fatores sejam respeitados, como sua especificacdo quimica (sem metais
pesados), a relagdo entre CO2 em relagdo a outra amostra, a desintegracdo com
fragmentos menores que 2mm em 90 dias e sua ecotoxicidade.

A prevencado da poluicdo ambiental e o longo periodo de degradacdo dos
materiais poliméricos derivados do petréleo incentivam a industria e a pesquisa a
desenvolverem novas opc¢des de embalagens biodegradaveis ofertando a
possibilidade e viabilidade em associar a biodegradabilidade com a reducao de
bagacos (KASEEM; HAMAD; DERI, 2012; GALGANO, et al., 2015).

Recentemente, os polimeros biodegradaveis como o amido tém sido
pesquisados continuamente como um material potencial para a producdo de
embalagens. E comprovado que, para alimentos frescos como as frutas e verduras,
o uso de polimeros biodegradaveis € adequado, prevenindo principalmente a
desidratacdo desses alimentos (NOURI; NAFCHI,2014).

As diversas aplicacdes do amido na industria e aumento da disponibilidade
deste determina um interesse no seu uso na fabricacdo de embalagens que irdo
substituir os materiais sintéticos no caso de filmes biodegradaveis (GARCIA,
et.al.,2009), isso aliado ao seu baixo custo, sua abundancia, seu potencial renovavel
e seu aspecto biodegradavel.

Os biopolimeros, como os polissacarideos, apresentam moléculas de cadeia
longa de ocorréncia natural. Suas propriedades mecéanicas sao inferiores aos
preparados a partir de derivados do petrdleo, necessitando de melhorias
significativas (DAVIS; SONG, 2006). Materiais biodegradaveis apresentam-se como
barreiras ndo téxicas e efetivas ao oxigénio e didxido de carbono, sustentando e
preservando a qualidade do alimento, reduzindo o impacto ambiental causado pelos
bagacos das embalagens (LECETA, et.al.,2013).

3.2.3 Embalagens Ativas

Em definicdo, Braga e Silva (2017) salientam que a embalagem ativa é
planejada para influir sobre o insumo de modo que haja protecédo de seu interior,
maior durabilidade, preservacdo de suas caracteristicas de visualizacao,

manutencdo da qualidade e seguranca para o consumidor. A embalagem ativa que
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compde o revestimento produz um efeito positivo a saude do consumidor podendo
eliminar o oxigénio, controlar a umidade, evitar a desidratacdo, absorver e liberar
odores e sabores, realizar absor¢cdo do diéxido de carbono, liberar agentes
antioxidantes e antimicrobianos (LECETA, et.al.2013). Além disso, a maioria das
embalagens ativas e biodegradaveis possui efeito de prolongar a vida util do
alimento, evitando, por exemplo, a oxidacdo, o que faz com que o alimento possa
permanecer mais tempo na prateleira do supermercado.

De modo geral, sédo duas as classificacbes adotadas pelos autores para as
embalagens ativas: sistemas absorvedores e emissores. Os absorvedores removem
compostos que ndo sao desejados, pois tais compostos podem reduzir a vida util do
produto. Os emissores trazem compostos a embalagem, com objetivo de liberacéo
gradativa no alimento (MURIEL-GALET et al., 2015).

A embalagem ativa possibilita a liberacdo dos ativos de forma controlada, pois
0S mesmos tém a acao direta aos alimentos (MARCOS, et al., 2014). Substancias
naturais como extratos vegetais, incorporados aos filmes plasticos, promovem a
protegcdo e preservagcdo do alimento, atuando como antioxidantes, agentes
antimicrobianos e aromatizantes (AVELLA, et al., 2005; NOURI; NAFCHI, 2014).

Alimentos que apresentam em sua composi¢cao acidos graxos insaturados,
sdo passiveis de oxidacdo lipidica, como Oleos vegetais, de peixes ou carnes,
produzindo odores e sabores desagradaveis aos produtos e reduzindo
drasticamente a qualidade e seguranca nutricional. Assim, buscando a manutencéao
do alimento e controle da oxidacdo lipidica, continuamente se pesquisa 0
desenvolvimento e criacdo de novas opcbes de embalagens através da
incorporacao de antioxidantes (GOMEZ-ESTACA et al., 2014; MALI; GROSSMANN,;
YAMASHITA 2010; BARBOSA-PEREIRA, et al., 2013).

Filmes ativos a base de biopolimeros sao considerados uma protecao
mecanica contra a deterioracdo e incorporadores de aditivos funcionais como
antioxidantes e agentes antimicrobianos, estendendo a vida util do alimento
(GOMEZ- ESTACA, et al., 2014).
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3.3 AMIDO

Amido é definido como um produto amildceo extraido de cereais, tubérculos
e leguminosas, e também de outros gréos, raizes ou rizomas. E um polimero natural
abundante, de baixo custo e biodegradavel, no qual encontramos uma alternativa
para a producédo de embalagens biodegradaveis (BRASIL, 2005; KASEEM; HAMAD;
DERI, 2012).

Trata-se de uma substancia semicristalina encontrada na maioria das
plantas, insolavel em agua fria, alcool e éter, carboidrato ndo redutor constituido por
anéis intercalados de amilose e amilopectina, sendo que o teor dessas duas
macromoléculas é varidvel e depende da fonte botanica (AVELLA et al., 2005;
RAGUIN; EBENHOH, 2017).

A amilose € um polimero com estrutura essencialmente linear, constituida por
bagacos de a-(1, 4) D- glucopiranosil e a amilopectina, com estrutura ramificada,
possuindo ligacdes do tipo a-(1, 6) D-glucopiranosil, responsavel por manter a
estrutura do granulo e controlar a solubilidade do amido em agua (APLEVICZ, 2006;
FENNEMA et al., 2008). Na Figura 1 estao representadas as estruturas da amilose e

amilopectina.

Figura 1 - Esquema da estrutura geral da amilose (A) e amilopectina (B).

CH,OH

|
cadeia principal H OH
ligagdes (a1—4) B

Fonte: Junior (2008).
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O Estado do Parana possui destaque na producdo de amido de mandioca,
com a segunda maior carga quantitativa de producao, atrds apenas do Para. Assim,
o Parana possui relevancia na producéo industrial do amido de mandioca, com foco
no mercado local, mas também na exportacdo, sendo responsavel por empregos
diretos e indiretos, visto que a colheita é feita, em grande parte, de forma manual.

Dentro do Estado do Parand, algumas macrorregifes destacam-se no cultivo
da mandioca, como o Noroeste, o Oeste e 0o Centro-Oeste do estado. No ano de
2019, o Brasil produziu cerca de 510 mil toneladas de amido de mandioca, de
maneira que 70% desse quantitativo sairam do Parana. Historicamente, o Parana
ndo é produtor antigo da mandioca e foi somente no ano de 1975 que comecgou a
ingressar a cultura no local. Os motivos da chegada da mandioca sao advindos de
uma cultura do café em declinio, grandes quantidades de terra e efetivo profissional
suficiente para o inicio do processo.

Mediante dados do proprio Sindicato dos industriais da mandioca no
Parana, o Estado possui 50 fabricas, a maioria dedicada a producéo de tapioca e
farinha. Segundo Roesler et al. (2008), existem vantagens interessantes na
producdo de amido em escala industrial. Uma delas é a autossuficiéncia, pois ha
grande aproveitamento do produto e, a0 mesmo tempo, a propria agua da lavagem é
levada para a producao de biogas e,se reutilizada, ainda pode servir como adubo.
De acordo com a RDC n. 263 (2005), o amido de mandioca possui padrdo de

umidade em 18% como limite e sua extracdo direta é definida como nativa.

3.4 AMORA-TUPI

A amora-tupi (Figura 2) € mundialmente cultivada, apresenta baixo custo, €
rustica, de facil manejo e ndo necessita de aplicacdo de grandes quantidades de
defensivo agricola. Este fruto pode ser cultivado em varias regides do Brasil, em
pequenas propriedades agricolas e independente da estacdo climatica, pois é
cultivada até mesmo no inverno rigoroso (ANTUNES, 2014).

A amora-tupi, cujo nome cientifico € Rubus spp., possui linearidade familiar
com 0 péssego, a macd e a ameixa, assim como outros frutos. Sua proveniéncia

original € da América, mas com formas de cultivo aplicadas no Brasil. O pais vem se
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destacando gradativamente, no comércio internacional, com o produto,

principalmente pelas formas naturais de producéo e cultivo (MOTA, 2006).

Figura 2 - Amora-tupi.

Fonte: A autora.

A muda de amora-tupi possui cerca de 30 centimetros e pode apresentar ou
nao espinhos, possui maior facilidade de insercédo em regides com clima temperado
e nao pode ficar com escassez de agua, jA que precisa de irrigacdo cotidiana. A
amora-tupi (Rubus spp.) apresenta em sua composicdo a cor avermelhada
proveniente da presenca da antocianina, gosto acido a doce-acido (MOTA, 2006).
Na sua forma in natura, apresenta 85% de agua e 10% de carboidratos, minerais,
vitaminas e compostos bioativos como os flavonoides, acidos fendlicos e
antocianinas.

Em bagacos de frutas e vegetais nota-se a presenca de compostos
bioativos. Os bagacos agroindustriais, como o baga¢co de amora, indicam a viavel
criacdo de alimento funcional, pois 0 seu processamento produz de 20 a 60% de
subprodutos como cascas, sementes, caules e polpas de onde se extrai 0s
compostos bioativos (MACHADO et al., 2018).

Encontra-se na amora os fotoquimicos, promotores de salude, porém com
estruturas frageis e de curta durabilidade ap6s a colheita. Sendo assim, estes sao
processados e/ou industrializados, obtendo-se subprodutos como geleias, sucos,
sorvetes e iogurte (VEBERIC et.al, 2014). Polifendis estédo presentes em abundancia
nos vegetais e estudos indicam que estes sdo vitais a saude, atuando como
reguladores do metabolismo, do peso, de doencas cronicas e de proliferacao celular
(LAVEFVE; HOWARD; CARBONERO, 2020).
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Para Antunes (2004), a amora-tupi pode ser utilizada para finalidades
diversas, inclusive para uso de embalagens biodegradaveis. Este autor avaliou o
revestimento das amoras com amido de mandioca, salientando que os frutos tiveram
menor perda de massa fresca, em relacdo aos outros. Nas amoras em que houve
aplicacao do revestimento, a perda de massa fresca chegou a 7,5%. Nos produtos

sem a aplicacao, a perda foi de 12,56%.

3.5 COMPOSTOS FENOLICOS

Os compostos fendlicos sdo antioxidantes que agem como defesa contra o
estresse oxidativo. Sdo metabdlicos secundarios, originados em reacdes de defesa
das plantas contra agressbes da natureza ou meio ambiente, ou pigmentos
coloridos, habitualmente referidos como polifendis. Estes compostos fazem parte do
consumo humano, pois estdo presentes na maioria das plantas, frutas e hortalicas.
Os frutos representam as principais fontes alimentares de compostos fendlicos,
sendo diferenciados pelo cultivo, variedade e maturacdo que sao determinadas
pelas regides geograficas (REYNERSTON, et al., 2008; TRESSERA-RIMBAU;
LAMUELA-RAVENTOS; MORENO, 2018).

Os compostos fendlicos sdo altamente polimerizados, contendo um grupo
hidroxila ligado aos anéis aromaticos, variando de moléculas simples, como acidos
fenolicos, até compostos polimerizados como os taninos. Foram identificadas e
classificadas aproximadamente 8.000 substancias, conforme sua estrutura, nimero
e posicao nos grupos hidroxilas ou substituintes (COSTA, et al., 2015).

Uma caracteristica dos compostos fendlicos é apresentar atividade
antioxidante, combatendo e interrompendo a propagacdo de radicais livres na
oxidacdo lipidica. Apresentam também atividade antimicrobiana que esta
diretamente relacionada com sua capacidade de penetrar em membranas biolégicas
(DAVIDSON; NAIDU, 2000), apontando importante relacdo entre compostos
fendlicos e atividade antimicrobiana (GOUDA; KAVITHA; SARADA, 2015). Esses
compostos contém elevado potencial antioxidante e atuam restaurando,
conservando e reparando danos celulares. A industria alimenticia pesquisa e estuda
o desenvolvimento de produtos utilizando compostos fendlicos como antioxidantes,

para inibir a oxidacédo de ingredientes do alimento, principalmente lipideos, visando
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melhorias na qualidade e valor nutricional (CAROCHO; FERREIRA, 2013; HUANG,;
OU; PRIOR, 2005).

Estudos baseados em metodologias para separar, identificar e quantificar
compostos fendlicos em alimentos encontram muitos obstaculos, pois seus
compostos apresentam muitas substancias com alta polaridade, reativos e
susceptiveis as acdes enzimaticas (ANGELO; JORGE, 2007).

3.6 ATIVIDADE ANTIOXIDANTE

Antioxidante € um composto capaz de diminuir, prevenir e impedir a
oxidagdo de outra substancia, como compostos fendlicos, enzimas antioxidantes,
ligacdes de ferro e proteinas (COSTA et al., 2015).

Um dos principais agentes que determinam a deterioracdo de alimentos e
frutas sé@o os radicais livres. Isto determina a diminuicdo da vida util e perda da
qualidade, que é perceptivel ao consumidor através da alteracdo da cor, sabor,
aroma, textura e aparéncia dos alimentos. Além disso, leva a alteracbes nos
macronutrientes como carboidratos, lipideos e proteinas (FERNANDES, 2019)

Dentre os antioxidantes utilizados na industria de alimentos, destacam-se 0s
sintéticos, pois oferecem estabilidade aos diferentes tipos de alimentos e possuem
menor custo. Alguns estudos mostram que estes antioxidantes trazem risco a saude
guando o consumo ocorre em grande quantidade e com frequéncia. Isto determina a
incansavel busca por compostos antioxidantes naturais (FERNANDES, 2019).

Alguns produtos naturais podem atuar no combate da oxidacdo através das
seguintes formas: como antioxidante primario, atuando na eliminacdo dos radicais
livres e como o antioxidante secundario, onde atua por um mecanismo que nao
envolve uma atividade sequestrante direta por radicais livres (FERNANDES, 2019).

A oxidacdo inicia-se na superficie do produto e o uso de embalagem
biodegradavel com agentes antioxidantes naturais protege o alimento contra a
deterioragdo (JONGJAREONRAK et al.,, 2008). Extratos vegetais contendo
compostos fendlicos, utilizados em embalagens, atrasam e previnem a oxida¢do dos
alimentos (REIS et. al, 2015).

Alguns métodos que avaliam a capacidade antioxidante in vitro de extratos

e/ou substancias isoladas, estdo presentes na literatura. O método DPPH* esta
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dentre os mais populares, pois é simples, possui baixo custo e é eficiente, devido a
sua alta sensibilidade (ALVES et al., 2010; KANDI; CHARLES, 2019). Este método
baseia-se na captura do radical livre DPPH* (2,2-difenil-1- picril-hidrazil) por
antioxidantes, que gera um decréscimo da absorbéancia a 515 nm. O radical (DPPH?)
apresenta uma cor purpura que altera para amarelo apés reacdo com antioxidantes,
e é comumente usado para determinar a capacidade antioxidante de compostos
bioativos em diferentes amostras (BRAHAM et al., 2019).

A capacidade de eliminacdo da atividade antioxidante é determinada pelo
ensaio ABTS através da reacdo com um forte agente antioxidante na presenca de
sal ABTS™ (2,2’-azinobis (3-etilbenzotiazolina-6-acidosulfénico). O ABTS é uma
substancia utilizada em varios ensaios enziméaticos como marcador de reagdo. No
entanto, recentemente vem sendo empregado em ensaios colorimétricos para
estimar o potencial antioxidante de substancias ou misturas. Nessa aplicacdo, o
ABTS, de cor verde clara, reage com o persulfato de potassio e forma o radical
catidbnico ABTS'™ de coloracgéo verde/azulada (SRIDHAR; CHARLES, 2019).
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4 MATERIAL E METODOS

4.1 MATERIAL

As amoras-tupi foram colhidas em outubro de 2020 na cidade de Ponta
Grossa- PR. Imediatamente apds o recebimento, as amostras foram lavadas em
agua corrente, identificadas e armazenadas em freezer doméstico em temperatura
de -18°C até a realizacado dos experimentos. O amido de mandioca foi obtido do
grupo Agricola Horizonte (Mal. Candido Rondon — PR), o glicerol adquirido da

Reagen Produtos para Laboratério LTDA (Colombo — PR).

4.2METODOS

4.2.1 Obtencéo do Bagaco Seco e do Suco de Amora-tupi

O bagaco seco de amora-tupi, tratado nesse trabalho pela sigla RSA, foi
obtido apés o processamento dos frutos para obtencéo de bebidas. Neste processo
foi realizado o despolpamento, na despolpeadeira de frutas linha nobre DES-60. Em
seguida obteve-se o bagaco umido que foi seco em estufa a 60°C até o peso
constante, de aproximadamente 8 horas e o0 suco de amora-tupi, seguindo as etapas
do Fluxograma 1.

Fluxograma 1 - Obtenc¢&o do bagaco seco de amora-tupi.

Materiais — Colheita e sanitizacdo da Amora-tupi
I

Despolpamento da Amora-tupi

Obtengdo do Bagagco Umido de Amora-tupi Obtencdo do Suco de Amora-tupi

Secagem em estufa a 602C

Trituragao

Obtencgdo do Bagaco Seco de Amora-tupi

Fonte: A autora.




O bagaco umido foi seco, conforme ilustrado na Figura 3.

Figura 3 - Bagaco Umido e pds-secagem a 60°C, até peso constante.

60°C, até peso

constante

Fonte: A autora.
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Posteriormente o bagaco seco de amora (RSA) foi triturado em liquidificador

doméstico e armazenado em frascos de vidro envoltos em papel aluminio,

protegidos da luz, em freezer (-18 °C) até a sua utilizacdo, conforme Figura 4.

Figura 4 - Bagaco Seco de Amora-tupi (RSA) triturado.

Fonte: A autora.
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4.2.2 Caracterizacdo Centesimal do Bagaco Seco de Amora-tupi (RSA)

O RSA (Bagaco Seco de Amora-tupi) foi caracterizado quanto a sua
composi¢do centesimal, estabilidade térmica, caracteristicas microscopicas e
atividade antioxidante. O Fluxograma 2, apresenta de forma clara o desenvolvimento

das analises do bagaco seco de amora obtido da amora-tupi.

Fluxograma 2 - Analises realizadas com o bagaco seco de Amora-tupi.

Bagaco Seco de
Amora-tupi

\
Caracterivacs Teor dos FEG TGA COR

aracterizacdo

Centesimal do Estudo da c;)mp?lc?stos

bagaco seco de atividade il
amora-tupi antioxidante

= Umidade | ABTSe+

—. o= — DPPHe

== Proteina | FRAP

— Lipideo

— Fibra Bruta

Fonte: A autora.
Nota: FEG (Microscopia Eletronica de Varredura), TGA (Analise Termogravimétrica).

4.2.2.1. Umidade

A umidade foi determinada de acordo com a metodologia descrita no Manual
do Instituto Adolfo Lutz (IAL, 2008). Foram pesados 5 g de amostra em cadinhos de
aluminio, previamente tarados e resfriados em dessecador. Foi realizada secagem
em estufa a 105 °C, até o peso constante da amostra. A umidade foi calculada pela

diferenca de massa e o resultado expresso em porcentagem, conforme Equacéo 1.
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peso da amostra inicial-peso da amostra final

Teor de umidade = x 100 (Eq. 1)

peso da amostra inicial

4.2.2.2. Teor de cinzas

O teor de cinzas foi determinado de acordo com a metodologia descrita no
Manual do Instituto Adolfo Lutz (IAL, 2008). Foram pesados 5 g de amostra em
cadinhos previamente calcinados na mufla (Fornos Jung Ltda — Blumenau/SC) a 550
°C. A amostra foi carbonizada em chapa de aquecimento, seguido de incineragao
completa em mufla a 550 °C por 6 horas. O teor de cinzas foi calculado de acordo

com a Equagéo 2.

. peso do cadinho com as cinzas—peso do cadinho
Teor de cinzas = x 100 (Eq. 2)

peso da amostra

4.2.2.3. Proteinas

O teor de nitrogénio total foi determinado de acordo com a metodologia de
Kjeldahl, descrita no Manual do Instituto Adolfo Lutz (IAL, 2008). Em tubos Kjeldahl
foram pesados 0,5 g de amostra e posteriormente foi adicionado catalisador (sulfato
de cobre + sulfato de potassio) e acido sulfurico concentrado, para a etapa de
digestdo acida em bloco digestor, de 50°C aumentando de forma gradual até atingir
350°C. Foi realizada entdo a destilacdo em destilador Kjeldahl, apds alcalinizacao
com hidréxido de sédio a 50% (m.v?!). Foi coletado aproximadamente 100 mL de
destilado em um erlenmeyer contendo 20mL de &cido bérico e entdo foi titulado com
acido cloridrico 0,1 mol L1. A guantidade de proteina bruta foi calculada pela

Equacéo 3, utilizando 6,25 como fator de conversao de nitrogénio para proteina.

Vx fcx0,14008 x 6,25 x 100

> (Eg. 3)

Proteina total (%) =

Onde V é o volume gasto de &cido cloridrico, fc o fator de corre¢cdo do HCl e P a

massa da amostra.
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4.2.2.4. Lipideos

A fracao lipidica foi determinada pela extracdo por solvente a quente com
extrator de Soxhlet, sendo que a extracdo lipidica da amostra foi realizada com
hexano, seguindo a metodologia descrita no Manual do Instituto Adolfo Lutz (IAL,
2008). Em um cartucho feito com papel de filtro, foram pesados 5 g de amostra, em
seguida foi colocado no extrator de Soxhlet. O extrator foi acoplado em um balédo
contendo 200 mL de solvente hexano e mantido sob aquecimento. O conjunto
permaneceu em refluxo durante 6 horas. O teor de lipideos foi determinado por

diferenca de peso e expressa em porcentagem, de acordo com a Equacéo 4.

Lipl'deos (%) - baldo com gordura (g) — baldo vazio (g) %100 (Eq. 4)

massa amostra (g)

4.2.2.5. Fibra bruta

O teor de fibra bruta foi realizado conforme descrito no Manual do Instituto
Adolfo Lutz (IAL, 2008). Foi realizado uma digestdo com 0,255 mol Lt H2SO0s e
0,313 mol L* NaOH no Digestor de fibras Marconi (MA-444/C| — Piracicaba/SP) e

posteriormente foi obtido um bagaco organico correspondente a fibra bruta.
4.2.3 Estudo da Capacidade Antioxidante do Bagaco Seco de Amora-tupi

Para avaliacdo da atividade antioxidante do bagaco seco de amora-tupi, a
amostra foi solubilizada em metanol:acetona, 50:50 na concentracao inicial de 1 mg
mL-1 por 24 horas, para o método ABTS-+ foram feitas as diluicGes apds o periodo
de extracdo para concentracdes de 0,1 mg mL?, 0,01 mg mL?* e 0,001 mg mL™.
Para os métodos de DPPHe e FRAP, a amostra ndo foi diluida, usou-se a

concentracdo de 1 mg mL™,
4.2.3.1 ABTS**

Para preparar o radical catidbnico ABTS++ (2,2’-azinobis(3-etilbenzotiazolina-6-
acidosulfonico), foi utilizado 5 mL de solugdo aquosa de ABTS (7 mM) com 88 uL de
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persulfato de potassio (2,46 mM, Sigma-Aldrich®), onde a reacdo ocorreu em
temperatura ambiente, ao abrigo da luz, por um tempo de 12 a 16 horas antes do
uso (RE et al., 1999). Antes do ensaio, a solugao de ABTSe+ foi diluida com tampéao
fosfato de sédio 10 mM (1:20, v / v). A amostra de bagago seco de amora-tupi, em
concentragées de 0,1; 0,01 e 0,001 mg mL?' em triplicata, foi adicionada nas
proporcdes de 20, 40 e 80 uL, juntamente com 150 L de ABTS++ e completada com
tampéo fosfato de soédio até um volume final de 500 yL de meio reacional. A solugéo
foi incubada durante 15 minutos a 25° C ao abrigo da luz e posteriormente foi
realizada a leitura 734 nm em leitor de microplacas multimodo hibrido SynergyTM H1
com software Gen5.2 (BioTek®, USA).

4.2.3.2 DPPH-

Para determinar a acdo scavenger sobre DPPHe+ (2,2-difenil-1-picrilihidrazil
Sigma-Aldrich®) o meio foi composto de uma amostra de bagaco seco de amora-
tupi, que foi solubilizada em metanol:acetona 50:50 com concentragdo de 1 mg mL™*
na proporg¢édo de 125 uL, 110 pL, 100 pL, 85 pL, 75 pL, 60 pL, 50 pL, 35 pL e 25 pL,
juntamente com 300 uL de solucdo de DPPHe 60mM e o meio reacional foi
completado com etanol absoluto até um volume final de 1000 uL, em ftriplicata. A
mistura foi incubada por 15 minutos a 25° C em um ambiente protegido da luz. A
atividade antioxidante foi observada pelo decréscimo da absorbancia em A = 517 nm
em leitor de microplacas multi-modo hibrido SynergyTM H1 com software Gen5.2
(BioTek®, USA) (SOARES et al., 1997).

4.2.3.3 Determinacgéo do poder de reducédo do ion ferro FRAP

O ensaio FRAP foi realizado segundo metodologia de Benzie e Strain
(1996). A solucdo tampdo de acetato de sbédio a 300 mM foi realizada
adicionando 1,87 g de C2HsNaO: (acetato de sédio anidro) em 16 mL C2H40:2
(acido aceético glacial) completando com agua destilada o meio reacional para
1000 mL (pH 3,6). O preparo da solugdo 10 mM TPTZ (2, 4, 6 solugédo de
tripiridil-s-triazina,Sigma-Aldrich® ) foi realizado adicionando a massa de
0,03121g de TPTZ em 10 mL de HCI (&cido cloridrico) 40 mM. Seguindo o
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preparo da solucdo FeCls.6H20 (cloreto de ferro, Biotec®) 20 mM. A nova
solucéo de trabalho foi preparada misturando 60 mL de tamp&o acetato, 6 mL da
solugéo de TPTZ e 6 mL de solucao FeCls.6H20. Para o preparo da amostra, a
solugdo metanol:acetona 50:50 com o bagaco seco de amora-tupi foi levada ao
Ultrassom (Ultrasonic Cleaner, USA) por 20 minutos e posteriormente ao
Evaporador Rotativo (TE-211 / Tecnal) por 1 hora, em pressao de 300 bar, para
que o solvente fosse volatilizado. Foi verificado o volume inicial e apos o
processo de rotoevaporacéo, verificou-se o volume e a massa do solvente final,
para que posteriormente fosse realizado o calculo de diluigdo, os resultados do
RSA100, RSA10, RSA5 e RSA2.5 foram multiplicados pela diluicdo, com
excessao do RSAO, pois o resultado da leitura deu menor que os resultados
obtidos no intervalo da curva. Apos o processo de rotoevaporacao, foi pipetado
10 puL de amostra concentrada, em seis repeticbes, e deixado reagir por 30
minutos com 290 pL da solucdo FRAP na condicdo escura. As leituras
(complexo ferroso de tripiridiltriazina) foram entdo realizadas em A = 595 nm em
espectrofotometro (BioTek® modelo ELx808 com agitador). O padrdo Trolox foi
utilizado para o desenvolvimento da curva de calibracdo (0-1000 pmol.L?), os

resultados foram expressos em pumol TE.g*.

4.2.3.4. Determinacao do teor de compostos fendlicos

A determinacao do teor de fendlicos totais foi realizada em triplicata de acordo
com o método de Folin-Ciocalteau (Dindamica®). A amostra foi dissolvida em
metanol:acetona 50:50 na concentracao inicial de 1 mg mL™* por 24 horas. A partir
desta solucéo, foram transferidos em triplicata aliquotas de 20 L, 40 pL , 80 uL, 120
pL, 160 puL e 200 pL para um tubo de ensaio, combinando com 7 mL de agua
destilada, 500 pL do reagente Folin-Ciocalteau e depois de 30 s, foram adicionados
2,5 mL de Na2COs3 10,6% (m.vl) (PA, Biotec® ). Apdés 5 min de incubacdo a
temperatura de 50°C, a absorbancia foi medida em A = 715 nm em leitor de
microplacas multi-modo hibrido SynergyTM H1 com software Genb5.2(BioTek®,
USA). As solucbes padréo de acido galico (Merck®) 50, 100, 200, 400, 600 e 800
pug.mL? foram utilizadas para o desenvolvimento da curva de calibragdo (MUNHOZ
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et al., 2014; SWAIN; HILLS, 1959). Os resultados do teor de compostos fendlicos

totais foram expressos como equivalentes de acido galico (mg AG.g™Y).

4.2.4 Analise Termogravimétrica (TGA)

Para a realizacdo das analises termogravimétricas seguiu-se a metodologia
descrita por BET et al. (2018) e foi utilizado o equipamento PerkinElmer (STA 6000 —
Simultaneous Thermal Analyzer). O bagacgo seco de amora e o amido de mandioca
foram acondicionados em dessecador UR 0% por 7 dias antes de serem analisadas.
Durante a analise, aproximadamente 5 mg das amostras foram colocadas em
cadinhos de platina e submetidas a uma razdo de aguecimento de 20°C.min%, a
faixa de temperatura analisada foi de 20°C a 600°C, sob fluxo de ar comprimido de
150 mL.mint. As porcentagens referentes a perda de massa das amostras e as

curvas dTG foram obtidas por meio do software de andlise de dados TA-60 WS.

4.2.5 Microscopia Eletronica de Varredura de Alta Resolucdo (MEV-FEG)

A microestrutura do bagaco seco de amora e do amido de mandioca foi
avaliada por meio da microscopia eletrénica de varredura de alta resolucao (FEG),
utilizando um microscopio eletrénico FEI Quanta 200. Como preparacdo das
amostras, elas foram acondicionadas em dessecador (UR=0%) com cloreto de célcio
por sete dias antes da andlise. As amostras secas foram entdo revestidas com ouro
utilizando-se um Sputter Coater BAL-TEC SCD 050. A tensdo de aceleragao
determinada foi de 15 kV e a ampliacdo de 1500x, 2000x e 3000x.

4.2.6 Cor

A cor de cada ensaio foi determinada por meio de um colorimetro (BYK
GardnerUSA) em um angulo de 10° usando o iluminante D65 (luz do dia). As leituras
foram realizadas no sistema CIELAB (L*, a* e b*). Para cada ensaio, foram
realizadas trés leituras. Antes da realizacdo de cada andlise, foi realizada a

calibracdo do aparelho.
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4.3 PH E ACIDEZ DO SUCO DE AMORA-TUPI

O pH do suco foi medido por pHmetro digital. O extrato utilizado para
obtencéo da acidez titulavel foi preparado a partir de 10 mL de suco diluidos em 100
mL de agua destilada e submetido a agitacdo. A acidez titulavel total foi determinada
por titulacdo com NaOH 0,1 mol L, utilizando uma solucdo de fenolftaleina 1%
como indicador e expressa em mL de NaOH 0,1 mol L por 100 gramas de amostra
(AOAC, 1990).

4.4 PRODUCAO DOS MATERIAIS BIODEGRADAVEIS

A obtencéo dos materiais biodegradaveis foi realizada utilizando-se a técnica
de prensagem a quente, com o0 objetivo de obtencdo de bandejas. Para tal técnica
foi utilizada uma prensa térmica doméstica (Sanduicheira Easy Meal — Cadence),
com temperatura média de 175°C. As bandejas foram compostas de amido de
mandioca, glicerol e bagaco seco de amora (RSA) (Tabela 1). Também foi
adicionado 0,5 g de benzoato de sodio nas formulacdes RSA2.5; RSA5 e RSA10 e

100mL de agua destilada em todas as formulacdes.

Tabela 1- FormulagBes para produgéo dos materiais biodegradaveis.

Benzoato de

Formulac@es Amidql GIicerglI RSA*_l Sdodio Agua_l
(9-100g™) (9-100g™) (9-100g7) (g.100g%)  (9-10007)
RSAOQ 90,0 91 0,0 0,0 100,0
RSA2.5 88,2 9,0 2,3 0,5 100,0
RSA5 86,0 9,0 45 0,5 100,0
RSA10 81,5 9,0 9,0 0,5 100,0

Fonte: A Autora.
Legenda: * RSA (Bagac¢o seco de amora). O nimero apés a sigla refere-se a concentracdo de RSA em
cada formulacéo, em porcentagem.

Para obtencao das bandejas pesou-se primeiro o amido de mandioca, depois
0 bagaco seco de amora, depois 0 benzoato de sodio e por ultimo colocou-se 100mL
de agua destilada em cada formulacédo. Posteriormente misturou-se bem cada

formulagédo, até ficar homogéneo. Pesou aproximadamente 115 g de cada
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formulacdo e colocou-se na termoformadora ja aquecida, deixando por 8 minutos. O
material foi removido com auxilio de uma espatula e deixado sobre papel aluminio,
sendo armazenado na BOD a 25°C. Na Figura 5 esta ilustrada a obtencdo do

produto apos passar pela termoformagem.

Figura 5 - Alteragao apds aplicagao de temperatura no material prensado.

Fonte: A autora.

No Fluxograma 3 estdo demonstradas as andlises de caracterizagdo dos
materiais biodegradaveis, obtidos a partir da técnica termoformagem.
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Fluxograma 3 - Analises para caracterizacdo do material biodegradavel.

Preparo dos Materiais Biodegradaveis: RSAQ; RSA2.5;
RSAS5 e RSA10

‘ Caracterizagao dos Materiais Biodegradaveis

Cor e Opacidade Aparente

Testes de Tragdo

Densidade

Espessura

Solubilidade

PVA

TGA

FEG

Compostos
Fendlicos

Estudo da
Atividade
Antioxidante

Fonte: A autora.
Nota: FEG (Microscopia Eletronica de Varredura), TGA (Andlise Termogravimétrica), PVA
(Permeabilidade ao vapor de agua).

4.4.1 Caracterizagdo dos Materiais Biodegradaveis

Os materiais foram caracterizados quanto a sua propriedade mecéanica (testes
de tracdo), permeabilidade ao vapor de agua (PVA), espessura, cor, opacidade
aparente, densidade, solubilidade em &gua, analise termogravimétrica (TGA),
caracteristicas estruturais por microscopia eletrénica de varredura de alta resolucéo

(MEV-FEG), teor de compostos fendlicos e atividade antioxidante.
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4.4.1.1 Propriedades mecanicas — teste de tracao

As analises de tracao foram realizadas de acordo com o método da American
Society for Testing and Material (ASTM D-882-91, 1996), com auxilio de um
equipamento universal de ensaios, marca Shimadzu. As amostras previamente
cortadas com 50 mm x 20 mm foram condicionadas em UR 53% pelo periodo de 48
horas antes de serem analisadas. Foram utilizadas 8 amostras para cada
formulagc&o. Durante a analise, as amostras foram ajustadas as garras pneumaticas
do equipamento sendo a distancia estabelecida entre as garras de 30 mm e
velocidade de tracdo de 0,8 mm.st. As seguintes propriedades de tracdo foram
determinadas: resisténcia maxima a tracdo (MPa), elongacdo (%) e modulo de
Young (MPa).

4.4.1.2 Permeabilidade ao vapor de agua (PVA)

A permeabilidade ao vapor de agua foi determinada pelo método gravimétrico
de acordo com a American Society for Testing and Material (ASTM E-96-95, 1995).
O filme previamente condicionado em umidade relativa (UR) de 53%, durante o
periodo de uma semana, foi posicionado na abertura circular de 60 mm de diametro
da célula de permeacdo e selado, utilizando-se cola epdxi para garantir que a
migracdo de umidade ocorrera exclusivamente através do material biodegradavel. O
interior da célula foi previamente preenchido utilizando-se cloreto de calcio anidro
(UR=0) e o sistema foi introduzido em dessecador contendo solugado saturada de
NaCl, que corresponde a UR de 75%, ou seja, maior que a do interior da capsula
(gradiente 0 - 75). Isso vai criar um gradiente de umidade relativa, forcando a
passagem de vapor de 4gua para o interior da capsula.

Sucessivas pesagens foram realizadas, a cada hora, por um intervalo de tempo
de 12 horas e apos 24 horas, com a finalidade de registrar o ganho de massa sofrido
pela amostra. O ganho de massa (m) foi plotado em funcdo do tempo (t) sendo
determinado o coeficiente angular através da equacgéo de reta, obtida por regresséao
linear e a taxa de permeabilidade ao vapor de agua (TPVA) calculada através da

Equacéo 5:
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TPVA = m/t x 1/A (Eq. 5)

Onde A é a area de permeacéo do corpo de prova (m?).
Para cada formulagéo desenvolvida, o ensaio foi realizado em duplicata a uma
temperatura de 23+£2°C. A permeabilidade ao vapor d’agua foi calculada através da

Equacéao 6:

PVA = (TPVA X e) / ps X (UR1-UR?) (Eq. 6)

Onde e é a espessura média do corpo de prova (m), ps pressao de saturacao
de vapor a temperatura do ensaio (Pa), UR1 é a umidade relativa no interior do
dessecador e UR2 € a umidade relativa no interior da cépsula. Os valores de

umidade relativa utilizados na equacéo foram divididos por 100.

4.4.1.3 Espessura

A espessura dos materiais biodegradaveis foi determinada utilizando-se um
micrometro manual (Digimess, capacidade 0-25 mm, resolucdo 0,001 mm). A
espessura final foi fixada como sendo a média aritmética de cerca de 10 medidas
aleatdrias realizadas de cada material (MULLER; YAMASHITA; LAURINDO, 2008).

4.4.1.4 Cor e opacidade aparente

A cor de cada ensaio foi determinada seguindo a mesma metodologia descrita
no item 4.2.6.

A opacidade aparente foi determinada com auxilio do mesmo calorimetro,
empregando-se iluminante Dss (luz do dia) e angulo visual de 10°. A metodologia foi
baseada na descrita por Sobral (2001) na qual o calculo da opacidade (Y) foi
realizado em relagéo a luminosidade da amostra sobre um padrdo branco (Y») € um

preto (Yp), conforme a Equacéo 7.

v = (Yp/Yb)x 100
e

(Eq. 7)
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Onde Y é a opacidade aparente, Y, € a luminosidade da amostra medida sobre
um padréo preto, Yp € a luminosidade da amostra medida sobre um padréo branco e
e € a média da espessura. O resultado foi dividido pela espessura, pois essa
influéncia significativamente a opacidade das amostras, e expresso utilizando-se

uma escala arbitraria (0 — 1 %/pm). As amostras foram analisadas em triplicata

4415 Densidade

Para a determinacdo da densidade das amostras dos materiais
biodegradaveis estas foram cortadas com dimensdes de 20 mm x 20 mm (triplicata)
e acondicionados por 20 dias em dessecador contendo cloreto de calcio anidro
(CaClz) para serem desidratados. Posteriormente, as amostras foram pesadas e, em
seguida, sua massa e volume foram determinados. Os resultados obtidos foram
utilizados para o calculo da densidade (gramatura) dos materiais, sendo expressos
em g/cm3 (MULLER; YAMASHITA; LAURINDO, 2008).

44.1.6 Solubilidade

As amostras foram previamente secas em dessecador contendo cloreto de
calcio anidro por 7 dias. ApGs esse periodo foram pesadas e imersas em agua
destilada (proporcdo 30:1 — 4gua:amostra) por 48h a 25°C. ApGs esse periodo, a
agua em excesso foi removida e os materiais foram secos em estufa a 105°C até
massa constante. A solubilidade foi calculada como a diferenca de massa das
amostras antes e depois do tratamento e a andlise foi conduzida em triplicata.

4.4.1.7 Andlise termogravimétrica (TGA)
Para a realizacdo da analise termogravimétrica os materiais biodegradaveis

foram moidos com auxilio de uma faca, até se obter um p6 e posteriormente foram

submetidos a condi¢gbes descritas no item 4.2.4.
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4.4.1.8 Microscopia eletrénica de varredura de alta resolucdo (MEV-FEG)

Para avaliar a microestrutura dos materiais biodegradaveis estes foram
preparados em dimensdes 1mmxlmm, congelados em freezer a -18 °C e apos 24
horas foram fraturados, posteriormente os materiais foram submetidos as mesmas

condi¢Oes descritas no item 4.2.5.

4.4.2 Perfil de Liberacdo de Compostos Fenolicos e Atividade Antioxidante dos

Materiais Biodegradaveis

Para determinar o teor de liberacdo de compostos fendlicos totais dos
materiais biodegradaveis, o material foi deixado imerso em agua destilada por até 48
horas, na concentracéo 1:10, sendo 1g de amostra e 10mL de agua. Foram retiradas
aliguotas de 1 mL nos intervalos de tempo: 0O, 1, 2, 3, 4, 5, 6, 24 e 48 horas. As
aliquotas foram guardadas na geladeira, em temperatura de refrigeracdo a 5°C e
protegidas da luz. No dia seguinte, foram transferidos em triplicata aliquotas de 200
pL de cada tempo para um tubo de ensaio, combinando com 7 mL de &agua
destilada, 500 yL do reagente Folin-Ciocalteau e depois de 30 s, foram adicionados
2,5 mL de Na2COs 10,6% (m.v!) (PA, Biotec®). Apés 5 min de incubacdo a
temperatura de 50°C, a absorbancia foi medida em A = 715 nm em leitor de
microplacas multi-modo hibrido SynergyTM H1 com software Genb5.2(BioTek®,
USA). Os resultados do teor de compostos fendlicos totais foram expressos como
equivalentes de &cido gdlico (mg AG.g1).

Foi determinado também o teor de compostos fendlicos em diferentes
concentracfes de amostras. Para isso as amostras dos materiais biodegradaveis
foram trituradas, com auxilio de uma faca e posteriormente foram dissolvidas em
metanol:acetona 50:50 na concentracdo inicial de 1 mg mL™ por 24 horas. A partir
desta solugéo, foram transferidos em triplicata aliquotas de 20 pL, 40 pL, 80 pL, 120
puL, 160 yL e 200 pL para um tubo de ensaio, combinando com 7 mL de agua
destilada, 500 pL do reagente Folin-Ciocalteau e depois de 30 s, foram adicionados
2,5 mL de Na2COs 10,6% (m.v!) (PA, Biotec®). Apés 5 min de incubacdo a

temperatura de 50°C, a absorbancia foi medida em A = 715 nm em leitor de
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microplacas multi-modo hibrido SynergyTM H1 com software Gen5.2 (BioTek®,
USA).

Para determinar a agdo scavenger sobre DPPH- (2,2-difenil-1-picrilihidrazil
Sigma-Aldrich®), os materiais biodegradaveis RSAO0, RSA2.5, RSA5 e RSA10, foram
triturados com auxilio de uma faca e deixados imersos, na concentracdo 1:1, sendo
60mg de amostra e 60mL de solvente 50:50 (metanol: acetona). Posteriormente
foram colocados no eppendorf na proporcao de 250 pL, 220 uL, 200 uL, 170 uL, 150
ML, 120 pL, 100 pL, 70 pL e 50 pL, juntamente com 300 yL de solucédo de DPPH-
60mM e o meio reacional foi completado com etanol absoluto até um volume final de
1000 pL, em triplicata. A mistura foi incubada por 15 minutos a 25° C em um
ambiente protegido da luz. A atividade antioxidante foi observada pelo decréscimo
da absorbancia em A = 517 nm em leitor de microplacas multi-modo hibrido
SynergyTM H1 com software Gen5.2 (BioTek®, USA) (SOARES et al., 1997).

Foram também realizadas analises de atividade antioxidante pelo método
ABTS+* e FRAP, conforme descritos nos itens 4.2.3.1 e 4.2.3.3.

4.4.3 Andlise Estatistica

Os dados foram analisados pelo método de analise de variancia (ANOVA) de
uma via ou duas vias, seguido de péds teste de Tukey ou de Bonferroni,
respectivamente. Foram considerados significativos valores de p<0,05. Valores de
ICs0 foram calculados por regresséo linear (software GraphPad Prism v. 5.01). As
analises foram realizadas em triplicatas e os valores apresentados em média +

desvio padréo.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 OBTENCAO DO BAGACO SECO E DO SUCO DE AMORA-TUPI

Inicialmente tinham 3,07 kg de amora e apos o despolpamento realizado na
Despolpadeira de Frutas Linha nobre DES-60, foi obtido um rendimento de 0,822 kg
de bagaco umido e 2,03 kg de suco. ApGs a secagem deste bagaco umido, foi obtido

de bagaco seco de amora-tupi de 0,776 kg, exemplificado no Fluxograma 4.

Fluxograma 4 - Demonstracdo dos resultados em porcentagem da obtencdo do bagaco seco de
amora-tupi.

92,89% de bagago umido + suco, o
100% de Amora tupi in natura sendo 26,77 % de Bagago Umido ZEAGH G Bagaco.
o seco de Amora-tupi
€ 66,12% de suco

Fonte: A autora.

5.2 ANALISES DO BAGACO SECO DE AMORA-TUPI

5.2.1 Caracterizacdo Centesimal do Bagaco Seco de Amora-tupi (RSA)

Os resultados da composi¢do quimica centesimal do bagaco seco de amora-
tupi em base seca (b.s.) sdo apresentados na Tabela 2.

E importante mencionar que o material residual seco retirado da amora-tupi
trouxe escasso quantitativo de agua, o que foi reiterado pelas consequéncias da
umidade. Também se percebeu que elevadas taxas de gorduras e proteinas, assim
como efetivo significativo de cinzas foi observado, delimitando o0os minerais

encontrados no fruto. O bagaco possui uma grande quantidade de sementes e
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cascas, 0 que pode ser comprovado pelo resultado da proporcéo de fibras brutas,
gue se mostrou mais expressiva. Este resultado € positivo, pois quando € adicionado
um bagaco com alto teor de fibras em materiais biodegradaveis, estes tendem a

apresentar melhores caracteristicas mecanicas, contribuindo para sua aplicacao.

Tabela 2 - Composicdo quimica centesimal do bagaco seco de amora-tupi (100).

Umidade @ Cinzas @ Proteina®@ Lipideos (@ Fibra Bruta@ Carboidrato(®)
Amostra (510097  (g100g7)  (g100g%)  (g100gY) (g 100gY) (g 100g™)
RSA 2,8+0,14 2,5+0,13 9,8+0,22 9,9+0,24 43,3+£2,03 31,7

Fonte: A autora.
Legenda: ® Os resultados sdo a média + desvio padrdo (n=3). ® Calculados por diferenca
(100 —(proteinas, lipideos, cinzas, fibra bruta e umidade)).

Diante dessas consideragdes, Souza (2016) reitera que o0s resultados
obtidos podem ter similaridade com a producdo de farinha da casca de jabuticaba,
pois em sua pesquisa, também houve quantidade de agua escassa, grandes
percentuais de proteina e gordura, assim como cinzas. No caso desse estudo, 0s
dados demonstram-se importantes para verificacdo centesimal do bagaco seco.

5.2.2 Cor

Os resultados da andlise de cor do bagaco seco de amora-tupi (RSA) sao

mostrados na Tabela 3.

Tabela 3 - Resultados da analise de cor do bagacgo seco de amora-tupi (RSA).

Amostra L* a* b*

RSA 15,99+0,09 40,44+0,05 26,67+0,62

Fonte: A autora.
Nota: Dados expressos como média + desvio padrdo (n=3).

Os resultados da anélise de cor foram expressos de acordo com a escala
CIELAB. O bagaco seco de amora-tupi (RSA) apresentou valor acima de 40,00 na

coordenada a*, indicando a coloragcao mais avermelhada.
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5.2.3 Atividade Antioxidante do Bagaco Seco de Amora-tupi (RSA)

A atividade antioxidante dos materiais prolonga evita a oxidacgao lipidica dos
alimentos, prolongando sua vida util. Para a industria alimenticia, um material de
embalagem que possua essas funcdes se torna interessante no mercado.

Na Tabela 4, estdo expressos os resultados da % de inibicdo do radical
ABTS** avaliado para o RSA Pode-se observar nos resultados apresentados na
Tabela 4 que o bagaco seco de amora-tupi apresentou acdo antioxidante e mesmo
em baixas concentracdes, 0 bagaco apresentou % de inibicdo. Este fator é positivo
para a aplicacdo pretendida para as embalagens biodegradaveis ativas com adicao
de RSA.

Tabela 4 - Atividade antioxidante do bagaco seco de amora-tupi (RSA100) pelo método scavenger de
ABTSe+.

Concentragéo (ug.mL?) RSA (% de inibic&o) Quercetina (% de inibi¢céo)
0,04 10,06 + 0,98 13,73 +£17,95
0,08 24,83 + 2,55 34,45 £ 25,00
0,16 31,50 £ 1,19** 47,95 £ 2,50
0,4 32,02 + 7,46*** 67,06 + 2,34
0,8 45,22 + 4,19%** 94,45 + 1,58

1,6 50,84 + 4,72*** 97,43 + 2,18
4 57,51 £ 4,02%** 99,51+ 2,16
8 78,95 £ 1,26%** 99,67 + 0,27
16 87,18 + 2,75* 100,80 + 1,82
ICs0 (Mg.mL™) 1,64 0,34

Fonte: A autora.

Nota: Dados expressos como média = desvio padrdo (n=3). Valor de ICso calculado por regresséo
linear. * Significa diferenca estatistica em relagdo a quercetina, sendo * p<0,05, ** p<0,01, ***
p<0,001.

Diante da mudanca de coloracdo do teste em relacdo ao inicio, pode-se
afirmar que o radical ABTS** foi reduzido. De acordo com os resultados da Tabela 4,
foi possivel perceber que o teste de ABTS** apresentou uma tendéncia crescente de
atividade antioxidante em relacdo a concentracdo de extrato utilizada no
experimento, variando de 10,06 a 87,18% de inibi¢o.

O ICso representa a quantidade de antioxidante necessaria para reduzir 50%
da quantidade inicial de radical, obtida a partir da razado entre o valor de ICso e da
concentracéo inicial do radical, ou seja, quanto menor o ICsp maior a atividade

antioxidante. O resultado obtido para o bagago seco de amora-tupi na acéo
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scavenger de ABTS** foi de 1,64 pug.mL* (Tabela 4), comprovando a atividade
antioxidante do bagaco de amora. Este resultado € superior ao ICso da quercetina, o
que € esperado, visto que a quercetina é tida como padrdo para a atividade
antioxidante.

Segundo Bennmann et al. (2018) o valor obtido do ICso para o radical ABTS**
de farinhas de bagaco de diferentes cultivares de uva, foram de: 39,52 pg.mL
1 (Merlot), 72,98 pg.mL?' (Cabernet Sauvignon), 93,18 pg.mL?! (Sangiovese) e
105,48 ug.mL* (Sauvignon Blanc) e com base nestes resultados, conclui-se que o
valor obtidos nesse trabalho para o RSA100 foi muito promissor.

Na Tabela 5, estdo expressos o0s resultados da % de inibicdo e do ICso

obtidos através do método scavenger DPPH?®.

Tabela 5 - Atividade antioxidante do bagaco seco de amora-tupi (RSA) pelo método scavenger
DPPHe.

Concentragéo (ug.mL?) RSA (% de inibic&o) Quercetina (% de inibicéo)

125 95,71+1,70

110 90,11 +1,84

100 87,76 £ 0,61

85 87,66 + 0,76

75 81,04 +0,91

60 69,21 + 0,98

50 67,07 + 0,93

35 45,05+ 1,15

25 36,90 + 2,56

16 92,31 +0,78
8 47,57 £ 2,54
4 20,33+1,01

1,6 4,40 = 0,58

0,8 1,58+ 0,19

0,4 1,24 + 0,39

0,16 0,90 £ 0,19

0,08 0,56 + 0,51

0,04 0,22+0,19

ICs0 (Hg.mL™) 36,05 8,76

Fonte: A autora.
Nota: Dados expressos como média + desvio padrédo (n=3). Valor de ICso calculado por regresséo
linear.

Em virtude das diferencas metodologicas entre os testes foram necessarias
concentracbes maiores de RSA para avaliacdo da atividade antioxidante pelo

método de DPPH?®, iniciando 25 (ug.mL™?), guando comparados ao radical ABTS**.
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De forma similar aos resultados obtidos para o ensaio ABTS®**, a % de
inibicdo observada no método scavenger DPPH® apresentou uma tendéncia
crescente em relagdo a concentragdo do bagaco seco de amora-tupi.

No estudo realizado por Almeida (2014) foi demonstrado a atividade
antioxidante do bagaco de malte, através dos métodos ABTS** e DPPH®*, onde o
método DPPH* apresentou ICso menor, quando comparado com o método ABTS*®*.
Diferentemente do desenvolvido neste trabalho, onde a atividade antioxidante do
bagaco de amora analisado apresentou melhores resultados de ICso para 0 método
ABTS*".

Os resultados obtidos nesse estudo podem ser comparados com as analises
feitas por Machado et al. (2015). Os autores também estudam a respeito da
atividade antioxidante do extrato do bagaco de amora, com resultados relacionados
aos fendlicos totais, antocianinas monoméricas e a prépria atividade antioxidante.
Utilizando o PLE (extracdo de liquidos pressurizados), a partir &gua e etanol como
solventes, e concentragdo (18,0 Kg solvente/ Kg bagaco fresco), obtiveram % de
inibicdo, avaliada pelo método ABTS** de 21,26 + 0,74 para agua e 31,07 + 4,60
para o etanol; e % de inibicdo, avaliada pelo método DPPH* 14,25 + 0,74 com agua
e 36,61 = 0,24 com etanol. Diante disso, concluiram que o bagaco da amora € fonte
adequada para compostos bioativos e que possui potencial antioxidante elevado que
pode ser utilizado em forma distinta, seja no ramo alimentar ou mesmo cosmético.

O teste de FRAP mostra a habilidade de um composto em produzir Fe?* a
partir de Fe®*, no qual define a sua forca antioxidante (PRIOR; WU; SCHAICH,
2005). Com relacdo a atividade antioxidante avaliada pelo método de FRAP é
possivel observar na Tabela 6 os resultados obtidos para o bagaco seco de amora-
tupi (RSA100).

Tabela 6 - Resultados de FRAP para o bagac¢o seco de amora-tupi (RSA).

FRAP (umol TE.g?)
RSA 74.485,66 + 12.935,88

Fonte: A autora.
Nota: Dados expressos como média + desvio padrdo (n=6).

Os resultados obtidos a partir do teste de FRAP confirmam a atividade

antioxidante do RSA. Em um trabalho desenvolvido por Goltz et al. (2010) foi
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avaliado o teor de FRAP em frutos de amoras tipo Brazos e Tupi em diferentes
estagios de maturacdo (roxa, vermelha e verde). Os resultados de FRAP para a
amora Tupi no estagio de maturacéo roxa foi de 16282,87 + 375,04 uMol de TE.g*
de frutas, valor menor ao observado neste trabalho provavelmente devido a
diferenca na metodologia adotada. Ainda € possivel notar que no trabalho realizado
por Goltz et al (2010) foram utilizados os frutos inteiros, enquanto o objeto desta
pesquisa foram os bagacos (cascas e sementes), fato que pode interferir nos
resultados observados para a atividade antioxidante.

5.2.4 Compostos Fendlicos

O teor de compostos fendlicos totais do bagaco seco de amora-tupi (RSA)
esta apresentado no Gréfico 1. Inicialmente foi determinada uma faixa de
linearidade, com o intuito de determinar a absorbancia pelas concentragbes
testadas. Para tanto, a curva de calibracdo de acido gélico foi preparada e se
apresentou linear no intervalo proposto, com equacao da reta y = 0,0016x + 0,0271.
Apés a determinacdo da curva de calibracao para o acido galico, buscou-se avaliar 0
bagaco. Graficamente € possivel observar que o valor do teor de fendlicos totais no
bagaco de amora, expresso como equivalentes de acido galico (EAG) por grama de
amostra, aumentou em funcdo da concentracdo, variando de 11,60 + 1,30 (mg
EAG.g') na concentragdo de 20 pg.mLt' a 17,43+ 0,62 (mg EAG.g') na
concentragéo de 200 pg.mL1.
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Gréfico 1 - Teor total de fendlicos em relacéo a concentracdo do bagaco seco de amora-tupi (RSA).
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Fonte: A autora.
Nota: Dados expressos como média = desvio padréo (n=3).

Conforme verificado acima, o teor de fendlicos aumenta proporcionalmente a
concentracdo do RSA. Para Moura et al. (2020), essa concentracdo pode variar se
houver congelamento no fruto da amora-preta. O produto in natura, sem
congelamento, leva a um maior teor de compostos fendlicos, o que traz atividade
antioxidante mais efetiva. Quando h& depreciacédo de teor de compostos fendlicos,
também ocorre menor atividade antioxidante.

Da mesma maneira, quando h& reducdo de antocianinas, percebe-se
diminuicdo de potencial antioxidante, levando a percepcdo da responsabilidade
destas no combate a oxidacdo. No caso dos estudos de Moura et al. (2020) a
temperatura de congelamento € um fator determinante e que pode ter total influéncia
nos resultados ou, por lesar as membranas celulares ou, por ndo inibir a atividade
celular do vegetal. O teor de fendlicos e a concentracdo, no entanto, mantém a
mesma légica do presente nesse estudo. No presente estudo o fruto foi congelado, o
que pode resultar em um menor teor de fendlicos nos resultados, vale ressaltar que
a quantificagcdo dos compostos fendlicos nado foi realizada no fruto total, apenas nos
bagacos, que apresentam um imenso potencial de ingrediente ativo.

Segundo Lameiro et al. (2019), o teor fendlico pode ser menor em
concentracdo reduzida e meio aquoso, com apresentacdo de menor acidez e maior

pH, na medida em que ha maior grau de diluicdo da amora.
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Com base nos resultados observados é possivel estabelecer uma relacao
direta entre a acdo antioxidante do RSA, avaliada por diferentes metodologias, e o0
teor de compostos fendlicos do bagaco, sendo a presenca destes compostos crucial
para a atividade antioxidante do bagaco.

5.3 PH E ACIDEZ DO SUCO DE AMORA-TUPI

De acordo com a Tabela 7, os valores de pH observados para o suco de
amora-tupi foi de 2,59 e a acidez total titulavel foi calculada em relacdo ao &cido
citrico, apresentando resultado de 1,17%, considerando a constante de 0,064 de

acido citrico.

Tabela 7 - Resultados de pH e acidez do suco de amora-tupi.

Suco de Amora-tupi

pH 2,59+0,05
Acidez (g.100mL™) 1,17+0,24

Fonte: A autora.
Nota: Dados expressos como média + desvio padrao (n=3).

Hirsch et al. (2012) apresentou em seu trabalho valores de pH para amora-
preta na faixa entre 2,78 e 3,08, ndo havendo diferenca significativa entre os
distintos gendtipos. Independente do gendtipo, a amora-preta apresentou valores de
pH baixos, conforme esperado, devido as suas caracteristicas naturais de sabor
acido a doce/acido. Esta é uma caracteristica desejavel para a industrializacdo da
fruta e as amoras-pretas avaliadas neste estudo se mostraram boas matérias-primas
para a fabricacdo de sucos e polpas, com acidez titulavel entre 1,30 g.100mL?* a
1,58 g.100mL* de &cido citrico, sem diferenca significativa entre as amostras. Os
resultados apresentados pela amora-tupi foram similares aos encontrados no estudo
de Hirsch et al. (2012).
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5.4 CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS BIODEGRADAVEIS

5.4.1 Avaliagédo Visual

Na Figura 6 € demonstrada a aparéncia visual dos materiais biodegradaveis,

a partir das quatro formulacfes ap0s o processo de termoformagem.

Figura 6 - Materiais biodegradaveis com adigdo de diferentes concentragBes de bagaco seco de
amora-tupi.

RSAO

Fonte: A autora.

Com base na Figura 6 pode-se observar diferenca nas coloracbes de cada
material biodegradavel, onde o0 RSAO apresentou coloracdo esbranquicada devido ao
amido, que em sua composicao foi o componente de maior proporcéo. A adicdo de RSA
alterou a coloracdo dos materiais, onde estes adquiriram coloragdo marrom-
avermelhada que se intensifica com o0 aumento da proporcdo de bagaco nas
formulacbes, podendo-se observar uma coloracdo mais intensa da amostra de maior
concentracéo de bagaco, a RSA10. As amostras apresentaram uma boa maleabilidade,
ou seja, nao se rompem com facilidade, sendo uma resposta positiva e comprovando

gue o processamento dos materiais foi satisfatério.

5.4.2 Cor

Os resultados da analise de cor dos materiais biodegradaveis sdo mostrados

na Tabela 8.
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Tabela 8 - Resultados de analise de cor dos materiais biodegradaveis.

Amostra L* ax b*

RSAO 77,65+0,16 -0,79+0,07 7,31+0,40
RSA2.5 46,08+0,9] ***aaabbb 14,11+0,58***bb 20,56:+0,39***aaabb
RSA5 39,10+1,06***aaa 14,47+1,08*** 17,63+0,95***aaa

RSA10 25,60+1,25%* 17,15+0,64***aa 9,29 +0,88*

Fonte: A autora.

Nota: Dados expressos como média + desvio padrdo (n=3). * Diferenca estatistica em relacdo ao
RSAO, sendo *p<0,05 e ***p<0,001. 2 Diferenca estatistica em relacdo ao RSA10, sendo 22p<0,01 e
aaap<(),001. P Diferenca estatistica em relacéo ao RSA5, sendo Pp<0,01 e PPbp<0,001.

Os resultados da analise de cor foram expressos de acordo com a escada
CIELAB. O resultado de L* obtido para o RSAO confirma a claridade da amostra, que
tem em sua formulagcdo a predominéncia do amido de mandioca, pois indica a
tendéncia de coloracdo clara/branca, sendo os valores obtidos mais préoximos de
100.

A formulacdo RSA10, que possui a maior porcentagem de bagaco em sua
composicdo, apresentou o menor valor de luminosidade, indicando uma coloragéo
mais escura que as RSA2.5 e RSA5. A coordenada a* indica a coloragdo mais
avermelhada, sendo que os resultados para essa coordenada foram crescentes de
acordo com o aumento da concentracdo de RSA para cada formulacao.

Na pesquisa de Nakatsukasa (2021) foi analisado a coloracédo de filmes de
amido de mandioca com o p6 do bagaco do suco de uva, com resultados da analise
realizada na amostra padrao (filme seco) demonstraram L* de 44,4 + 0,6, a* de 8,7
0,04 e b* de 9,7 = 0,03. Comparando esses resultados com o trabalho apresentado,
pode-se concluir que o resultado de L* foi similar e quando comparado os valores de
a* observa-se que material adicionado de bagaco de amora levou a um resultado de

a* maior, devido a cor mais avermelhada que este apresenta.

5.4.3 Espessura

A espessura dos materiais biodegradaveis variou de 2,816 a 2,972 mm. Uma
tendéncia de aumento na espessura do material com a inclusdo do bagaco de seco
de amora foi observada (Gréfico 2), embora néo seja observada diferencga estatistica

entre os valores.
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Gréfico 2 - Resultados da espessura dos materiais biodegradaveis.
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Fonte: A autora.
Nota: Dados expressos como média = desvio padrdo (n=10).

E valido ressaltar que, quanto maior o percentual de sélidos acrescidos na
formulacéo, maior sera a espessura do composto apds a secagem (ROSAS, 2021).

Estudos que antecedem essa pesquisa, como os de Miller; Yamashita,;
Laurindo (2008) demonstraram que “os plastificantes influenciam os resultados das
espessuras dos materiais” (MULLER; YAMASHITA; LAURINDO, 2008). Assim, a
partir dos resultados dos autores, na comparagao com essa pesquisa, reitera-se que
nesse estudo, o quantitativo de glicerol adicionado a todas as formulagdes foi
constante e a intervencdo deste aditivo na espessura dos produtos nao foi

percebida.
5.4.4 Opacidade Aparente

Os processos Oticos que estdo diretamente vinculados com os materiais
biodegradaveis referem-se a opacidade, coloracdo e brilho, de maneira que se
encontram estreitamente remetidos a imagem do produto. O fator da opacidade
possui performance importante, de modo que alguns produtos, em geral, ligados ao
setor de alimentos, estdo mais vulneraveis para a ocorréncia de fotodegradagéo, o
gue permite pensar que a embalagem é uma ferramenta singular de contencao da
acao da radiacdo ultravioleta (MARCOS et al., 2014). Os resultados da opacidade

aparente dos materiais biodegradaveis sdo mostrados no Gréfico 3. A opacidade
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esta diretamente associada com o quantitativo de luminosidade que € absorvida por
conta do espalhamento dos compostos na matriz de polimeros, de maneira que a
aparéncia e a coloracdo se encontram em grau expressivo de dependéncia da
opacidade. Ademais, é importante considerar que a opacidade € influenciada pela
espessura, e devido a isso os resultados sédo apresentados no Grafico 3 em funcéo
da espessura (FADINI et al., 2013).

Gréfico 3 - Resultados da analise de opacidade aparente dos materiais biodegradaveis.
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Fonte: A autora.

Nota: Dados expressos como média + desvio padrdo (n=3). * Significa diferenca estatistica em
relacdo ao RSAO, sendo *p<0,05, **p<0,01 e ***p<0,001.2 Significa diferenca estatistica em relagéo
ao RSA10, sendo a p<0,05.

A formulacdo RSA10 apresentou maiores valores de opacidade, sendo
observado um aumento na opacidade de acordo com a adicdo de RSA. Em um
estudo realizado por Ludka (2022) também ocorreu uma leve tendéncia ao aumento
da opacidade com maiores concentracfes de bagaco seco de malte nos materiais,
resultando em valores de opacidade de 32,5 + 5,2 %/um para o filme com 5% de
bagaco de malte, similares aos observados para a amostra RSA10 que foi de 29,90
1,64 %/um.
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5.4.5 Propriedades Mecéanicas
As propriedades mecéanicas dos materiais desenvolvidos foram avaliadas
quanto a resisténcia maxima a tracao, elongacdo e modulo de Young, cujos dados

sao apresentados na Tabela 9.

Tabela 9 - Resisténcia maxima a tragdo, elongacao e modulo de Young dos materiais biodegradaveis.

Formulacéao Tracéo (MPa) Elongacéao (%) Mddulo de Young (MPa)
RSAO 1,57 +0,43 21,04 + 5,38 9,70 £ 2,75
RSA2.5 0,68 + 0,35** 15,17 £ 4,73 7,21 +2,29
RSA5 0,54 +0,11** 17,80 £ 2,65 4,36 £ 0,81*a
RSA10 0,47 £ 0,13** 14,95 + 4,08 5,17 +1,07*

Fonte: A autora.
Nota: Dados expressos como média + desvio padrao (n=8). * Diferenca estatistica em relacdo ao
RSAO, sendo * p<0,01 e ** p<0,001.2 Diferenca estatistica em relacdo ao RSA2.5, sendo 2 p<0,05.

A resisténcia a tracdo esta diretamente relacionada com a resisténcia que o
produto demonstra quando passa por alongamento até seu rompimento (PASTOR et
al.,, 2010). Diante dessas consideracbes, o0s resultados apontam diferenca
significativa dos produtos com a adicdo de RSA, levando a reducdo da resisténcia
maxima a tracdo dos materiais. Neste sentido, é valido perceber que ndo houve
distincdo expressiva da resisténcia maxima a tracdo e elongacédo entre os materiais
com adicdo de RSA, o que ressalta um ponto positivo, visto que havendo acréscimo
nas proporc¢des de bagaco de amora dos materiais, ndo foram percebidas mudancas
em relacdo a sua resisténcia e sua flexibilidade foi sustentada.

Em filmes distintos que foram adicionados de extrato de prépolis foi
observado que a adicdo do extrato também ndo modificou a resisténcia a tragdo dos
filmes (PASTOR et al., 2010). Esse comparativo torna-se fundamental para delimitar
gue os resultados observados no estudo de Pastor et al. (2010) encontram-se de
acordo com essa pesquisa. No mesmo estudo, materiais acrescidos de distintas
concentracbes de extrato de propolis (0 a 1,5%), apresentaram reducdo da
elongacdo com o aumento da quantidade do extrato. Nesse estudo, a concentracao
do RSA nas formulagdes n&o influenciou este parametro.

O mddulo de Young, também denominado modulo elastico, esté relacionado a
rigidez dos materiais, isto é, se 0 médulo de Young for maior, mais rigido sera o

produto. O modulo de Young dos materiais a base de amido e RSA (Tabela 9) ndo



55

apontaram para distincdo expressiva entre si, salientando que a rigidez do material

permaneceu inalterada com a adicdo do RSA, independentemente de sua

concentragao.
Ademais, as pesquisas de Knapp (2017) enfatizam que, mediante a

caracterizacao de filmes biodegradaveis de amido com extrato de erva-mate, houve
reducdo do modulo de Young conforme foi incrementada a concentracdo de extrato

de erva-mate, uma evidéncia de possivel efeito plastificante do extrato, fato este ndo

observado no presente estudo.
5.4.6 Permeabilidade ao Vapor de Agua (PVA)

No Grafico 4 sdo apresentados os resultados da permeabilidade ao vapor de

agua (PVA) dos materiais biodegradaveis.

Gréfico 4 - Resultados da permeabilidade ao vapor de agua (PVA) dos materiais biodegradaveis
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Fonte: A autora.

De modo geral, ndo houve diferenca significativa na permeabilidade ao
vapor de agua dos materiais biodegradaveis, porém o grafico mostra uma tendéncia
de reducdo, o que é interessante, visto que para aplicacdo em embalagem é
desejado um material menos permeavel a agua.

O plastificante pode influenciar diretamente na no processo de permeacao,
além de impactar sobre os fatores qualitativos e caracterizagbes das matérias-

primas usadas (CARISSIMI, 2017). Alias, é valido considerar que, guanto maior for o
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percentual de plastificante, maior permeabilidade tera o filme, visto que ele mobiliza
as cadeias poliméricas e traz mais acessibilidade na passagem de agua. No
presente estudo nao foram natadas interferéncias visto que a quantidade de
plastificante utilizada foi constante em todas as amostras.

Rachtanapun et al. (2021) demonstraram que a permeabilidade ao vapor da
agua de filmes de quitosana incorporados com diferentes concentracdes de extrato
de curcumina foi reduzida se comparado com 0os mesmos filmes sem extrato. Esse
resultado observado pelos autores traz implicacbes importantes para esse estudo,
pois pode ser explicado por conta de provaveis ligacées cruzadas que ocorrem entre
a matriz e os compostos fendlicos que se encontram no extrato. Esse fendbmeno
também foi responsavel pelos resultados para a de densidade e microestrutura dos
materiais, conforme dicutido adiante.

Rubilar et al. (2013) também possuem contribuicdes para dialogo com esse
estudo ao apresentarem maior permeabilidade ao vapor da agua quando houve
incorporacdo de material hidrofébico (carvacrol- monoterpeno fendlico que pode ser
encontrado no 6leo de tomilho) nos filmes. Esse acréscimo inferiu no equilibrio
hidrofébico/hidrofilico do filme, resultando em mais posi¢ées livres de hidroxilas para
se ligar a 4gua (RUBILAR et al., 2013).

Outro estudo de fundamental importancia para essa discussdo provém do
trabalho efetuado por Pastor et al. (2010), no qual efetivou relato a respeito das
concentracdes de extrato de prépolis (0,125 a 1,5%) e sua significativa minimizacéo
da permeabilidade ao vapor de agua. Para eles, “0 processo de permeabilidade é
afetado pela afinidade da agua e do material do filme e a resisténcia do movimento
da agua na matriz da rede polimérica” (PASTOR et al., 2010). Diante disso, os
pesquisadores observaram que a insercdo de extrato de prépolis em filmes também
traz modificacbes no contato da agua com a matriz polimérica, provavelmente por
conta da diminuicdo na higroscopicidade dos filmes, oportunizada pelos
componentes hidrofobicos encontrados.

Ojagh et al. (2010) abordaram a diminuicdo da permeabilidade em todas as
concentracdes avaliadas, quando foi acrescido ao filme de quitosana 6leo essencial
de canela (0,4% a 2%). Os resultados verificados podem ser esclarecidos a partir da

interacéo da matriz polimérica com meio aquoso.
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Mediante as observacdes relatadas pelos autores citados € possivel
considerar que a insercdo dos bioativos do bagaco seco de amora que estédo
presentes no bagaco traz influxo sobre a higroscopicidade dos materiais. Porém, por
ser aplicado em concentracdes reduzidas, esse efeito ndo supriu as demandas para

alteracao significativa das propriedades de barreira dos materiais.

5.4.7 Densidade

Os resultados da densidade dos materiais biodegradaveis estao
apresentados na Tabela 10, sendo observado um acréscimo desta propriedade de
acordo com a concentracdo de solidos totais nas formulacdes. A proporcdo de
bagaco seco de amora nos materiais biodegradaveis nao foi suficiente para
influenciar significativamente a espessura, mas contribuiu para o0 aumento da

densidade.

Tabela 10 - Resultados da densidade dos materiais biodegradaveis.

RSAO RSA2.5 RSAS5 RSA10

Densidade 8,30 +1,42 8,43+ 0,30 9,30 + 0,49 12,08 * 3,24*

Fonte: A autora.
Nota: Dados expressos como média + desvio padrdo (n=3). * Diferenca estatistica em relagdo ao
RSAO, sendo *p<0,05.

A densidade é a relacdo entre massa e volume, o que também leva em
conta a temperatura e pressdo. Quando o plastificante € inserido, traz algumas
alteracdes na organizacdo das moléculas, ampliando o volume livre molecular. O
glicerol se constitui de molécula pequena com potencial de modificar o material
biodegradavel e as interacdes amido-plastificante, reduzindo a massa volumar (REIS
et al.,, 2011). No presente estudo, a quantidade de glicerol acrescida nos materiais
foi continua e torna-se possivel atribuir ao bagaco, inserido de forma crescente, a
funcdo no aprimoramento da densidade.

Filmes biodegradaveis que possuem compostos bioativos das cascas de
Euphorbia umbellata (Pax) Bruyns (janauba) geraram maiores densidades com
acréscimo de extrato das cascas da Euphorbia (ROSAS, 2021), efeito similar aos

resultados desse estudo.



58

5.4.8 Solubilidade

O indice de solubilidade em &gua esta diretamente vinculado com o
quantitativo de solidos sollveis, oportunizando averiguacado do grau de austeridade
do tratamento, em funcdo da degradacdo, gelatinizacdo, dextrinizacdo e
solubilizacdo do amido (CARVALHO, et al., 2002; ASCHERI et al., 2006). O acumulo
de material hidrossolivel que se encontra no produto analisado e a sua tumefacéo
esta diretamente ligada com a dissolugdo deste em agua. Este teste busca ofertar
conhecimentos relevante a respeito da integridade da amostra pos-imersa em meio
aguoso, sendo diretamente sugestionada pelos componentes da formulacdo, de
maneira que, “para sua aplicacdo como uma embalagem biodegradavel, é
necessario conhecer a resisténcia e o comportamento do material a agua” (LEE et
al. 2004).

O Gréfico 5 apresenta a porcentagem de solubilidade em agua dos
materiais, mostrando uma variacao de 30,83 a 40,24% para este parametro. Pode-
se observar que a adicdo do bagaco de amora reduziu a solubilidade do material. O
comportamento verificado esta diretamente relacionado com a composicéo fisico-
guimica do material residual, sendo formado por fibras vegetais, a qual traz impactos
para a interacdo entre as moléculas e a agua (DEBIAGI, et al., 2010). Para os
autores, esse aspecto beneficia a utilizacdo aplicada do RSA100 em embalagens
biodegradaveis, visto que ha expectativa que o material do recipiente tenha
estabilidade para a umidade originaria do alimento. No que diz respeito a
embalagens a base de amido, o decaimento da solubilidade em agua pode ser visto
como uma indicagéo significativa da maior constancia desses materiais as distintas
condi¢cdes do meio ambiente, o que é almejado mediante inser¢cdo do bagaco de
amora.

Segundo Vercelheze et al. (2012) menores valores de densidade estédo
relacionados com maior solubilidade, fato explicado pela alta porosidade, a qual
aumenta a capacidade de absor¢cdo de compostos liquidos. Os resultados nesse
estudo encontram-se acordados com o postulado por Vercelheze et al. (2012). Isso
porque a densidade precisa estar diretamente vinculada com o quantitativo de

bagaco inserido na formulagdo, o que também foi apontado no nosso estudo, no



59

qual o aumento da adicdo do bagaco trouxe também maior densidade e menor

solubilidade.

Gréfico 5 - Resultados da solubilidade em agua dos materiais biodegradaveis
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Fonte: A autora.

Nota: Dados expressos como média + desvio padrdo (n=3). * Diferenca estatistica em relagdo ao
controle, sendo *p<0,05 e *** p<0,001. # Diferenca estatistica em relacdo a RSA10, sendo #p<0,05 e
## p<0,01.

Para Knapp (2017) a solubilidade esta diretamente vinculada com a
hidrofilicidade do composto. Em sua pesquisa, o pesquisador efetuou andlise sobre
o desenvolvimento e diferenciacdo de filme biodegradavel ativo, baseado no extrato
de resquicios do processamento industrial de laranja, e verificou que a solubilidade
em meio aquoso do filme é maior por conta das qualidades hidrofilicas do glicerol,
gue permitem o transporte mais facil e influéncia mutua das moléculas de agua na
matriz de polimeros. Knapp (2017) acrescentou extrato de laranja nos filmes e houve
alteracdes nos intercambios da dgua com os grupos hidrofilicos do extrato, alterando
a solubilidade dos materiais (KNAPP, 2017).

Lopes et al. (2018) evidenciaram que ao inserir extrato de barbatimédo e
caseina aos filmes de amido, a solubilidade foi reduzida, o que pode ser esclarecido
também pela relacdo do barbatimdo que forma ligacdes hidrofobicas com materiais
proteicos e polissacarideos. Ghelejlu; Esmaiili e Almasi (2016) observaram que o
valor da solubilidade diminuiu de modo expressivo com maior concentracdo de
extratos vegetais, conclusdes que condizem aos deste estudo, no qual efetua-se a

incorporacao de bagaco de amora.
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5.4.9 Analise Termogravimétrica (TGA)

A analise termogravimétrica relativa a produtos biodegradaveis oportuniza ao
analisador verificar a troca de massa de uma amostra em relagdo a temperatura ou
tempo, de modo que pode ser verificada a sua estabilidade térmica (WORANUCH,;
YOKSAN, 2013). Ademais, também € possivel observar a delimitacdo de conteudo
de umidade e de bagacos, pesquisas de cinética de deterioracdo, analise de
sistemas de copolimeros, constancia a oxidacao e temperaturas de degradacéo.

O Grafico 6 aponta os resultados obtidos de TG e dTG do bagaco seco de

amora-tupi (RSA).

Gréfico 6 - TG e dTG do bagago seco de amora-tupi (RSA).
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Fonte: A autora.

Nas curvas apresentadas no Grafico 6 pode-se verificar trés estagios de
degradacédo térmica, com temperaturas de maxima degradacdo em 175°C, 261°C e
340°C.

A primeira etapa de degradacdo, registrada como variacdo da massa da
amostra em torno de 100°C, esta relacionada a saida dos materiais volateis e de
umidade. O segundo estagio, com temperaturas entre 175 e 303°C, relacionam-se
com a decomposicdo da hemicelulose e celulose, polimeros que se degradam com
uma menor quantidade de energia. O terceiro e Ultimo estagio, com temperatura
maxima de 340°C, € relacionado com a degradacdo da lignina, polimero que

necessita de uma maior quantidade de energia para quebrar suas ligacdes. Ao final,
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encontra-se a massa de material que ndo pode entrar em combustdo e as cinzas
resultantes do processo (GROTTO, et al., 2021).
A avaliacdo termogravimétrica (TG e dTG) do amido de mandioca é

apresentada no Grafico 7.

Grafico 7 - TG e dTG do amido de mandioca.
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Fonte: A autora.

Os dados evidenciam trés estagios de degradacao, com o primeiro estagio de
degradacdo observado em 85°C que corresponde a perda de agua residual das
amostras. O segundo estagio ocorre entre 280 e 340°C, com maxima degradacéo a
temperatura de 310°C, e estd associado a despolimerizacdo da amilose e
amilopectina (COSTA et al., 2021). No ultimo estagio de degradacédo (Tmax 497°C)
esta relacionado a oxidacdo da matéria organica, considerando que a analise néo foi
conduzida em atmosfera inerte (JANKOVIC, B., 2013)

Em comparacdo aos estudos apresentados por NoObrega (2021), a
degradacdo apresentada pelo amido estd relacionada com a perda de agua, a
decomposicdo de materiais e o surgimento das cinzas, sendo o estudo conduzido
por atmosfera inerte.

O Grafico 8 representa as curvas de TG e dTG da amostra RSAO, que nao
possui em sua composi¢cao o bagaco seco de amora.

O comportamento observado para a amostra RSAO é similar ao do amido de
mandioca puro, o que era esperado, pois a essa amostra possui em sua composi¢ao

apenas amido, acrescentada de glicerol e agua. Assim como a amostra de amido de
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mandioca puro, este também teve o primeiro estagio de degradacdo em 82°C e o

segundo estagio em 310°C. O grafico ndo apresentou mais leitura para valores de

temperatura acima de 450°C.

Grafico 8 - TG e dTG da amostra controle (RSAO)
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Fonte: A autora.

O Grafico 9 retrata as curvas de TG dos materiais biodegradaveis contendo
bagaco seco de amora em diferentes proporcdes, sendo evidente perda de massa
em trés etapas, com variacdo entre temperaturas de 60°C até 500°C, uma
combinacdo das curvas obtidas para o bagaco seco de amora e do amido

apresentadas anteriormente.
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Grafico 9 - Curvas de TG dos materiais biodegradaveis.
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Fonte: A autora.

Gréfico 10 - dTG dos materiais biodegradaveis.
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E possivel observar no Grafico 9 e 10 que o primeiro estagio de degradacio
ocorreu entre 75 e 170°C, no qual ocorreu a perda gradual de agua dos materiais; o
segundo estagio ocorreu entre 27°C a 325°C e esté relacionado a decomposicédo do
amido (amilose + amilopectina). O terceiro estagio entre 375° a 500°C pode ser
atribuido a relacionado a oxidacdo da matéria organica. Nas curvas dTG dos
materiais biodegradaveis (Grafico 10) observou-se que a temperatura maxima de
degradacédo foi de 312°C para 0 RSA2.5, 310°C para RSA5 e 308°C para RSA10,
valores similares aos observados na amostra RSAO e referentes a degradacdo do
amido. O aumento do teor de soélidos nas formulacdes e/ou as interacbes de
hidrogénio entre as moléculas pode alterar a estabilidade térmica dos materiais
(GARCIA et al., 2009), entretanto essa influéncia nao foi observada no presente

estudo.

5.4.10 Microscopia Eletronica de Varredura Com Alta Resolugcédo (MEV-FEG)

A analise de microscopia eletrbnica de varredura de alta resolucao (MEV-
FEG) foi realizada para o amido de mandioca (Figura 7), para o bagaco seco de
amora-tupi (Figura 8) e nas areas de superficie dos materiais e incorporados com
diferentes concentracdes de RSA (Figuras 9) buscando identificar caracteristicas
como: homogeneidade do material, estrutura das camadas, espacos vazios e

suavidade da superficie.

Figura 7 - Imagens de microscopia eletronica de varredura de alta resolucdo obtidas para as
amostras de amido de mandioca (ampliagdo 3000x).

.

SEM HV: 10.0 kV ‘WD: 18,03 mm 1 | MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 3.00 kx Det: SE 20 pm
View field: 69.2 ym _Date(midly): 03/16/22 Performance in nanospace

Fonte: A autora.
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Como observado na Figura 7, a morfologia dos granulos de amido de
mandioca apresentou-se com tamanhos que variam entre grandes e pequenos,
caracteristicos de amido de mandioca, justificados pelo processo de tuberizacdo da
raiz a partir de um cambio central (FIORDA et al., 2013). Para o amido de mandioca,
grande parte dos granulos apresentou forma poligonal, globular, ligeiramente
achatada em uma das extremidades e com superficie lisa. E possivel observar que a
superficie de alguns granulos apresentou alguns desniveis na superficie, atribuindo
um aspecto e formato irregular, este aspecto também foi encontrado por Ronko
(2020).

O bagaco seco de amora (RSA) passou pela moagem e padronizacdo do
tamanho de particula, a qual € mostrada na Figura 8. Existem diferentes tipos de
fibras, com tamanhos e espessuras diferentes. Gongalves (2021), apresentou em
seu trabalho resultados similares em relacdo a microscopia de bagaco de malte in

natura apdés o processamento de moagem e peneiramento.

Figura 8 - Imagem de microscopia eletrdnica de varredura de alta resolucdo obtida para a superficie
da amostra de bagaco seco de amora-tupi (RSA) (ampliagdo 1500x).

-8
SEMHV: 10.0KkV |  WD: 18.06 mm
SEM MAG: 150 kx | Det: SE 20 pm
View field: 139 pm  Date(m/dly): 03/16/22 Performance in nanospace

Fonte: A autora.

Na Figura 9 é possivel observar que a formulagdo controle (RSAO)
apresentou superficie compacta e regular, a qual foi visualmente modificada apos a
adicdo do bagaco de amora em concentracdes de 2,5%, 5% e 10%. As micrografias
da superficie dos materiais demonstraram que a amostra controle (RSAO0) (m/m)
apresentou uma caracteristica continua, lisa e homogénea, sem poros, rachaduras

ou irregularidades. Com o aumento da concentracdo de RSA, a superficie do
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material tornou-se mais heterogénea e observou-se aumento da caracteristica
rugosa, sugerindo que a adicdo de maiores concentracdes de bagaco pode alterar a
regularidade da matriz polimérica e influenciar na sua homogeneidade.

Observa-se na Figura 9 que a formulagdo RSA2.5 com menor teor de bagaco
de amora néo favoreceu o processo de gelatinizacdo do amido, sendo observados
granulos nao gelatinizados na composicdo dos materiais. O aumento da
concentracdo de bagaco de amora favoreceu a gelatinizacdo, observando-se
materiais mais homogéneos na formulacdo RSA5. Entretanto, elevadas proporcdes
de bagaco levaram ao reaparecimento de granulos de amido intactos na estrutura,

como observado na amostra RSA10.

Figura 9 - Imagens de microscopia eletrdnica de varredura de alta resolugdo obtidas para a superficie
das amostras de materiais biodegradaveis (ampliacao 2000x).
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View field: 104 ym  Date(m/dly): 03/16/22 Performance in nanospace View fieid: 104 ym  Date(m/dly): 03/16/22 Performance in nanospace

Fonte: A autora.
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Em um estudo realizado por Ota (2021), com filmes incorporados com
extratos de bagaco de amora e de bagaco de malte, foi observado nas imagens de
microscopia eletrbnica de varredura que os filmes com bagaco de amora possuem
melhor integridade estrutural se comparado ao filme com extrato de bagaco de
malte.

Lopes e colaboradores (2018) descreveram a influéncia da incorporacdo do
extrato de barbatimdo em filmes de amido e caseina e notaram que a adi¢cdo do
extrato de barbatimdo tornou a superficie do filme mais aspera e heterogénea,

resultado semelhante ao observado no presente trabalho.

5.4.10 Estudo da Capacidade Antioxidante dos Materiais Biodegradaveis

Na Tabela 11 estdo expressos os resultados da atividade antioxidante
avaliada pelo método scavenger ABTS™ dos materiais biodegradaveis e da

quercetina.

Tabela 11 - Resultados de ABTSe+ — Porcentagem de inibicdo e valor de IC50 dos materiais
biodegradaveis com diferentes concentra¢des de bagaco seco de amora-tupi e do padrdo Quercetina.

B . uercetina
CO('r‘u‘gemﬁ%ao RSAO RSA2.5 RSA5 RSA10 Q ti
0,04 0594043 0,59 0,42* 1,29 + 0,60* 576+0,79  13,73+17,95
0,08 153+0,95% 1,53+ 0,81% 1,07+0,69%  988+243" 34,45+ 25,00
0,16 2,85+0,79% 527+ 1,48% 463+038%  1275+109% 47,95+ 2,50
0,40 203+1,17% 1071+117*  830+183%  1282+0,38" 67,06+ 2,34
0,80 305+235% 1155+580% 14,65 1,54 ;8286* 94,45 + 1,58
*%
1,60 398+0,55% 11,36+496™  1543:084a 2032368 g7 3,518
*%
4,00 426+081" 1296+0,81* 1643+ 254w SoAB8EIAZT gq 51 5 16
*%*
8,00 452+ 1,057 1324+2,03%® 1632+ 157w 4386 ELE2 gq 57, o7
*%
16,00 4,98+ 059 13,80 +1,01%ab 1899+ ggraaad  A4O3EIOT 1504, 4 8o
ICoo (ug.mLY) () ;gf 05  >16(62.66) >16 (40,64) 15,20 0,34

Fonte: A autora.

Nota: Dados expressos como média + desvio padrdo (n=3). Valor de ICso calculado por regressdo
linear. * Diferenca estatistica em relacdo a quercetina, sendo * p<0,01 e ** p< 0,001. 2 Diferenca
estatistica em relagdo a RSAQ, sendo 2 p<0,05, 2 p<0,01 e 22 p<0,001.  Diferenca estatistica em
relacdo a RSA10, sendo P p<0,001.
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O ICso calculado para o RSAO, RSA2.5 e RSA5 foi acima da maior
concentracdo testada. Como néo foram testadas concentracbes maiores € indicado
que o resultado é uma extrapolacao do teste estatistico. Conforme esperado, quanto
maior a concentracdo de bagaco de amora nas formula¢des, maior a % de inibicéo e
menor o ICso. Esse fato se deve ao teor de compostos fendlicos com comprovada
acao antioxidante existentes no bagaco de amora, como comprovado neste estudo.

De forma similar, o potencial antioxidante avaliado pelo método de DPPH*
também foi mais favoravel nas maiores concentracdes de RSA, conforme
apresentado na Tabela 12. O ICso observado para as amostras dos materiais
biodegradaveis foram maiores que o da quercetina, pois esta € um composto padrao
de alta atividade antioxidante, ndo necessitando de alta concentragéo para obter %

de inibicdo satisfatoria.

Tabela 12 - Resultados de DPPHe — Porcentagem de inibicdo e valor de IC50 dos materiais
biodegradaveis com diferentes concentra¢des de baga¢o seco de amora-tupi e do padrdo Quercetina.

Concentracéo

(ug.mLY RSAO RSA2.5 RSA5 RSA10 Quercetina
250 30,70 + 0,87 33,63 +£1,74b 37,10 £ 1,712a> 84,98 + 0,843aa
220 30,40 1,01 33,43 +1,36° 37,01 +1,223ab 83,06 + 0,95222
200 2982+1,77  32,13£3,77° 35,64 + 1,66% 79,97 + 2,123
170 29,63 +3,38 32,03 +4,07° 33,58+0,94°> 65,81 + 0,55%a
150 28,55+3,28 30,04 +2,53P 33,48 +0,61% 65,38 + 0,662
120 28,26 +0,89 29,45+ 2,67P 31,14 +0,16° 60,27 + 1,448
100 26,60+0,77 29,25+ 1,66P 30,84 +2,37° 55,59 + 0,557
70 25,14+£0,77 29,15+ 2,09 29,67 +1,79° 45,89 + 3,203
50 24,85+ 1,17 24,57 + 0,68° 27,96+ 1,41° 4526 + 1,923
16 92,31 +0,78
) 47,57 + 2,54
4 20,33+ 1,01
1,6 4,40 + 0,58
0,8 1,58 + 0,19
0,4 1,24 + 0,39
0,16 0,90 + 0,19
0,08 0,56 + 0,51
0,04 0,22 + 0,19
ICso (ug.mL%) (5;82531) >250 (2344,28)  >250 (1216,18) 71,61 8,76

Fonte: A autora.

Nota: Dados expressos como média + desvio padrao (n=3). Valor de ICso calculado por regresséo
linear. 2 Diferenca estatistica em relacdo ao RSAO, sendo 2 p<0,05, 2 p<0,01 e 2 p<0,001. P
Diferenca estatistica em relacdo ao RSA10, sendo P p<0,001.

Os resultados da atividade antioxidante dos materiais biodegradaveis
avaliados pelo método do FRAP estdo expressos na Tabela 13. Os métodos de

avaliacdo da atividade antioxidante apontam para um potencial de aplicacdo da
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formulacdo RSA10, com maior concentracdo de bagaco seco de amora em sua
composicdo. Ainda, a tendéncia crescente de atividade antioxidante em relacdo ao
teor de bagaco direciona o desenvolvimento de novas formulac¢des, visando avaliar
concentragcbes superiores do bagaco em sua composi¢cdo, otimizando a atividade
antioxidante e favorecendo o emprego das embalagens biodegradaveis ativas

comercialmente.

Tabela 13 - Resultados de FRAP — (umol TE.g') dos materiais biodegradaveis com diferentes
concentracdes de bagaco seco de amora-tupi.

RSAO RSA2.5 RSAS5 RSA10

FRAP

(umol TE.g) 31,53 + 4,24

273,36 + 4,492 4356,28 + 745,192  56783,52+9194,32*

Fonte: A autora.
Nota: Dados expressos como média + desvio padrdo (n=6). * Diferenca estatistica em relacdo ao
RSAO, sendo * p<0,001. 2 Diferenca estatistica em relagcdo as amostras RSA10, sendo a p<0,001.

Os resultados do teor dos compostos fendlicos em funcao da concentracao
dos materiais biodegradaveis estdo expressos na Tabela 14.

Tabela 14 - Teor de compostos fendélicos (mg EAG.g! de extrato) em fungdo da concentracdo dos
materiais biodegradaveis em solucgéo.

Concentracéao

1 RSAO RSA2.5 RSA5 RSA10
(Hg.mL™)
20 8,68 + 1,87 10,14 £ 0,72 10,97 + 1,30 10,77 + 0,95
40 8,84 + 0,27 10,14 £ 0,72 12,22 + 1,30 12,64 0,72
80 10,14 £ 0,72 10,56 + 1,08 12,64 + 1,44 13,68 + 3,30
120 10,14 + 0,36 11,81 + 0,62 13,47 + 0,95 14,31+ 2,72
160 10,35 + 0,36 12,22 + 1,30 13,68 + 1,25 14,31+ 1,65
200 10,56 + 1,08 12,43 + 0,62* 14,31 + 4,37 17,22 + 7,76*

Fonte: A autora.
Nota: Dados expressos como média + desvio padrdo (n=3). *Diferenga estatistica em relacdo ao
controle em mesmo periodo de tempo, sendo * p<0,01. # Diferenca estatistica em relagdo a RSA10,
sendo # p<0,05.

Assim como os resultados do teor de compostos fenélicos para o RSA
aumentou proporcionalmente a sua a concentracdo, para 0SS materiais
biodegradaveis ocorreu de forma similar. Esse comportamento também esta de

acordo com os resultados da sua capacidade antioxidante. Para o material que
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possui maior % de bagaco de amora, que é a formulacdo RSA10, os valores do teor
de fendlicos na concentracdo de 200 pg.mL* foram de 17,22 mg EAG.g™.
Na Tabela 15 estdo expressos os resultados do teor de compostos fendlicos

de acordo com o tempo de imersdo em agua, para simular a liberagdo em alimentos.

Tabela 15 - Teor de fendlicos (mg EAG.g!) em fungéo do tempo de imersédo em agua.

Tempo RSAO RSA2.5 RSA5 RSA10

(hora)
0 8,68+1,25 8,68 + 0,62 17,43 £ 0,62* 19,31 £ 2,25
1 10,56 + 0,62 12,22+ 0,72 22,64 + 2,00% 22,64 + 2,00%
2 11,81 % 0,62 12,64 % 0,72 23,06 + 0,00% 25,56 + 2,25+
3 12,22 + 0,36 13,47 £ 0,36 23,27 + 1,57% 26,18 + 3,30%
4 12,85 + 0,95 15,35 £ 0,95 25,14 + 1,30% 26,81 + 1,08*
5 13,68 + 1,87 15,97 £ 0,95 25,97 + 2,52% 26,81 1,25+
6 14,52 + 0,36 16,18 + 1,25 25,97 + 0,95% 28,06 + 0,62**
24 14,52 + 0,36 17,02 1,30 30,14 + 2,00 28,47 + 0,95
48 16,18 + 1,87 17,85+ 1,80 32,43 0,62% 38,47 + 10,68*

Fonte: A autora.

Nota: Dados expressos como média + desvio padrdo (n=3). * Significa diferenca estatistica em
relagdo ao controle em mesmo periodo de tempo, sendo * p<0,001. # Significa diferenca estatistica
em relacdo a RSA2.5, sendo # p<0,001.

Nos resultados do teor de compostos fenélicos dos materiais biodegradaveis
demonstrados a partir da imersdo em agua, percebeu-se maior percentual no
quantitativo de fendlicos liberados pelo filme na passagem do tempo, alcangando
valores de 38,47 mg EAG.g! para o0 RSA10 ao final de 48 horas. Esse teste foi
conduzido com o objetivo de avaliar o potencial de migracdo dos compostos
bioativos incorporados na embalagem, tornando-a um sistema ativo. Dessa forma,
os resultados observados foram bastante promissores, comprovando a atuacédo dos
materiais biodegradaveis a base de amido e incorporados com RSA como
embalagem ativa, com liberacdo continua e prolongada de antioxidantes.

Nos estudos de Lemes (2016) sdo encontradas demonstracdes de que “a
atividade antioxidante das membranas de quitosana com extrato das cascas da
Euphorbia umbellata (avaliadas frente ao ABTS**) mostraram melhor potencial
antioxidante para as amostras incorporadas com maior concentracao de extrato”. O
estudo €& importante para demonstrar o potencial antioxidante a partir de

concentracfes mais elevadas do extrato.
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Da mesma maneira, € fundamental considerar os estudos feitos por Queiroz
et al. (2021). Os pesquisadores demonstraram que 0 extrato de jameldo possui acéo
antioxidante aprimorada pela aparicdo dos materiais bioativos, como fendlicos e
flavonoides. Em suas palavras, “quanto maior a concentragéo de extrato de jameléao
adicionada aos filmes, maior a presenca de compostos fendlicos e
conseguentemente maior a atividade antioxidante”.

Silva et al. (2019) corroboram com esse posicionamento ao enfatizarem, em
um estudo com extrato de araucaria em filmes biodegradaveis, que houve maior e
melhor atividade antioxidante, desde que 0s experimentos se voltarem para maior
teor de extrato de araucaria.

Por fim, Souza et al. (2015) enfatizaram que “a capacidade antioxidante foi
proporcional a quantidade de extrato de prépolis adicionada aos filmes de amido
estando associada a presenca de compostos fendlicos”. Dessa forma, a pesquisa
feita por eles é essencial para entender a proporcionalidade e a concentracdo que

leva ao aumento dos compostos fendlicos.
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6 CONCLUSAO

A producdo de materiais biodegradaveis pelo método de termoformagem a
partir de amido de mandioca e incorporados com bagaco seco de amora-tupi (RSA),
em diferentes concentracdes, foi eficiente, apresentando boa maleabilidade e
caracteristicas visuais. A utilizacdo do RSA nos materiais biodegradaveis reduziu
sua resisténcia mecanica a tracdo, quando comparados a amostra sem bagaco
(RSAQ), entretanto ndo houve diferenca neste parametro com 0 aumento na
concentracdo de RSA incorporada aos materiais. Em relacdo as caracteristicas
microestruturais, a amostra RSAO apresentou uma superficie homogénea, sem
rugosidades e, com a adicdo do bagaco, os materiais ficaram com a superficie
rugosa e mais heterogénea, independente da concentracdo do RSA adicionada,
possivelmente devido as interacbes dos compostos fendlicos com a matriz
polimérica. Essas interacdes também podem ser as responséveis pelo aumento na
densidade dos materiais quando houve a adigdo do RSA.

A boa compatibilidade entre bagaco e matriz garantiu que os resultados
apresentados para a permeabilidade ao vapor de 4gua dos materiais adicionados de
RSA fossem similares aos da amostra controle (RSAQ0), sem diferenca significativa,
mas foi observado uma tendéncia a reducdo da permeabilidade, o que é
interessante do ponto de vista da aplicacdo dos materiais na embalagem de
alimentos. Dessa forma os materiais biodegradaveis foram promissores para
aplicacédo alimenticia, apresentando integridade estrutural e auséncia de poros.

A partir das metodologias aplicadas (ABTSe+, DPPHe, FRAP e teor de
fendlicos), a atividade antioxidante do RSA e dos materiais biodegradaveis
adicionados do bagaco foi comprovada, sendo superior nas amostras com maior
concentracdo do bagaco (RSA10) e evidenciando o papel das amostras como
embalagens ativas, proporcionando a liberagdo controlada e prolongada de
antioxidantes.

Assim, conclui-se que os materiais biodegradaveis com incorporacdo de
bagaco seco de amora, oriundos de bagacos originados da industria de alimentos,
podem ser uma alternativa para a obtencdo de embalagens ativas, que previnam a
oxidacao dos alimentos, além de ser um apelo sustentavel e promover a valorizacao

deste subproduto.
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