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“A adi¢do de lipidios em filmes a base de
hidrocoloides pode melhorar
significativamente suas propriedades de
barreira a umidade, embora possa afetar a
resisténcia mecanica e a transparéncia do

material.” (Falguera et al., 2011).



RESUMO

A produg¢ao de embalagens biodegradaveis tem aumentado, assim como o interesse de
pesquisadores e industrias, com o intuito de reduzir o impacto causado pelo uso e descarte de
embalagens produzidas com materiais sintéticos derivados de hidrocarbonetos fosseis. O
presente estudo teve como objetivo desenvolver e caracterizar filmes biodegradaveis a base de
polissacarideo sulfatado (PS) extraido da alga vermelha Hypnea pseudomusciformis,
incorporados com 6leo de babagu em diferentes concentragdes. A extragao dos polissacarideos
foi realizada por dois métodos (extragdo aquosa - EA e extracdo aquosa refinada - EAR), com
rendimentos de 31,50% e 10,35%, respectivamente. Foram elaborados seis tratamentos,
variando a concentracdo de carragenana (5%, 10%, 15%) e de 6leo de babacu (1%, 3%, 6%),
utilizando glicerol como plastificante. Os filmes foram avaliados quanto a propriedades
fisicas (espessura, umidade), Opticas (cor, transparéncia), de barreira (solubilidade em éagua),
térmicas (DSC, TGA), quimicas (FTIR) e biodegradabilidade em solo. A andlise estatistica
incluiu estatisticas descritivas, multivariada e utilizagdo do software R. Os resultados
mostraram que a incorporacdo de 6leo melhorou o manuseio e a homogeneidade visual,
especialmente nos tratamentos com 5% de polissacarideo + 1% de 6leo (T4) e 15% de
polissacarideo + 6% de 6leo (T6). A analise de FTIR confirmou a estrutura da carragenana
nos filmes e a presenca do 6leo de babagu pela banda em ~1740 cm™. A biodegradabilidade
foi elevada (>70% apos 10 dias), adi¢ao de 6leo aumentou a estabilidade térmica dos filmes,
com T6 apresentando a maior resisténcia (menor perda de massa). Conclui-se que a
combinagdo PS e dleo de babagu ¢ viavel para a producao de filmes biodegradaveis, sendo
possivel ajustar suas propriedades (como transparéncia, resisténcia a umidade e taxa de
degradag¢do) por meio da formulagdo, o que demonstra seu potencial para aplicagdes

especificas em embalagens sustentaveis.

Palavras-chave: hidrocoloides; propriedades de barreira; sustentabilidade; filmes

biodegradaveis.



ABSTRACT

The production of biodegradable packaging has increased, along with the interest of
researchers and industries, aiming to reduce the impact caused by the use and disposal of
packaging made from synthetic materials derived from fossil hydrocarbons. This study aimed
to develop and characterize biodegradable films based on sulfated polysaccharide (SP)
extracted from the red alga Hypnea pseudomusciformis, incorporated with babassu oil at
different concentrations. Polysaccharide extraction was carried out using two methods
(aqueous extraction - AE and refined aqueous extraction - RAE), with yields of 31.50% and
10.35%, respectively. Six treatments were prepared, varying the concentration of carrageenan
(5%, 10%, 15%) and babassu oil (1%, 3%, 6%), using glycerol as a plasticizer. The films
were evaluated for physical (thickness, moisture), optical (color, transparency), barrier (water
solubility), thermal (DSC, TGA), chemical (FTIR) properties, and soil biodegradability.
Statistical analysis included descriptive statistics, multivariate analysis, and the use of R
software. The results showed that oil incorporation improved handling and visual
homogeneity, especially in treatments with 5% polysaccharide + 1% oil (T4) and 15%
polysaccharide + 6% oil (T6). FTIR analysis confirmed the carrageenan structure in the films
and the presence of babassu oil through the band at ~1740 cm™. Biodegradability was high
(>70% after 10 days), and the addition of oil increased the thermal stability of the films, with
T6 showing the highest resistance (lowest mass loss). It is concluded that the combination of
SP and babassu oil is viable for the production of biodegradable films, allowing their
properties (such as transparency, moisture resistance, and degradation rate) to be adjusted
through formulation, demonstrating their potential for specific applications in sustainable

packaging.

Keywords: hydrocolloids; barrier properties; sustainability; biodegradable films.
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1 INTRODUCAO

A industria alimenticia mantém alta dependéncia de embalagens plasticas de
origem f0ssil que, conforme Kumar ef al. (2010), representam mais de 90% dos materiais
utilizados atualmente. Esses plasticos contribuem significativamente para a polui¢do do solo,
da 4gua e do ar, além de representarem uma ameacga a vida marinha e a saude humana (Kumar
etal., 2010).

Dentre as vantagens dos biopolimeros produzidos a partir de fontes renovaveis,
destacam-se a reducdo da dependéncia de recursos nao renovaveis, a diminui¢ao da poluigdo
ambiental e a mitigacdo dos impactos negativos associados ao descarte inadequado de
plasticos convencionais. Além disso, filmes e revestimentos biodegradaveis sdo considerados
sustentaveis por apresentarem tempos de degradacdo mais curtos, contribuindo para a reducao
do aciimulo de residuos plasticos no meio ambiente (Zhang; Show; Ho, 2019).

Dessa forma, o interesse em elaborar, manter ou melhorar a qualidade dos
produtos embalados por meio de embalagens sustentdveis vem aumentando. Esse interesse
tem incentivado pesquisas em todo o mundo para aprimorar e desenvolver embalagens
biodegradaveis provenientes de fontes renovaveis (Yousuf; Qadri; Srivastava, 2018; Yousuf;
Wu; Gao, 2021).

A produgdo de polissacarideos sulfatados (PS) a partir de fontes naturais
renovaveis ¢ considerada promissora. Esses materiais oferecem vantagens como
biodegradabilidade, biocompatibilidade, baixa toxicidade, abundancia de matéria-prima
renovavel e baixo custo. Polimeros derivados de fontes naturais, como amidos, celulose,
proteinas e acidos graxos, tém sido cada vez mais explorados para a fabricacdo de embalagens
sustentaveis (Talan ef al., 2022).

Ao utilizar esses polimeros renovaveis, ¢ possivel desenvolver embalagens que
atendam aos padroes de qualidade necessdrios para proteger os produtos embalados, ao
mesmo tempo em que sdo ambientalmente amigéveis e facilmente degradaveis apos o uso.
Isso ajuda a reduzir a polui¢cdo por plasticos e o acimulo de residuos ndo biodegradaveis em
aterros sanitarios € no meio ambiente (Devadas et al., 2021).

Portanto, a combinacao de biopolimeros com agentes naturais bioativos representa
uma abordagem promissora para o desenvolvimento de embalagens funcionais e sustentaveis,
capazes de oferecer prote¢do adicional aos alimentos e contribuir para a redugdo do
desperdicio alimentar (Asgher et al., 2020). Destacam-se, ainda, funcionalidades adicionais,

como ac¢do antimicrobiana e antioxidante, entre outras. Por exemplo, a adicdo de o6leos



16

essenciais com propriedades antimicrobianas pode inibir o crescimento de bactérias, fungos e
leveduras, prolongando, assim, a vida util dos alimentos embalados (Hopkins et al., 2015;
Basiak; Debeaufort; Lenart, 2016; Yousuf; Wu; Gao, 2021).

Diante do contexto, o presente trabalho visou a formulacao de filmes a base de
polissacarideos sulfatados (carragenanas), extraidos da macroalga vermelha Hypnea
pseudomusciformis, combinados ao 6leo do coco babagu, com o intuito de avaliar suas
propriedades fisicas, Opticas, de barreira e biodegradagao em solo, como possivel potencial de

embalagem ambientalmente sustentavel.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Embalagens tradicionais e seus impactos

As embalagens tém o papel de prolongar a vida util dos alimentos, bem como
reduzir as perdas decorrentes da deterioragdo (Rawat, 2015). Dentre as embalagens assépticas
mais utilizadas nos processos tradicionais, destacam-se o papel e o plastico. Nesse contexto, o
alimento ¢ esterilizado e acondicionado em embalagem estéril ¢ hermeticamente selada.
Segundo Amit et al. (2017), o calor e tratamentos quimicos podem ser utilizados para
esterilizar materiais e alimentos.

De acordo com Li e Farid (2016), existem técnicas alternativas de conservagao, as
quais podem ser divididas em duas classes: métodos combinados, como a irradiacdo UV, a luz
pulsada e a alta pressdo hidrostatica, entre outros; € métodos ndo térmicos, como o plasma frio
e a radiagdo ionizante, que preservam as propriedades dos alimentos por ndo envolverem a
aplicacdo de calor.

As embalagens desempenham um papel significativo em aspectos como
marketing, design grafico e material utilizado, bem como na comunicacdo de informagdes
sobre reciclabilidade (Lindh et al., 2015), caracteristicas comerciais, tipo de produto, marca e
informacdes nutricionais, entre outros (Schifferstein et al., 2021). De modo geral, as
embalagens podem ser classificadas em trés niveis: primdaria, que entra em contato direto com
o produto e ¢ destinada ao usuério final; secundéria, que agrupa unidades primérias para
facilitar o manuseio e o transporte; e terciaria, que reune multiplas unidades secundérias com
o0 objetivo de otimizar a logistica (Ncube ef al., 2021).

O papel, o vidro, o metal e os polimeros a base de petrodleo sdo principais
materiais utilizados para a conservagdo de alimentos, destacando-se devido a facilidade de
producdo, o armazenamento e o transporte. Como ponto negativo esses materiais causam
impactos ao meio ambiente ¢ a humanidade, visto que, essas embalagens sao utilizadas uma
vez e posteriormente descartadas (Sangroniz ef al., 2019; Sid et al., 2021).

De acordo com Ciel (2017), os materiais poliméricos de origem ndo renovavel
tornaram-se indispensaveis na sociedade moderna, representando aproximadamente 99% dos
plasticos utilizados. Entretanto, sua extracdo e processamento acarretam graves problemas
ambientais. O uso de plasticos sintéticos na industria de embalagens alimenticias expandiu-se
nas ultimas décadas, gerando impactos ambientais preocupantes devido a sua elevada

resisténcia a degradagdo natural (Muscat et al., 2012).
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O descarte inadequado desses materiais gera consequéncias alarmantes, como a
emissdo descontrolada de gases de efeito estufa (Paula et al., 2018), a contaminac¢do de
ecossistemas por microplasticos e seus efeitos ecotoxicoldgicos (Prata et al., 2019).

A partir dessa perspectiva, observa-se uma preocupagao crescente por parte dos
consumidores, que tém valorizado opgdes ecoldgicas e biodegraddveis em substitui¢do aos
materiais convencionais. Nesse contexto, os biopolimeros vém sendo estudados como uma
solucdo promissora para aplicacdes em embalagens alimenticias e conservacao de produtos
(Persin et al., 2011). Os filmes biodegradaveis destacam-se como alternativas viaveis aos
plasticos sintéticos, oferecendo propriedades funcionais importantes, como controle de
umidade, prote¢do contra a volatilizagdo de compostos aromaticos, regulagdo da migracao de
solutos e barreira a penetracdo de oxigénio, caracteristicas essenciais para a preservacao da
qualidade dos alimentos (Aider, 2010; Dutta et al., 2009, Han et al., 2018).

Diante deste cenario critico, a pesquisa ¢ o desenvolvimento de polimeros
sustentaveis, provenientes de fontes renovaveis e com propriedades biodegradaveis, emerge
como uma necessidade urgente para conciliar o progresso tecnoldogico com a preservagao

ambiental e o desenvolvimento social sustentavel (Zhang; Show; Ho, 2019).

2.2 Algas marinhas

Com base no relatorio El estado mundial de la pesca y la acuicultura 2024 (FAO,
2024), a producdo mundial de algas marinhas alcangou 37,8 milhdes de toneladas em 2022,
das quais 36,5 milhdes de toneladas foram provenientes da aquicultura e 1,3 milhdo de
toneladas da pesca de captura. A parcela destinada ao consumo humano mantém-se entre 30%
e 38% do total (FAO, 2024).

Nesse contexto, a algicultura desempenha um papel importante nas comunidades,
contribuindo para a oferta de alimentos saudéaveis e para a seguranca alimentar, além de atuar
na geracdo de emprego e renda, especialmente para jovens e mulheres. Paralelamente, a
industria alimenticia tem utilizado algas marinhas na produgao de diversos produtos, por meio
da extragdo de agentes espessantes, como agar-agar, alginato e carragenanas (CAR). Esses
compostos sao amplamente empregados no desenvolvimento de produtos a base de
hidrocoloides, com aplicagdes em setores como o de nutrac€uticos, farmacéuticos, cosméticos,
fertilizantes, biocombustiveis e bioplasticos (FAO, 2024).

Além de sua relevancia econdmica e industrial, as algas marinhas apresentam

elevado valor nutricional. Por possuirem alto teor de fibras e baixo valor caldrico,
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configuram-se como uma op¢ao alimentar saudavel. Espécies como nori, Laminaria japonica
e Eucheuma sao amplamente utilizadas nas cozinhas locais, especialmente na Asia, devido ao
seu elevado conteido de micronutrientes, assumindo, assim, significativa importancia
nutricional e cultural (FAO, 2024).

No que se refere as aplicagdes industriais, as algas vermelhas t€ém despertado
crescente interesse, principalmente devido a extracdo de substancias gelatinosas de grande
importancia econdmica, como o agar e as carragenanas. Esses polissacarideos sdo
amplamente utilizados como aditivos em alimentos e em diversas aplicagcdes industriais.
Destacam-se, nesse contexto, espécies dos géneros FEucheuma, Gracilaria, Hypnea e
Kappaphycus (Pereira et al., 2013).

Entre essas espécies, H. pseudomusciformis apresenta elevado potencial de
aplicagdo. Segundo Rodrigues ef al. (2011), essa espécie apresenta alto rendimento de
carragenana do tipo kappa, alcancando valores entre 18% e 22% do peso seco, quando

comparada a outras espécies costeiras brasileiras. Essa caracteristica a torna particularmente

promissora para a producao de filmes biodegradaveis.

2.3 Género Hypnea

O género Hypnea pertence a divisdo Rhodophyta, tendo sido inicialmente descrito
por Lamouroux em 1813. De acordo com registros recentes, existem 121 espécies
reconhecidas dentro desse grupo. Essas algas apresentam ampla distribuicdo geogréfica,
sendo encontradas principalmente em regides tropicais e subtropicais dos oceanos ao redor do
mundo. O Oceano Indico concentra a maior diversidade de espécies de Hypnea, seguido pelo
Oceano Pacifico e, posteriormente, pelo Atlantico (Mshigeni; Chapman, 1994).

Do ponto de vista morfoldgico, o género Hypnea € caracterizado por apresentar
um talo ereto (Figura 1), com ramificagdes abundantes e ramos curtos, frequentemente
dotados de estruturas espinescentes. O crescimento ocorre a partir de uma célula apical,
embora a forma das extremidades dos ramos varie consideravelmente, podendo assumir
formatos como ganchos ou gavinhas. Essas estruturas favorecem a fixacdo e o crescimento
epifitico sobre outras algas, permitindo que essas espécies utilizem tais mecanismos como

suporte para seu desenvolvimento (Nauer; Cassano; Oliveira, 2015).
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Figura 1 — Exemplar de H. pseudomusciformis com destaque para a estrutura das gavinhas.

Fonte: Elaborada pelo autor.

Tabela 1-Classificagcdo taxondmica de H. pseudomusciformis.

Nivel Taxonomico Classificaciao

Dominio | Eukaryota
Reino | Plantae
Filo | Rhodophyta
Classe | Florideophyceae
Ordem | Gigartinales
Familia | Cystocloniaceae
Género | Hypnea J.V.Lamouroux, 1813
Espécie | H. pseudomusciformis Nauer, Cassano & M.C.Oliveira, 2015

Fonte: Elaborada pelo autor.

Apesar da relevancia do género Hypnea, sua taxonomia apresenta desafios
significativos, sendo considerada complexa e confusa (Prince et al., 1992). As dificuldades
em distinguir as espécies desse género estdo relacionadas a sua morfologia relativamente
simples, frequentemente influenciada por fatores ambientais, o que resulta em variagdes que
dificultam a identificacdo e a classificagdo precisa.

Nesse contexto, abordagens moleculares t€ém contribuido significativamente para

o avanco do conhecimento taxondmico do grupo. Andlises realizadas com trés marcadores
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moleculares (COI, UPA e rbcL) revelaram que exemplares brasileiros anteriormente
identificados como H. musciformis apresentam divergéncia genética em relacdo aos
espécimes da localidade-tipo. Essa constatagao levou a descricdo de uma nova espécie,
denominada H. pseudomusciformis (Nauer; Cassano; Oliveira, 2015).

No Brasil, os exemplares de Hypnea encontrados na regido Nordeste destacam-se
por atingir dimensdes consideravelmente superiores as observadas em outras regides do pais,
podendo alcancgar até 16 cm de altura. Esses individuos apresentam talos com maior numero
de ramificagdes, além de numerosos e longos rdmulos espinescentes, que podem medir até 1,5
cm de comprimento (Jesus, 2012). Essa diferenca morfoldgica evidencia a existéncia de
variagdo intraespecifica, possivelmente influenciada por condigdes ambientais ou geograficas.

Esse padrao também ¢é observado em exemplares encontrados no litoral piauiense
(Figura 2), os quais podem ultrapassar 18 cm de comprimento. A espécie ocorre tanto em
habito epifitico sobre outras macroalgas, como Gracilaria domingensis € Sargassum vulgare,

quanto fixada diretamente ao substrato (Figura 2).

Figura 2 — Exemplar de H. pseudomusciformis, (A)
Individuo de H. pseudomusciformis com detalhe

morfoldgico em escala (18 cm); (B) Espécime fixada em

substrato.

Fonte: Elaborada pelo autor.
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A espécie H. pseudomusciformis encontra-se distribuida ao longo do litoral
brasileiro do Maranhdo, Nordeste brasileiro ao Rio Grande do Sul, além da presenca
confirmada na ilha oceanica do Atol das Rocas (Jesus, 2012).

Embora existam muitos estudos sobre extracao e aplicacao de PS de Hypnea sp.,
uma pequena parcela desses trabalhos, apds a reclassificacdo da espécie, trabalha
especificamente com H. pseudomusciformis, sendo que nenhum investigou sua combinagao

com Oleo de babagu para producao de filmes.

2.4 Polissacarideos sulfatados (Carragenanas)

Segundo Campo et al. (2009), as CAR compdem uma familia de galactanas
sulfatadas que apresentam variagdes em sua estrutura, principalmente devido a substitui¢des
de hidroxilas livres. Essas variagdes estruturais, resulta em propriedades especificas de acordo
com os tipos de carragenanas. As seis formas basicas de divisdo desses polissacarideos
sulfatados naturais sdo: Iota CAR, Kappa CAR, Lambda CAR, Mu CAR, Nu CAR e Teta
CAR (Figura 3).

Figura 3 — Representacdo esquematica dos principais tipos de carragenanas
(kappa, iota, lambda, mu) e sua relagcdo com espécies de algas vermelhas

produtoras, incluindo H. pseudomusciformis.
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Com base em Campo et al. (2009), as setas indicam a relacdo biossintética entre
os precursores (| € V) e as carragenanas finais (k e 1). A carragenana do tipo A ndo possui
precursor direto, sendo extraida em sua forma final. Nesse contexto, a espécie H.
pseudomusciformis, objeto deste estudo, ¢ predominantemente produtora de carragenana do
tipo K.

A produgdo e a composicdo de carragenanas nas algas podem variar
significativamente em funcao de fatores ambientais e operacionais. Nesse sentido, Venugopal
(2011) ressalta que a presenga e a quantidade de carragenanas (CAR) dependem de diversos
fatores, incluindo o local de coleta, a estagdo do ano e os métodos de extragdo empregados.

Entre os diferentes tipos de carragenana, a k-carragenana destaca-se por suas
propriedades tecnoldgicas. Presente em vdarias espécies de algas vermelhas, como H.
pseudomusciformis, essa forma apresenta elevada capacidade de formar géis firmes e
quebradicos na presenca de ions potassio, sendo amplamente utilizada na industria alimenticia
para conferir textura e estabilidade a diversos produtos (Stanley, 1987). Do ponto de vista
estrutural, a K-carragenana apresenta grupos sulfato na posi¢do C4 da galactose-4-sulfato e
unidades de 3,6-anidrogalactose, o que lhe confere a capacidade de formar géis com ions K* e
produzir filmes com resisténcia moderada a umidade (Campo et al., 2009). Além disso, trata-
se de um polissacarideo com excelente capacidade de formacdo de filmes, amplamente
utilizado ndo apenas na industria alimenticia, mas também em aplica¢des farmacéuticas,
devido as suas propriedades funcionais (Abdou; Sorour, 2014).

De forma mais abrangente, a carragenana ¢ um polissacarideo extraido de diversas
espécies de algas vermelhas e amplamente empregado na industria de alimentos como
espessante, estabilizante e emulsificante. Além dessas fungdes, apresenta capacidade de
formar filmes com propriedades de barreira, o que a torna particularmente Util na produgao de
embalagens alimenticias e filmes comestiveis. Esses materiais podem ser utilizados para
revestir alimentos, proporcionando protecdo contra a umidade e a contaminagdo microbiana
(Van De Velde; De Ruiter, 2002; Fernandez ef al., 2003; Silva, 2005; Rodrigues ef al., 2011).

Nesse contexto, a carragenana enquadra-se na classe dos biopolimeros, ou seja,
materiais de origem renovavel (plantas, algas e microrganismos), biodegradaveis e atoxicos.
Por apresentar essas caracteristicas, a CAR oferece vantagens significativas em relacdo aos
polimeros derivados de combustiveis fosseis, uma vez que pode ser decomposta por
microrganismos no ambiente, reduzindo o acumulo de residuos plasticos, além de ndo liberar
substancias nocivas quando em contato com alimentos. Essas propriedades tornam os filmes a

base de carragenana particularmente promissores para aplicacdes na industria alimenticia,
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pois aliam funcionalidade tecnoldgica a menor persisténcia ambiental (Bastos, 2007; Souza et
al., 2021).

Outra caracteristica importante ¢ a atoxicidade, que garante a seguranga desses
materiais para uso em contato com alimentos, uma vez que nao liberam substancias nocivas.
Além disso, devido a sua biodegradabilidade, os biopolimeros permanecem no ambiente por
um periodo significativamente menor em comparagdo aos plasticos tradicionais, contribuindo
para a redu¢ao do impacto ambiental (Bastos, 2007; Souza ef al., 2021).

De modo geral, a maioria dos biopolimeros apresenta carater biodegradavel e
oferece vantagens em relacdo aos filmes plasticos convencionais derivados do petréleo
(Figura 4). Os revestimentos produzidos a partir desses materiais exibem propriedades
especificas, como maior fragilidade em baixas temperaturas de deformacgdo térmica e
permeabilidade seletiva a gases com diferentes coeficientes de difusdo. Essas caracteristicas
os tornam particularmente adequados para aplicagdes na industria de embalagens alimenticias

(Ray; Bousmina, 2005; Mohanty et al., 2005; Severino et al., 2011).

Figura 4 — Esquema ilustrativo do conceito de economia circular na producido de filmes

biodegradaveis a base de polissacarideos sulfatados de algas vermelhas e o 6leo de babacu.
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Fonte: Elaborada pelo autor

Os polimeros podem ser caracterizados por uma série de propriedades, incluindo

suas interagOes intra e intermoleculares, bem como seu tamanho e estrutura quimica. Nesse
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sentido, a caracterizacdo dessas interagdes ¢ essencial para compreender suas propriedades e
comportamentos em diversas aplicagdes, como na industria, na medicina, na eletronica, entre
outros campos (Mano et al., 2005).

Assim, normas técnicas também desempenham papel relevante na padronizagao e
no desenvolvimento de materiais poliméricos sustentaveis. Conforme estabelecido pela NBR
15448-1 (ABNT, 2008), que regulamenta fontes de biopolimeros como o amido, a celulose e
derivados agroindustriais (cana-de-agucar e milho), os filmes biodegradaveis representam
uma aplicacdo direta desses materiais. Essa normativa fornece embasamento técnico para o
desenvolvimento de filmes e revestimentos comestiveis, cujas matérias-primas, como
polissacarideos, proteinas e lipideos de origem natural, podem ser obtidas tanto de
subprodutos alimentares quanto de residuos da industria madeireira (Santos; Silva, 2017).

Apesar dessas vantagens, os filmes a base de polissacarideos (PS) apresentam
limitagdes que podem restringir suas aplicagdes praticas. De modo geral, esses materiais
apresentam elevada hidrofilicidade (com solubilidade superior a 80%) e baixa flexibilidade
(elongacao inferior a 10%). Nesse sentido, a incorporacdo de plastificantes lipidicos, como
Oleos vegetais, tem sido proposta como uma estratégia promissora para superar essas

limitagdes e melhorar as propriedades mecanicas e de barreira dos filmes.

2.5 Filmes Biodegradaveis e Sustentabilidade

A classificagcdo desses filmes reflete sua composicao, podendo ser dividida em
trés grupos principais: (1) hidrocoloides, constituidos por proteinas e/ou polissacarideos; (2)
lipideos; e (3) compositos, formados pela combinacdo de lipideos com polissacarideos ou
proteinas (Villadiego, 2005). Essa categorizacdo ndo apenas se alinha as fontes renovaveis
previstas na NBR 15448-1, como também evidencia o potencial de aplicagdo desses materiais
em uma perspectiva de economia circular, ao possibilitar a valorizacdo de residuos
agroindustriais, que € principio central da sustentabilidade na produ¢ao de embalagens.

Nos ultimos anos, observa-se uma tendéncia crescente de substituicdo dos
materiais de embalagem convencionais, geralmente produzidos a partir de fontes nao
renovaveis, por alternativas mais sustentaveis. Esses materiais representam uma opg¢ao
promissora para substituir os plasticos derivados do petroleo na industria alimenticia (Saez-
Orviz et al., 2021; Kumar et al., 2022).

Entre essas alternativas, destacam-se os filmes ativos, formulados com compostos

capazes de liberar substancias bioativas, como antioxidantes, agentes antimicrobianos ou
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absorvedores de oxigénio. Esses componentes podem contribuir para prolongar a vida util dos
alimentos, além de melhorar sua seguranca e qualidade. De modo complementar, agentes
antimicrobianos podem ser incorporados aos revestimentos com a finalidade de inibir o
crescimento de microrganismos indesejaveis, reduzindo o risco de deterioragao e
contaminag¢do dos alimentos (Vale ef al., 2017).

Embora a incorpora¢do de compostos bioativos em filmes biodegradaveis seja
uma estratégia promissora, estudos envolvendo a adicdo de oOleos em filmes a base de
carragenana (CAR) ainda sdo escassos. Pereira et al. (2020) relataram que a incorporacgao de
5% de 6leo de coco aumentou a hidrofobicidade dos filmes em 40%, mas reduziu sua
transparéncia em 60%. Até o momento, ndo foram identificados estudos utilizando 6leo de
babacu em filmes de CAR, apesar de esse dleo ser rico em &cido laurico (45%—-50%),
composto que pode conferir vantagens antimicrobianas adicionais.

Nesse tipo de formulagdo, os plastificantes desempenham papel essencial na
produgdo de filmes biodegradaveis, atuando como modificadores das propriedades mecanicas
dos biopolimeros. Sua incorporagdo reduz a rigidez da matriz polimérica, aumentando a
flexibilidade, a maleabilidade e a resisténcia a fraturas, o que facilita tanto o processamento
quanto a aplicagdo pratica desses materiais (Ballesteros-Martinez et al., 2020).

Entre as técnicas de produgdo, o método de casting destaca-se como uma das mais
empregadas para a fabricacdo de filmes comestiveis e revestimentos biodegradaveis. Esse
processo envolve trés etapas principais: o preparo da solucdo filmogénica, a aplicagdo
controlada do material sobre um substrato e a secagem sob condi¢des otimizadas (Monterrey-
Quintero; Sobral, 2000; Monteiro, 2017). A popularidade dessa técnica deve-se a sua
versatilidade, simplicidade operacional e capacidade de produzir filmes com espessura
uniforme e propriedades customizaveis, caracteristicas que a tornam adequada tanto para
estudos em escala laboratorial quanto para aplicacdes em escala industrial.

Contudo, desafios técnicos podem surgir durante a aplicacdo da solugdo
filmogeénica, especialmente em sistemas de maior viscosidade. Nesses casos, estratégias como
o ajuste da viscosidade, por meio da concentragdo do polimero ou da temperatura, a selecdo
de equipamentos de espalhamento precisos, como dosadores automatizados, € o controle
rigoroso de parametros ambientais, como umidade e temperatura, sdo fundamentais para
garantir a reprodutibilidade do processo (Paula, 2013). A combinacao desses fatores com a
selecdo adequada de plastificantes permite otimizar ndo apenas a fabricagcdo dos filmes, mas
também seu desempenho funcional, atendendo as demandas por embalagens sustentaveis e de

alta performance.
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2.6 Oleo de babacu

A incorporagdo de dleos vegetais, como o 6leo de babagu, em filmes comestiveis
pode conferir propriedades antimicrobianas e antioxidantes, devido a presenga de compostos
bioativos, como o acido laurico e acidos graxos insaturados (Costa et al., 2018; Cerqueira et
al., 2012). Esses componentes podem inibir o crescimento de microrganismos patogénicos,
incluindo bactérias, virus e fungos, além de apresentarem potencial anti-inflamatorio e
antitumoral (Sousa et al., 2019; Pereira et al., 2020). Essa multifuncionalidade torna os filmes
enriquecidos com Oleos vegetais uma alternativa promissora para a preservagao de alimentos,
em consonancia com a crescente demanda por solu¢des naturais e sustentaveis.

Para que esses beneficios sejam efetivamente aproveitados, o teor de lipidios na
composicdo dos filmes deve ser cuidadosamente controlado, de modo a garantir equilibrio
entre funcionalidade e integridade estrutural. Concentragdes de até 20% demonstraram
melhorar significativamente a barreira ao vapor de agua sem comprometer a coesdo do
material (Cerqueira et al., 2012). Entretanto, teores superiores podem resultar em filmes mais
frageis e com propriedades de barreira reduzidas, evidenciando a importancia de formulacdes
precisas para aplicagdes praticas.

A utilizacdo de o6leos vegetais em embalagens comestiveis também atende a
crescente demanda por produtos ecologicamente corretos e seguros para a saude (Abdou;
Sorour, 2014; Santos; Silva, 2017). Além dos beneficios tecnoldgicos, como a extensdo da
vida util dos alimentos, essa abordagem favorece a valorizacdo de recursos naturais e
subprodutos agroindustriais, refor¢ando o papel das embalagens ativas e inteligentes na
transicao para uma economia circular. A combinagdo entre desempenho funcional, seguranca
alimentar e sustentabilidade posiciona esses materiais como uma alternativa viavel para o
futuro das embalagens alimenticias.

No caso especifico do 6leo de babagu, sua composicao lipidica apresenta
caracteristicas particularmente relevantes para a producao de filmes. Por conter elevado teor
de acidos graxos saturados, entre 85% e 90%, esse Oleo tende a apresentar maior estabilidade
oxidativa durante o processamento térmico quando comparado a oOleos mais insaturados,
como os de soja e girassol. Além disso, o acido laurico, presente em proporgdes expressivas
no babacu, entre 44% e 47%, apresenta atividade antimicrobiana contra Listeria e Escherichia
coli, sugerindo potencial para aplica¢do em filmes ativos.

Diante dessas caracteristicas, a hipotese central deste trabalho ¢ que a

incorporagdo do 6leo de babagu, rico em acido laurico, a matriz de polissacarideos sulfatados
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de H. pseudomusciformis atuard como agente hidrofébico, melhorando as propriedades de
barreira a umidade dos filmes. Adicionalmente, espera-se que o 6leo exerca fungdo de
plastificante secundario, aumentando a flexibilidade do material, além de possibilitar a
incorporagdo de propriedades antioxidantes e antimicrobianas, sem comprometer sua

biodegradabilidade.
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3 OBJETIVOS

3.1 Objetivo geral

Desenvolver e caracterizar filmes biodegraddveis a base de polissacarideos
sulfatados (PS) extraidos da alga marinha H. pseudomusciformis incorporados com o6leo de

babacu.

3.2 Objetivos especificos

e Extrair os polissacarideos sulfatados (carragenana) da alga H. pseudomusciformis por
métodos de extracdo aquosa, possibilitando maior viabilidade as extragdes a nivel de
larga escala de producao;

e FElaborar filmes biodegraddveis com variacdo de concentragdo de PS (5%, 10%, 15%)
da alga H. pseudomusciformis, incorporados com oOleo de babagu em diferentes
concentragoes (1%, 3% ou 6%).

e (aracterizar as propriedades fisicas (espessura, umidade), Opticas (transparéncia, cor)
e de barreira (solubilidade em agua) dos filmes de PS.

e Avaliar a biodegradabilidade em solo e a estabilidade térmica (DSC/TGA) dos filmes
de PS.

e Identificar, por meio de analise multivariada (ACP), a formulacdo com melhor

desempenho global.
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4 METODOLOGIA

4.1 Obtencao das algas marinhas

As algas foram coletadas manualmente durante o periodo de baixa-mar, em maré
de sizigia, na Praia de Barra Grande (2°54'11"S; 41°24"21"W), localizada no municipio de
Cajueiro da Praia, litoral do estado do Piaui. Durante a coleta, os espécimes foram retirados
da por¢ao acima do substrato, acondicionados em sacos plasticos contendo dgua do mar, a fim
de evitar a desidratagdo do material, ¢ encaminhados ao Laboratério de Tecnologia do

Pescado (LATEP), da Universidade Federal do Delta do Parnaiba (UFDPar).

4.1.1 Processamento das algas marinhas

Em laboratério, as algas marinhas passaram pelos processos de triagem
(separacdo de espécies), limpeza (retirada de sujidades e epifitas), lavagem com dgua corrente,
secagem em estufa a 45°C, moagem em moinho de facas (Solab, SL 31) e foram armazenadas

em sacos plasticos até posterior uso.

4.1.2 Extracdo

A extragdo foi realizada no Laboratorio de Bioquimica Marinha (BIOMAR), da
Universidade Federal do Ceard (UFC). A metodologia utilizada para a extracdo dos
polissacarideos sulfatados foi baseada no procedimento previamente descrito por Rodrigues et

al. (2011), contemplando duas abordagens: extracdo aquosa refinada e extracdo aquosa.

4.1.2.1 Extragdo aquosa refinada (EAR)

Foram pesados 5 g de alga seca em balanga analitica, respeitando-se a propor¢ao
de 1,5 g para cada 100 mL de &gua, resultando em uma concentra¢do de 1,5% (m/v). Em
seguida, adicionou-se agua na proporcao estabelecida, e a mistura foi submetida a agitacao

mecanica por 12 horas em agitador magnético (Figura 5).
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Figura 5 — Fluxograma de extracdo aquosa refinada.
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Em seguida, o material foi filtrado em tecido de nylon. O sobrenadante foi
descartado, e o precipitado, correspondente ao residuo so6lido retido na filtracao, foi submetido
a uma segunda extragdo aquosa em banho-maria a 80 °C por 4 horas, com agitagdo a cada 30
minutos e adi¢do de 4gua na mesma propor¢ao inicial. Apds essa etapa, realizou-se uma nova
filtragdo em tecido de nylon, e o sobrenadante obtido foi precipitado com alcool comercial
resfriado, na proporcao de 3:1, permanecendo em repouso por 24 horas sob refrigeracao.

Ap0s a precipitagdo, o material foi coletado por filtragdao e submetido ao processo
de didlise exaustiva com agua destilada, para remocdo do élcool. Em seguida, o material
dialisado foi congelado em recipientes plasticos retangulares e encaminhado para liofilizagao,

obtendo-se, ao final, o PS liofilizado (Figura 7).

4.1.2.2 Extragdo aquosa (EA)

Esta metodologia ¢ mais simples em etapas comparada com a extra¢ao aquosa
refinada (Figura 6), ou seja, ndo passa pelo processo de agitagdo mecanica em agitador
magnético, desta forma segue para a extracdo em banho-maria, utilizando as mesmas

proporg¢des, seguindo o mesmo passo a passo da metodologia descrita anteriormente.
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Figura 6 — Fluxograma de extracdo aquosa.
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Figura 7 — Aspecto do PS liofilizado proveniente da alga H. pseudomusciformis: comparacao

visual entre os métodos EAR e EA.

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.2 Obtenc¢ao do 6leo de babacu

Segundo o diagnostico realizado no Assentamento Fortaleza 3, em Esperantina-PI,
a obten¢do do 6leo de babagu (Figura 8) pelas mulheres quebradeiras de coco ocorre por meio
de um processo artesanal e mecanico, iniciado com a coleta manual dos cocos nos babaguais e
seu transporte até a sede da associacao.

A quebra dos cocos ¢ realizada manualmente, com o auxilio de machado e pedago



33

de madeira, para a extragdo das améndoas, que posteriormente passam por selecdo manual.
Em seguida, as améndoas sdo torradas em estufa, trituradas até a forma¢do de uma massa
pastosa, fazendo o uso de pildo, moinho manual ou maquinas forrageiras, ¢ submetidas ao
cozimento em panela ou tacho por aproximadamente 30 minutos, com agitacdo constante.

Durante o cozimento, ocorre a primeira apuragdo, etapa em que hé separagdo do
azeite e da agua. O azeite obtido ¢ levado novamente ao fogo para eliminagdo total dos
residuos de agua, caracterizando a segunda apuragdo. Apos o resfriamento, o dleo ¢ filtrado e
armazenado em embalagens plasticas ou de vidro, sendo destinado ao consumo familiar, a
comercializacdo em feiras locais ou a entrega ao Programa Nacional de Alimentacdo Escolar
(PNAE).

Todo o processo ¢ acompanhado pelo Movimento Interestadual das Quebradeiras

de Coco Babagu (MIQCB), que oferece capacitagdes em boas praticas e cooperativismo.

Figura 8 — Oleo de babagu em recipiente plastico.

Fonte: Elaborada pelo autor.

4.3 Delineamento experimental

4.3.1 Estrutura do experimento

O experimento foi estruturado em delineamento fatorial completo 3 x 3,
combinando trés concentracdes de PS com trés concentracoes de oleo de babacu. Também
foram incluidos tratamentos controle, nos quais o PS foi combinado com glicerol, sem adi¢do
de oleo de babacu. Esse delineamento possibilita avaliar os efeitos individuais de cada fator,
bem como sua interagdo, sobre as propriedades dos filmes.

As concentracoes de PS foram definidas com base em analises anteriores descritas

por Lima et al. (2021), enquanto as concentragdes de 6leo de babagu foram estabelecidas de
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acordo com Queiroz et al. (2023).

4.3.2 Elaboracdo dos filmes

A elaboragao dos filmes foi realizada a partir dos PS extraidos da alga marinha H.
pseudomusciformis, conforme o delineamento apresentado na Tabela 2. O glicerol foi
utilizado como plastificante, na concentracdo de 0,36 g. ApoOs a pesagem, todos os
componentes foram misturados com agua destilada, de acordo com as proporg¢des definidas no
delineamento experimental.

Para fins de identificacdo e padronizagdo ao longo do trabalho, os tratamentos
foram codificados de T1 a T6, conforme apresentado na Tabela 2. A composicao detalhada de

cada tratamento encontra-se descrita na referida tabela.

Tabela 2 — Matriz de planejamento para os tratamentos dos filmes a base de PS e 6leo de
babacu.

Tratamento Concentracdo de PS Concentracdo de dleo de babagu/glicerol
Tratamento 1 5% Glicerol
Tratamento 2 10% Glicerol
Tratamento 3 15% Glicerol
Tratamento 4 5% 1% + Glicerol
Tratamento 5 10% 3% + Glicerol
Tratamento 6 15% 6% + Glicerol

Legenda: Tl = Tratamento 1 (PS 5%); T2 = Tratamento 2 (PS 10%); T3 = Tratamento 3 (PS 15%); T4 =
Tratamento 4 (PS 5% + 6leo 1%); TS = Tratamento 5 (PS 10% + 6leo 3%); T6 = Tratamento 6 (PS 15% + 6leo
6%). Fonte: Elaborada pelo autor.

Em seguida, as solugdes foram levadas as chapas aquecedoras com agitadores
magnéticos, até que a temperatura da mistura fosse elevada a 80 °C e homogeneizadas por 40

minutos (Figura 9).
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Figura 9 — Fluxograma de obteng¢a@o dos filmes de PS e PS + dleo de babagu.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Apobs o processo de homogeneizagdo, 30 g de cada solugdo filmogénica foram
adicionados a placas de Petri e submetidos a secagem em estufa a 100 °C, durante 9 horas.
Em seguida, os filmes foram retirados das placas e armazenados em placas de Petri até a
realizacdo das analises posteriores. Todos os tratamentos foram realizados em triplicata,

utilizando-se a técnica de casting.

4.4 Caracterizacao dos filmes a base de PS e 6leo de babacu

4.4.1 Aspecto visual

A avaliagdo subjetiva dos filmes foi realizada de acordo com as metodologias
propostas por Gontard (1991) e Martiny et al. (2020). Ap6s a retirada da estufa, os filmes
foram avaliados quanto aos aspectos visual e tatil, com a finalidade de selecionar apenas
aqueles que apresentassem homogeneidade adequada. Para isso, foram considerados os
seguintes critérios: continuidade, caracterizada pela auséncia de trincas ou quebras apds a
secagem; homogeneidade, definida pela auséncia de particulas, bolhas ou variagdes visiveis
de cor e opacidade; e facilidade de manuseio, relacionada a resisténcia a ruptura durante a

manipulacdo.

4.4.2 Espessura

As espessuras dos filmes foram determinadas utilizando um paquimetro digital
(TMX, Micrometro externo digital-MED25), de acordo com o método descrito pela ASTM
F2251-13(ASTM, 2013), avaliando 8 medidas de posicOes aleatorias para cada filme.
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4.4.3 Transparéncia

A transparéncia dos filmes foi determinada segundo a metodologia descrita por Gontard,
Guilbert e Cuq (1992), por meio de medidas de transmitancia 6ptica em espectrofotometro
UV-Vis. O procedimento foi realizado conforme as etapas descritas a seguir.

1. Preparacao das amostras: os filmes foram cortados em retangulos de dimensdes
adequadas, por exemplo, 1,0 x 4,0 cm, e cuidadosamente acondicionados no interior
de uma cubeta de quartzo. As amostras foram posicionadas perpendicularmente ao
feixe de luz, de modo a evitar espagos vazios que permitissem a passagem da luz sem
atravessar o filme.

2. Analise espectral: as amostras foram submetidas a varredura no espectro visivel, na
faixa de comprimento de onda de 400 a 800 nm, com resolucao de 1 nm. Para o ajuste
da linha de base, foi utilizada uma cubeta de quartzo vazia, contendo apenas ar, no
compartimento de referéncia. Essa abordagem permitiu descontar as perdas Opticas
inerentes a cubeta e ao caminho Optico, isolando a contribui¢do exclusiva do filme.
Para cada tratamento, as leituras foram realizadas em triplicata, utilizando-se
diferentes porgoes do filme.

3. Calculo da transparéncia: a transmitancia em 600 nm (Teoo) foi registrada e utilizada
como parametro para avaliagdo da transparéncia do material. Valores mais elevados de

Teoo indicam maior transparéncia dos filmes.

4.4.4 Solubilidade

Para a anélise da solubilidade, foi utilizada a metodologia proposta por Wen et al.
(2022), com modificacdes. Sob temperatura de 27 °C, os filmes foram cortados em amostras
de massa previamente determinada (m). Em seguida, cada amostra foi imersa em 50 mL de
agua destilada e submetida a agitagdo em agitador magnético até a completa dispersdo do
filme na 4gua (Figura 10).

O tempo de dissolugdo da amostra do filme foi registrado. A solubilidade em agua
(WS) foi calculada de acordo com a seguinte equacao (1):

WS (g/s)=m/t
Onde: WS = solubilidade em 4gua (gramas por segundo), m = massa da amostra

(gramas) e t = tempo de dissolucao (segundos).
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Figura 10 — Fluxograma da analise de solubilidade dos filmes em agua.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

4.4.5 Umidade

A determinacdo de umidade foi realizada utilizando a metodologia descrita por
(Lima et al., 2018). A partir de filmes recortados em pedacos de 2 cm de didmetro e secos em
estufa a 105 °C por 24 h. Apos secas, as amostras foram colocadas em um dessecador durante
15 minutos com finalidade de estabilizar a temperatura. Ao final, utilizamos a (Eq.2) para

encontrar a umidade em percentagem.

mi — mf

U = [— ‘}xlm}. (2)
111

Sendo que U corresponde a umidade em porcentagem, mi a massa inicial e mf a massa final.

4.4.6 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

O FTIR foi determinado através da metodologia descrita por (WEN et al., 2022).
Todas as amostras de filme foram previamente secas em estufa por 9h. Em seguida, os
espectros da regido interna das peliculas foram registrados na faixa de 4000-500 cm™, com
resolugdo de 4 cm™ e 64 scans utilizando a técnica de reflectincia total atenuada (ATR) em

um espectrometro FTIR modelo IRXROSS, (fabricante SHIMADZU, Japao).
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4.4.7 Cor

Os parametros de cor e opacidade dos filmes foram determinados utilizando
colorimetro (Minolta, CR-400, Osaka, Japan), através do sistema CIEL*a*b analisando
parametros: L (luminosidade), a* (verde e vermelho) e b* (azul e amarelo). A cor dos filmes foi
expressa como diferenca total de cor (AE*) (CIE, 1986). Os valores foram calculados conforme

Equagao 3.

AE = J(L«—L)*+(a=—a)*+(h=—h)*

4.4.8 Biodegradabilidade

O ensaio de biodegradagdo em solo foi conduzido conforme protocolo adaptado
por (Jaramillo et al., 2017; Filipini, 2019). O solo utilizado foi coletado na Cidade de
Parnaiba, Piaui, Brasil. Em seguida, foram preenchidas bandejas de polietileno (25 x 40 x 13
cm) com uma camada de solo de 10 cm de altura. Os filmes foram recortados em dimensdes
de 2 cm X 2 cm e fixados entre telas de suporte, formando um conjunto (tela + amostra + tela).
Esse sistema foi enterrado verticalmente nas bandejas contendo o solo de forma aleatoria

(Figura 11).

Figura 11 — Avaliagdo da biodegradabilidade com umidade e temperatura controlada.

A: amostra de filme no suporte, B: Marcacdo do respectivo

tratamento e C: disposicdo dos filmes de forma aleatéria em

basquetas. Fonte: Elaborada pelo autor.
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As bandejas foram mantidas sob condi¢cdes controladas de temperatura (24 =+
1 °C), umidade relativa (67 + 6%) e umidade do solo (32 + 2%). A manutengdo da umidade
do solo foi realizada por meio de borrifagem periddica de agua na superficie, com base na
avaliacao visual e tatil do substrato.

As amostras foram avaliadas macroscopicamente a cada cinco dias, totalizando 10
dias de exposi¢do. Em cada intervalo de avaliagdo, os filmes foram retirados do solo,
fotografados e analisados visualmente quanto a redug¢dao de area, conforme metodologia

adaptada de Martiny ef al. (2020). A Figura 5 ilustra esquematicamente o método utilizado.

4.4.9 Analise de Calorimetria Diferencial de Varredura (DSC)

A técnica de calorimetria diferencial de varredura (DSC) foi empregada para
investigar as transi¢des térmicas do material. Os ensaios foram realizados em um calorimetro
SHIMADZU, série TA-60WS. As amostras, com massa aproximada de 30 mg, foram
encapsuladas e seladas em recipientes de aluminio. A varredura térmica foi executada a

10 °C/min, partindo da temperatura ambiente (25 °C) até 300 °C.

4.4.10 Anadlise termogravimétrica (TGA)

A perda de massa em fung¢do da temperatura foi determinada por analise
termogravimétrica (TGA), realizada em equipamento da SHIMADZU (DTG-60). Sob fluxo
de ar de 20 mL/min e taxa de aquecimento de 10 °C/min. Amostras, cerca de 30 mg, foram
aquecidas a partir da temperatura ambiente (23 °C) até 400 °C, permitindo o registro continuo

da variacdo de massa durante o processo térmico.
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5 ANALISE ESTATISTICA

A analise estatistica foi conduzida em trés etapas sequenciais, de carater
descritivo-exploratdrio. Inicialmente, foram aplicadas estatisticas descritivas, incluindo média,
desvio-padrao e coeficiente de variacdo, além de representagdes graficas, como boxplots e
graficos de média + desvio-padrao (DP), com o objetivo de caracterizar a variabilidade intra e
entre tratamentos.

Em seguida, realizou-se a Analise de Componentes Principais (ACP) com base
nas médias das propriedades fisico-quimicas e Opticas, visando sintetizar os padrdes
multivariados observados entre os tratamentos. Por fim, a biodegradabilidade foi incorporada
como variavel ativa na ACP, permitindo integrar o comportamento degradativo ao espago
multivariado das demais propriedades avaliadas.

As andlises foram realizadas pelo StatLab, Laboratdrio de Inovagao em Estatistica
da Universidade Federal do Ceara (UFC), utilizando o software estatistico R (R Core Team,

2024).
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6 RESULTADOS E DISCUSSAO

6.1 Rendimento de PS da macroalga H. peudomusciformis

As amostras apresentaram diferenca significativa quanto ao rendimento, onde a
extracdo de PS da alga marinha H. pseudomusciformis, pela metodologia aquosa, apresentou

valores acima de 31% de rendimento (Tabela 3).

Tabela 3— Rendimento do polissacarideo sulfatado (PS) pelas metodologias EAR e EA.

Rendimento de Carragenana
Metodologia Aquosa Refinada 10,35 +£2,50%
Metodologia Aquosa 31,50+ 2,61%

Fonte: Elaborada pelo autor.

A superioridade do rendimento obtido pela extracdo aquosa (31,50%) em relagao
a metodologia aquosa refinada (10,35%), observada no presente trabalho, aliada a
compara¢do com dados da literatura, permite inferir que processos extrativos mais agressivos
ou compostos por multiplas etapas podem ocasionar perdas significativas de polissacarideos,
reduzindo o rendimento final. O resultado descrito por Rodrigues et al. (2011) corrobora essa
observacdo, indicando que métodos como a extragdo aquosa a 80 °C podem ser bastante
eficientes.

Ao comparar esses resultados com os rendimentos reportados na literatura,
observa-se variagdo significativa entre espécies e métodos de extracdo. Rodrigues et al.
(2011), por exemplo, obtiveram rendimentos superiores para H. musciformis, tanto na
extracdo aquosa a 80 °C (44,77%) quanto na digestdo enzimatica (49,05%). Essa disparidade,
observada tanto entre métodos de um mesmo estudo quanto entre diferentes estudos, reforca
que o rendimento ¢ fortemente influenciado pelo protocolo extrativo, incluindo parametros
como temperatura, tempo e numero de etapas de obtengdo, além de variacdes na composi¢ao
bioquimica intrinseca de cada espécie.

No presente estudo, a extragdo aquosa de carragenana a partir de H.
pseudomusciformis resultou em rendimento de 31,50 = 2,61%, valor expressivo que
demonstra o potencial dessa espécie como fonte do biopolimero. Comparativamente, Zarei

Jellani et al. (2021) observaram, para Hypnea flagelliformis, rendimentos entre 18% e 22%
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pelo método aquoso e entre 30% e 37% pelo método alcalino, com variagao sazonal.

6.2 Analise dos filmes

Nos ensaios preliminares, a inten¢do inicial era utilizar apenas os polissacarideos
sulfatados (PS) obtidos por extragdo aquosa refinada, com adicdo de o6leo de babagu a
formulacao. Contudo, observou-se que, embora a mistura tenha formado filme, sua remocao
do suporte foi inviavel, impossibilitando a avaliagcdo das propriedades do material.

Por outro lado, o PS obtido exclusivamente por extragdo aquosa, sem adi¢ao de
6leo, formou filme com adequada desmoldabilidade, permitindo a realizagdo das analises

subsequentes.

6.2.1 Analise Visual

Todos os filmes apresentaram boa continuidade, nao sendo observadas falhas
aparentes. Entretanto, os tratamentos T2 e T4 apresentaram regides mais frageis e quebradigas
nas extremidades (Tabela 4).

Quanto a facilidade de manuseio, apenas o tratamento TS apresentou baixa
homogeneidade, com presenca de goticulas de dleo na superficie do filme. O filme T6
destacou-se como o mais equilibrado, apresentando desempenho satisfatorio nas trés
propriedades avaliadas. Por outro lado, embora o TS5 tenha apresentado boa continuidade e
facilidade de manuseio, sua homogeneidade deficiente pode limitar sua aplicacdo em

situagdes nas quais transparéncia e uniformidade sejam caracteristicas criticas.

Tabela 4- Avaliagdo visual dos filmes segundo metodologia de Gontard (1991).
Propriedade T1 T2 T3 T4 TS T6

Continuidade Elevado Baixo  Moderado Moderado Elevado Elevado
Homogeneidade Elevado Moderado Moderado Elevado Baixo Elevado

Facilidade de
Moderado Moderado Moderado Elevado Elevado Elevado
manuseio

Legenda da escala: Elevado =Excelente; Moderado = Bom; Baixo = Insatisfatério. Fonte: Elaborada pelo autor.
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Tais diferencas podem estar relacionadas a presenca de plastificantes, a
compatibilidade entre os componentes ou as condigdes de secagem, fatores amplamente
reportados na literatura como determinantes para a qualidade superficial ¢ mecanica de filmes
biodegradaveis (Gontard, 1991; Sobral ef al., 2001).

Os resultados de homogeneidade e facilidade de manuseio observados nos filmes
T1, T4 e T6 assemelham-se aos relatados por Martiny ef al. (2020) para filmes de carragenana
com extrato de folha de oliveira, os quais apresentaram excelente uniformidade e flexibilidade.
Em contrapartida, o tratamento T2 apresentou homogeneidade deficiente (Figura 12),
indicando possivel incompatibilidade entre os componentes da formulacdo ou falhas no

processo de secagem.

Figura 12 — Aspecto visual dos filmes biodegraddveis a base de PS da alga H.

pseudomusciformis e incorporado com 6leo de babagu em diferentes concentragdes.

=3

Abreviagoes: T1, Filme de PS 5%; T2, Filme de PS 10%; T3, Filme de PS
15%; T4, Filme de PS 5% + 1% de 6leo de babagu; T5, Filme de PS + 3%
de 6leo de babagu; T6, Filme de PS+ 9 % de 6leo de babagu. Fonte:

Elaborado pelo autor.

Com base na Figura 12, a continuidade dos filmes, avaliada visualmente pela

auséncia de trincas ou quebras, apresentou variagdes entre os tratamentos.
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Nos filmes sem 6leo de babagu (T1 a T3), observou-se comportamento distinto
em func¢do da concentragdo de polissacarideos sulfatados (PS). O tratamento T1, contendo 5%
de PS, apresentou elevada continuidade, enquanto o T2, com 10% de PS, exibiu o
desempenho mais baixo para essa propriedade. J& o T3, formulado com 15% de PS,
apresentou continuidade moderada.

A incorporagdo do 6leo de babagu nos tratamentos T4 a T6 contribuiu para a
melhoria da continuidade dos filmes. Entre esses tratamentos, TS5 (10% de PS + 3% de 6leo) e
T6 (15% de PS + 6% de 06leo) apresentaram elevada continuidade, indicando que a adicdo do
6leo pode ter contribuido para corrigir a fragilidade observada em formulagdes equivalentes
sem Oleo.

Em suma, a analise indica que a continuidade dos filmes de polissacarideos
sulfatados de H. pseudomusciformis foi influenciada tanto pela concentracdo do polimero
quanto pela presenga do 6leo de babagu. A incorporagdo do 6leo mostrou-se uma estratégia
eficiente para melhorar essa propriedade, especialmente nas formulagdes com média e alta
concentragdo de polimero (T5 e T6), resultando em filmes mais integros e estruturalmente

estaveis.

6.2.2 Espessura

De acordo com a Figura 7, a espessura média variou entre 0,055 mm (T4) e
0,0938 mm (T2), com elevada variabilidade intra-filme, evidenciada por coeficientes de
variacao (CV) entre 26,56% (T6) e 54,16% (T1). A dispersao observada nos boxplots (Figura

13) reforga a heterogeneidade estrutural dos filmes.

Figura 13 — Espessura média (mm) dos filmes biodegradaveis a base de polissacarideo

sulfatado (PS) da alga H. pseudomusciformis e incorporado com 6leo de babagu.
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Legenda: As barras representam o desvio-padrdo. T1 = PS 5%; T2
=PS 10%; T3 = PS 15%; T4 = PS 5% + o6leo 1%; TS = PS 10% +
6leo 3%; T6 = PS 15% + 6leo 6%. Fonte: Elaborada pelo autor.
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A variabilidade da espessura, quantificada pelo coeficiente de variacao (CV), foi
elevada nos tratamentos sem 6leo, especialmente em T1 (CV = 54,16%) e T2 (CV = 45%),
indicando distribui¢do nao uniforme dos componentes durante a secagem. Esse fendmeno ja
foi reportado por Gontard et al. (1992) em filmes poliméricos.

A incorporagdo do 6leo de babacu reduziu a variabilidade da espessura, com
destaque para o tratamento T6 (15% de PS + 6% de 6leo), que apresentou o menor CV
(26,56%), evidenciando maior homogeneidade estrutural. Segundo Ghanbarzadeh e Almasi
(2011), o aumento da espessura em filmes poliméricos pode estar associado a formacao de

microgoticulas de 6leo durante o preparo da solucdo filmogénica.
6.2.3 Transparéncia

A transparéncia, avaliada por meio da absorbancia a 600 nm, apresentou a maior
variabilidade entre todas as propriedades analisadas, com coeficientes de variagdo (CV)
superiores a 100% nos tratamentos T1 (127,41%) e T2 (110,41%). Os valores médios de
absorbancia variaram de 0,123, em T5, a 0,397, em T3.

E importante destacar que a absorbancia é inversamente proporcional a
transparéncia. Assim, valores mais baixos de absorbancia indicam filmes mais transparentes,

enquanto valores mais elevados correspondem a filmes mais opacos (Figura 14).

Figura 14 — Transparéncia (absorbancia a 600 nm) dos filmes biodegradaveis a base de
polissacarideo sulfatado (PS) da alga H. pseudomusciformis e incorporado com o6leo de

babacu.
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Legenda: Menor absorbancia = maior transparéncia.
T1 a T6 conforme descrito na Figura 14. Abs =

absorbancia. Fonte: Elaborada pelo autor.

Essa elevada dispersdao indica que a transparéncia dos filmes ¢ sensivel a

variacoes locais na matriz, possivelmente relacionadas a distribui¢do ndo homogénea do dleo
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e/ou a formacdo de microestruturas durante a secagem. Martiny et al. (2020) também
observaram que modificagdes na composicao dos filmes podem afetar significativamente suas
propriedades oOpticas, fendomeno igualmente reportado em filmes compostos por Wen et al.
(2022).

No presente estudo, a presenga do dleo de babagu parece ter influenciado a
organizacdo da matriz de carragenana (CAR), resultando em regides com diferentes graus de

transmissao luminosa.

6.2.4 Solubilidade

A solubilidade apresentou comportamento heterogéneo entre os tratamentos. O
coeficiente de variacdo (CV), medida estatistica que quantifica a dispersdao dos dados em
torno da média, foi utilizado para avaliar a uniformidade da solubilidade nos filmes. Os
tratamentos T3 e TS5 apresentaram baixa dispersdo, com CV de aproximadamente 9% e 5%,
respectivamente, indicando matrizes poliméricas mais homogéneas e com dissolugdo
uniforme.

Em contraste, o tratamento T6 exibiu CV extremamente elevado (129,62%)
(Figura 15), com valores médios de solubilidade variando entre 0,80 < 10* e 2,92 x 10~*. Esse
elevado coeficiente de variagdo reflete alta heterogeneidade estrutural, sugerindo a formagao
de dominios distintos no filme: regides hidrofobicas, ricas em o6leo, e regides hidrofilicas,
ricas em PS. Essa organizac¢do pode ter resultado em velocidades de dissolucdo contrastantes
ao longo da matriz.

Resultado semelhante foi reportado por Wen et al. (2022), que observaram
reducdo da solubilidade em 4gua em filmes formados pela combinacdo de polissacarideos,
atribuida a interagdes moleculares entre os componentes. No presente estudo, os resultados
obtidos com PS e 6leo de babagu sugerem que a incorporagao lipidica em alta concentracao,
como observado em T6, aumentou a heterogeneidade da solubilidade, possivelmente devido a
formag¢dao de dominios hidrofobicos e hidrofilicos distintos. Hanani Nur et al. (2017)
relataram que a adicdo de Oleos vegetais (especialmente azeite de oliva) reduziu
significativamente a solubilidade em agua de filmes de k-carragenana, devido a interagdo

entre grupos hidroxila do polimero e componentes do 6leo.



47

Figura 15 — Solubilidade em é4gua (g/s) dos filmes biodegradaveis a base de polissacarideo

sulfatado (PS) da alga H. pseudomusciformis e incorporado com 6leo de babacu.

Solubilidade (WS)

SEEaE

Fonte: Elaborada pelo autor.

A variabilidade da solubilidade, quantificada pelo coeficiente de variagcdo (CV),
reflete o grau de homogeneidade ou heterogeneidade da dissolucao ao longo do filme. Valores
baixos de CV, como os observados em T3 (= 9%) e TS5 (= 5%), indicam maior homogeneidade
da matriz polimérica, com distribui¢cdo mais uniforme dos componentes e, consequentemente,
velocidades de dissolu¢do semelhantes nas diferentes regides do filme.

Por outro lado, o CV extremamente elevado observado em T6 (129,62%)
demonstra que a solubilidade foi altamente heterogénea. Nesse tratamento, o desvio-padrao
das medidas foi superior ao valor médio da solubilidade, evidenciando a coexisténcia de
regides com velocidades de dissolucdo acentuadamente distintas. Esse comportamento pode
ser atribuido a formacao de dominios hidrofilicos, ricos em PS e com dissolugdo mais rapida,
e dominios hidrofébicos, ricos em 6leo de babacu e com dissolugao mais lenta, na matriz do
filme. Tal organizagdo possivelmente estd relacionada a incorporagdo de 6% de Oleo na
formulacgao.

Dessa forma, o CV da solubilidade pode ser considerado um indicador sensivel da
miscibilidade entre os polissacarideos sulfatados (PS) e o 6leo de babagu na formulacao dos
filmes. Esse resultado estd alinhado com a literatura, que associa a adicdo de lipidios a
alteracdes na organizacdo da matriz polimérica e na intera¢do dos filmes com a agua (Gontard

etal., 1992).
6.2.5 Umidade
A umidade média variou de 38,70% (T3) a 62,13% (T4), (Figura 13). A

variabilidade intrafilme foi mais pronunciada em T2 (CV = 72,18%), enquanto T4 e TS5

apresentaram maior uniformidade (CV = 5-7%)).
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Figura 16 — Umidade (%) dos filmes biodegradéaveis a base de polissacarideo sulfatado (PS)

da alga H. pseudomusciformis e incorporado com 6leo de babagu.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

A maior umidade observada em T4 pode estar associada a presenca de o6leo em
baixa concentragdo (1%), o qual pode ter contribuido para a retencdo de 4dgua sem
comprometer a homogeneidade da matriz. Por outro lado, a elevada variabilidade observada
em T2 sugere possivel inconsisténcia na distribuicdo do glicerol ao longo do filme.

Resultado semelhante foi reportado por Wen et al. (2022), que constataram que
filmes com propor¢des balanceadas de alginato de sddio e goma xantana mantiveram teores
de umidade proximos aos do alimento revestido, no caso, a noz de areca, favorecendo a

compatibilidade entre o filme e o substrato.

6.2.6 FTIR

Os espectros FTIR dos filmes T1, T2 e T3 (Figura 17) apresentaram os padroes
caracteristicos de filmes a base de k-carragenana, corroborando a identidade do biopolimero
extraido de H. pseudomusciformis (CAMPO et al., 2009; RODRIGUES et al., 2025). Foram
observadas bandas principais atribuiveis as estruturas de polissacarideos sulfatados (~1040
cm') tais como, grupos C-H (~2920, ~2850 cm™) e grupos hidroxila (~3400 cm™), este

ultimo amplificado pela presenca do plastificante glicerol.



49

Figura 17 — Espectros de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) dos filmes de

polissacarideo sulfatado (PS) nas concentragdes de 5% (T1), 10% (T2) e 15% (T3).
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Fonte: Elaborada pelo autor.

As diferengas observadas na intensidade relativa das bandas entre os tratamentos
estdo diretamente relacionadas a variagdo na concentra¢do de polissacarideos sulfatados (PS)
e, consequentemente, a espessura final dos filmes, conforme descrito na Tabela 2. O filme T1,
contendo 5% de PS, exibiu bandas de menor intensidade, possivelmente em razdo da menor
quantidade de material polimérico na matriz. Por sua vez, os filmes T2 (10% de PS) e T3
(15% de PS) apresentaram espectros com bandas mais pronunciadas.

A banda caracteristica do grupo sulfato (S=0), esperada em aproximadamente
1240 cm™! para k-carragenana, pode ndo estar claramente resolvida em todos os espectros.
Esse comportamento ¢ comum em filmes compositos, nos quais bandas largas associadas ao
grupo OH, provenientes do glicerol e da umidade residual, podem sobrepor regides espectrais
especificas, especialmente em filmes de maior espessura, como o T3. Dessa forma, a analise
confirma que a matriz polimérica dos filmes ¢ constituida por k-carragenana, enquanto as
variacoes espectrais refletem, principalmente, parametros fisico-estruturais relacionados a
concentracdo de PS, a espessura dos filmes e as interagcdes com o glicerol, inerentes ao
processo de elaboracdo de cada tratamento.

Os espectros de FTIR dos filmes incorporados com o6leo de babagu (Figura 18)
confirmaram a formacao dos filmes compositos. Todos os espectros apresentaram bandas
caracteristicas da k-carragenana, evidenciadas pelos picos atribuidos ao estiramento S=O do
grupo sulfato, em aproximadamente 1240 cm™, e a ligagdo C—O—SOs4, em aproximadamente
850 cm™!, corroborando a identidade do biopolimero extraido (Campo et al., 2009; Rodrigues

etal.,2011).
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Figura 18 — Representa¢do dos espectros FTIR dos filmes elaborados com PS e 6leo de

babagu (T4: 5% PS +1% Oleo, T5: 10% PS +3% Oleo, T6: 15% PS +6% Oleo).
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Fonte: Elaborada pelo autor.

A incorporagdo do oleo de babagu foi verificada pela presenga de uma banda
distintiva em ~1740 cm™, atribuida ao estiramento C=0 dos grupos éster dos triglicerideos do
6leo (Sousa et al., 2019). A intensidade relativa desta banda aumentou progressivamente nos
espectros, o que estd em concordancia com o incremento da concentracdo de 6leo de babagu
nos tratamentos (1%, 3% e 6%).

Nota-se que a intensidade das bandas referentes a composi¢ao polissacaridica
(~1150, ~1070, ~1040 cm™) e aos grupos C-H (~2920, 2850 cm™') também apresentaram um
aumento, refletindo a maior concentracdo de CAR na matriz do filme (5%, 10% e 15%). A
ampla banda em ~3300 cm™!, associada as vibragdes de estiramento O-H, indica uma matriz
polimérica altamente hidrofilica, com extensa rede de ligagdes de hidrogénio, mesmo com a

presenca do componente lipidico.

6.2.7 Cor

A andlise colorimétrica dos filmes biodegradaveis produzidos com polissacarideos
sulfatados de H. pseudomusciformis, com e sem incorporacao de 6leo de babacu, evidenciou
que a cor foi uma das propriedades mais consistentes entre os tratamentos. Os baixos
coeficientes de variagdo observados confirmam essa homogeneidade, mantida mesmo apos a
incorporacdo da fase lipidica.

Os valores médios do parametro L* variaram de 20,14, em T1, a 30,28, em T5
(Figura 19), indicando tonalidade escura nos filmes. Essa caracteristica pode estar associada

tanto a origem dos PS utilizados quanto a presenca do 6leo de babagu. Entre os tratamentos, a
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cor apresentou elevada uniformidade, com CV variando de 0,55%, em T4, a 8,44%, em T6.

Figura 19 — Parametros colorimétricos (L, a, b e AE) dos filmes biodegradaveis a base de
polissacarideo sulfatado (PS) da alga H. pseudomusciformis e incorporado com oleo de

babagu.

Legenda: L* = luminosidade (0 = preto, 100 = branco); a* =

coordenada verde-vermelho; b* = coordenada azul-amarelo;
AE* = diferenga total de cor. T1 a T6 conforme descrito na

Figura 13. Fonte: Elaborada pelo autor.

Martiny et al. (2020) incorporaram extrato de folhas de oliveira, contendo
compostos fenolicos totais (115,96 mg GAE-g™'), oleuropeina (11,59 mg-g™') e atividade
antioxidante de 89,52%, em filmes de xk-carragenana. Os autores observaram aumento da
espessura (28%), redu¢do da permeabilidade ao vapor de agua (54%) e escurecimento do
material (AE* = 64,72%)).

Em contraste, o presente estudo utilizou 6leo de babacu como agente hidrofobico,
resultando em aumento da estabilidade térmica e da homogeneidade estrutural dos filmes de
PS. Esses resultados demonstram que a natureza quimica do aditivo, seja hidrofilica ou
hidrofébica, influencia de maneira distinta as propriedades finais do material.

A sintese dos resultados de cor indica que a incorporacdo do o6leo de babacu
exerceu influéncia significativa na aparéncia visual dos filmes de PS, tendéncia alinhada a
literatura. Essa alteracdo, contudo, ndo comprometeu a homogeneidade do material.
Associada a adi¢do de um componente lipidico funcional, essa caracteristica amplia o

potencial de aplicacdo desses filmes como embalagens biodegradaveis ativas.

6.2.8 Biodegradabilidade

A producdo de plasticos derivados do petroleo cresceu de forma expressiva nas
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ultimas seis décadas, impulsionada por sua ampla aplicagdo em diversos setores industriais.
Esse crescimento, entretanto, acarretou graves consequéncias ambientais, uma vez que a
persisténcia € o acimulo desses materiais nos ecossistemas vém desencadeando impactos
negativos de ordem social e ecoldgica (Avio; Gorbi; Regoli, 2017).

Nos filmes desenvolvidos neste estudo, a presenca do 6leo de babagu retardou a
biodegradacdo inicial, especialmente no tratamento TS5, formulado com 3% de 6leo. Esse
comportamento pode estar associado ao aumento do carater hidrofébico do material,
reduzindo a acessibilidade da matriz polimérica a agua e aos microrganismos. Além disso, em
maiores concentracdes, a fracao lipidica pode ocasionar toxicidade inicial no solo, inibindo
temporariamente a atividade microbiana. Esse fenomeno ja foi reportado durante a
biodegradacdo de oleos vegetais, em que a formacao de compostos secundarios pela atividade
microbiana inicial pode levar ao aumento temporario da toxicidade no solo (Tamada et al.,
2012).

Apesar desse retardo inicial, apdés 10 dias de exposi¢cdo, mesmo os filmes
incorporados com oOleo apresentaram degradacdo avangada, confirmando seu carater
biodegradavel. Os tratamentos T1 e T4 apresentaram maior velocidade de degradagdo em
comparagdo aos demais, uma vez que, no quinto dia, encontravam-se praticamente
degradados. No mesmo periodo de avaliagdo, a degradagao variou de 15%, em TS5, a 92,5%,
em T3. Apds 10 dias, todos os tratamentos apresentaram degradacdo superior a 55%, com T3
e T4 proximos de 100% de degradacao (Figura 20).

Esses resultados indicam que todos os filmes desenvolvidos neste estudo
apresentam potencial para aplicacdo como materiais biodegraddveis em embalagens, embora a
concentracdo de O6leo de babacu deva ser cuidadosamente ajustada para equilibrar

hidrofobicidade, funcionalidade e velocidade de degradacao.
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Figura 20 — Imagens da andlise de biodegradabilidade em solo dos filmes elaborados com

polissacarideo sulfatado (PS) da alga H. pseudomusciformis adicionado de 6leo de babagu.
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Fonte: Elaborada pelo autor.

Em trabalhos publicados com filmes de PS adicionados 6leos/ extratos deram
énfase as propriedades de barreira e antimicrobianas (Martiny et al., 2020; Nazurah; Hanani,

2016), poucos estudos relatam a biodegradabilidade desses materiais (Tabela 5).

Tabela 5— Comparativo da biodegradabilidade de filmes nos trabalhos reportados na literatura
e o presente estudo.

Jaramillo et al. Nogueira & Martins o
Parametro Este estudo Filipini (2019)
(2017) (2018)
Material Amido + erva-mate Gluten PS + éleo babacu  Polimeros + jambolao
Periodo avaliado 12 dias 10 dias 10 dias 15 dias
Degradacio )
12 dias 10 dias T3, T1: 10 dias 15 dias
completa
Tipo de avaliagdo Visual/gravimétrica Visual Visual Visual/gravimétrica
Meio Solo Compostagem Solo Solo

Fonte: elaborada pelo autor.

Observou-se também que, apds 10 dias, os tratamentos com maior teor de 6leo de
babacu (TS5 e T6) apresentaram degradacdo avangada, variando de 55% a 82,5%. Esse
resultado confirma que a incorporagdo lipidica ndo comprometeu a biodegradabilidade final

do material, mas modulou sua cinética de degradagao.
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Esse aspecto ¢ relevante para aplicagdes em embalagens ativas, nas quais ¢

desejavel alcangar equilibrio entre durabilidade durante o uso e degradacao apos o descarte.

6.2.9 Calorimetria diferencial de varredura (DSC) e andlise termogravimétrica (TGA)

As curvas de andlise termogravimétrica (TGA) e sua derivada (DTG)
evidenciaram comportamento tipico de materiais poliméricos naturais, com trés estagios
principais de perda de massa (Tabela 6). O primeiro estagio, observado abaixo de 120 °C, esta
associado a eliminagdo de agua adsorvida e de dgua ligada a estrutura do polissacarideo,
refletindo o carater hidrofilico da matriz.

Além do comportamento térmico, a biodegradabilidade dos filmes também foi
influenciada pela presenga do 6leo de babagu. Observou-se que a incorporagdo lipidica
retardou a biodegradagdo inicial, especialmente no tratamento TS5, que apresentou menor
degradagdo no quinto dia de avaliagdo. No entanto, ap6s 10 dias, os filmes incorporados com
0leo apresentaram degradacdo avancada, indicando que a presenca da fracdo lipidica ndo

comprometeu a biodegradabilidade final do material, mas alterou sua cinética de degradacao.

Tabela 6 — Propriedades térmicas dos filmes obtidas por calorimetria diferencial de varredura
(DSC) e analise termogravimétrica (TGA).

Filmes Tg (°C) Tm (°C) Perda de massa (%) até Tm (°C)
T1 64 +2 205+3 19,3
T2 66 +2 212+3 18,4
T3 68 £2 220+3 17,6
T4 71+2 232+3 16,2
T5 74 +2 245+ 3 15,1
T6 77£2 258+3 13,8

Fonte: Elaborada pelo autor.

As analises térmicas permitem investigar o desempenho dos filmes sob diferentes
temperaturas e fluxos de calor, correlacionando a mobilidade das cadeias poliméricas com sua
estabilidade térmica. Essas informacdes sdao fundamentais para aplicagdes praticas, uma vez
que revelam as possibilidades e limitagdes de cada material em processos que envolvem

degradag@o ou conformacao térmica (Filipini, 2019).
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A Tabela 7 apresenta a perda de massa dos filmes até sua temperatura de fusdo
(Tm). Observou-se que o filme T6 apresentou maior resisténcia térmica em comparagao aos
demais tratamentos, com reducdo de apenas 13,8% de sua massa. Esse comportamento pode
estar associado a menor umidade do filme e a formacdo de uma estrutura mais compacta e
coesa. Em contraste, o tratamento T1 apresentou perda de massa de 19,3%, indicando menor
estabilidade térmica.

De modo geral, os filmes produzidos com PS e 6leo de babagu apresentaram baixa
perda de massa até o ponto de fusdo (Tm), com reducdes de até 16,2%. Na area de
embalagens, uma menor perda de massa quando o material é exposto a temperaturas elevadas
geralmente indica maior resisténcia térmica. Assim, polimeros com esse comportamento
tendem a ser mais adequados para aplicacdes em embalagens que possam ser submetidas ao
aquecimento, sem comprometer a seguranc¢a dos alimentos.

Todos os filmes avaliados apresentaram transi¢do endotérmica abaixo de 100 °C.
Esse comportamento difere do observado por Filipini (2019), ao avaliar embalagens
biodegradaveis ativas produzidas a partir de polimeros naturais e extrato de jamboldo. O
tratamento T1 registrou as menores temperaturas de fusdo (Tm) e transi¢do vitrea (Tg), o que
sugere uma matriz estruturalmente mais fragil e com interagdes intermoleculares menos
robustas. Consequentemente, esse material demonstrou menor resisténcia térmica em relacao
aos demais filmes avaliados.

Resultado semelhante foi observado por Bhatia et al. (2025) em filmes de PS
incorporados com Oleo essencial de melissa. No presente estudo, a adicdo de 6leo de babagu
aumentou a estabilidade térmica dos filmes, evidenciada pelo aumento de Tg e Tm e pela
redu¢do da perda de massa inicial. Esse efeito pode ser atribuido ao fortalecimento das
interagdes hidrofobicas na matriz polimérica, resultando em uma estrutura mais coesa e
termicamente resistente.

Além disso, a maior estabilidade térmica observada nas amostras TS e T6 pode
estar relacionada a melhorias nas propriedades mecanicas e de barreira, uma vez que uma
matriz mais estdvel e compacta tende a apresentar maior resisténcia estrutural e menor

permeabilidade.

6.2.10 Sintese dos resultados da Andalise de Componentes Principais (ACP)

Os resultados demonstram uma correlagdo entre composi¢do, estrutura e

propriedades dos filmes. De modo geral, o aumento da concentracdo de 6leo de babagu
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contribuiu para maior homogeneidade visual e estabilidade térmica, mas também esteve
associado a redugdo da transparéncia e ao retardo da biodegradagdo inicial. A analise
multivariada por Andlise de Componentes Principais (ACP) reforga essa interpretacao, ao
evidenciar que as propriedades avaliadas ndo variam de forma isolada, mas de maneira
conjunta.

Conforme apresentado nas Figuras 21 e 22, os dois primeiros componentes
principais, PC1 e PC2, explicaram 63,72% da variancia total dos dados, sendo 33,6%
atribuidos ao PCI1 e 30,1% ao PC2. Em termos praticos, esse resultado indica que o plano
PC1 x PC2 ¢ adequado para uma leitura integrada inicial dos tratamentos, especialmente
considerando o numero reduzido de unidades experimentais, composto por seis tratamentos, €

a presenc¢a de multiplas propriedades de naturezas distintas.

Figura 21 — Biplot dos componentes principais (ACP)
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Legenda: PCl e PC2 = primeiro e segundo componentes principais,
responsaveis por 63,72% da variancia total. T1 a T6 = tratamentos (conforme
Figura 13). Os vetores representam as variaveis original: Umidade (%),
Espessura (mm), Solubilidade (WS), Transparéncia (Abs. 600 nm), Cor (AE*)
e Biodegradabilidade (5 e 10 dias). Fonte: Elaborada pelo autor.

A distribuicdo dos tratamentos no biplot revelou agrupamentos distintos em
funcao das propriedades avaliadas. No quadrante superior direito, caracterizado por valores
positivos de PC1 e PC2, destacou-se o tratamento T4 (5% de PS + 1% de 6leo), que
apresentou o maior escore positivo em PC1 (+2,406). Esse posicionamento indica forte
associagdo com o gradiente relacionado a biodegradabilidade e a transparéncia, além de

escore levemente positivo em PC2, sugerindo perfil intermedidrio quanto as propriedades
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estruturais.

No quadrante superior esquerdo, com PC1 negativo e PC2 positivo, posicionaram-
se os tratamentos T2 (10% de PS) e T3 (15% de PS). Esses tratamentos apresentaram menor
associacdo com o gradiente de biodegradabilidade/transparéncia e maior influéncia das
propriedades estruturais, especialmente T2, que exibiu o maior escore positivo em PC2
(+1,361).

No quadrante inferior esquerdo, caracterizado por valores negativos em PCl1 e
PC2, o tratamento T6 (15% de PS + 6% de 6leo) apresentou o escore mais negativo em PCI (-
1,593) e valor fortemente negativo em PC2 (-1,305). Esse posicionamento indica perfil oposto
ao gradiente de biodegradabilidade/transparéncia e menor associacdo com a umidade,
alinhando-se mais fortemente as variaveis espessura e solubilidade.

No quadrante inferior direito, com PC1 positivo e PC2 negativo, o tratamento T5
(10% de PS + 3% de 6leo) destacou-se pelo escore mais negativo em PC2 (-1,728) e escore
positivo moderado em PC1 (+0,459). Esse comportamento caracteriza a formulagdo como
associada ao gradiente de umidade, no sentido negativo de PC2, além de apresentar
associacdo moderada com biodegradabilidade e transparéncia.

O tratamento T1 (5% de PS), por sua vez, posicionou-se proximo a origem, com
escores moderados em ambos 0s componentes principais. Esse posicionamento indica perfil
intermediario no contexto global das propriedades avaliadas, sem associacdo predominante
com um grupo especifico de varidveis.

Em relagdo aos vetores, biodegradabilidade aos 5 dias e biodegradabilidade aos 10
dias apontaram em direcdes proximas, indicando que, neste conjunto de tratamentos, as duas
medidas tenderam a variar de forma relativamente alinhada. Esse comportamento ¢ coerente
com o fato de ambas representarem estagios temporais de um mesmo processo degradativo.

O vetor referente a transparéncia, avaliada por absorbancia a 600 nm, apontou
para o mesmo sentido geral do PC1 positivo, sugerindo covariancia com a biodegradabilidade
no conjunto de tratamentos analisados. Contudo, ¢ importante ressaltar que a absorbancia €
inversamente proporcional a transparéncia; portanto, valores mais elevados de absorbancia
indicam menor transparéncia e maior opacidade dos filmes.

O vetor de cor apresentou dire¢do aproximadamente oposta ao conjunto
biodegradabilidade/transparéncia ao longo de PC1, com carga negativa, sugerindo que essa
variavel atua como contraste em relagdo ao gradiente principal. J& em PC2, a oposi¢cdo mais
evidente ocorreu entre umidade, no sentido negativo, e espessura/solubilidade, no sentido

positivo. Esse resultado indica que essas propriedades compdem uma segunda dimensao de
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variagdo, distinguindo tratamentos com diferentes perfis estruturais e de interagdo com a agua.

A ACP com biodegradabilidade como varidvel ativa (Tabela 8) adiciona um nivel
de integragdo que complementa as analises descritivas e os graficos univariados. Enquanto as
estatisticas por variavel permitem visualizar diferencas especificas entre os tratamentos, a
ACP evidencia que os tratamentos se diferenciam por combinagdes de propriedades, e ndo por
variaveis isoladas. A biodegradabilidade e a transparéncia estruturam o primeiro eixo (PC1),
enquanto umidade versus espessura/solubilidade definem o segundo eixo (PC2). Assim, T3
associa-se a maior biodegradabilidade e transparéncia; TS5, predominantemente a cor; T6, a
maior espessura ¢ solubilidade; e T4, a maior umidade. A incorporacdo de 6leo de babacu,
portanto, introduz frade-offs funcionais claros entre as formulagdes.

Conforme apresentado na Tabela 7, os dois primeiros componentes principais

explicaram 63,72% da variancia total, sendo 33,60% atribuidos ao PC1 e 30,11% ao PC2.

Tabela 7— Estatisticas descritivas (n, minimo, maximo, média, desvio padrao e coeficiente de
variacao) das propriedades avaliadas para cada tratamento dos filmes a base de polissacarideo
sulfatado (PS) da alga H. pseudomusciformis e incorporado com 6leo de babacu.

) Variancia explicada Variancia acumulada
Componente Desvio - padréo
(%) (o)
Componente Principal 1 (PC1) 1,5340 33,60 33,60
Componente Principal 2 (PC2) 1,4519 30,11 63,72
Componente Principal 3 (PC3) 1,0717 16,41 80,13
Componente Principal 4 (PC4) 0,9591 13,14 93,27
Componente Principal 5 (PC5) 0,6866 6,74 100,00
Componente Principal 6 (PC6) =0 0,00 100,00

Fonte: Elaborada pelo autor.
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6.2.10.1 Interpretagdo dos eixos a partir das cargas fatoriais

A Andlise de Componentes Principais (ACP) evidenciou que os seis tratamentos
se organizaram em dois eixos interpretaveis, os quais resumiram 63,72% da variancia total
dos dados. Conforme apresentado na Tabela 8, o primeiro componente principal (PC1)
explicou 33,6% da variancia, enquanto o segundo componente principal (PC2) respondeu por
30,1%.

O primeiro eixo (PC1) representa um gradiente de ‘“degradabilidade Optica”.
Tratamentos com escores positivos, como T3, apresentaram maior biodegradabilidade, tanto
aos 5 quanto aos 10 dias, além de maior transparéncia/opacidade, avaliada por absorbancia a
600 nm. Em contrapartida, tratamentos com escores negativos, como T5, tenderam a
apresentar menor biodegradabilidade e coloragdo mais pronunciada, uma vez que a variavel
cor atua em oposi¢ao nesse eixo. Em termos praticos, quanto mais a direita no PC1, mais
rapidamente degradavel e opticamente menos transparente ¢ o filme; quanto mais a esquerda,
maior a resisténcia a degradacao inicial e maior o destaque da cor.

O segundo eixo (PC2) representa um gradiente estrutural e de interacdo com a

fevl)

agua. Escores positivos, como os observados em T6, associaram-se a maior espessura ¢
maior solubilidade, caracterizando filmes mais espessos e com maior tendéncia a
desintegracdo em agua. Por outro lado, escores negativos, como os observados em T4,
associaram-se & maior umidade, indicando filmes com maior retengdo interna de dgua. Assim,
quanto mais acima no PC2, mais espesso e soluvel € o filme; quanto mais abaixo, maior sua
umidade.

Essa organizacdo evidencia que a incorporagao do 6leo de babagu nao altera uma
unica propriedade isoladamente, mas reconfigura o perfil funcional dos filmes, criando trade-
offs entre biodegradabilidade, transparéncia, cor, espessura, solubilidade e umidade. Essa
diferenciagdo permite identificar formulacdes potencialmente mais adequadas a diferentes
aplicagoes tecnologicas. O primeiro eixo (PCI1, 33,6% da variancia) representa um gradiente
de “degradabilidade Optica”, conforme evidenciado pelas cargas fatoriais apresentadas na

Tabela 8.
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Tabela 8— Cargas das variaveis nos dois primeiros componentes principais.

Variavel PC1 PC2
Biodegradabilidade (10 dias, %) +0,5698 -0,2161
Biodegradabilidade (5 dias, %) +0,5224 +0,1918
Transparéncia (Abs 600 nm) +0,5211 -0,0623
Cor -0,3216 +0,0087
Umidade (%) -0,1543 -0,6019
Espessura (mm) -0,0605 +0,5652
Solubilidade (WS) -0,0009 +0,4804

Fonte: Elaborada pelo autor.

O Componente Principal 1 (PC1 — 33,6%) apresentou as maiores contribui¢des
absolutas associadas a biodegradabilidade aos 10 dias (+0,570), a biodegradabilidade aos 5
dias (+0,522) e a transparéncia, avaliada por absorbancia a 600 nm (+0,521), contrapondo-se
parcialmente a varidvel cor, que apresentou carga negativa (-0,322). Esses valores indicam
que o PCIl representa, predominantemente, um gradiente conjunto relacionado a
biodegradabilidade, em curto e médio prazo, e a resposta ptica medida por absorbancia.

Em termos descritivos, tratamentos com escores mais elevados em PC1 tendem a
se alinhar ao sentido positivo da biodegradabilidade e da transparéncia/opacidade, enquanto
escores mais negativos associam-se ao sentido oposto desse gradiente, com maior influéncia
relativa da variavel cor.

O Componente Principal 2 (PC2 — 30,1%) apresentou maior contribui¢do das
variaveis umidade (carga -0,602), espessura (carga +0,565) e solubilidade (carga +0,480).
Esse padrdo indica que o PC2 se organiza como um gradiente estrutural, no qual o sentido
positivo do eixo estd mais associado a espessura e a solubilidade, enquanto o sentido negativo
se relaciona a maior reten¢ao de umidade.

Assim, o PC2 separa tratamentos com perfil de maior espessura e maior
solubilidade daqueles com maior retencdo de umidade.

A ACP com biodegradabilidade como variavel ativa adicionou um nivel de integragdo que
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complementa as analises descritivas univariadas. Enquanto as estatisticas por variavel

permitem visualizar diferengas especificas entre os tratamentos, a ACP evidencia que:

1.

os tratamentos se diferenciam por combinagdes de propriedades, € ndo por uma Unica
medida isolada;

a biodegradabilidade, quando analisada juntamente com propriedades instrumentais,
constitui um elemento estruturante do espaco multivariado, contribuindo
expressivamente para a organiza¢ao dos tratamentos ao longo do PCl1;

as dimensdes  globais  organizam-se em  dois eixos interpretaveis:
a. PCl: eixo dominado pela biodegradabilidade e pela transparéncia;
b. PC2: eixo dominado pela oposic¢ao entre umidade e espessura/solubilidade.

Os tratamentos T4 (5% de PS + 1% de 6leo) e T3 (15% de PS) posicionaram-se

como representantes do gradiente positivo de biodegradabilidade, enquanto TS5 (10% de PS +

3% de 6leo) e T6 (15% de PS + 6% de 6leo) ocuparam posic¢des contrastantes, evidenciando o

efeito da incorporacdo do 6leo de babagu sobre o perfil global dos filmes.

Dessa forma, a ACP reforca o carater exploratério e comparativo do estudo,

fornecendo uma sintese visual e quantitativa dos frade-offs entre propriedades. Além disso,

oferece subsidios para discutir quais formulagdes apresentam perfis mais promissores, a

depender do critério tecnologico considerado, como maior biodegradabilidade, maior

uniformidade estrutural ou melhor desempenho 6ptico.
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7 CONCLUSOES

Os filmes biodegradaveis elaborados apresentaram potencial para aplicagdes em
embalagens sustentaveis, considerando a avaliacdo de suas propriedades fisico-quimicas,
opticas e de biodegradabilidade.

A composicao das formulagdes influenciou significativamente as caracteristicas
dos filmes. A incorporacdo do 6leo de babagu melhorou a facilidade de manuseio e a
homogeneidade visual, especialmente nas formulacdes T4 (1% de 6leo) e T6 (6% de 6leo),
além de retardar a biodegradacao inicial sem comprometer a degradagdo final ap6s 10 dias.

Com base nos resultados obtidos, os melhores tratamentos variaram conforme o
critério de aplicacdo: TS5 apresentou maior transparéncia; T6 destacou-se pela maior
estabilidade térmica e homogeneidade estrutural; T1 e T3 apresentaram biodegrada¢do mais
rapida; e T4 demonstrou melhor equilibrio geral entre as propriedades avaliadas.

Do ponto de vista tecnoldgico e ambiental, os filmes desenvolvidos apresentam
caracteristicas compativeis com aplicacdes em embalagens biodegradaveis, especialmente
naquelas que exigem equilibrio entre propriedades de barreira, integridade visual e
degradabilidade controlada. A combinagdo entre PS e 6leo de babagu mostrou-se viavel e
funcional, oferecendo uma alternativa renovavel e sustentdvel aos plasticos convencionais.

Recomenda-se, para estudos futuros, a avaliacdo do desempenho dos filmes em

sistemas reais de embalagem de alimentos.
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