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RESUMO

A radiacdo ultravioleta (UV) pode acelerar processos oxidativos em alimentos,
comprometendo caracteristicas sensoriais e nutricionais. Como estratégia para
minimizar esses efeitos, tém sido desenvolvidos materiais de embalagem com
capacidade de bloqueio da luz UV, bem como embalagens ativas que atuam no
sequestro de radicais livres. Nesse contexto, biopolimeros biodegradaveis e de baixo
custo, como a lignina, tém recebido atencdo crescente. Este estudo teve como
objetivo desenvolver e caracterizar biofimes a base de amido de milho com
incorporagao de lignina extraida de residuos do processamento do pedunculo de caju,
visando a sua aplicagdo potencial em embalagens ativas para alimentos. Filmes
contendo 1, 3 e 5% (m/m) de lignina foram preparados pelo método de casting e
avaliados quanto a reologia, propriedades mecanicas, cor, hidrofobicidade,
propriedades de bloqueio UV, atividade antioxidante, biodegradabilidade e
reciclabilidade. As solugdes filmogénicas apresentaram comportamento reolégico nao
newtoniano do tipo pseudoplastico (n<1), com diminuigdo da viscosidade em fungao
do aumento da taxa de cisalhamento, sendo os dados adequadamente descritos pelo
modelo da Lei da Poténcia. A presenca de lignina promoveu alteracbes nas
propriedades estruturais dos filmes, com reducéo da resisténcia a tragao dos filmes
(13,89 para 6,32 MPa) e aumento da elongagao na ruptura (29,04 para até 57%),
indicando maior flexibilidade e deformabilidade da matriz polimérica com o aumento
da concentracao de lignina. Observou-se escurecimento progressivo da matriz, com
reducdo da luminosidade (L*) e aumento das tonalidades avermelhadas e
amareladas. Além disso, a adicdo de lignina aumentou significativamente a
hidrofobicidade dos filmes, reduzindo a absor¢éo de agua de 86,32% (controle) para
68,64% (3% de lignina) e elevando o angulo de contato de 68,62° para 77°. As
isotermas de sorg¢ao apresentaram comportamento do tipo Ill e foram adequadamente
ajustadas pelos modelos de GAB e Peleg nas temperaturas de 25 e 35 °C. Os filmes
contendo 3% e 5% de lignina bloquearam completamente a radiagdo UV, enquanto a
atividade antioxidante aumentou proporcionalmente ao teor de lignina. A
biodegradacgao variou de 33% a 46% apos 35 dias, e os filmes com 1% e 3% de lignina
apresentaram reciclabilidade eficaz, mantendo suas propriedades antioxidantes e de
bloqueio UV apds o reprocessamento. Esses resultados demonstram que a lignina

proveniente do pedunculo de caju constitui um componente sustentavel promissor



para o desenvolvimento de materiais de embalagem ativa multifuncionais, com
potencial para proteger os alimentos contra a degradacao foto-oxidativa e contribuir

para prolongar a vida de prateleira.

Palavras-chave: embalagens ativas para alimentos; propriedade de bloqueio UV;

filmes a base de amido; lignina; atividade antioxidante.



ABSTRACT

Ultraviolet (UV) radiation can accelerate oxidative processes in foods, compromising
their sensory and nutritional characteristics. As a strategy to minimize these effects,
packaging materials with UV-blocking capacity, as well as active packaging capable of
scavenging free radicals, have been increasingly developed. In this context,
biodegradable and low-cost biopolymers, such as lignin, have attracted growing
attention. This study aimed to develop and characterize corn starch-based biofilms
incorporated with lignin extracted from residues of cashew peduncle processing,
aiming at their potential application in active food packaging. Films containing 1, 3, and
5% (w/w) lignin were prepared using the casting method and evaluated for rheology,
mechanical properties, color, hydrophobicity, UV-blocking properties, antioxidant
activity, biodegradability, and recyclability. The film-forming solutions exhibited non-
Newtonian pseudoplastic rheological behavior (n < 1), with viscosity decreasing as
shear rate increased, and the data were adequately described by the Power Law
model. The presence of lignin promoted changes in the structural properties of the
films, with a reduction in tensile strength (from 13.89 to 6.32 MPa) and an increase in
elongation at break (from 29.04 to up to 57%), indicating greater flexibility and
deformability of the polymer matrix as lignin concentration increased. Progressive
darkening of the films was also observed, with a reduction in lightness (L*) and an
increase in reddish and yellowish tones. Furthermore, lignin addition significantly
increased the hydrophobicity of the films, reducing water absorption from 86.32%
(control) to 68.64% (3% lignin) and increasing the contact angle from 68.62° to 77°.
Sorption isotherms showed type Il behavior and were satisfactorily fitted by the GAB
and Peleg models at 25 and 35 °C. Films containing 3% and 5% lignin completely
blocked UV radiation, while antioxidant activity increased proportionally with lignin
content. Biodegradation ranged from 33% to 46% after 35 days, and films containing
1% and 3% lignin showed effective recyclability, maintaining their antioxidant and UV-
blocking properties after reprocessing. These results demonstrate that lignin derived
from cashew peduncle residues is a promising sustainable component for the
development of multifunctional active packaging materials, with strong potential to
protect foods against photo-oxidative degradation and contribute to extending shelf

life.



Keywords: Active food packaging; UV-blocking properties; starch-based films; lignin;

antioxidant activity.
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INTRODUGAO

As embalagens de alimentos desempenham um papel fundamental,
garantindo a sua seguranga ao longo de toda a cadeia produtiva facilitando o
manuseio, prolongando a vida de prateleira, preservando as caracteristicas
sensoriais, e protegendo contra fatores de deterioragao externos, como umidade e
radiagcao UV.

Os alimentos, desde a colheita até o seu consumo, estdo sujeitos a
exposicao de luz, seja ela natural ou artificial, que pode desencadear reagbes de
fotélise ou fotooxidagdo, levando a sua deterioragdo. Como consequéncia da
exposicao da luz, principalmente a ultravioleta, ocorre a formagao de radicais livres e
espécies reativas de oxigénio (EROS) que promovem a degradacao de compostos
sensiveis, como vitaminas, pigmentos (carotenoides, clorofila, mioglobina, entre
outros), além de macromoléculas como lipideos e proteinas (Sieminska-Kuczer;12
Szymanska-Chargot; Zdunek, 2022) alterando a qualidade do alimento. A exposigao
a luz UV nao apenas promove a deterioragdo dos alimentos como também pode
facilitar sua contaminagé&o por microrganismos patogénicos, em especial E.coli e L.
monocytogenes, principais bactérias responsaveis por intoxicagao alimentar (Yousefi
etal., 2019).

Desta forma, minimizam alteracdes fisico-quimicas no sabor, na cor, na
textura, peso e na biodisponibilidade, além de garantir a seguranga contra
contaminantes quimicos e microbioldgicos, contribuindo significativamente para a
qualidade dos alimentos (Fathima et al., 2018). Plasticos, vidros e metais sao os
principais materiais utilizados em embalagens visando bloquear a radiagédo UV e,
desta forma, prevenir a deterioragdo oxidativa dos alimentos. Embora essas
embalagens apresentem boas propriedades de barreira a luz, sdo de dificil
degradagao, levando a um impacto negativo ao meio ambiente, além de oferecer
potenciais riscos a saude pela emissao de gases, como CO2 e metano (Mikame et al.,
2021; Atta et al., 2022; Bohlmann, 2004; Shen et al., 2020), o que tém gerado
importantes preocupacgdes.

Desta forma, é crescente as pesquisas sobre o desenvolvimento de
embalagens ativas de forma sustentavel, nas quais os compostos bioativos, como

polifendis, carotenoides, e os biopolimeros (polissacarideos, proteinas e lipidios) sdo



16

extraidos de fontes alternativas ndo convencionais, de baixo custo e biodegradaveis
(Cazon et al., 2017; Jeevahan e Chandrasekaran, 2019).

O amido € um polimero natural renovavel que vem apresentando crescente
aplicacdo como material para o desenvolvimento de filmes e embalagens de
alimentos, pois pode ser obtido de diversas fontes vegetais, tem baixo custo, boa
biodegradabilidade, além de ser comestivel (Cazén et al., 2017). Esse biopolimero
apresenta excelentes propriedades para a formagao de filmes geralmente inodoros,
insipidos, incolores e nao toxicos (Khan et al., 2017). No entanto, mesmo com tantas
caracteristicas positivas, os filmes de amido tendem a ser altamente hidrofilicos e
apresentam propriedades mecanicas limitadas, o que restringe suas aplicagbes em
embalagens para alimentos (Cazoén et al., 2017). Neste contexto, a combinacéo do
amido com a lignina pode ser promissora para a produgéo de filmes biodegradaveis,
uma vez que estudos tém evidenciado que este biopolimero pode promover
hidrofobicidade (Sa et al., 2020), melhor rigidez (Hambardzumyan et al., 2015), e
melhorias das propriedades mecénicas e térmicas (Freitas et al., 2021), além de
contribuir no efeito bloqueador da radiacédo UV e antioxidante (Abid et al., 2021; Liu et
al., 2020).

O interesse na utilizacdo de coprodutos ou residuos agroalimentares na
obtencdo de compostos ativos para adicdo nas embalagens ativas tém recebido
atencdo, uma vez que contribui na reducdo do desperdicio de alimentos e na sua
valorizagdo econdmica (Chhandama et al., 2022; Gianico et al., 2021). A adigédo de
compostos bioativos em filmes biodegradaveis, como polifendis (antocianinas,
curcuminas, entre outros), carotenoides e betalainas, tem evidenciado a promoc¢ao de
propriedades antioxidantes, antimicrobianas e bloqueadoras de radiagédo UV (Liu et
al., 2018, 2017a; Tran et al., 2017).

Diante desse cenario, o objetivo deste estudo foi desenvolver e caracterizar
filmes de amido de milho incorporados com diferentes concentragdes de lignina obtida
a partir de residuos do processamento do pedunculo do caju, visando sua aplicagao
potencial como embalagens ativas. Avaliou-se o efeito da lignina sobre as
propriedades hidrofébicas, antioxidantes, 6pticas e ambientais dos filmes, com foco

na melhoria do desempenho funcional dos filmes.



17

2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Avaliar o uso da lignina proveniente do coproduto do pedunculo do caju como agente
ativo em filmes a base de amido de milho, visando a obtencdo de materiais com

propriedade de bloqueio da radiagdo ultravioleta (UV).

2.2 Objetivos especificos
e Elaborar filmes a base de amido de milho contendo diferentes concentragdes
de lignina obtida do coproduto do pedunculo do caju, caracterizando-os quanto
as suas propriedades fisicas, mecanicas, térmicas, opticas, estruturais e de
barreira;
e Avaliar o desempenho funcional dos filmes quanto a atividade antioxidante,

biodegradabilidade e reciclabilidade.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 Caju e valorizacao de seus subprodutos

O cajueiro (Anacardium occidentale L.) € uma arvore frutifera nativa do
Brasil, que desempenha um importante papel econémico através da produgao de duas
partes comestiveis de seu fruto: a castanha e o pedunculo do caju, com produgao
mundial que atingiu cerca de 4,6 milhdes de toneladas na temporada de 2022/2023,
com foco principal na obtengao da castanha de caju (Tridge, 2023). Apds a obtencéao
da castanha, o pedunculo corresponde a cerca de 90% da massa total do fruto, que
pode ser utilizado para diversos fins, como produgcédo de sucos, sorvetes e geleias
(Deenanath; Rumbold; lkuye, 2013). Embora apresente um grande volume, o
pedunculo do caju ainda € bastante subutilizado e pouco aproveitado nas areas de
cultivo (Tamiello-Rosa et al., 2019), com média de 10 a 15 toneladas sendo
desperdigada para cada tonelada de castanha produzida (Das e Arora, 2017).

O reaproveitamento dos residuos gerados pela industria alimenticia, a
exemplo do pedunculo do caju, pode reduzir de forma bastante significativa os
impactos ambientais decorrentes de seu descarte inadequado, ao mesmo tempo que
estimula a pratica sustentavel e a economia circular no setor alimenticio (Osei et al.,
2025a; Sani et al., 2023).

Nesse contexto, em muitos paises, inclusive o Brasil, o caju é utilizado
predominantemente para a elaboragcdo de sucos (Santos et al., 2007), além da
producao de bebidas fermentadas (Kamble et al., 2024) e enriquecimento de ragao
animal (Akyereko et al., 2022). Diante do potencial funcional dos compostos presentes
no pedunculo de caju, varios estudos vém sendo desenvolvidos ao longo dos ultimos
anos visando a aplicacdo dos compostos encontrados no pedunculo de caju na
industria de alimentos, como corantes, nutracéuticos e embalagens ativas (do
Nascimento Silva et al., 2023).

No que diz respeito as suas caracteristicas nutricionais, o fruto destaca-se
pelo seu alto valor nutricional, com destaque para a vitamina C, que &€, em média, seis
vezes mais alta que o suco da laranja. Além disso, é rico em compostos bioativos
como flavonodides, carotendides e polifendis, bem como vitaminas, minerais e fibras
alimentares. Este conjunto de compostos bioativos confere diversos efeitos benéficos

a saude humana, com agdes anti-inflamatdrias, antibacterianas, antidiabéticas e
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antioxidantes (Adelere et al., 2020; Cherian e Lekshmi, 2021; Das e Arora, 2017;
Lowor e Agyente-Badu, 2009; Nagaraja, 2010). Além disso, estudos mais recentes
indicam que um de seus subprodutos, o pedunculo de caju, pode ser empregado na
obtenc&o de biocombustiveis, incluindo etanol (Correia et al., 2022) e bio-hidrogénio
(Silva et al., 2018) bem como na producgéo de outros compostos de interesse, como

o xilitol (Albuquerque et al., 2023; Marques Junior e Rocha, 2021).
3.2 Embalagens biodegradaveis para alimentos

Anualmente, uma quantidade significativa de plastico é descartada no meio
ambiente, aumentando os impactos ambientais devido ao seu longo tempo de
degradagao (Thakur et al., 2018). Contudo, devido ao seu facil acesso, baixo custo e
caracteristicas mecanicas bastante favoraveis, os polimeros sintéticos (Fig. 1a), tais
como polietileno (PE), policloreto de vinila (PVC), polipropileno (PP), poliestireno (PS)
e poliamida (PA), permanecem como os materiais predominantes na fabricagdo de

embalagens para alimentos (Hanani, 2018; Kozyowicz et al., 2019).

Figura 1. Diferentes categorias de polimeros - sintéticos e naturais
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Fonte: autora (2026).

Em resposta as crescentes preocupagdes ambientais associadas ao uso

de materiais sintéticos derivados de fontes petroquimicas, tem-se intensificado a
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busca por alternativas sustentaveis para aplicagbes em embalagens (Choi et al.,
2018). Nesse contexto, a pesquisa e o desenvolvimento de materiais de embalagem
obtidos a partir de fontes naturais tém se mostrado fundamentais para a reducéo do
uso de plasticos convencionais, 0os quais apresentam baixa biodegradabilidade e
podem persistir no ambiente por milhares de anos (Winotapun et al., 2022). A Figura
1 ilustra algumas dessas matérias-primas naturais empregadas na producado de
materiais de embalagem sustentaveis.

O termo embalagem biodegradavel refere-se ao conceito de embalagens
para produtos, sejam eles alimenticios ou ndo, que ndo causem impactos negativos
ao equilibrio ambiental quando expostos a elementos naturais como agua, ar e solo
(Cruz, 2022). Este tipo de embalagem pode se decompor por completo em dioxido de
carbono, agua e biomassa devido a influéncia de microrganismos, como bactérias,
fungos e algas (Weligama e Karim, 2022).

Elas ndo apenas se decompdem de forma natural, como podem ser
formuladas de maneira ativa, incorporando substancias que promovem interacoes
benéficas entre o alimento, embalagem e meio ambiente. O propdsito deste tipo de
embalagem € preservar a qualidade, seguranca e caracteristicas sensoriais dos
produtos embalados (Landim et al., 2016).

Prevé-se que a produgdo desses materiais aumente cerca de 30% no
mercado mundial (Bioplastics, 2018). O custo de embalagens biodegradaveis é maior
quando comparado ao de embalagens tradicionais, contudo, os consumidores de
forma geral, estdo mais conscientes quanto a sustentabilidade, optando muitas vezes
por precos mais altos em favor da conservacao do meio ambiente (Rioux et al., 2002).
Mas apesar das muitas vantagens oferecidas por materiais advindos de fontes
renovaveis, ainda existem desafios significativos em seu processo de produg¢ao, assim
como dificuldades em torna-los competitivos em comparagao com os sintéticos (Rong;
Mubarak; Tanjung, 2017).

3.3 Biopolimeros

Sabe-se que polimeros a base de petrdleo sdo as principais fontes
utilizadas para a produgdo de embalagens, destacando-se o polipropileno (PP),
polietileno (PE), poliamida (PA) e poli (tereftalato de etileno) (PET). A escolha por
estes materiais baseia-se principalmente em suas boas propriedades mecanicas e de
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transparéncia (Yuan et al., 2023). No entanto, estes materiais ndo sao biodegradaveis
e geram desafios significativos quanto a reciclagem eficaz (Ahmad; Qurashi; Sheehan,
2023; Zhang et al., 2022), resultando em sérios impactos ambientais (Tian et al.,
2023).

Os biopolimeros, também conhecidos como polimeros naturais, sao
materiais derivados de fontes bioldgicas, seja através da extracéo direta de plantas,
cereais, tubérculos e leguminosas, ou por meio de processos que aproveitam residuos
gerados por industrias alimenticias e de papel (Tiekstra et al., 2021). Sao classificados
com base em sua origem e producdo, sendo mais comuns aqueles derivados de
fontes naturais e renovaveis, como amido, quitosana e celulose, além de polimeros
sintéticos como o acido polilatico (PLA) e polihidroxialcanoatos (PHA) (Lombardi et al.,
2022).

Devido aos desafios relacionados a preservagao de alimentos, seguranca
alimentar e protegdo ambiental associados ao uso de plasticos petroquimicos, 0 uso
de materiais de embalagem biodegradaveis tém ganhado consideravel destaque.
Para estender a vida util dos alimentos, diversos materiais poliméricos naturais, como
amido, celulose, quitosana, pectina, ou a combinacgao entre eles tém sido amplamente
empregados em embalagens ativas para alimentos (Koosha e Hamedi, 2019;
Rajabinejad et al., 2020).

Apesar de apresentarem muitas vantagens quando comparados aos
plasticos tradicionais, a producdo em larga escala de materiais de embalagens
totalmente biodegradaveis apresenta lacunas, como as fracas propriedades
mecanicas, térmicas, de barreira e hidrofilicidade que alguns polimeros demonstram.
No entanto, essas limitacbes vém sendo estudadas pela incorporacado de aditivos,

nanoparticulas metalicas ou pigmentos (Jafarzadeh e Jafari, 2020).

3.3.1 Amido

O amido é um dos polissacarideos mais abundantes na natureza, com
custo acessivel e elevada capacidade de formar estruturas coesas e continuas, e
destaca-se como uma das matérias-primas mais empregadas na producao de filmes
(Yang et al., 2024; Zeng et al., 2024). No entanto, em comparagdo com os polimeros

plasticos, os filmes de amido tém desvantagens significativas, como sua natureza
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hidrofilica e baixo desempenho mecanico, o que limita sua aplicagéo industrial (Huang
et al., 2020).

Para melhorar as propriedades de barreira, mecanicas, de barreira a
radiacao UV e antioxidantes de filmes elaborados com amido de milho e atender as
demandas tecnoldgicas, pesquisas tém se concentrado no desenvolvimento de amido
modificado com propriedades avangadas (Zhong et al., 2023). Isso tem sido alcangado
por meio de diversos métodos de modificagdo amplamente categorizados como
modifica¢cdes quimicas, enzimaticas, fisicas e genéticas (Kushwaha; Kaur, 2023).

O amido é composto por duas unidades principais: amilose e amilopectina
(figura 2). A amilose € um polimero composto por cadeias lineares, unida por ligagoes
glicosidicas a-1,4 com poucos pontos de ramificacdo. Ja a amilopectina apresenta
uma estrutura ramificada com alto peso molecular, onde as unidades de glicose sao
unidas por ligagdes a-1,4 nas segdes lineares e por ligagdes a-1,6 nos pontos de
ramificacdo. No contexto de embalagens biodegradaveis, o amido surge como uma
das melhores opcdes devido a sua capacidade de ser modificado por processos

enzimaticos e quimicos (Sarkheil e Rahbari, 2019).

Figura 2. Representacdo das estruturas quimicas das fragdes de (a) amilose e (b) amilopectina
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O amido naturalmente possui propriedades mecéanicas limitadas, como
baixa resisténcia a tracdo, mddulo de elasticidade, tensdo de cisalhamento e
deformagéo na ruptura, além de alta permeabilidade ao vapor de agua devido a sua
natureza hidrofilica. Sua capacidade de formar filmes de embalagem a base de amido
também é reduzida (Onyeaka et al., 2022). Filmes de amido plastificado podem
apresentar propriedades mecanicas inadequadas, como baixa taxa de alongamento e
comportamento fragil, fenbmeno frequentemente associado a recristalizagdo da
amilose ao longo do tempo, conhecida como retrogradagao, que promove a formagéao
de regides mais organizadas na matriz polimérica. Para melhorar a flexibilidade e a
extensibilidade desses filmes, é necessario incorporar plastificantes ou combinar o
amido com outros polimeros (Cazon et al., 2017; Singh et al., 2022).

Para atender as demandas tecnoldgicas, muitos pesquisadores tém se
concentrado no desenvolvimento de amido modificado com propriedades avancadas,
como propriedades mecanicas, térmicas, antioxidantes e bloqueadora de luz UV,
utilizando uma variedade de métodos de modificagao, incluindo abordagens quimicas,

enzimaticas, fisicas e genéticas (Kushwaha e Kaur, 2023; Zhong et al., 2023).

3.3.2 Lignina

Considerada o segundo polimero mais comum da Terra, a lignina fica atras
apenas da celulose, representando aproximadamente 30% do carbono organico nao
derivado de combustiveis fosseis (Laurichesse; Avérous, 2014). Trata-se de um
polimero aromatico de origem vegetal que € comumente obtido na industria de
celulose (Lourencon et al., 2020). Suas caracteristicas unicas, como resisténcia a
oxidagdo e decomposigao, alta rigidez e capacidade de absorver luz ultravioleta,
indicam um potencial significativo para uma ampla variedade de aplicagcbes além da
simples queima para recuperagao de calor ou energia (Olonisakin et al., 2023).

Por se tratar de um subproduto da industria papeleira, a lignina esta
presente na estrutura das plantas e € amplamente disponivel na industria madeireira
a um custo acessivel (Sethupathy et al., 2022; Bertella e Luterbacher, 2020). Sua
estrutura quimica é complexa e varia de acordo com a fonte vegetal (Sakakibara,
1991). Este polimero é descrito como um material amorfo e e rica em compostos

fendlicos, resultante da polimerizacdo desidrogenativa de suas estruturas
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fenilpropandides: alcool coniferilico, alcool sinapilico e alcool p-cumarilico (figura 3).
Essas unidades sédo responsaveis por uma ampla variedade de grupos funcionais e
varios tipos de ligagées quimicas, contribuindo para a formagdo de um polimero

complexo e tridimensional (Figueiredo et al., 2018).

Figura 3. Estrutura dos alcoois, (a) alcool cumarilico, (b) alcool coniferilico e (c) alcool sinapilico
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Fonte: Jiménez, 2009.

Devido a essa complexidade estrutural, a lignina possui uma massa
molecular consideravel, originada dessas unidades (Jiménez, 2009). As ligninas sao
compostas por estruturas quimicas que conferem hidrofobicidade, capacidade de
absorcao de UV e propriedades antioxidantes quando incorporadas como carga em
compdésitos. Estas caracteristicas podem ser vantajosas para preservar a estabilidade
de alimentos que sao propensos a oxidagao lipidica, como cereais matinais, nozes e
castanhas (Sa et al., 2020).

A lignina possui grupos funcionais absorvedores de radiacdo UV, como
unidades fendlicas, cetonas e cromoéforos. Devido a presenga destes grupos
funcionais, a lignina possui uma excelente capacidade de bloqueio UV, bem como
propriedades antioxidantes e de redugéo de radicais (Culebras et al., 2019; Yang;
Kenny; Puglia, 2015). Uma pesquisa conduzida por Rukmanikrishnan et al. (2020)
revelou que a incorporacdo de 10% em peso de lignina em goma
gelana/hidroxietilcelulose foi capaz de proteger 100% contra UVB (280-320nm) e 90%
contra UVA (320-400nm).
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Um filme compdsito produzido com nanoparticulas de lignina e alcool
polivinilico (PVA), com teores de lignina que variaram de 0,5 a 10% em peso revelaram
uma alta absorgéo de luz UV, com mais de 97,5% de bloqueio (He et al., 2019). Esses
achados sugerem o potencial dos filmes contendo lignina como materiais atrativos
para embalagens, oferecendo excelente capacidade de protecdo UV, sendo

especialmente relevante para produtos sensiveis a luz.

3.4 Radiagao ultravioleta (UV) na deterioragao oxidativa de alimentos

As embalagens sao essenciais para proteger um produto, seja ele alimentar
ou nao, contra influéncias externas. Isso implica que o material da embalagem deve
possuir 6timas caracteristicas de barreira para diversos elementos como umidade, luz
UV e gases, impedindo-os assim de ultrapassar a parede da embalagem (Cheng et
al., 2022; Weligama Thuppahige e Karim, 2022). Dentre esses fatores, controlar a luz
UV é o fator mais importante na protecao dos alimentos contra uma deterioragao mais
acelerada, pois o sol emite um amplo espectro de comprimentos de onda (Nikvarz;
Khayati; Sharafi, 2020).

A radiagao UV causa diversas injurias aos alimentos, induzindo reacgdes de
fotooxidacao e fotodegradacdo, e como resultado, geram radicais livres e espécies
reativas de oxigénio (EROs) (Channa et al., 2022; Rincon et al., 2019). Entre eles, o
oxigénio singlete é o principal fator da aceleragdo da oxidagao lipidica, destruigdo de
antioxidantes e danos a vitaminas e proteinas, mesmo quando armazenadas em
baixas temperaturas (Goudarzi; Shahabi-Ghahfarrokhi; Babaei-Ghazvini, 2017). A
exemplo, alguns sabores desagradaveis que podem surgir em leites estédo
relacionados a fotoxidacao de riboflavina nativa e tetrapirrol, resultando em uma série
de compostos de oxidagao lipidica (Schiano et al., 2019). Da mesma forma, pigmentos
como antocianinas presentes em sucos de frutas e vegetais sao sensiveis a
degradagao provocada pela exposigao a luz, resultando em descoloragéo (Lu e Zhao,
2017). Isso resulta em uma série de problemas, como a despigmentagdo dos
alimentos, reducgao significativa do sabor, reducdo de seu valor nutricional e até
formacao de produtos téxicos (Yang et al., 2020). Todos estes fatores geram
desperdicio de alimentos e grandes impactos econémicos (Chen et al., 2022; Yang et
al., 2020).
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O processo de fotooxidagdo de componentes alimentares compreende
uma série de complexas reagdes, que geram alguns produtos de reagao, como
oxigénio singlete, peroxidos, quinonas, alcoois, acidos carboxilicos, cetonas e
aldeidos (Ahmed et al., 2016). Esse fenbmeno é muito observado em alimentos com
alto teor lipidico como carnes, nozes, peixes, nozes, améndoas e laticinios (Tripathi et
al., 2023).

3.5 Embalagens ativas

As embalagens ativas para alimentos tém se tornado uma inovagao na
tecnologia de embalagens alimenticias (Firouz; Mohi-Alden; Omid, 2021). Esse
conceito de embalagem envolve a inclusdo de aditivos, como agentes
antimicrobianos, antioxidantes, emissores de didéxido de carbono, absorvedores de
oxigénio e eliminadores de etileno nos materiais de embalagem (figura 4), possuindo
como objetivo preservar a qualidade dos alimentos embalados e prolongar sua vida
uatil (Vilela et al., 2018).

Diferentemente das embalagens inertes, as embalagens ativas
estabelecem uma relagdo dinamica com o produto alimentar. Ao regular tanto o
ambiente externo quanto interno, essas embalagens preservam de forma eficaz as

caracteristicas sensoriais e prolongam a vida util do produto (Miao et al., 2022).

Figura 4. Principais fun¢cdes de embalagens ativas para alimentos
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Fonte: autora (2026).

Os alimentos possuem alta susceptibilidade a degradagao microbioldgica e
bioquimica, quando expostos a fatores ambientais como luz, umidade e oxigénio, que
aceleram seu processo de deterioracdo. Com base nessa problematica, muitas
técnicas de conservacgao alimentar estdo em desenvolvimento, com foco na tecnologia
de filmes de barreira, que vém mostrando-se bastante apropriada para aumentar a
qualidade e vida util desses produtos (Bhardwaj; Alam; Talwar, 2019).

Nos sistemas de embalagens ativas, extratos naturais, em especial aqueles
abundantes em compostos fendlicos, tém sido amplamente utilizados para a
formulacdo de filmes enriquecidos com propriedades antioxidantes e/ou
antimicrobianas. Estes extratos naturais podem ser derivados de diversas fontes,
incluindo subprodutos de frutas e vegetais, sementes e residuos de cascas (Basri et
al., 2021), que Segundo a Organizagdo das Nagdes Unidas para a Alimentacdo e
Agricultura (FAO), foi estimado que somente no ano de 2020 foram desperdicados
cerca de 931 milhdes de toneladas de alimentos em todo o mundo.

Em um estudo conduzido por Dantas et al. (2015), foram elaborados filmes
com propriedades antioxidantes utilizando amido de mandioca como polimero
base, plastificados com glicerol e enriquecidos com polpa de frutas tropicais para
fornecer compostos ativos. A adicdo de 20% (m/m) de polpa demonstrou uma
significativa inibicdo da oxidacao do azeite de dendé embalado, em comparacgao
com as demais formulagdes e o grupo controle. Esses resultados sugerem o
potencial desses filmes como embalagens ativas e antioxidantes. Machado et al.
(2012) desenvolveram filmes contendo extrato de erva-mate como agente
antioxidante, incorporados em uma matriz de amido de mandioca plastificada com
glicerol. Os resultados obtidos indicaram que o uso do extrato de erva-mate é uma
abordagem viavel, permitindo sua aplicagdo como embalagem para prevenir a
oxidacéo de produtos lipidicos, melhorando assim a sua propriedade de barreira.
Desta forma, as embalagens ativas surgem como forma de contribuicao para reduzir
as estatisticas de desperdicios de alimentos (Brasil, 2018).

Esse modelo de embalagem oferece uma série de vantagens aos
consumidores, sendo percebidas como opcdes responsaveis e sustentaveis em

comparagdo com os metodos tradicionais de acondicionamento de alimentos.
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Enquanto materiais como plasticos, vidros e embalagens metalicas podem persistir
no meio ambiente por milhares de anos até se degradar completamente, as
embalagens ativas sdo elaboradas para serem biodegradaveis, resultando em um
tempo significativamente menor de permanéncia no ambiente apds o descarte (Jorge,
2013). Nesse contexto, o desenvolvimento de embalagens biodegradaveis com
propriedades funcionais, como a capacidade de bloquear a radiagcédo ultravioleta,

torna-se uma estratégia relevante para a preservagéo da qualidade dos alimentos.

3.6 Filmes bloqueadores da radiagao ultravioleta (UV)

A capacidade de protecdo contra a radiagao ultravioleta tornou-se um
parametro chave na selegdo de materiais para embalagens de alimentos, pois é de
extrema importancia prevenir danos fotoquimicos aos alimentos devido a exposi¢cao
aos raios UV. Durante o manuseio e transporte, os alimentos estdo sujeitos a
possiveis degradagdes e/ou alteragdes em suas propriedades fisico-quimicas e/ou
biolégicas. Para aumentar as propriedades de bloqueio UV dos polimeros, tem-se
explorado a incorporacdo de materiais biocompativeis com capacidade de absorg¢ao
maxima de luz na faixa UV (200-400 nm) (Ezati et al., 2023).

A radiacao UV constitui-se como uma forma de radiagcao eletromagnética
que abrange a faixa de 100 a 400 nanémetros (nm), apresentando comprimentos de
onda mais curtos do que os da luz visivel. Dentro do espectro UV, tais radiacdes
podem ser classificadas de acordo com seus comprimentos de onda especificos
(figura 5), sendo UVC (200-280 nm), UVB (280-315 nm) e UVA (315—400 nm) como
exemplos distintos (Wang et al., 2022).

Figura 5. Diferentes categorias de radia¢des ultravioleta (UV-A, UV-B e UV-C) e sua posi¢ao no

espectro eletromagnético
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Fonte: Ezati et al., 2023.

A consequéncia desse processo é a geragao de radicais livres e EROs
(Channa et al., 2022), com destaque para o oxigénio singlete como agente principal
na rapida oxidagao lipidica, degradagdo de antioxidantes e danos a vitaminas e
proteinas, mesmo em condigdes de baixa temperatura (Goudarzi; Shahabi-
Ghahfarrokhi, Babaei-Ghazvini, 2017). Silva et al. (2023) menciona que para atenuar
os efeitos adversos causados pela interagao da luz com os alimentos, € possivel optar
por materiais de embalagem que sejam mais apropriados. Nos ultimos anos, tanto a
comunidade académica quanto a industria tém trabalhado no desenvolvimento de
filmes multifuncionais e biodegradaveis para embalagens de alimentos. Diversas
solugdes tém sido exploradas para o avango dessa tecnologia, incluindo filmes de
protecdo UV e a utilizagdo sustentavel de compostos naturais, seguindo abordagens
chamadas quimicas verdes, ou seja, mais sustentaveis (Hari et al., 2022).

A exposicgao a luz UV tem sido associada a degradagao acelerada de uma
variedade de componentes nos alimentos, incluindo proteinas, lipidios, vitaminas,
compostos bioativos, corantes e sabores, resultando na reducao do valor nutricional,
qualidade, prazo de validade e seguranga alimentar (Gore e Prajapat, 2022; Tripathi
et al., 2023). Portanto, é crucial o desenvolvimento e uso de materiais de embalagem
com protegao UV, como filmes e revestimentos, para atenuar os efeitos danosos da
radiacao sobre os alimentos (Shang et al., 2022; Zhang et al., 2021).

Um dos principais aspectos considerados no design e fabricagao desse tipo
de embalagem € a escolha de materiais acessiveis, abundantes, sustentaveis e
seguros que possam efetivamente bloquear a luz UV. Muitas vezes, esses materiais
consistem em aditivos bloqueadores incorporados em filmes ou revestimentos, como

nanoparticulas (NPs) ou fitoquimicos, e atuam absorvendo, dispersando ou refletindo
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os raios UV (Anushikha e Gaikwad, 2023; Ezati et al., 2023). Além disso, os préprios

filmes ou materiais de revestimento podem possuir tais propriedades, como lignina,

celulose, quitosana e gelatina (Anushikha e Gaikwad, 2023; Khan; Ezati; Rhim, 2023).

A Tabela 1 apresentada abaixo exibe achados na literatura atual acerca do

potencial de aplicacdo de biopolimeros na industria de embalagens.

Tabela 1 - Filmes bloqueadores de UV a base de biopolimeros em aplicagbes de embalagens ativas

Polimero Base Agente UV Aplicagao Resultado Autores
Incorporado
Amido de Bagacode  Embalagem A incorporagao do agente ativo .
Mandioca mirtilo nos filmes levou ao Luchese
desenvolvimento de etal.,
caracteristicas de protegao contra 2018
os raios UV, que podem ser
associadas aos compostos
aromaticos encontrados no
bagaco de mirtilo.
Amido/ alcool Extrato de Camarao Melhora da barreira ao vapor de Qin et al.,
polivinilico casca de agua e a capacidade de barreira a 2020
pitaya luz UV visivel, potencial mecénico,
vermelha antioxidante e antimicrobiano dos
filmes.
Quitosana Extrato de Banana A incluséo do extrato de caqui Hu et al.,
casca de resultou em melhorias 2022
caqui consideraveis na estabilidade

térmica, nas caracteristicas de
bloqueio UV-Vis, nas propriedades
mecanicas, mantendo a
qualidade da banana e
prolongando a sua vida util.
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Alginato e Aloe vera Tomate O revestimento demonstrou Abdel e
nanoparticulas notaveis caracteristicas de Salama,
de oxido de protecao UV, resisténcia a agua, 2022

zinco estabilidade térmica, propriedades

mecanicas e antimicrobianas,
quando comparado ao filme
formulado apenas com alginato.

Amido de trigo Lignina Embalagem A incorporacao da lignina Zolfaghari
organosolv favoreceu a formacao de filmes etal,
de residuos opacos, com elevada capacidade 2024
de batata de absor¢ao da radiagao UV,

tornando-os adequados para a
protecdo de produtos sensiveis a
luz ultravioleta.

Fonte: autora (2026).

4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

O amido de milho modificado comercial foi obtido na Adicel Ind. e Com.
LTDA (Belo Horizonte, MG, Brasil), enquanto a lignina, proveniente do coproduto do
pedunculo de caju, foi gentiimente doada pelo Laboratério de Bioengenharia -
Sistemas Microbianos, Departamento de Engenharia Quimica — UFC, previamente
obtida conforme metodologia descrita por Serpa et al. (2020), baseada em extragéo
acido-alcali seguida de precipitagao acida. Plastificante glicerol, etanol e hidroxido de

sodio P. A. e outros reagentes foram adquiridos da Sigma-Aldrich.

4.2 Elaboracao dos filmes de amido com incorporagao de lignina

As solugdes filmogénicas foram preparadas de acordo com a metodologia
de Moraes et al. (2013), com adaptagdes, conforme fluxograma apresentado na Figura
6.

Figura 6 - Fluxograma para o desenvolvimento dos filmes de amido de milho com incorporacao

de diferentes percentuais de lignina do pedunculo de caju.
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e PH
: m'

1 Agua destilada 2 Amido de milho 3 Lignina do pediinculo 4 Glicerol

do caju

Casting

Solugéo 6
filmogénica

Fonte: autora (2026)

Solugdes de amido de milho a 5% em peso foram preparadas dissolvendo
5 g de amido em 100 mL de agua destilada e agitada a temperatura ambiente (25 £
0,3 °C) por 30 min. Paralelamente, concentragbes de lignina (1%, 3% e 5% m/m com
base na massa de amido, conforme tabela 2) foram adicionadas as solu¢des e a mis-
tura permaneceu sob agitagdo por mais 10 min, a fim de favorecer sua incorporagéo
a matriz de amido. O pH da solugao foi ajustado para 8,5 com solugao de NaOH (1
mol.L™"), possibilitando a completa solubilizagdo da lignina. A solugéo foi posterior-
mente aquecida a 80 °C, seguida da incorporacéo de 1,25 g de glicerol (25%) como
agente plastificante, permanecendo sob agitagado por 10 min. Por fim, as suspensdes
filmogénicas foram vertidas em placas de acrilico (20 x 20 cm) pelo método casting e
submetidas a secagem em estufa de circulagao e renovagao de ar (modelo TE-394/I,
Tecnal, SP, Brazil), a 40 °C por 24 h para remogao do solvente. Os filmes obtidos
foram acondicionados em dessecadores a temperatura ambiente (25 + 2 °C e UR

50%) até a realizagdo das analises de caracterizagao.

Tabela 2 - Combinagbes adotadas para as formulagdes das solugdes filmogénicas.

Amostra Amido (g) Lignina (g) Glicerol (g)
FLO% 549 0g 1,259
FL1% 5¢ 0,05¢g 1,25 ¢

FL3% 5¢g 0,15¢g 1,259
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FL5% 59 0,259 1,25 g
FLO0% (0% lignina), FL1% (1% lignina), FL3% (3% lignina) e FL5% (5% lignina).
Fonte: autora (2026).

4.3 Caracterizagao dos filmes

4.3.1 Estudo reoldgico das solugées filmogénicas

O comportamento reoldgico das solugdes filmogénicas foi determinado por
reologia de fluxo em redmetro (modelo AR-550, TA instruments, New Castle, EUA),
com geometria do tipo cone-placa de diametro de 40 mm, com volume de amostra de
200 L, na faixa de taxa de cisalhamento de 0.1 a 200 s*! a uma temperatura de 25 °C.
O modelo matematico da Lei da Poténcia (Ostwald-de-Waelle) foi o mais indicado para

ajustar os dados, conforme a Equacao 1:

T=kXx () (1)

Em que: 7- Tensao de cisalhamento (Pa), k- coeficiente de consisténcia (Pa-sn), y-

taxa de cisalhamento (s™') e n- indice de comportamento.

4.3.2 Propriedades mecanicas de filmes

4.3.2.1 Espessura

A espessura dos filmes foi medida utilizando um micrometro digital
(Mitutoyo®; Mitutoyo Corporation, Kawasaki, Kanagawa, Japan) com precisdo de
0.001 mm. As medigbes foram realizadas em cinco pontos diferentes dos filmes e a

espessura final foi a média aritmética das medidas realizadas.

4.3.2.2 Resisténcia a tragdo e alongamento na ruptura

A resisténcia a tragdo (MPa) e o alongamento na ruptura dos filmes foram

obtidos de acordo com o método ASTM D882-09 (2009) em maquina de ensaio
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universal (EMIC DL-3000; Instron/EMIC, PR, Brazil), totalizando 10 corpos de provas
medindo 120 x 12 mm. As amostras foram colocadas em um dessecador contendo
nitrato de magnésio hexahidratado para manter a umidade relativa e a temperatura
entre 50 £ 5% e 24 £ 2 °C, respectivamente, por cerca de 48 h. Os corpos de prova
foram fixados aos ganchos da maquina, separados por 100 mm, com célula de carga
de 100 N e velocidade de tragdo de 50 mm/min. Forga (N) e alongamento (mm) foram

registrados durante a tragao.
4.4 Analise de solubilidade em agua

A solubilidade dos filmes foi determinada segundo Zamudio et al. (2010).
Os filmes (1 x 2 cm) foram secos em estufa de circulagdo e renovagéo de ar (modelo
TE-394/1, Tecnal, SP, Brazil) a 105 °C por 24 h e seus pesos foram registrados. Apos
secagem, as amostras foram imersas em 80 mL de agua destilada, a temperatura
ambiente, sob agitacdo continua em banho maria (modelo Q226M2, Quimis, SP,
Brazil) por 24 h. Decorridas as 24h, os filmes foram retirados da agua com auxilio de
pinga, submetidos novamente a secagem em estufa a 105 °C até massa constante. O

calculo da analise de solubilidade foi obtido através da Equacéo 2.

peso inicial-peso final)

% solubilidade = ¢

x100 (2)

peso inicial

4.5 Umidade e absorcao de umidade percentual

Para analise do percentual de umidade, filmes de 2 x 3 cm foram pesados
e em seguida, levados a estufa de circulagéo e renovagao de ar (modelo TE-394/I,
Tecnal, SP, Brazil) a 105 °C por 24 h e pesados novamente apos este periodo. Para
absorc¢ao de umidade, os filmes (2 x 3 cm) foram mantidos no dessecador com solugéo
saturada de sulfato de potassio por 24 h, onde ao final, foram removidos e pesados
novamente. O percentual de umidade e absor¢ao de umidade dos filmes foram

analisados conforme método (AOAC, 2005), utilizando a Equacgao 3 e 4.

(peso final—peso inicial)

% umidade perdida = x100 (3)

peso inicial
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(peso inicial — peso final)

% umidade absorvida = x100 4)

peso inicial

4.6 Permeabilidade ao vapor de agua (PVA)

A permeabilidade ao vapor de agua foi realizada de acordo com o método
descrito na ASTM E96-00 (2000). As amostras foram fixadas entre as células de
permeacdo contendo 2mL de agua destilada em seu interior e as amostras de filme
foram colocadas em um dessecador vertical (ARSEC, DC-040; Arsec
Desumidificadores, SP, Brazil), com silica gel e com controle de temperatura (25 + 5
°C e 70 £ 5%UR). Foram realizadas oito pesagens por dentro de 24 h. Todas as
determinacbes foram realizadas em cinco repeticbes. Os valores de PVA

(g'-mm/h-kPa-1-m-2) foram calculados de acordo com a Equagao 5.

GxT

wvVp= ————
v SxRHxtxA

Onde: G - massa obtida; T - espessura do filme; S - pressédo de vapor a 25 °C; RH -

umidade relativa; t - tempo; e A - area exposta de cada amostra.

4.7 Angulo de contato

Os filmes, cortados em dimensdes de 2 x 1 cm foram fixados em placa de
Petri e com auxilio de uma pipeta automatica, agua ultrapura foi depositada (gota de
7 uL). As imagens do momento em que a gota € depositada na superficie foram
capturadas por uma camera digital acoplada ao aparelho Digidrop (GBX, modelo
DGD-MCAT, Dublin, Irlanda) e o angulo de contato estatico da agua foi obtido . Cinco

repeticoes para cada filme foram realizadas.

4.8 Isotermas de sorgao dos filmes
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As isotermas de adsorgdo de agua foram determinadas de acordo com o
método estatistico-direto descrito por Crapiste & Rotstein (1982). Células de plastico
contendo agua destilada em seu interior foram preparadas previamente, tendo os
pratinhos de aluminio codificados (em triplicata), tarados e pesados. Amostras de
filmes (3 cm de didmetro) foram distribuidas nos pratinhos e novamente pesadas, para
obtencdo da massa inicial. A atividade de agua (Aw) foi medida em intervalos de
tempo sequenciais e acondicionada em células de vidro a temperatura de 25 °C e em
B.O.D (modelo MA 415, Marconi, SP, Brazil), a 35 °C. O ciclo pesagem, leitura e
retorno para as células foi repetido quatro vezes seguidas ao longo da fase inicial do
experimento, e depois em leituras consecutivas (a cada 1 ou 2 h), conforme os valores
das amostras estabilizavam. Ao atingir 0.900-0.930 de atividade de agua, ou quando
houvesse estabilizagdo ou reducido desta atividade, concretizou-se o equilibrio. As
amostras com os pratinhos foram entdo secas em estufa com circulagéo e renovacgéao
de ar (modelo MA 035, Marconi, SP, Brazil) a 105 °C por 3 a 5 h, para registrar as
massas finais e determinar o teor de umidade correspondente. Os parametros dos

modelos matematicos foram melhor ajustados para GAB e Peleg.

4.9 Cor

A analise de cor foi realizada por refletancia em colorimetro ColoQuest XE
da HunterLab, previamente calibrado em superficie branca. As medidas de cor foram
expressas em termos de luminosidade L *, O (preto) a 100 (branco), cromaticidade a*,
verde (-) a vermelho (+), e b*, azul (-) para amarelo (+). A diferenga total de cor (AE)

sera calculada de acordo com a equagao 6.

AE = \/(L * —LO*)2+ (a* —a0*)2 + (b* —b0 *)2 (6)

Onde Lo *, ao * e bo *, os parametros de cor de uma placa branca padrao, séo Lo * =
88, ao * = 0,28, bo * = 3,06, respectivamente.

4.10 Bloqueio de luz UV
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A transmitancia dos filmes foi testada de acordo com o método de Liu et al.
(2017) utilizando um espectrofotdmetro UV-visivel (modelo SQ-2800 UV/VIS, UNICO,
United Products & Instruments Inc., New Jersey, EUA). Os filmes foram cortados em
forma retangular (1 x 4,5 cm) e, em seguida, fixados a uma superficie de cubeta
usando uma cubeta vazia como referéncia. A transmitancia da luz dos filmes foi
medida de 200 a 800 nm.

4.11 Determinacao da atividade antioxidante total (ATT)

Foi realizado ensaio de radicais livres pelo método ABTS (acido 2,2'-azino-
bis (3- etilbenzotiazolino-6-sulfonico), na qual uma solugdo mista contendo 7 mmol. -
T de ABTS e persulfato de potassio 2,45 mmol. - foi preparada e incubada no escuro
por 16 h. As amostras dos filmes (0,2 g) foram trituradas e solubilizadas em 25 mL de
agua destilada, sob agitagdo mecanica por 15 minutos, seguida de banho ultrassénico
(Unique, ultracleaner 1400A modelo, Brasil) por 10 min. A solu¢do ABTS foi diluida
para atingir uma absorbancia de 0,70 + 0,02 a 734 nm, que foi medida utilizando um
espectrofotometro UV-Vis. Foram adicionados 30 uL do extrato a 3 mL da solugéo de
ABTS.+, seguida de homogeneizagcao em agitador de tubos. Apds incubacao por 6
minutos no escuro, foi realizada a leitura da absorbancia da solucao resultante. A
Equacgéo 7 sera usada para calcular a atividade de eliminagédo de radicais ABTS da
amostra (Yan et al., 2022).

ABTS(%) = *=2x100 (7)

Onde A1 e AO sdo absorbancias da amostra e controle em 734 nm,

respectivamente.

4.12 Espectroscopia na Regiao do Infravermelho por Transformada de Fourier
(FTIR)

Espectroscopia na Regido do Infravermelho por Transformada de Fourier
(FTIR) foi conduzida conforme a metodologia descrita por Kanmani e Rhim (2014),

com adaptagdes. O objetivo da analise foi identificar e caracterizar possiveis
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alteragdes na estrutura quimica dos filmes. Os espectros foram obtidos em
espectrometro Cary 630 FTIR (Agilent, EUA), utilizando o acessoério de reflexao total
atenuada (ATR). As medicbes foram realizadas no Laboratério de Anadlises e
Desenvolvimento de Processos - Engenharia Quimica — UFC, na faixa espectral de

4000 a 650 cm™, a temperatura de 25 °C, com 32 varreduras.

4.13 Calorimetria exploratéria diferencial (DSC)

As analises de calorimetria exploratoria diferencial (DSC) foram realizadas
em um analisador térmico (modelo Mettler-Toledo DSC 823e, Hitachi, Ibaraki, Japan)
sob atmosfera de gas nitrogénio, com fluxo de 50 mL/min). Aproximadamente 5 mg
de amostra foram acondicionadas em cadinhos de aluminio com tampa perfurada e
submetidas a aquecimento de 25 °C a 300 °C, a uma taxa de aquecimento de
10 °C/min.

4.14 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A morfologia do filme foi analisada por microscopia eletronica de varredura
(Zeiss DSM 940A; Carl Zeiss, Oberkochen, Germany). Os filmes foram revestidos de
ouro usando um dispositivo de revestimento por pulverizagao (Electron Microscopy
Sciences, Hatfield, PA, EUA) e, em seguida, examinados em MEV usando uma tensao

de aceleragao de 20 kV com uma ampliagéo de 2000 x.

4.15 Biodegradabilidade

A avaliacdo da biodegradabilidade dos filmes foi realizada ao longo de 35
dias, utilizando o método de enterramento em solo, conforme descrito por Reshmy et
al. (2021), com pequenas modificagdes. O solo utilizado no experimento foi adquirido
em uma floricultura local em Fortaleza/CE, sendo acondicionado em recipientes apro-
priados. Amostras dos filmes (Pi), com dimensdes de 2 cm x 1 cm, foram enterradas
a uma profundidade de 7 cm para exposicao a atividade microbiana natural. As alte-
racgdes fisicas foram monitoradas a cada 7 dias por meio de fotos, e ao final dos 35

dias, foram lavadas, secas em estufa a 70 °C por 24 horas e pesadas (Pr). A perda de
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massa (P) foi determinada com base na Equagao 8, onde Pi representa a massa inicial

e Pra massa apos o periodo de degradag&o no solo.

Pi—Pf

%P =

x 100 (8)

4.16 Reciclabilidade

Os experimentos de reciclabilidade foram realizados de acordo com a
metodologia descrita por Zhang et al. (2024 ), com pequenas adaptagdes. Inicialmente,
os filmes foram cortados em pedagos menores e triturados até a formacgao de
pequenos granulos parecidos com po fino. Em seguida, a amostra (1 g) foi misturada
a 50 mL de agua destilada e submetida a agitacdo continua a 80 °C, até completa
dissolugdo. A solugéo foi vertida em placas de acrilico (10 x 10 cm) e levadas para

secagem em estufa a 40 °C, por 24h, até completa evaporagao do solvente.

4.17 Analise estatistica

Todos os ensaios foram analisados em ftriplicata, sendo os dados
quantitativos expressos em média e + desvio padrdao. ANOVA sera realizada e as
médias comparadas com Teste de Tukey (p<0,05). Graficos de colunas e de
regressao podem ser utilizados para melhor apresentacdo dos dados. As analises

serdo validadas através dos softwares estatisticos Statistic 10.0 e OriginPro 8.

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizagao dos filmes
5.1.1 Reologia das solugodes filmogénicas

A reologia envolve o estudo do comportamento de materiais sélidos,
semissolidos e liquidos ao serem submetidos a deformagao ou fluxo, e pode incluir
tanto sistemas newtonianos quanto ndo-newtonianos (Huang, 2019). O conhecimento
acerca dos parametros reologicos € de fundamental importdncia no processo de
elaboracao de filmes (Tedesco et al., 2021), pois pode impactar diretamente em
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propriedades de espalhamento da solugéo, na formagao homogénea de filmes, bem
como a estabilidade da solugédo formada (Gordobil et al., 2023). A figura 7 mostra o
comportamento reoldgico das solugdes filmogénicas dos filmes através do grafico de
viscosidade aparente pela taxa de cisalhamento e tensdo de cisalhamento pela taxa

de cisalhamento.

Figura 7. Reograma de filmes de amido e diferentes concentragées (% m/m) de lignina do pedunculo
de caju: FLO0% (0% lignina), FL1% (1% lignina), FL3% (3% lignina) e FL5% (5% lignina).
(A) reograma de variagéo da viscosidade aparente x taxa de cisalhamento; (B) reograma de tensao de

cisalhamento x taxa de cisalhamento.
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Fonte: autora (2026).

Foi possivel observar através dos reogramas que as quatro formulagdes
apresentaram curvas descendentes, com redugao da viscosidade conforme a taxa de
cisalhamento aumentava. Este comportamento é tipico de fluidos ndo-newtonianos do
tipo pseudoplastico, caracterizados pelo afinamento por cisalhamento, onde a
viscosidade diminui a medida que a taxa de cisalhamento aumenta (Bair, 2019).

Os parametros reolégicos apresentados na tabela 3 mostram que as quatro
solugdes filmogénicas apresentaram o mesmo indice de comportamento (n<1), com
valores de R2 proximos a 1, confirmando serem fluidos do tipo pseudoplastico, melhor

adequando-se ao modelo reolégico da lei da poténcia, ou de Ostwald—de—\Waelle.
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Tabela 3. indice de consisténcia (k), indice de comportamento (n) e indice de estabilidade (R?) de filmes

compostos por amido de milho e diferentes concentragdes de lignina do pedunculo de caju.

Amostra K (Pa-s") n R
FLO0% 1,0358 0,5426 0,9996
FL1% 0,8886 0,6077 0,9994
FL3% 2,0575 0,5101 0,9994
FL5% 0,9887 0,5653 0,9996

FLO% (0% lignina), FL1% (1% lignina), FL3% (3% lignina) e FL5% (5% lignina).
Fonte: autora (2026).

De forma geral, a analise do indice de consisténcia indica diferencas no
comportamento de escoamento entre as formulagbes avaliadas. A solucdo FL3%
apresentou o maior valor de viscosidade aparente, evidenciando maior resisténcia ao
fluxo em relagcdo as demais formulacbes. Esse comportamento sugere uma matriz
internamente mais estruturada, possivelmente associada a interagcbes mais intensas
entre os componentes da solugéo filmogénica.

A formulacdo FLO0% apresentou comportamento intermediario, com
resisténcia ao escoamento inferior a observada para FL3%, porém superior as
formulagbes com maiores teores de lignina. Ja as solugbes FL5% e FL1% exibiram
valores de viscosidade proximos entre si, indicando comportamento reolégico
semelhante, embora a formulagdo FL5% tenha apresentado ligeira maior resisténcia
ao escoamento.

Esses resultados reforcam que valores mais elevados do indice de
consisténcia (K) estéo diretamente relacionados a uma maior resisténcia da solugéo
filmogénica ao fluxo, refletindo diferengas na organizagao estrutural e nas interagdes
da matriz polimérica.

A Figura 6B apresenta comportamento coerente com as diferengas
observadas entre as formulagdes nas curvas de tensao de cisalhamento em funcao
da taxa de cisalhamento. Observa-se uma relacio crescente e nao linear entre essas
variaveis, caracteristica de fluidos ndo newtonianos, diferindo do comportamento
tipico de fluidos newtonianos, nos quais a tensao de cisalhamento aumenta de forma
proporcional a taxa de deformacao.

Dentre as formulagdes avaliadas, a solugdo FL3% apresentou maior
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resisténcia ao escoamento ao longo da faixa de taxas de cisalhamento analisadas. As
demais formulagdes exibiram comportamento intermediario, com valores de tenséo de
cisalhamento proximos entre si e apenas pequenas variagdes ao longo das curvas. A
maior resisténcia ao fluxo observada para a formulacéo FL3%, quando comparada as
formulagcées com maior teor de lignina, pode estar associada a uma melhor disperséo
desse componente na matriz de amido. Em contrapartida, na formulacdo FL5%, a
incorporagao de maiores quantidades de lignina pode ter favorecido processos de
aglomeracéo, resultando na formagao de particulas de maior tamanho, o que pode
comprometer a coesdo da matriz e reduzir a resisténcia ao escoamento. Assim, os
resultados sugerem que a formulagao FL3% apresentou um equilibrio mais favoravel
entre a quantidade de lignina incorporada e sua distribuicdo na matriz polimeérica.

A analise reoldgica de misturas amido-lignina é fundamental para avaliar e
caracterizar as interagdes que ocorrem entre os materiais, mas de acordo com a
revisao feita por Diaz-Baca e Fatehi (2024), os estudos reoldégicos dessas misturas &
ainda bastante limitada, visto que de todos os trabalhos avaliados, apenas um se
deteve em aplicar uma analise de reologia. O estudo em questdo é o de Wu et al.
(2020), que desenvolveram um adesivo de papel separavel a base de amido de milho
e lignina sulfonato de sédio. O resultado da analise reolégica corrobora com os do
presente estudo, onde a viscosidade do adesivo diminuiu com o aumento da taxa de
cisalhamento, revelando um afinamento por cisalhamento, caracterizando o mesmo
comportamento pseudoplastico ja descrito nesta pesquisa.

Solugdes poliméricas com comportamento pseudoplastico apresentam
elevada viscosidade quando submetidas a baixas taxas de cisalhamento. Esse
fendbmeno ocorre porque, em condigao de repouso, as cadeias poliméricas presentes
na solugdo formadora de filme ou na blenda encontram-se desorganizadas e
entrelagadas, formando uma estrutura interna irregular que dificulta o escoamento do
material. Esse comportamento reologico € particularmente relevante na producéo de
filmes pelo método de casting, pois contribui para evitar o espalhamento excessivo da
solugao sobre a superficie de suporte durante a formagao do filme (Toneli et al., 2005).

Mesmo diante da auséncia de estudos diretos de filmes amido-lignina, os
resultados mostram uma ampla oportunidade de estudos para desenvolvimentos de

materiais a base de amido-lignina através de caracterizagéo reoldgica.
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5.1.2 Caracterizagao dos filmes — aspecto visual e cor

A imagem apresentada na figura 8 mostra evidentes diferengas de cor entre
os filmes formulados com amido e com incorporacédo de diferentes percentuais de
lignina. De forma geral, os filmes apresentaram transparéncia e homogeneidade, sem
indicios de agregacgao de particulas de lignina, mantendo aparéncia uniforme entre os

tratamentos.

Figura 8. Imagens representativas dos filmes elaborados com amido de milho e diferentes
concentracgdes (% p/p) de lignina do pedunculo de caju: FL0% (0% lignina), FL1% (1% lignina), FL3%
(3% lignina) e FL5% (5% lignina).

Fonte: autora (2026).

Conforme a tabela 4, todas as formulacbes apresentaram diferencgas
significativas entre os parametros. Observa-se que nos filmes com incorporacéo de
lignina, os valores de L* diminuiram (91,86 em FL0% para 59,01 em FL5%) a medida
que a concentragao de lignina aumentou, indicando que os filmes passaram de uma
cor extremamente clara e transparente para filmes com escurecimento progressivo
(valores proximos a 100 de L* representam o branco, e valores mais proximos de zero,
representam preto). Estes resultados corroboram com os de Silva et al. (2023), que
elaboraram filmes com whey protein isolado e lignina, e encontraram valores de L*
proximos ao presente estudo (94,67 em filmes com 0% lignina e chegando a 51,56
em filmes com 8% de lignina). Desse modo, os menores valores de L* no presente

estudo séo atribuidos aos filmes com maiores percentuais de lignina.
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No que se trata da coordenada a*, os resultados variaram de 1,95 a 10,24
(FLO% e FL5%, respectivamente), onde os filmes apresentaram uma intensificagéo
de tons avermelhados com a adigdo de diferentes percentuais de lignina; e na
coordenada b*, que representa a tonalidade do azul ao amarelo, ocorreu
intensificagdo de tons amarelados, conforme os percentuais de lignina aumentaram.

Segundo Yang et al. (2020) e Zhang e Naebe (2021), estes resultados sao
atribuidos as caracteristicas inerentes dos grupamentos guacila presente em ligninas.
Além de apenas adicionar cor aos filmes, devido as proprias caracteristicas da lignina,
muitos grupos funcionais presentes na molécula, como os croméforos e estruturas
aromaticas, sao associadas a propriedades de bloqueio UV, o que € uma abordagem
promissora para reduzir o risco de oxidagao alimentar provocada pela exposicao a
radiacado UV (Zadeh; O’keefe; Kim, 2018).

Para muitos consumidores, a coloragdo mais escura de materiais de
embalagem pode ser inicialmente percebida como uma desvantagem, em razao da
preferéncia por embalagens transparentes que permitem a visualizagao direta do
produto. No entanto, para determinadas categorias de alimentos, especialmente
aqueles com elevado teor lipidico, como carnes, peixes, oleaginosas e produtos
lacteos, a redugao da transparéncia torna-se um atributo funcional relevante.

Embalagens com menor transmitancia a luz, particularmente na regiao do
UV e da luz visivel de alta energia, contribuem para a prote¢do do alimento contra
processos de fotooxidagao, retardando a degradagao de lipidios, a perda de qualidade
sensorial e a formacdo de compostos indesejaveis. Assim, embora menos
transparentes, esses materiais podem agregar valor tecnolégico e funcional ao
produto, sendo mais adequados para aplicagdes em que a estabilidade oxidativa € um

requisito prioritario.

Tabela 4. Cor de filmes compostos por amido de milho e diferentes concentracdes (% p/p) de lignina
do pedunculo de caju.

Amostra L* a* b* AE
FLO% 91,86 £ 0,012 1,95+ 0,014 -2,95 + 0,01¢ 7,344
FL1% 73,27 + 0,04° 7,48 + 0,020 13,47 + 0,052 19,42¢

FL3% 63,22+ 0,02° 10,24 £ 0,002 5,17 £ 0,03° 26,79°
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FL5% 59,01 £0,04¢ 5,39+0,01° -1,70 £ 0,02° 29,75°

FLO0% (0% lignina), FL1% (1% lignina), FL3% (3% lignina) e FL5% (5% lignina).

Letras distintas na mesma linha apresentam diferengas significativas ao nivel de 5% de significancia (p
<0,05).

Fonte: autora (2026).

5.1.3 Espessura, resisténcia a tragcdao e alongamento na ruptura

Segundo Chen et al. (2020), a avaliagado das propriedades mecanicas de
filmes é fundamental para garantir a viabilidade durante o processamento e o
manuseio. Apesar de terem sido replicadas as mesmas condi¢gdes de preparagéo,
com quantidades fixas de amido e de glicerol, a incorporacao de lignina em diferentes
percentuais a matriz de amido promoveu alteragdes significativas na espessura e nas
propriedades fisicas e mecanicas dos filmes, conforme dados apresentados na tabela
5.

Tabela 5. Parametros das espessuras e propriedades mecanicas de filmes compostos de diferentes
concentracdes (% m/m) de lignina do pedunculo de caju: FL0%, FL1%, FL3% e FL5%

Amostra  Espessura (mm)  Tenséo na Elongacao na

ruptura o (MPa) Ruptura (%)

FLO% 0,10 + 0,00¢ 13,89 + 1,402 29,04 + 6,69

FL1% 0,12 + 0,00° 9,81+ 0,74 41,25 + 9,88%
FL3% 0,13 + 0,00% 6,32 £ 0,73° 57,00 £ 10,322
FL5% 0,13 + 0,002 7,71 £ 1,52 50,74 + 14,402

FLO% (0% lignina), FL1% (1% lignina), FL3% (3% lignina) e FL5% (5% lignina).

As médias seguidas pela mesma letra na mesma coluna nao diferem estatisticamente entre si pelo
Teste de Tukey ao nivel de significancia de 5%.

Fonte: autora (2026).

O filme controle (FL0%) apresentou a menor espessura média (0,10 + 0,00
mm) e os maiores valores de tensao na ruptura (13,89 + 1,40 MPa), diferindo
significativamente dos filmes contendo lignina (p < 0,05). Esse comportamento indica

uma matriz mais rigida e resistente, associada a uma elongacdo moderada (29,04 +
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6,69%), tipica de filmes de amido ndo modificados, nos quais a mobilidade das
cadeias poliméricas ¢é limitada em razao das intensas interagdes intermoleculares.

A adicdo de 1% de lignina (FL1%) resultou em aumento significativo da
espessura do filme (0,12 + 0,00 mm), acompanhado pela reducédo da resisténcia a
tracado (9,81 £ 0,74 MPa; p < 0,05) e pelo incremento da elongacgao na ruptura (41,25
1 9,88%) em comparacgao ao filme controle. Esses resultados sugerem que, em baixas
concentragdes, a lignina atua como um agente de flexibilizagdo parcial da matriz
amilacea, reduzindo a rigidez do material e favorecendo maior capacidade de
deformacéo.

Para a formulagédo FL3%, a espessura manteve-se elevada (0,13 £ 0,00
mm), associada a menores valores de resisténcia a tragdo (6,32 £ 0,73 MPa) e aos
maiores percentuais de elongacgéao (57,00 + 10,32%). Esse comportamento indica uma
diminuicdo mais pronunciada da coesdo da matriz polimérica, associada a uma
organizacao menos eficiente das cadeias na estrutura do filme. A menor eficiéncia de
empacotamento resulta em maior espacamento intermolecular, o que favorece o
aumento da mobilidade das cadeias poliméricas e, consequentemente, compromete
a integridade estrutural do material. O aumento da ductilidade observado pode estar
associado a atuacao da lignina como agente plastificante, conforme descrito em
estudos que incorporaram concentragbes moderadas desse componente em outros
polimeros, como hidroxipropilmetilcelulose (Martin-Sampedro et al., 2023) e gelatina
de peixe (Nunez-Flores et al., 2013).

No filme contendo 5% de lignina (FL5%), a espessura permaneceu elevada
(0,13 £ 0,00 mm), enquanto a tensdo na ruptura apresentou discreta recuperagao
(7,71 £ 1,52 MPa) em relacdo ao FL3%, sem diferenca estatistica significativa entre
esses tratamentos (p > 0,05). A elongacdo manteve-se alta, mas com tendéncia a
redugdo quando comparado a FL3% (50,74 £ 14,40%), indicando que aumentos
adicionais no teor de lignina n&o resultam em ganhos proporcionais de elasticidade.

De maneira geral, observou-se uma relagdo inversa entre a tensdo na
ruptura e a elongagdo, pois sado analises que apresentam comportamento
inversamente proporcional comportamento caracteristico de filmes poliméricos
biodegradaveis. Os resultados obtidos estdo em consonancia com estudos anteriores,

que relatam reducgao da resisténcia mecanica e aumento da deformabilidade apods a
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incorporagao de lignina em matrizes amilaceas (Campagner et al., 2014; Spinoza et
al., 2015; Kim et al., 2023).

Os resultados de tensao na ruptura do presente estudo corroboram com os
de Campagner et al. (2014), que desenvolveram filmes de amido e lignossulfonatos,
mateéria prima oriunda da lignina, e obtiveram resultados semelhantes, de redugao da
tensao na ruptura com o aumento da concentragéo de lignina adicionada ao filme.
Esses dados sdo consistentes com as descobertas de Kim et al. (2023), que
constataram que a adigao de lignina carboxilada hidrofilica (CL) aos filmes compdsitos
de nanofibrilas de celulose (TOCNF) apresentou desempenho inferior das
propriedades mecanicas. A medida que o teor de CL aumentou, a tensdo na ruptura
dos filmes diminuiu, passando de 122,3 £ 17,3 MPa no filme controle, para 92,3 £ 19,5
MPa, 85,9 £ 2,1 MPa e 34,0 + 8,8 MPa., nos filmes contendo 5%, 10% e 20% de
lignina, respectivamente.

Em contraste, Reis et al. (2025) ao elaborar fiimes de PLA com
incorporacgao de lignina em concentragdes de 2%, 4%, 6%, 8% e 10%, encontrou que
todos os filmes com lignina exibiram uma maior tens&o na ruptura quando comparados
ao filme de PLA puro, sendo o de 6% aquele que apresentou o valor mais alto. Embora
os autores mostrem resultados diferentes ao encontrado no presente estudo, ambos
os trabalhos indicam que concentragdes elevadas de lignina nao promovem melhorias
proporcionais nas propriedades mecanicas dos filmes, evidenciando a existéncia de
um limite 6timo de incorporagao.

Esse mesmo comportamento foi observado e relatado por Sun et al. (2024),
ao desenvolver filmes compostos por quitosana, bentonita e lignossulfonatos. Foi
percebido no estudo que a adigdo de nanoparticulas de lignossulfonatos melhorou
efetivamente o desempenho mecanico dos filmes, em comparacido aos filmes de
quitosana puro e quitosana com bentonita. Mas ao acrescentar valores superiores a
10% em peso de lignossulfonatos, a tensdo na ruptura diminuiu significativamente.
Segundo os autores, concentragdes mais elevadas desse componente nos filmes
tende a criar vazios e separacgao de fases, prejudicando o desempenho mecéanico.
Entretanto, ao estudar a elongacao na ruptura, os autores demonstraram que valores
de até 10% em peso de lignossulfonatos exibe excelente flexibilidade, mas acima
disso os valores de alongamento na ruptura tendem a diminuir, resultado que

concorda com os encontrados na presente pesquisa.
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5.2 Propriedades hidrofilicas e de barreira dos filmes
5.2.1 Solubilidade, umidade e absorgao de umidade

A solubilidade é uma caracteristica fundamental para o desenvolvimento
de embalagens de alimentos e frutas, pois a absorgédo de agua pode vir a interferir na
protecdo dos alimentos e de suas propriedades de barreira. Desta forma, as
embalagens devem ser estaveis e com menor solubilidade, a fim de serem aplicados
em frutas e alimentos com baixo teor de agua (Fonseca, 2015).

A incorporagao de lignina a matriz de amido promoveu modificagdes nas

propriedades hidrofilicas dos filmes, conforme apresentado na Tabela 6.

Tabela 6. Propriedades hidrofilicas de filmes compostos por amido de milho e diferentes concentragbes
(% p/p) de lignina do pedunculo de caju.

Amostra  Solubilidade (%) Umidade (%) Absorcao

de umidade (%)
FLO% 18,33 £ 1,962 13,04 £ 0,000 86,32+ 0,782
FL1% 15,56 + 1,962 10,03 £ 0,002 77,99 + 1,50°
FL3% 15,46 + 0,802 9,22 £+ 0,022 80,92 + 1,57
FL5% 15,58 + 0,532 9.55 £ 0,012 68,64+ 1,82¢

FLO% (0% lignina), FL1% (1% lignina), FL3% (3% lignina) e FL5% (5% lignina).

Médias seguidas pela mesma letra na coluna ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de Tukey
(p < 0,05). Quando todas as médias apresentam a mesma letra, ndo houve diferenca estatisticamente
significativa entre as formulacgoes.

Fonte: autora (2026).

Observou-se tendéncia de reducao nos valores de solubilidade e teor de
umidade a medida que o teor de lignina aumentou nas formulagées FL1%, FL3% e
FL5%. Contudo, essas variacbes nao apresentaram diferencas estatisticas
significativas entre os tratamentos, comportamento que indica diminui¢gao da afinidade
dos filmes com a agua, compativel com o carater hidrofébico da lignina, amplamente
descrito na literatura.

No presente estudo, o filme de controle (FL0%) apresentou o maior teor de

umidade (13,04%), com tendéncia de redugédo gradual a medida que a lignina foi
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incorporada as formulagdes, chegando a 9,55% em FL5%. A absor¢ado de umidade
apresentou efeito mais pronunciado, com redugao de 86,32% no filme controle (FL0%)
para 68,64% no filme contendo 5% de lignina (FL5%), indicando que a incorporagao
de maiores propor¢cbes do polimero limita a capacidade de inchagco da matriz
polimérica e, consequentemente, reduz a higroscopicidade dos filmes. Esse
comportamento pode ser atribuido a natureza hidrofébica e a estrutura complexa da
lignina, além da interagéo existente entre os OH- que formam pontes de hidrogénio,
que dificultam a penetracdo e a difusdo de moléculas de agua na matriz de amido,
restringindo a interagdo amido-agua (Sarwono et al., 2018).

Shankar, Reddy e Rhim (2015) obtiveram resultados distintos aos
observados no presente estudo, ao avaliarem filmes de agar e lignina. O filme de agar
puro apresentou solubilidade de 25,6%, enquanto filmes com 1, 3, 5 e 10% de lignina
apresentaram valores superiores, de 26,9%, 28,3%, 31% e 34%, respectivamente.
Estes resultados indicaram que o teor de lignina adicionada pode influenciar na
solubilidade de filmes elaborados.

Tendéncia similar de diminuicado de umidade foi encontrada por Shankar,
Reddy e Rhim (2015), com filme de agar puro apresentando 20,3% de umidade e filme
de agar + 10% de lignina apresentando 14,8%. Segundo os autores, a reducéo dos
valores de umidade pode ser causada pelas fortes forgas intermoleculares dos
grupamentos hidroxilas da lignina e o agar.

Yu et al. (2025), relataram resultados semelhantes de absor¢cédo de umidade
ao elaborarem filmes de quitosana e lignina da palha do milho. O filme de quitosana
puro apresentou valores de aproximadamente 140%, os quais diminuiram para
108,8% quando 5% em peso de lignina foi adicionada ao filme. Com a incorporagao
de maiores concentragdes da lignina, a ligagao entre ela e quitosana se tornou mais
forte, reduzindo a absorgdo de agua no filme. De acordo com Shi et al. (2008), o
inchaco de filmes pode estar relacionado ao grau de reticulagcdo, o qual tende a
diminuir quando o teor do agente reticulador aumenta, como € o caso da lignina,
formando assim uma rede mais densa e menos suscetivel a absor¢cao de umidade.

5.2.2 Permeabilidade ao vapor de agua (PVA) e dngulo de contato

A permeabilidade ao vapor de agua em filmes formulados com amido é de

fundamental importancia, principalmente se sua aplicagao for para embalagens, pois
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demonstra a capacidade que os filmes possuem para regular a transferéncia de vapor
de agua entre o ambiente e o alimento (Aqlil et al., 2017; Bhat et al., 2013).

Embora os resultados de umidade e solubilidade tenham sido bastante
positivos, a permeabilidade ao vapor de agua dos filmes apresentou comportamento
distinto, com o filme controle apresentando a menor PVA dentre todas as formulagdes,
aumentando progressivamente de 1,08 g-mm/m?d-kPa (FLO%) para 1,65
g-mm/m?-d-kPa (FL5%), conforme tabela 7.

Uma possivel explicagdo para o aumento da permeabilidade ao vapor de
agua nos filmes contendo lignina esta relacionada ao aumento de sua concentragao
na matriz amilacea, o que pode favorecer a formacao de aglomerados e reduzir a
eficiéncia das interagbes entre os grupamentos hidroxila dos polimeros. Esse
fendmeno pode resultar em maior disponibilidade de hidroxilas livres na estrutura do
filme, facilitando a difusdo do vapor de agua através da matriz e, consequentemente,
elevando os valores de PVA (Zolfaghari et al., 2024). Além disso, fatores ambientais
podem exercer influéncia direta sobre esse comportamento, uma vez que o0 aumento
da temperatura e da umidade relativa intensifica a mobilidade das moléculas de agua,
contribuindo para maiores valores de permeabilidade ao vapor de agua (Chinma et
al., 2015).

Tabela 7. Propriedades barreira de filmes compostos por amido de milho e diferentes concentragdes
(% p/p) de lignina do pedunculo de caju: FL0% (0% lignina), FL1% (1% lignina), FL3% (3% lignina) e
FL5% (5% lignina).

Amostra PVA (g-mm/kPa-h-m?) Angulo de
contato

FLO% 1,08 £ 0,14¢ 68,62 + 1,84¢

FL1% 1,25 £ 0,24b¢ 70,92 + 1,73bc

FL3% 1,50 = 0,072° 73,87 + 1,922

FL5% 1,65 + 0,092 77,00 + 1,852

Médias seguidas pela mesma letra na coluna ndo diferem estatisticamente entre si pelo teste de
Tukey (p < 0,05).
Fonte: autora (2026).

O aumento na PVA encontrado no presente estudo contrasta com os
resultados obtidos por Shankar, Rhim e Won, (2018), que tiveram redugao dos valores

de PVA apéds a insergédo de nanoparticulas de prata e lignina em filmes de PLA. A
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justificativa dos autores € que a compatibilizacdo dos polimeros forma uma rede mais
compacta, o que dificulta a saida do vapor de agua dos filmes. Kim et al. (2023)
relataram tendéncia semelhante, com diminuicdo da PVA em filmes compdsitos de
nanofibrilas de celulose (TOCNF) incorporados com lignina carboxilada hidrofilica
(CL). O filme controle apresentou 93,7 g-mm/kPa-h-m?, enquanto as formulagbes com
5%, 10% e 20% de lignina exibiram 74,9, 57,2 e 47,8 g-mm/ kPa-h-m?
respectivamente. Segundo os autores, o conteudo de lignina hidrofilica tornou a
estrutura dos filmes de nanofibrilas de celulose mais densa, ocasionando diminuicéo
dos valores de PVA, que segundo os autores, se deve as caracteristicas hidrofébicas
da lignina, que criam um ambiente mais dificultoso para a movimentagao do vapor de
agua (Lisy et al., 2022; Muller et al., 2017).

Baixa permeabilidade ao vapor de agua € um atributo desejavel para o
desenvolvimento de embalagens e revestimentos, pois minimiza perda ou absorgao
de agua dos alimentos, prolongando a sua vida util (Zhang et al., 2021). Diante destes
resultados, esperava-se que os filmes de amido com incorporagdo de lignina
apresentassem menores taxas de PVA, porém nao foi a tendéncia observada neste
estudo.

A molhabilidade da superficie de filmes de amido puro e de filmes de amido
com diferentes concentragdes de lignina foi determinada pela medicdo do angulo de
contato com a agua. Materiais que apresentem 8 < 90° s&o considerados hidrofilicos
(Parit et al., 2018). Os angulos de contato dos filmes sdo apresentados na tabela 7. O
filme controle (FL0%) exibiu um angulo de 68,62°, que aumentou para 70,92° (FL1%),
73,87° (FL3%) e 77° (FL5%). Este fato é associado a presenga de cadeias apolares e
anéis aromaticos da lignina, que reduzem a afinidade da superficie pela agua (Yang
et al., 2020).

Estes resultados sao consistentes com os de Freitas et al. (2021), que
desenvolveram filmes de amido termoplastico incorporados com lignina kraft. Os
autores observaram que o filme de amido puro apresentou angulo de contato de
58,37°, enquanto a adi¢cao de 2%, 4% e 8% de lignina promoveu aumento progressivo
desse parametro para 65,52°, 70,92° e 90,25°, respectivamente.

Ni et al. (2022) desenvolveram filmes de amido com nanoparticulas de
lignina (LNPs) e observaram que apds adicionar as LNPs aos filmes, o angulo de

contato do filme de amido puro aumentou de 65° para 98° e 118°, ao adicionar 1% e
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3% de LNP, respectivamente. A justificativa dada para este comportamento é que
essa aglomeracao de nanoparticulas € rica em grupos metoxi hidrofébicos, que
formam uma camada densa, coesa e pouco permeavel a agua. Constatagdes
semelhantes foram observadas por Yu et al. (2025), ao elaborarem filmes de
quitosana e lignina da palha do milho. Os filmes de quitosana por si s ja apresentam
excelente hidrofobicidade, o que foi confirmado no filme de quitosana puro, com um
angulo de contato de 103, 5°. Ao adicionar a lignina em 5% de peso, o valor do angulo
de contato aumentou para 148,9°, demonstrando uma intensificacdo da
hidrofobicidade dos materiais.

De forma semelhante, Dou et al. (2024) observou tendéncia similar em
filmes compdsitos de PVA e PVA/lig DTPA (lignina alcalina modificada com acido
dietilenotriaminopentaacético). O filme de PVA puro apresentou baixo angulo de
contato (38°), ao passo que a adicdo de 3% de lignina aumentou para 85, 44°. Essa
melhora da hidrofobicidade esta relacionada a densificagdo das conexdes entre PVA

e lignina DPTA nos filmes.

5.3 Isotermas de sorcao dos filmes de amido com incorporagao de lignina do

pedunculo do caju

A absorcéo de umidade € um bom indicativo de quéo sensivel um material
€ ao contato com agua. Em filmes produzidos a base de amido, o teor de umidade
pode influenciar diretamente tanto as caracteristicas fisicas quanto as propriedades
de barreira do material (Mali et al., 2005). Na tabela 8 encontram-se os resultados dos
modelos matematicos para os filmes, que foram ajustados para BET, GAB, Oswin e
Peleg com seus respectivos coeficientes de determinacao (R?), desvios percentuais

médios (P%) e qui-quadrado (x3).

Tabela 8. Pardmetros dos modelos matematicos ajustados as isotermas de adsorgéo de agua, a 25°C
e 35 °C, dos filmes de amido e incorporados com lignina do pedunculo de caju, seus respectivos

coeficientes de determinacao (R?), desvios percentuais médios (E%) e qui-quadrado (x?).

Parametros FL0% FL1% FL3% FL5%
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25°C 35°C 25°C 35°C 25°C 35°C 25°C 35°C

BET
Xm 0,142 0,183930 0,242 0,131 0,144 0,118 0,182 0,103
C 0,643 0,340 0,198 10,124 0,519 2,578 0,282 3,273

R? 0,99690 0,99732 0,99780 0,97254 0,99907 0,98994 0,99530 0,99237
E (%) 7,527 11,464 7,636 15255 2,845 9,900 8,184 8,010
) 0,00050 0,00093 0,00055 0,00452 0,00006 0,00093 0,00042 0,00056

Xm 0,077 0,074 0,084 21,515 0,098 5,115 0,064 2,598
C 4,009 3,121 1,438 0,018 0,937 0,042 2,766 0,084
k 1,061 1,068 1,066 0,599 1,043 0,684 1,087 0,663

R? 0,99931 0,99954 0,99954 0,98865 0,99930 0,99358 0,99977 0,99675
E (%) 2,645 2,796 2,707 10,877 2,073 7,361 1,762 5,092
) 0,00015 0,00021 0,00015 0,00251 0,00006 0,00079 0,00003 0,00032

a 0,112 0,096 0,082 0,246 0,100 0,171 0,082 0,159
b 1,091 1,223 1,345 0,704 1,144 0,826 1,274 0,790
R? 0,99719 0,99771 0,99806 0,98029 0,99914 0,99123 0,99578 0,99425
E (%) 7,178 10,684 7,102 13,569 2,705 9,307 7,647 7,197
) 0,00045 0,00079 0,00049 0,00326 0,00005 0,00081 0,00038 0,00042

Peleg
K1 0,789 1,057 1,345 0,589 0,586 0,492 0,818 0,415
N1 4,814 5,763 6,909 2,436 4,042 2,683 5,373 2,479
K2 0,789 1,057 1,345 0,589 0,586 0,492 0,818 0

N2 4,814 5,763 6,909 2,436 4,042 2,683 5,373 2,479

R? 0,98313 0,98475 0,98581 0,99426 0,98963 0,99502 0,97431 0,99756
E (%) 16,023 26,098 21,096 7,919 10,204 4,397 19,326 1,992

)& 0,00541 0,01050 0,00705 0,00191 0,00124 0,00092 0,00457 0,00036

FLO% (0% lignina), FL1% (1% lignina), FL3% (3% lignina) e FL5% (5% lignina).

Xm -conteudo de umidade na monocamada molecular (g de agua por g de sdlidos secos); R2 -
coeficiente de determinagao; E (%) - erro médio relativo; C, K - constante de sor¢do da camada
molecular; n - nimero de camadas moleculares; a, b - parametros de ajuste, K1, K2, N1, N2 séo
constantes modelo.

Fonte: autora (2026).

Analisando os formatos das isotermas na figura 9, as curvas exibiram perfil
sigmoidal do tipo Ill (formato em J), caracterizado por baixa adsor¢do em atividades
de agua reduzidas e um aumento consideravel em atividades de agua mais altas. Esta
observagdo é compativel com resultados por Chinma, Ariahu e Alakali (2013) ao
estudarem as isotermas de sorcao de filmes produzidos com amido de mandioca e
concentrado proteico de soja. Os autores também apresentaram curvas em J, com

isotermas do tipo Ill, de acordo com a classificagdo de Al-Muhtaseb (2002).
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Figura 9. Isotermas de sorcao dos filmes de amido e incorporados com diferentes concentragdes de
lignina do pedunculo de caju a 25 °C (A) e 35 °C (B).
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FLO% (0% lignina), FL1% (1% lignina), FL3% (3% lignina) e FL5% (5% lignina).
Fonte: Elaborado pelo autor (2026).

Para as amostras mantidas a 25 °C, todas foram melhor descritas pelo
modelo de GAB (Brunauer-Emmett-Teller). Apenas na amostra FL3% o menor valor
de x? ndo apareceu em GAB, mas sim no modelo de Oswin. Mesmo assim, essa
diferenga mostrou-se muito pequena, na ordem de 107°, ndo sendo suficiente para
mudar a interpretagéo. Além disso, em FL3% o modelo GAB ainda apresentou o maior
R2 e o menor erro percentual (E%), reforgando que ele continua sendo o modelo mais
seguro e confiavel também para essa formulagao.

Quando a temperatura aumentou para 35 °C, houve mudanga no
comportamento dos filmes. A amostra FL0O% manteve-se ainda compativel com o
modelo de GAB, enquanto FL1%, FL3% e FL5% ajustaram- se melhor ao modelo de
Peleg, mostrando que o aumento da temperatura alterou a forma como essas
formulagcbes absorveram umidade. Em FL3% e FL5%, o modelo escolhido néo
cumpriu simultaneamente todos os critérios de qualidade (> R?, < E% e < x?), mas
como apresentou o maior R? e o menor E%, Peleg ainda pode ser considerado o
modelo mais adequado. Este modelo é uma alternativa util aos modelos tradicionais
como GAB e BET por possuir um parametro a mais, ajudando a ajustar melhor os
dados que n&o se encaixam nas equagdes mais classicas.

Ao analisarmos os graficos de isotermas individualmente, notamos que

todas as formulagdes apresentam comportamento semelhante a 25 °C e diferencgas
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ficaram mais evidentes quando a temperatura foi elevada para 35 °C. Dentre todas as
amostras, FL5% foi a que apresentou a menor adsorgdo de agua, especialmente em
35 °C, condigdo em que o teor de agua de equilibrio reduziu de forma mais expressiva,
passando de 90% em média em FLO% para aproximadamente 65% em FL5%. Outro
ponto que merece destaque é o efeito da atividade de agua. Na faixa de aw <0,40,
todos os tratamentos demonstraram semelhancgas, sugerindo que a presenga da
lignina ndo causa influéncia perceptivel na sorgdo nessa faixa de atividade de agua.
Porém, quando a aw foi superior a 0,70, foi possivel notar claramente separagao entre
as curvas e principalmente uma reducdo no teor de agua em equilibrio nas
formulacdes a 35 °C. Esse comportamento sugere que em concentragdes mais altas,
a lignina reduz a afinidade dos filmes aos vapores de agua. Esse era um resultado ja
esperado, pois como ja se sabe, a lignina possui carater hidrofébico, contribuindo para
melhorar a estabilidade estrutural dos filmes mesmo em altas temperaturas e alta
atividade de agua.

Cova et al. (2009) apontaram comportamento semelhante de
hidrofobicidade ao desenvolver fiimes de amido de mandioca ndo modificado e
modificado com anidrido succinico (OSA). Segundo os autores, quando ha um
aumento da constante C da equacao de GAB, a hidrofobicidade do material aumenta
pois é necessario maior energia para adsor¢ao molecular nos sitios ativos. Esse
resultado corrobora com o presente estudo, onde a constante C passa de 1,438 em
F1 a 2,766 em F3, confirmando os dados apresentados anteriormente de ser a
formulacdo que apresentou a menor absorcdo de umidade dentre todos os filmes
testados.

Em uma pesquisa analoga, com fibras de celulose que possuem carater
hidrofébico assim como a lignina, Avérous et al. (2001) demonstraram redugao do teor
de umidade de equilibrio de filmes de amido de trigo incorporados com fibras de
celulose. Segundo os autores, isso acontece devido as interagdes entre as fibras da
celulose e os sitios hidrofilicos do amido, substituindo interagdes do tipo amido-agua

que é prevalente em filmes sem fibras.
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5.4 Propriedades funcionais dos filmes - Espectroscopia UV-vis e atividade

antioxidante

Um dos principais requisitos para filmes destinados a embalagem de
alimentos € a presencga de propriedades funcionais capazes de proteger o produto
contra processos degradativos, especialmente aqueles induzidos por radiacdo UV e
oxidagao lipidica. A exposigao a luz ultravioleta pode desencadear reacdes de foto-
oxidagao, promovendo a formacdo de radicais livres, degradacdo de pigmentos,
alteracgdes sensoriais e redugao do valor nutricional dos alimentos (Yang et al., 2016).

Nesse contexto, a incorporagédo de lignina aos filmes de amido de milho
mostrou-se uma estratégia eficaz para conferir simultaneamente capacidade de
bloqueio a radiagcdo ultravioleta e atividade antioxidante, caracteristicas altamente
desejaveis para o desenvolvimento de embalagens ativas. Conforme observado na
Figura 10, a eficiéncia do bloqueio a luz UV foi diretamente proporcional a
concentracdo de lignina incorporada a matriz de amido, que acompanhou o

desempenho antioxidante (Tabela 9).

Figura 10. Espectros de absor¢cédo UV-vis (A) e atividade antioxidante (B) de filmes compostos por
amido de milho e diferentes concentrag¢des de lignina do pedunculo de caju.
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FLO% (0% lignina), FL1% (1% lignina), FL3% (3% lignina) e FL5% (5% lignina).
Fonte: autora (2026).
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Tabela 9. Capacidade antioxidante de filmes compostos por amido de milho e diferentes concentragdes

de lignina
Amostra Atividade antioxidante  Atividade antioxidante (%) -
(%) - ABTS ABTS - Filmes reciclados
FLO% 0,0 £ 0,00¢ -
FL1% 13,65 + 0,01P 15,41 £ 0,00°
FL3% 34,06 £ 0,012° 37,73 £ 0,072
FL5% 51,24 + 0,032 -

FLO% (0% lignina), FL1% (1% lignina), FL3% (3% lignina) e FL5% (5% lignina)
Fonte: autora (2026).

O filme controle (FLO%) apresentou elevada transmitancia, com 68,62% na
faixa UVB e 78,61% na faixa UVA, evidenciando protegéo UV insignificante. De forma
coerente, esse mesmo filme apresentou atividade praticamente nula de sequestro do
radical ABTS-+, demonstrando que a matriz de amido, isoladamente, ndo contribui
significativamente para a protecéo contra radiagao ou neutralizagao de radicais livres.

A incorporagao de apenas 1% de lignina (FL1%) resultou em redugao
expressiva da transmitancia, alcangcando 2,46% na faixa UVB e 10,26% na faixa UVA,
indicando que pequenas quantidades do biopolimero ja promovem melhoria
substancial nas propriedades Opticas de barreira. Paralelamente, observou-se
aumento significativo da atividade antioxidante, evidenciando que a lignina nao atua
apenas como barreira fisica a radiagao incidente, mas também como agente quimico
capaz de neutralizar espécies reativas.

Os filmes FL3% e FL5% apresentaram transmitancia proxima de 0% na
regido UV, caracterizando bloqueio praticamente total da radiagao nesse espectro. Foi
observado também um aumento progressivo da atividade antioxidante, atingindo
51,24% no filme FL5%, configurando comportamento claramente dose-dependente.
Esses resultados demonstram que o incremento na concentragdo de lignina
potencializa simultaneamente duas propriedades funcionais complementares: a
protecao fisica contra a incidéncia de radiacao UV e a agao antioxidante por sequestro

de radicais livres.



58

Esse comportamento esta associado a natureza estrutural da lignina, um
polimero aromatico naturalmente marrom, rico em cromoforos, cetonas e grupos
fendlicos, capazes de absorver radiagdao UV (Mousavi et al., 2021). Além disso,
estudos indicam que a exposicdo a radiacdo UV pode intensificar a absor¢céo da
lignina nesse espectro, em razdo da conversdao de grupos metoxi e hidroxilas
aromaticas em grupamentos carbonila (Guo et al., 2019). Resultados semelhantes
foram relatados por Parit et al. (2018) ao produzirem filmes de celulose nanocristalina
(CNC) com lignina alcalina (LA) e lignina de madeira macia (LMM), em concentracdes
que variaram de 1 a 10% em peso. Os autores relataram que o filme de celulose
nanocristalina apresentou alta transmitancia (90%) nas regiées UV e visivel,
demonstrando fraca capacidade de bloqueio, enquanto o uso de 1% LMM e 1% de LA
bloquearam todo o espectro UV-C e parcialmente o UV-C, respectivamente. Ao
adicionar 10% em peso de ambas as ligninas, houve protecéo total, com completo
bloqueio nos espectros UV-C, UV-B e UV-A para ambos os filmes.

A atividade antioxidante observada pode ser atribuida a presenca de
grupamentos hidroxila e fendlicos na estrutura da lignina, que atuam na estabilizagc&o
de radicais livres por meio da doagéo de hidrogénio (Begali et al., 2021). Além disso,
durante a preparacao dos filmes, a solubilizagdo prévia da lignina em meio alcalino
(NaOH) pode ter promovido reducdo de sua massa molecular, aumentando sua
solubilidade e favorecendo maior exposi¢céo de grupos funcionais reativos (Jiang et
al.,, 2018). Estudos também indicam que o carater antioxidante da lignina esta
relacionado a migracao de fragcbes moleculares mais reativas no interior da matriz
polimérica (Crouvisier-Ourion et al., 2016; Zhang et al., 2022).

Resultados semelhantes foram reportados por Espinoza et al. (2015), que
nao observaram atividade antioxidante em filmes de amido de trigo duro sem lignina,
mas registraram incremento progressivo da atividade de eliminagéo de radicais livres
com o aumento da concentragcao do biopolimero. Entretanto, ao incorporar lignina, os
autores registraram atividades antioxidantes de 12,33%, 23,37% e 43,68% em filmes
contendo 5%, 10% e 20%, respectivamente. A atividade antioxidante da lignina é
atribuida principalmente a presenga de grupamentos hidroxila e fendlicos em sua
estrutura, os quais atuam na estabilizacdo de radicais livres por meio da doacao de
hidrogénio (Begali et al., 2021).
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Além disso, estudos indicam que o carater antioxidante da lignina n&o esta
relacionado apenas a esses grupamentos funcionais, mas também a capacidade de
migracdo de fragbes moleculares mais reativas no interior da matriz polimérica
(Crouvisier-Ourion et al., 2016; Zhang et al., 2022).

Dessa forma, os filmes desenvolvidos no presente estudo podem ser
classificados como materiais com propriedades funcionais ativas, uma vez que
associam elevada capacidade de bloqueio a radiagdo UV a agao antioxidante
significativa. Essa combinacdo € particularmente relevante para aplicagdes em
embalagens de alimentos fotossensiveis e suscetiveis a oxidacédo lipidica,
contribuindo para o prolongamento da estabilidade e da vida util do produto, além de
minimizar altera¢des indesejaveis como despigmentacao, perda de sabor e formagao

de compostos potencialmente toxicos (Yang et al., 2020).

5.6 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) dos

filmes

A analise foi realizada por meio da comparacao dos espectros dos filmes
de amido puro (FL0%) e de amido com diferentes concentragdes de lignina (1, 3 e
5%), e sdo mostrados na figura 11.

Uma banda larga foi observada entre 3600 e 3000 cm™ resultante do
estiramento O—H e a presencga de grupamentos hidroxilas (Pfister e Zeeman, 2016).
Neste ponto, é possivel notar um suave aumento de intensidade nas amostras que
tiveram a incorporagao de lignina. Isso acontece, de forma geral, devido as amplas
interagdes intra e intermoleculares (Rangan et al., 2017). Observa-se também outra
banda em aproximadamente 2900 - 2940 cm™, que segundo Oliveira et al. (2018),
refere-se ao conteudo de amilose, presente no amido, e que compde a matriz base
de todos os filmes. A presenca de picos proximos a 1600 cm™ é atribuida a vibragao
de esqueletos aromaticos (C=C), confirmando a presenca de anéis aromaticos
associados a lignina (Aqlil, 2017). Picos entre 1100 e 800 cm™ sé&o indicativos de
deformacdo de ligagdes C-O pertencentes as unidades estruturais dos

polissacariedeos (Wang et al., 2022).
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Figura 11. Espectros de FTIR de filmes compostos por amido de milho e lignina do pedunculo de caju.
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Fonte: autora (2026).

De forma geral, os espectros do filme de amido puro e daqueles
incorporados com diferentes percentuais de lignina sdo bastante semelhantes, ja que
o amido de milho é o principal polimero constituinte dos filmes. A presenga da lignina
causou poucas alteracbes, como leves deslocamentos de bandas e
aumento/diminuigcdo de picos, sem surgimento ou desaparecimento de bandas,
evidenciando boa interacdo entre os polimeros e reorganizacao estrutural. Outro
ponto a destacar é que a presenga do glicerol na formulagao dos filmes nao foi capaz
de apresentar modificagdes nos espectros, pois existem muitas semelhancgas entre os
grupos funcionais do plastificante e do amido, conforme ja evidenciado na literatura

(Abotbina et al., 2021; Tarique, Sapuan e Khalina, 2021).
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5.7 Calorimetria exploratéria diferencial (DSC)

A calorimetria exploratoria diferencial € uma metodologia termoanalitica bastante
utilizada para fazer caracterizagcées de polimeros a base de amido e lignina (Amit et
al., 2021; Yu e Christie, 2001).

Durante a analise, as amostras sdo aquecidas de forma controlada e
podem apresentar diferentes transformacdes fisicas, como transigcao vitrea e fusao.
Em filmes de amido e lignina, conhecer a temperatura de transi¢ao vitrea (Tg) e ponto
de fuséo cristalina (Tm) é de fundamental importancia pois sdo partes essenciais na
analise térmica e estabelece quais sao as aplicagcdes mais indicadas e quais sao as
alteracdes causadas pelas modificagdes quimicas que ocorrem durante a varredura.

As transigdes térmicas dos filmes sao apresentadas na figura 12.

Figura 12. Curvas de DSC de filmes compostos por amido de milho e diferentes concentracdes de

lignina do pedunculo de caju.
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O filme FLO% exibiu um primeiro evento endotérmico proximo a 60 °C,
associado a perda de agua livre e ligada a matriz de amido, seguido por um segundo
evento proximo a 160 °C, relacionado a fusdes parciais e rearranjos cristalinos do
amido.

Para FL1%, o comportamento foi bastante semelhante ao filme controle no
primeiro pico, com leve redugao de intensidade na faixa de 60 °C, referente a perda
de umidade. E possivel notar que o segundo pico acontece em uma temperatura
levemente mais baixa que FL0%, aproximadamente a 155 °C, o que pode indicar
interacao entre amido e lignina.

O primeiro pico de FL3% manteve-se semelhante aos de FL0% e FL1%,
com diferenga no pico de fusdo, deslocando-se para aproximadamente 176 °C. Esta

ampliagao de transigao € sugestiva de redugao de cristalinidade e melhor disperséo
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da lignina na matriz do amido de milho, contribuindo para melhorar a estabilidade
térmica dos filmes.

No que se refere a FL5%, o primeiro pico aparece mais a direita, em uma
temperatura levemente mais alta (66 °C) e com pico mais suave. O ponto de fusdo do
segundo pico aparece em uma faixa de temperatura média de 176 °C. Isso mostra
que a incorporacéao de lignina em maior concentragao proporcionou uma melhoria na
estabilidade térmica dentre todos os tratamentos dos filmes, onde essa melhora de
funcionalidade deve-se a substituicdo de grupamentos hidroxilas pertencentes ao
amido por grupos éter alquilicos da lignina (Imre e Vilaplana, 2020; Teramoto et al.,
2003). Acima de 200 °C para todos os filmes, ja é caracterizado evento de degradacéao

térmica.

5.8 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

A morfologia superficial dos filmes foi caracterizada usando microscopia
eletrébnica de varredura. A figura 13 mostra as imagens obtidas dos filmes com
aumentos de 1000x e 2000x, onde é possivel perceber diferengas entre a morfologia
dos filmes.

O filme controle (FLO%) exibiu uma superficie consideravelmente rugosa,
com aglomerados distribuidos de forma aleatéria, comumente associado ao colapso
parcial de granulos de amido durante o processamento dos filmes (Mittal et al., 2020).
O filme FL3% apresentou comportamento semelhante, porém com uma distribuigao
mais homogénea. Os filmes FL1% e FL5% exibiram superficies mais continuas e
uniformes, sugerindo melhor compatibilidade amido-lignina, e menos defeitos

superficiais que as demais formulacoées.

Figura 13. Microscopias obtidas por MEV de filmes compostos por amido de milho e lignina do
pedunculo de caju, em escala de ampliagcdo de 1000x e 2000x.
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A: filme FL0% (0% lignina), B: filme FL1% (1% lignina), C: filme FL3% (3% lignina) e D: filmes FL5%
(5% lignina).
Fonte: autora (2026).

Este resultado pode ser considerado positivo, visto que muitos outros
estudos trazem resultados contrarios, mostrando que a incorporagao de lignina causa
aglomeracgdes e consequentemente muitas irregularidades aos filmes, como observou
Michelin et al. (2020) em sua pesquisa com filmes de carboximetilcelulose e lignina
organosolv. Resultados semelhantes foram observados por Xiong et al. (2020), que
constataram a presenga de aglomeragdes de lignina em filmes adipato-co-tereftalato
de butileno (PBAT).

O resultado positivo do presente estudo pode ser explicado, ao menos em
parte, pela boa solubilizagdo da lignina na solugao filmogénica em pH 8,5 durante a
fabricagao dos filmes, favorecendo interagdes mais adequadas entre os polimeros.
Araujo (2014) aponta que a presencga de rugosidades pode estar ligada a tendéncia
do material em formar caminhos por onde a secagem ocorre com mais facilidade,
devido a intensa agitacdo de moléculas de ar durante o processo de secagem, que
ocorreu em estufa de circulagao de ar no presente estudo. Outra possibilidade para a
presenca de rugosidades e granulos nas micrografias, segundo Luchese et al. (2015),

ao desenvolver filmes de amido de pinhdo e goma xantana, € que o tempo de agitagao
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total da solucgéo filmogénica seja insuficiente para completa solubilizagao dos granulos

de amido.

5.9 Biodegradabilidade

Ensaios de biodegradabilidade s&o essenciais para verificar o potencial de
aplicacédo de materiais desenvolvidos como substitutos das embalagens de origem
sintética, cuja degradagao ocorre de forma lenta (Da Silva Filipini; Romani; Guimaraes
Martins, 2020).

A biodegradabilidade dos materiais foi testada por meio de registros de
fotos semanais e calculo da perda de massa ao longo do periodo de teste. Apos 35
dias, observou-se, conforme a figura 14, que todos os filmes apresentaram
caracteristicas ressecadas, enrugadas e quebradicas, indicando degradacgao parcial

durante o tempo de realizagao da analise.

Figura 14. Andlise visual do ensaio de biodegradagéo em solo dos filmes de amido com diferentes

teores de lignina ao longo do tempo.
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As linhas correspondem as formulagdes FL0% (0% lignina), FL1% (1% lignina), FL3% (3% lignina) e
FL5% (5% lignina). As colunas representam os tempos de exposi¢do ao solo (0, 7, 14, 21 e 35 dias).
Fonte: Autora (2026).

No presente estudo, a degradagao avaliada através da perda de massa dos
filmes variou de 46,19% em FL0% a 36,33% em FL5%, conforme apresentado na

figura 15.

Figura 15. Perda de peso percentual dos filmes por um periodo de 35 dias.
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Por se tratar de filmes elaborados com compostos biodegradaveis,
presume-se que eles sofram maiores degradag¢des pelos microrganismos presentes
no solo caso o tempo de analise seja prolongado.

Alguns estudos corroboram com esse resultado, como o de Freitas et al.
(2021), que apontam tendéncias semelhantes nos resultados de biodegradabilidade
de filmes de amido termoplastico e lignina kraft. As amostras permaneceram imersas
em meio bioldgico liquido por 10 dias e sua perda de massa total foi calcula ao fim
deste periodo. Os autores mostraram uma redugdo na porcentagem de perda de
massa de 41,6% para o filme controle (somente amido) para 25,4%, 17,5% e 9,2%
nos filmes de 2%, 4% e 8% de lignina, respectivamente.

Gui et al. (2024) conduziram um teste de biodegradacédo em filmes de PVA
puro e PVA com diferentes percentuais lignina C (10-50% em peso). Os
pesquisadores identificaram a presenca de enrugamento nos filmes, e aqueles filmes
com 10-20% em peso de lignina se degradaram rapidamente, misturando-se ao solo
e aqueles com 30-50% em peso de lignina se degradaram por completo em
aproximadamente dois meses. De forma geral, todos os filmes desenvolvidos pelos
pesquisadores se degradaram por completo em 3 meses.

Embora a norma europeia EN 13432 seja aplicada como referéncia em
cenario industrial, seus critérios sdo amplamente utilizados como referéncia em
pesquisas, ao estabelecer que materiais devem alcancar pelo menos 90% de
desintegragdo em até seis meses para serem considerados biodegradaveis nesse
ambiente (Vincotte, 2014). No presente estudo, observou-se que os filmes
apresentaram uma perda de massa expressiva ja nos primeiros 35 dias de ensaio,
indicando uma cinética de degradacao acelerada. Esses resultados sugerem um
elevado potencial de biodegradabilidade dos materiais desenvolvidos, embora a
confirmagéao do atendimento integral aos critérios da EN 13432 dependa da realizagao
de ensaios prolongados até o periodo de seis meses.

5.10 Reciclabilidade

A reciclabilidade dos filmes foi investigada por meio do processo de

recasting. Os testes indicaram que apenas os filmes FL1% e FL3% apresentaram
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possibilidade de reaproveitamento apds processo de reciclagem (figura 16). Ja o filme
FLO% mostrou-se ressecado e quebradico, desfazendo-se ainda em placa, fenébmeno
atribuido a elevada rigidez da matriz amilacea e FL5% nao se reorganizou em um
novo filme, aderindo fortemente a placa, ocasionando alta adesividade a placa,

possivelmente associada ao excesso de lignina.

Figura 16. Reciclabilidade de filmes compostos por amido de milho e diferentes concentragbes de
lignina do pedunculo de caju.

Fonte: Elaborado pelo autor (2026)

Para avaliar melhor a capacidade de reciclabilidade, os
filmes reprocessados passaram por nova analise de bloqueio UV e atividade
antioxidante, e os resultados podem ser vistos na figura 17 e tabela 9,

respectivamente.

Figura 17. Desempenho 6ptico e antioxidante dos filmes reciclados por recasting: (A) espectros de
transmitancia UV-Vis e (B) atividade antioxidante das formulagdes FL0%, FL1%, FL3% e FL5%.
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Os resultados apontaram que os filmes reciclados apresentaram poucas alteragcbdes
quando comparados aos filmes originais, com desempenho semelhante na
propriedade antioxidante, bem como no bloqueio UV. Isso mostra que as estruturas
quimicas e interagées moleculares dos polimeros ndo sofrem grandes modificagdes
apods o ciclo de reciclagem.

A atividade antioxidante de FL1% reciclado foi de 15,41%, em comparagao
a 13,65% de FL1% original, enquanto FL3% reciclado apresentou 37,73% frente a
34,06% de FL3% original. Comportamento semelhante foi observado para a atividade
bloqueadora de radiagdo UV, com FL1% reciclado promovendo bloqueio total do
espectro UV, ao passo que FL1% original apresentou transmitancia de 2,46% na faixa
UVB e 10,26% na faixa UVA. O filme FL3% reciclado manteve bloqueio de 100%,
comportamento semelhante ao observado no filme original.

Mais estudos se fazem necessarios para melhorar a viabilidade de
reciclabilidade dos filmes e avaliagéo de eficiéncia dos materiais reaproveitados. Em
um cenario em que filmes desenvolvidos com polimeros sintéticos levam anos para
se degradar, a presente pesquisa oferece novas possibilidades de reutilizagdo de
materiais que podem degradar-se naturalmente no solo, diminuindo o impacto
ambiental ao prolongar sua vida util, reduzindo também a necessidade de confecgéo
constante de novos filmes, desde que submetidos a processos adequados de
higienizacdo, reaproveitamento ou reciclagem. Considera-se que, apds 0 uso em

matrizes alimentares, os filmes necessitam de tratamento especifico para remocgao de
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residuos, de modo a viabilizar sua reutilizacdo ou destinagdo ambientalmente

adequada.

6 CONCLUSAO

Neste trabalho, apresenta-se uma contribuicdo relevante para o
desenvolvimento de materiais sustentaveis no segmento de filmes biodegradaveis
destinados a aplicagdo em embalagens alimenticias. A lignina obtida do
processamento do pedunculo do caju, um coproduto geralmente descartado apéds a
extracdo do suco, foi empregada com sucesso como componente funcional no
desenvolvimento de filmes a base de amido de milho. A incorporagcdo desse
biopolimero permitiu ndo apenas a valorizagdo de um residuo agroindustrial
abundante, mas também a obtengdo de materiais com propriedades tecnoldgicas
aprimoradas.

A presenga de lignina promoveu modificagbes importantes nas
propriedades estruturais e funcionais dos filmes. Observou-se comportamento
reoldgico pseudoplastico nas solugdes filmogénicas, indicando boa processabilidade
do sistema. Em termos mecéanicos, a incorporagao de lignina reduziu a resisténcia a
tracdo e aumentou a elongacdo na ruptura, evidenciando maior flexibilidade e
deformabilidade da matriz polimérica. Além disso, a presenca de lignina influenciou as
propriedades 6pticas e de cor dos filmes, promovendo escurecimento progressivo da
matriz e contribuindo para o aumento da capacidade de bloqueio da radiacao
ultravioleta.

Os resultados também demonstraram melhorias expressivas nas
propriedades funcionais dos materiais. A incorporagao de lignina promoveu aumento
significativo da atividade antioxidante e bloqueio efetivo da radiacdo UV nas
formulagbes com maiores teores do biopolimero, caracteristicas desejaveis para
aplicacbes em embalagens ativas voltadas a protecao de alimentos suscetiveis a foto-
oxidagao. Adicionalmente, verificou-se aumento da hidrofobicidade dos filmes,
evidenciado pela redugao da absorgéo de agua e pelo aumento do angulo de contato,
0 que contribui para maior estabilidade do material em condi¢cées de umidade.

Outro aspecto relevante refere-se ao comportamento higroscépico dos

filmes, uma vez que as isotermas de sorgédo apresentaram comportamento do tipo |l
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e foram adequadamente descritas pelos modelos de GAB e Peleg, indicando a
influéncia da lignina nas interagdes entre agua e matriz polimérica. No que se refere
ao impacto ambiental, os filmes apresentaram comportamento satisfatorio de
biodegradagao, com perdas de massa significativas apos 35 dias em solo, indicando
potencial degradagdo completa em um periodo relativamente curto quando
comparado a materiais plasticos convencionais, que podem persistir no ambiente por
décadas.

Dentre as formulagbes avaliadas, os filmes contendo 1% e 3% de lignina
(FL1% e FL3%) destacaram-se pelo potencial de reciclabilidade, mantendo
propriedades de bloqueio UV e atividade antioxidante semelhantes as observadas nos
filmes originais apoés o reprocessamento. Esse resultado reforga a viabilidade do
reaproveitamento do material, ampliando ainda mais seu carater sustentavel.

Dessa forma, o presente estudo valida a utilizacdo da lignina proveniente
do pedunculo de caju como uma matéria-prima renovavel e promissora para o
desenvolvimento de materiais de embalagem ativa multifuncionais. Os filmes
desenvolvidos apresentam potencial para atuar na protecdo de alimentos contra
processos de degradacédo foto-oxidativa, contribuindo para a preservagédo de
propriedades sensoriais, como cor, sabor e aroma, bem como para o prolongamento
da vida de prateleira dos produtos alimenticios. Além disso, a valorizagao de residuos
agroindustriais regionais reforca a relevancia ambiental e socioeconémica da
proposta, alinhando-se as estratégias de economia circular e ao desenvolvimento de

solugdes mais sustentaveis para a industria de alimentos.
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