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RESUMO

SILVA, JESSYCA PINHEIRO DA. Instituto Federal Goiano — Campus Rio Verde —
GO. Agosto de 2019. Filmes e revestimentos comestiveis ativos para controle de
oxidacao lipidica em castanhas-do-Brasil (Bertholletia excelsa Bonpl.). Orientadora:
Prof?. Dr? Katiuchia Pereira Takeuchi. Co-orientadores: Prof®. Dr?. Mariana Buranelo
Egea, Prof?. Dr?. Geovana Rocha Pl&cido e Prof. Dr. Leonardo Gomes de Vasconcelos

A castanha-do-Brasil (Bertholletia excelsa Bonpl.) possui elevado teor de acidos graxos
insaturados, sendo suscetiveis a perda de qualidade relacionada ao desencadeamento de
processos oxidativos dos lipidios. O uso de revestimentos comestiveis adicionados de
compostos antioxidantes, além da protecao das sementes oleaginosas a oxidacao lipidica,
também trara beneficios para a salide humana, pela elevada area de superficie de contato
para absorcdo dos antioxidantes na cavidade bucal. Tendo em vista as vantagens que
podem ser oferecidas pela aplicacao de revestimentos para alimentos, o presente trabalho
teve como objetivo elaborar filmes de carboximetilcelulose adicionados de tocoferdis e
revestir castanha-do-Brasil com as mesmas solugdes filmogénicas utilizadas para
elaboracdo dos filmes. Foram determinadas as propriedades fisicas, mecanicas,
antioxidantes, propriedades de barreira, microestrutura superficial e biodegradabilidade
dos filmes. Os filmes com melhores resultados para as propriedades analisadas tiveram
suas formulacdes utilizadas como revestimentos aplicados as castanha-do-Brasil. As
sementes revestidas foram analisadas quanto a perda de massa e grau de oxidacdo por
indice de perdxidos, teor de dienos conjugados. Foram obtidos filmes comestiveis com
boas propriedades tecnologicas, boa aparéncia e propriedades mecanicas, oticas e de
barreira. O revestimento T4, adi¢do de 0,25% de tocoferdis (vitamina E) na solucéo
filmogénica, promoveu maior estabilidade a oxidacdo lipidica as castanha-do-Brasil
inteira, e ndo alterou as propriedades mecanicas (textura) e perda de massa, sendo assim
considerado o melhor tratamento estudado.

Palavras-chave: filmes comestiveis; revestimentos ativos; embalagens para alimentos;
antioxidantes; oxidac&o lipidica; barreira ao vapor de agua
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ABSTRACT

SILVA, JESSYCA PINHEIRO DA. Active edible films and coatings for lipidic
oxidation control in Brazil nuts (Bertholletia excelsa Bonpl.). 2019. Dissertation
presented as part of the requirements to obtain a master's degree in the Postgraduate
Program - Stricto sensu in Food Technology of the Goiano Federal Institute of Education,
Science and Technology - Rio Verde Campus.

Brazil nuts (Bertholletia excelsa Bonpl.) have a high content of unsaturated fatty acids,
being susceptible to quality loss related to the triggering of lipid oxidative processes. The
use of edible coatings such as oral disintegrating films (ODF) added with antioxidant
compounds, in addition of protecting oilseeds from lipid oxidation, will also benefit
human health due to the high contact surface area for antioxidant absorption in buccal
cavity. Given the advantages that can be offered by the ODFs application as food
coatings, the present study aimed to develop a technological solution to minimize lipid
oxidation in Brazil nuts. Oral disintegration films based on carboxymethylcellulose were
added with tocopherols, forming an emulsion. Physical, mechanical, antioxidant, barrier
properties, surface microstructure and biodegradability of the films were determined.
Initially, the films were evaluated as a model system, produced by casting method, to
facilitate the understanding and comparison between the performances of filmogenic
solutions and films. Later the films with better results for analyzed properties had their
formulations used as edible coatings in the form of ODFs applied to Brazil nuts. The
coated seeds were analyzed for mass loss, oxidation degree by peroxide index and
conjugated diene content. Edible films with good technological properties, good
appearance and mechanical, optical and barrier properties were obtained. The T4 coating,
with 0.25% tocopherols (vitamin E) addition in the filmogenic solution, promoted greater
stability to lipid oxidation in whole Brazil nuts, and did not change the mechanical
properties (texture) and mass loss, thus considered the best treatment studied.

Keywords: edible coating; active coatings; food packaging; antioxidants; lipid
oxidation; water vapor barrier



1. INTRODUCAO

A castanha-do-Brasil (Bertholletia excelsa Bonpl.), assim como o acai (fruto),
erva-mate, babacu (améndoa), pinhdo (semente), pequi (fruto) sdo produtos do
extrativismo vegetal ndo madeireiro (IBGE, 2018). A utilizacdo desse tipo de produto
como alternativa econémica em meio a exploragdo madeireira predatéria colabora para a
sustentabilidade (REGO, 2014). O beneficiamento e a comercializacio dos produtos
florestais ndo madeireiros contribuem para melhorias na renda das familias envolvidas.

A castanha-do-Brasil é constituida por aproximadamente 65% de lipidios (em sua
maioria acidos graxos insaturados), 14% de proteinas, 8% de fibras dietéticas e 6% de
carboidratos (KLUCZKOVSKI; MARTINS, 2016). Seu alto conteudo lipidico a torna
muito suscetivel a reacbes de oxidacao.

A castanha-do-Brasil é estocada durante longos periodos, seja para consumo no
mercado interno brasileiro, beneficiamento ou durante a exportacdo para o mercado
externo como no caso das castanhas. Logo, suas caracteristicas sensoriais e nutricionais
devem ser preservadas.

O controle da oxidacdo € um importante desafio para a indUstria processadora de
castanhas-do-Brasil, uma vez que durante o descascamento e o beneficiamento as
améndoas ficam expostas a fatores desencadeadores de oxidagdo (ZAJDENWERG et al.,
2011). Um produto de qualidade promove maior competitividade no mercado e gera
melhor rentabilidade para os extrativistas.

Numerosos esforcos tém sido realizados para encontrar uma maneira eficaz de
evitar a oxidagdo e prolongar a vida Util dos alimentos. Filmes e revestimentos
comestiveis incorporados com compostos antioxidantes naturais tém grande potencial
para manter a qualidade dos alimentos e minimizar as perdas de sua qualidade nutricional
(HROMIS et al., 2015; MORADI et al., 2012; TONGNUANCHAN; BENJAKUL;
PRODPRAN, 2012).

Em virtude das vantagens que podem ser oferecidas pela utilizacao de filmes e/ou
revestimentos para alimentos, o presente trabalho teve como objetivo uma solucdo
tecnoldgica para os problemas ocasionados por oxidagéo lipidica em castanhas-do-Brasil
em parceria com a Cooperativa Mista de Guariba (COMIGUA) localizada no distrito de
Guariba, Colniza, Mato Grosso, visando agregacdo de valor a esses produtos, maior

estabilidade e qualidade nutricional e maior competitividade no mercado.



Para tanto, foram elaborados filmes comestiveis incorporados com antioxidantes
e estes filmes foram estudados quanto as suas propriedades tecnoldgicas, e castanhas-do-
Brasil, inteiras e injuriadas durante processo de beneficiamento na Cooperativa, foram
revestidas com as mesmas solucdes filmogénicas utilizadas na elaboracdo dos filmes
comestiveis a fim de se avaliar os efeitos do revestimento na oxidagdo dos lipideos das

castanhas.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 FILMES COMESTIVEIS E BIODEGRADAVEIS

Durante 0 processo de mistura das matérias-primas na preparacdo de filmes
comestiveis e solucdes de revestimento, compostos ativos podem ser incorporados para
serem liberados de forma controlada nos alimentos, caracterizando-se como sistemas de
embalagens ativas (CAMPOS; GERSCHENSON; FLORES, 2011; PASCALL; LIN,
2013). Estes compostos ativos incluem os antioxidantes, aromatizantes, agentes
antimicrobianos, nutrientes e pigmentos. Nestes casos, 0s grupos funcionais do material
comestivel seriam ligados aos aditivos dentro da matriz polimérica do material
(PASCALL; LIN, 2013).

Os materiais de embalagem mais comuns sao atualmente produzidos a partir de
combustiveis fosseis e sdo praticamente ndo degradaveis, uma condi¢do que proporciona
0 aumento da poluigdo ambiental (LIANG et al., 2017).

Hoje em dia, devido aos problemas com degradabilidade dos materiais de
embalagem sintética, ha crescente interesse de pesquisa em recursos naturais para
produzir filmes biodegradaveis(RAZAVI; MOHAMMAD AMINI; ZAHEDI, 2015).

Esse interesse esta relacionado a crescente demanda por parte do consumidor por
produtos de qualidade (seguranca nutricional e microbioldgica dos alimentos) e ao
aumento da conscientizacdo sobre questdes ambientais.

A exploragdo de novos tipos de embalagem de base biologica, como filmes
comestiveis e filmes biodegradaveis obtidos a partir de fontes renovéaveis, resolveria, em
certa medida, o problema dos residuos ambientais (NORONHA et al., 2014).

O desenvolvimento de embalagens com materiais ativos com propriedades que
estendem o prazo de validade e a seguranca dos alimentos embalados é nos dias de hoje
uma das atividades de pesquisa mais desafiadoras (NGUYEN VAN LONG; JOLY;
DANTIGNY, 2016).

O uso de biopolimeros naturais como materiais biodegradaveis para embalagens
tem algumas desvantagens em relacdo aos materiais sintéticos, incluindo maior
permeabilidade ao gas ou ao vapor de agua e menores propriedades mecanicas em
comparacdo com materiais sintéticos (ROMERO-BASTIDA et al., 2018).

Esses estudos se concentraram principalmente no desenvolvimento de filmes
comestiveis e na melhoria de suas caracteristicas para exercer as principais caracteristicas

gue sdo desejadas dos materiais sintéticos convencionais, como alta resisténcia mecanica,



maciez, leveza, transparéncia, resisténcia a agua e assim por diante (RAZAVI;
MOHAMMAD AMINI; ZAHEDI, 2015).

As principais alternativas potenciais aos plasticos, que sdo estudadas
extensivamente, sdo biopolimeros, incluindo polissacarideos, proteinas e lipidios. Com
base na diversidade, disponibilidade e caracteristicas Unicas, muitos esforcos tém sido
dedicados ao estudo da formagdo ¢ caracterizacdo de filmes comestiveis a partir de
hidrocoloides de diferentes fontes com estruturas quimicas diversas (RAZAVI,
MOHAMMAD AMINI; ZAHEDI, 2015).

Proteinas, polissacarideos e lipidios sdo os componentes de filmes comestiveis
(XU et al., 2019).

Filmes a base de proteinas e polissacarideos tém boas propriedades mecanicas e
de barreira a gases, mas sdo pobres em relacdo a permeabilidade ao vapor de agua
(OTONI et al., 2016). Por outro lado, filmes a base de lipidios tém boas propriedades de
barreira a &gua. A combinacdo desses materiais na forma de emulsdes pode garantir que
os filmes produzidos a partir deles sejam capazes de atender aos requisitos da industria
de embalagens para alimentos (GUL et al., 2018), como atender a qualidade e estender o
shelf-life (vida Gtil) dos alimentos.

Filmes comestiveis como embalagens de alimentos pode ser vantajoso devido
biocompatibilidade e durabilidade ambiental prolongada, economicamente viaveis, boas
propriedades de barreira aos gases e por serem veiculos de outros aditivos alimentares,
como vitaminas, agentes antimicrobianos e antioxidantes (ELSABEE; ABDOU, 2013;
KHAZAEI et al., 2014).

A oxidacdo é uma das principais causas de deterioracdo de alimentos e muitas
vezes resulta na perda de nutrientes e na geracdo de aromas desagradaveis, e foi
comumente verificada como as reagdes entre os componentes nutricionais dos alimentos
e 0 oxigénio atmosférico(PRIYADARSHI et al., 2018).

No processo de formacao dos revestimentos e filmes, uma camada fina de material
comestivel pode ser revestida diretamente a um alimento, nomeados entdo de
revestimentos, ou pode ser formada como um filme e utilizada como invélucro alimentar,

nomeados filmes, sem alterar os ingredientes originais ou 0 método de processamento.



2.2 OXIDACAO LIPIDICA

A oxidacdo lipidica pode ser descrita geralmente como processo pelo qual
oxidantes, como radicais livres, atacam lipidios contendo liga¢des duplas carbono-
carbono, especialmente acidos graxos poli-insaturados (PUFAs) (AYALA; MUNOZ;
ARGUELLES, 2014).

A oxidacdo lipidica pode ocorrer durante a fabricacdo, armazenamento,
distribuicdo e até mesmo durante o preparo dos alimentos. A oxidacgéo de lipidios diminui
a qualidade nutricional dos alimentos e também € a reacdo responsavel pela formacéao de
odor e sabor de ranco (SILVA, 2014). Os lipidios podem ser oxidados por diferentes
caminhos: temo-oxidacdo, foto-oxidagdo ou auto-oxidacdo (RAMALHO; JORGE,
2006).

O processo de oxidacao lipidica (processo catalitico) tem inicio quando o oxigénio
ataca as ligacGes duplas do &cido graxo, e com a remocao de um atomo de hidrogénio
forma um radical lipidico Le que, em contato com o oxigénio, mais uma vez forma o
radical peroxil lipidico (LOOe). Todo o processo tem impacto nas propriedades
sensoriais do alimento tornando seu sabor rancoso, reduzindo a cor, alterando a sua
textura, reduzindo seu valor nutricional e formando compostos toxicos (AYALA,;
MUNOZ; ARGUELLES, 2014; BAINES; SEAL, 2012; CHEN et al., 1998).

2.3 ANTIOXIDANTES ALIMENTARES

A estabilidade dos acidos graxos insaturados (AGls) presentes nos alimentos € um
grande problema por causa da presenca de ligacdes duplas, que sdo suscetiveis a
oxidacdo, levando a perda de nutricdo e até mesmo resultando em efeitos colaterais.
(WANG et al., 2018).

Uma das abordagens mais comuns para evitar ou retardar a oxidacao lipidica é a
incorporacdo de compostos antioxidantes. Os antioxidantes podem atuar por meio de
diversos mecanismos, incluindo desativacdo de radicais livres, supressdo de pro-
oxidantes e controle de substratos de oxidagdo (KISHK; ELSHESHETAWY, 2013).

Normalmente, 0s antioxidantes sintéticos, como BHT, BHA, TBHQ e
propilgalato (PG), tém sido usados para controlar a oxidacdo lipidica e por serem mais
econémicos que os naturais (LI et al., 2014). No entanto, 0 uso desses antioxidantes

sintéticos tem efeitos negativos na saide humana. Além disso, sua degradacédo térmica e



destilacdo a vapor ocorrem em elevadas temperaturas pela alta volatilidade (KWON; KO;
SHIN, 2015; LI et al., 2014).

A oxidacao, a formacgéo de radicais livres e as reagdes de eliminagao ocorrem tanto
no corpo humano, como também em todos 0s organismos Vvivos e sistemas bioldgicos.
Assim, com os alimentos ndo é diferente e processos de auto-oxidacao , peroxidagédo
lipidica e outros tipos de oxidacao sdo extremamente comuns (CAROCHO; MORALES;
FERREIRA, 2018).

Os antioxidantes alimentares sdo utilizados para evitar, entre outros, a auto-
oxidacdo e oxidacdo dos alimentos, estabilizando os lipidios e outros compostos
alimentares, evitando a cascata de rea¢des oxidativas, mas também interrompendo essas
reacOes quando elas ndo podem ser evitadas (CAROCHO; MORALES; FERREIRA,
2018). Estes antioxidantes agem doando hidrogénio para os radicais livres de lipidios
retardando a peroxidacdo lipidica.

Os antioxidantes alimentares, adicionados aos alimentos, tém a mesma misséo que
os antioxidantes enddgenos do corpo humano, de proteger os alimentos contra esses
ataques, conservando suas propriedades organolépticas, de textura e de garantir a
seguranca de consumo (CAROCHO; MORALES; FERREIRA, 2018).

Estudos tém sido conduzidos em ervas e especiarias contendo compostos
antioxidantes. Os tocoferois sdo um dos mais importantes antioxidantes fendlicos naturais
encontrados nos 6leos de origem vegetal em concentracdo pequenas e que melhoram sua
estabilidade oxidativa. Estes compostos sdo derivados de um anel aromatico de 6-
cromanol com uma cadeia lateral saturada e hidrofébica e sdo usados como mistura de
diferentes tocoferois o, B, v ¢ 6 em muitos tipos de alimentos (SEPPANEN; SONG,;
SAARI CSALLANY, 2010).

O grupo tocoferol permitido pela EFSA, Autoridade Europeia para a Seguranca
dos Alimentos, abrange trés das quatro tocoferdis, a-, e y-tocoferol , bem como um
extrato rico em tocoferol, sendo &-tocoferol o Unico que ndo pode ser usado como um
aditivo isolado em alimentos, podendo apenas ser usado em combinagdo com os demais
(CAROCHO; MORALES; FERREIRA, 2018).

Recentemente, varios antioxidantes naturais como a-tocoferol (MARTINS;
CERQUEIRA; VICENTE, 2012) e compostos fenolicos (FENG et al., 2017) tém sido
utilizados em filmes de alimentos. O principal objetivo do uso de tocoferdis sdo os
alimentos com grande quantidade de lipidios, uma vez que sdo os antioxidantes lipofilicos
mais potentes.



Os tocoferdis ttm um comportamento sinérgico muito importante com o acido
ascorbico, no qual o &cido ascorbico regenera tocoferdis, mas também com carotenoides,
e ambos séo regenerados pelo outro coantioxidante, embora seja preferida a regeneracao
de carotenoides pelos tocoferdis (CAROCHO; MORALES; FERREIRA, 2018).

2.4 TOCOFEROIS

Para superar problemas de oxida¢do, a aplicacdo de filmes e revestimentos
comestiveis tem sido realizada. O uso de agentes antioxidantes em produtos alimenticios
pode ser uma abordagem promissora, estendendo a vida de prateleira do produto ao
retardar processos de oxidacdo (BONILLA et al., 2012).

Os tocoferois funcionam como um antioxidante de quebra de cadeia que impede
a propagacao de reacdes de radicais livres. A forma mais naturalmente abundante € o a-
tocoferol (TC), que é também o mais biologicamente ativo e mais biodisponivel. Seu
papel antioxidante baseia-se na formagao de um radical a-tocoferoxil altamente estavel
pela perda de um hidrogénio fenélico (LIANG; TREMBLAY-HEBERT; SUBIRADE,
2011).

Quatro tocoferdis (a-, B-, y— e d-Tocoferol) s&o sintetizados em tecidos vegetais.
A diferenca quimica entre os diferentes tocoferois consiste no nimero e posi¢do dos
grupos metil do anel cromanol. Os a- € d— tocoferois tém trés e uma posi¢ao metilada,
respectivamente, ndo podendo ser chamados isdbmeros e ndo sdo isbmeros com as formas
- e y. Sendo apenas as formas — e y sdo isdmeros , com o anel cromanol metilado em
dois 4tomos de carbono (AZZI, 2018).

A evidéncia in vitro da funcdo dos tocoferdis como antioxidante eliminador de
radicais peroxilicos e inibidora da peroxidacdo lipidica estd bem documentada (NIKI,
2014).

A propriedade antioxidante é atribuida ao grupo hidroxila do anel aromatico, que
doa hidrogénio para neutralizar os radicais livres ou espécies reativas de oxigénio (ERO).
Em solugdes homogéneas e ensaios in vitro, as taxas de reacao entre os diferentes tipos
de tocoferois dependem amplamente do nimero de grupos metil no anel cromanol. A
atividade antioxidante das formas a, B e y tocoferol ¢ semelhante, exceto o d-tocoferol
que possui atividade mais fraca, quando testada (PEH et al., 2016).

O mecanismo antioxidante dos tocoferois poderia ser resumido da seguinte forma:
eles sdo capazes de extinguir os radicais lipidicos e regenerar as moléculas lipidicas,
seguido pela producdo de um radical de tocoferil semiquinona que pode formar uma



molécula de tocoferil quinona estavel e uma molécula de tocoferol regenerada (NIMSE;
PAL, 2015).

O B-tocoferol possui propriedades antioxidantes semelhantes ao a-tocoferol. O y-
tocoferol é fornecido com propriedades anti-inflamatérias (AZZI, 2018).

Em variagdo com a-tocoferol ¢ y-tocoferol, o 6-tocoferol é responsavel por uma
resposta pro-inflamatoria promovida por espécies reativas de oxigénio (ELISIA; KITTS,
2013).

O atocoferol é geralmente combinado com um catalisador que aumenta sua
atividade antioxidante pela reacdo ndo enzimatica entre o oxigénio e o metal de transicédo
seguido pela eliminagdo de radicais livres pelo tocoferol. Alguns catalisadores
comumente usados incluem cobre, ferro (11), manganés e cobalto. Também é relatado que
o acido ascorbico recicla o a-tocoferol do radical livre tocoferoxil em bicamadas lipidicas
, em micelas (MAY; QU; MENDIRATTA, 1998) e também em lipoproteinas de baixa
densidade (KAGAN et al., 1992).

A utilizagdo do a-tocoferol em embalagens para alimentos tem sido aplicada
também na forma encapsulada e/ou incorporada diretamente na embalagem, visando
degradacéo lenta e também maior tempo de liberacdo do composto ativo nos alimentos.
DI MAIO et al. (2014) aplicaram diretamente em filmes de &cido polilatico. SCARFATO
et al. (2017) encapsularam a-tocoferol em microparticulas de acido polilatico (PLA). a-
tocoferol incorporados em filmes foram utilizados para prolongar a vida de peixes de
salmdo por BARBOSA-PEREIRA et al. (2013). SHOKRI; EHSANI (2017) revestiram
filés de Pike-Perch com filmes de soro de leite incorporados com tocoferdis. NORONHA

et al. (2014) incorporaram a-tocoferol em nanocapsulas em filmes de metilcelulose.

2.5 CASTANHA-DO-BRASIL

As castanheiras podem crescer até 60 m de altura e 100-180 cm de diametro e séo
normalmente encontrados em bosques de 50 a 100 individuos, conhecidos como
castanhais (ROCKWELL et al., 2015). Em condic¢des naturais as castanheiras iniciam
sua producdo de frutos entre 73 e 93 anos de idade, e alcangam produgdo méaxima aos 240
anos (SCHONGART et al., 2015).

A castanha-do-Brasil (Bertholletia excelsa, H. B. K.), uma planta da familia das
Lecythidaceae, nativa da Floresta Amazonica, € distribuida geograficamente em areas
adjacentes no Brasil, Bolivia e Peru (KLUCZKOVSKI; MARTINS, 2016). Comumente

conhecida como castanha-do-par4, a partir do decreto de lei n°51.209, de 18 de setembro



de 1961, ficou conhecida como castanha-do-Brasil, para efeitos do comércio exterior
(BRASIL, 1961).

Em termos boténicos, a castanha-do-Brasil comestivel é a semente de um fruto
que leva em média 14 meses para amadurecer e possui casca dura e lenhosa, pesa até dois
quilos e contém entre oito e vinte sementes triangulares de até 2 cm de largurae 5 cm de
comprimento (CARDOSO et al., 2017).

A castanha-do-Brasil é grande fonte de vitamina E, compostos bioativos e outros
micronutrientes, como fitoesterdis, tocoferois, e compostos fendlicos. A castanha-do-
Brasil também contém numerosos minerais, como selénio, célcio, magnésio, fosforo e
potéssio. Entre os nutrientes biodisponiveis estdo as proteinas vegetais com alta
digestibilidade e aminoacidos sulfurados, metionina e cisteina. Também possui alto
conteddo de lipidios (acima de 60%), sendo a proporcdo de acidos graxos saturados,
monoinsaturados e poli-insaturados de 25:41:34 respectivamente (KLUCZKOVSKI,
MARTINS, 2016).

Devido ao elevado contetdo lipidico de suas améndoas, a oxidagdo lipidica é uma
das principais causas de alteracdes nas caracteristicas sensoriais e nutricionais destes
produtos. Cerca de 70% dos lipidios destas améndoas sdo acidos graxos monoinsaturados
(&cido oleico) e poli-insaturados (linoleico e linolénico), excelentes para a saude, apesar
de serem sensiveis a oxidacdo pela presenca de duplas ligagdes. Logo o desenvolvimento
de tecnologias para controle da reacdo de oxidacao se torna necessario.

A castanha-do-Brasil é consumida mundialmente pelo seu alto teor de proteinas,
lipidios e carboidratos, bem como ao alto conteddo de selénio (Se) (STOCKLER-PINTO
etal., 2015). As proteinas de sua améndoa sdo proteinas de alto valor biol6gico e possuem
todos os aminoacidos essenciais, € também é importante fonte de fibras, vitaminas e
minerais (SILVA, 2014). O selénio é um micronutriente essencial que possui capacidade
antioxidante e auxilia em diferentes processos fisiolégicos, como modulacéo do sistema
imunologico, desintoxicacdo de metais pesados e xenobidticos e regulacdo do horménio
tireoidiano(ROMAN; JITARU; BARBANTE, 2014).

No Brasil, a castanha-do-Brasil esteve entre os produtos com maior valor de
producdo extrativista vegetal ndo madeireira em 2018, seu valor da producdo total foi de
R$ 130,9 milhdes, correspondendo ao aumento de 35,4% em relacdo a produgdo de
2017(I1BGE, 2018).

AGUIAR (2014) afirma que, pode ser vantajoso para as empresas brasileiras
ganhar participacdo no mercado de castanha-do-Brasil sem casca, pois o Brasil pode ser
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mais competitivo nas exportagdes de castanha-do-Brasil exportando castanhas sem casca.
O produto sem casca poderia ser exportado por um preco até seis vezes maior que o prego
do produto com casca, ganhando mais espaco no mercado internacional e trazendo maior
renda e desenvolvimento para seu territorio, inclusive para as comunidades extrativistas

que dependem das castanhas para seu sustento (AGUIAR, 2014).

2.6 FILMES DE DESINTEGRAC}AO ORAL

Os filmes de desintegracdo oral, também conhecidos por filmes orodispersiveis,
sdo formas relativamente novas de dosagens de medicamentos, que ganharam
popularidade nos ultimos anos (HOFFMANN; BREITENBACH; BREITKREUTZ,
2011; IRFAN et al., 2016; SLAVKOVA,; BREITKREUTZ, 2015).

Os filmes de desintegracéo oral (FDOSs) sdo peliculas finas, preparadas a partir de
polimeros hidrofilicos, produzidas para rapida dissolucdo em contato com a saliva e
liberacdo de componentes ativos na cavidade bucal (LIEW; TAN; PEH, 2012; NAGAR;
CHAUHAN; YASI, 2011).

Quando o composto ativo é absorvido na cavidade oral, evita-se passagem pelo
trato gastrointestinal evitando a degradacdo das variacbes de pH e acdo de enzimas,
garantindo assim as vantagens de maior estabilidade aos componentes e aumento de sua
biodisponibilidade (DAVE; SHAH; PATEL, 2014).

Dentre os polimeros hidrofilicos empregados em filmes de desintegracdo oral
estdo os derivados de celulose, entre eles a carboximetilcelulose (CMC) (IRFAN et al.,
2016).

A carboximetilcelulose (CMC) é uma candidata para uso como materiais de
embalagem por causa de suas propriedades como natureza ecoldgica, biodegradabilidade,
capacidade de formagdo de filme, comestibilidade e nao toxicidade (HAN; WANG,
2017). Ela tem potencial para melhorar as propriedades fisico-quimicas, de textura e
sensoriais dos alimentos retardando a oxidacdo lipidica, prevenindo a perda da
funcionalidade proteica, reduzindo a desidratacdo e fornecendo excelente barreira a
umidade e ao oxigénio (MOHEBI; SHAHBAZI, 2017).

Além da protecdo dos antioxidantes para a protecdo das castanhas-do-Brasil, a
ingestdo de filmes comestiveis na forma de filmes de desintegracdo oral (FDOs) também
pode trazer beneficios para a saude humana, pois, aliaria o transporte de compostos
bioativos em beneficio da saude humana e a conservagao de alimentos. Outro beneficio

de protecdo do filme sera evitar que as pessoas consumam lipidios oxidados, contendo
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radicais livres que apresentam alto potencial cancerigeno. Entdo, para aproveitar ao
maximo os beneficios nutricionais das castanhas é necessario que as mesmas estejam

seguras do ponto de vista microbioldgico e quimico.
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OBJETIVOS
GERAL

Objetivou-se com o presente estudo desenvolver revestimentos comestiveis,
formando filmes de répida desintegracdo oral, para atuar na promo¢do de maior
estabilidade oxidativa dos lipidios de castanhas-do-Brasil (Bertholletia excelsa Bonpl.),

assim melhorando suas propriedades tecnoldgicas e estendendo sua vida de prateleira.

ESPECIFICOS

. Desenvolver solugdes filmogénicas com propriedades bioativas, simples e
emulsionadas, contendo carboximetilcelulose (biopolimero), sorbitol (plasticizante),
lecitina de soja (surfactante) e mix de tocoferdis (antioxidante);

. Caracterizar as solugdes filmogénicas quanto suas propriedades fisicas,
propriedades reoldgicas e propriedades bioativas;

. Desenvolver filmes biodegradaveis a partir das solucBes filmogénicas em
diferentes concentracbes do mix de tocoferdis e caracterizad-los quanto as suas
propriedades tecnologicas, mecanicas, propriedades de barreira, propriedades bioativas,
propriedades térmicas, microestrutura e biodegradabilidade;

. Utilizar as mesmas soluc6es filmogeénicas utilizadas na formulagdo dos filmes
biodegradaveis para revestir castanha-do-Brasil a fim de se promover a estabilidade
oxidativa dos lipideos;

. Avaliar o efeito das solugdes filmogénicas como revestimentos comestiveis
ativos nas castanhas quanto a perda de massa, grau de oxidacdo e propriedades

mecanicas.
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CAPITULO |

FILMES ATIVOS A BASE DE CARBOXIMETILCELULOSE ADICIONADOS
DE COMPOSTOS ANTIOXIDANTES

(Normas de acordo com a revista Food Hydrocolloids)

RESUMO

Filmes compostos a base de carboximetilcelulose (CMC) contendo lecitina de soja,
sorbitol e diferentes concentracfes de tocoferdis (0,125% e 0,250% de um mix de
tocoferdis) foram produzidos pela técnica de “casting” a fim de se avaliar o efeito da
adicéo destes compostos antioxidantes nas propriedades dos filmes de CMC. Os filmes
foram caracterizados quanto a suas propriedades fisicas, dpticas, mecénicas, de barreira
ao vapor de &gua, biodegradabilidade e propriedades bioativas bem como avaliada sua
morfologia. Especial énfases foram dadas as suas propriedades de barreira, antioxidantes
e Opticas tendo em vista que sdo decisivas na utilizacdo dos filmes como embalagem para
prevencdo a oxidagdo lipidica de alimentos. A adicdo dos compostos antioxidantes
tocoferdis nos filmes de CMC reduziu ligeiramente a resisténcia mecanica, a
luminosidade e a transparéncia dos filmes (aumentando a opacidade). No entanto a
adicdo desses compostos aumentou a capacidade de eliminagéo de radicais livres dos
filmes, seu conteudo fendlico, a permeabilidade ao vapor de &gua e também sua
propriedade de elasticidade, podendo assim ser considerado como uma embalagem
promissora para uso em alimentos de baixa umidade, suscetiveis a oxida¢ao lipidica.

Palavras-chave: filmes comestiveis; revestimentos comestiveis; embalagens para

alimentos; antioxidantes; oxidacao lipidica; barreira ao vapor de agua.
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CHAPTER 1

CARBOXYMETHYLCELLULOSE ACTIVE FILMS ADDED TO
ANTIOXIDANT COMPOUNDS

(Standards according to Food Hydrocolloids magazine)

ABSTRACT

Carboxymethylcellulose (CMC) -based composite films including soy lecithin, sorbitol,
and different tocopherol levels (0.125% and 0.250% of a tocopherol mix) were produced
by the "casting" technique to evaluate the addition effect of these antioxidant compounds
in the CMC films properties. The films were characterized by their chemical, optical,
mechanical, water stem barrier properties, biodegradability and bioactive properties, as
well as their morphology. Special emphasis has been given to their barrier, antioxidant
and optical properties, since they are decisive to use the films as packaging to prevent
foods lipid oxidation. The addition of tocopherol antioxidant compounds to CMC films
slightly reduced the mechanical strength, lightness and transparency of the films (opacity
reduction). However, the addition of these compounds increased the ability to select free
film radicals, their phenolic content, water stem permeability and also their elasticity
properties, and can be considered as a promising package for use in low-rate foods. ,
susceptible to lipid oxidation.

Keywords: edible films; edible coatings; food packaging; antioxidants; lipid oxidation;

water vapor barrier.
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1. INTRODUCAO

Filmes biodegradaveis para aplicagdo como embalagens biodegradaveis com
propriedades antioxidantes podem prevenir as reacOes de oxidacdo de alimentos que
podem derivar no desenvolvimento de aromas anormais, mudancas de cor e sabor e
perdas nutricionais. A adicdo de antioxidantes ao material de embalagem oferece grandes
vantagens em comparacdo com a adigédo direta no alimento, entre as vantagens lista-se a
menor quantidade de substancias ativas necessarias, atividade focada na superficie do
produto, liberacdo controlada na matriz alimentar e eliminacdo de etapas adicionais no
processo de producdo necessario para adicdo de antioxidantes (Bolumar, Andersen, &
Orlien, 2011).

O tocoferol é um antioxidante natural lipossoltvel que tem sido usado como
aditivo alimentar, uma vez que foi reconhecido como uma substancia segura em produtos
alimenticios (Sozer & Kokini, 2009; Vermeiren, Devlieghere, Van Beest, De Kruijf, &
Debevere, 1999).

Lipideos, quando misturados com proteinas e polissacarideos, produzem filmes
com maiores residéncias mecanicas e de barreira. No entanto, estes filmes compostos
podem, adicionalmente, ter maior permeabilidade a umidade em comparacdo a filmes
produzidos apenas com o lipideo puro (Bravin, Peressini, & Sensidoni, 2004).

Alteracdes das propriedades mecanicas e de barreira, dependendo do componente
principal na matriz do biopolimero, causam interesse crescente nas estruturas compostas
(heterogéneas), que permitem explorar as vantagens complementares de cada
componente, bem como minimizar as suas desvantagens (Galus & Kadzinska, 2015).

O principal objetivo da fabricacao de filmes compostos (heterogéneos) e melhorar
a permeabilidade ou propriedades mecanicas (Hassan, Chatha, Hussain, Zia, & Akhtar,
2018). Tendo em vista isso, investigou-se os efeitos da incorporacdo de mix tocoferdis
em filmes de carboximetilcelulose atravées da avaliacdo e comparacéo dos filmes obtidos
pelo metodo casting, de forma controlada e padronizada em relacdo as propriedades
fisicas, mecanicas, permeabilidade a vapor de agua, compostos fendlicos, capacidade

antioxidante, propriedades térmicas e quanto a biodegradabilidade.



20

2. METODOLOGIA

2.1 MATERIAL

As matérias-primas utilizadas na elaboracdo dos filmes foram todas de grau
alimenticio fornecidas ou doadas por empresas produtoras/distribuidoras de ingredientes
alimenticios. A carboximetilcelulose sédica (CMC) utilizada no estudo foi a CMC Cekol
30000 (pureza minima de 99,5%) gentilmente doada pelas Empresas Vogler Ingredients
e CpKelco, o sorbitol foi utilizado na forma sélida (em pd) adquirido na empresa Pryme
Foods e a vitamina E foi utilizada na forma de um mix de tocoferdis (Mixed tocopherols
95% DSM Nutritional Products) de composi¢do a-tocoferol: 0—15%; B-tocoferol: < 5%;
y-tocoferol: 55-75%; &-Tocoferol: 20-30%, foi gentilmente doado pela empresa Tovani
Benzaquen.

As andlises foram realizadas em parcerias com os laboratorios do IFGoiano -
Campus Rio Verde (LaBBio, Biotecnologia de Alimentos, Poés-colheita de frutas e
hortalicas, Pos-colheita de produtos vegetais, Central Analitica), laboratérios da UFG
Campus Samambaia (LabMulti e CRTI) e UFMT Campus Cuiaba.

2.2 ENSAIOS PRELIMINARES

Durante os ensaios preliminares das solugdes filmogénicas, foram definidos os
melhores parametros para preparacdo sendo eles: Ordem de adi¢do de ingredientes: 1°
dissolucdo de sorbitol em agua por 5 min, 2° dissolucdo da CMC na 12 solu¢éo, por 55
min, 3° dissolucédo da lecitina seguida de tocoferol (quando necessario) em 3 etapas de 4
min de agitacdo cada; Tempo de homogeneizagdo: 1hl2min para tempo de
homogeneizacdo, sendo 1h para a primeira homogeneizagdo (agua+sorbitol+CMC) e 12
minutos para segunda etapa de homogeneizacao (lecitina e tocoferol), seguido de 15 min
de processo de desgaseificagdo em banho ultrassénico a 40°C; Temperatura de
homogeneizacéo: 40°C.

Inicialmente, os filmes foram avaliados como um sistema-modelo, produzidos por
método casting, para facilitar a compreensdo e comparacdo entre os desempenhos das
solucBes filmogénicas e filmes. Foi necessaria alteracdo na formulagdo das solugdes
filmogénicas, alterando a concentragdo de CMC inicialmente proposta de 0,5%. Foram

realizados testes com maiores concentracGes do polimero para obtencdo de filmes de
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melhores aparéncias e de facil manuseio. Foram testas entdo as concentracdes de 1 % e
1,5 %.

Definiu-se a temperatura de homogeneizacéo a 40°C devido a melhor visualizagdo
da solubilizacdo da CMC durante o periodo de homogeneizacdo nesta temperatura
quando comparada ao preparo com solucdo em temperatura ambiente.

Durante a etapa de homogeneizacao, a solucdo filmogénica apresentou bastante
incorporacdo de bolhas de ar, tornando-se opaca, e sabendo que a presenga de bolhas de
ar em solucdes filmogeénicas leva a formacdo de microfuros na superficie dos filmes,
tornou-se necessario a inclusdao de uma terceira etapa na preparacao dos filmes. Foi
utilizado entdo o processo de desgaseificagcdo em banho ultrassénico, em que as solugdes
filmogénicas acondicionadas em béqueres foram deixadas ao banho ultrassdnico por certo
periodo de tempo. Foram testados 4 diferentes tempos de exposi¢édo a ultrassom 5, 15, 25
e 40 minutos. O tempo de 15 min foi suficiente para expulsdo as bolhas de ar presentes
nas solugdes, ndo sendo necessaria a exposicao a ultrassom por maior periodo de tempo,
evitando assim possiveis danos as demais moléculas presentes nas solucdes e possiveis
consequéncias negativas para as propriedades tecnoldgicas.

Apbds o preparo, as solugdes filmogénicas foram submetidas a secagem. Foram
realizados testes em duas diferentes temperaturas de secagem: Temperatura ambiente
(entre 28 e 33°C) e em estufa 40°C. Nd&o foram realizados testes a temperaturas superiores
a 40°C por nédo querer expor os lipideos presentes nas solucbes a temperaturas maiores
que 40°C (temperatura de homogeneizacdo da solucdo filmogénica), para evitar possivel
degradacdo prévia destes lipideos e perda de propriedades bioativas, visto que ap6s
preparados a essa temperatura as solugdes apresentavam bioatividade in vitro.

2.3 ELABORACAO DOS FILMES

Os filmes foram elaborados pelo método de casting, segundo metodologia descrita
por LARRAURI et al. (2016), com modificacGes. Foram preparados misturando 1,0 %
(m m™) de carboximetilcelulose, 1,9% (m m™) de sorbitol e 97,6% (m m™) de agua
destilada, como formulacdo controle. O preparo seguiu conforme fluxograma ilustrado

na Figura 01.
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ICMCI

Agitagdo
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_ 12 min +
~ Ultrassom
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Figura 1 - Fluxograma de preparacédo dos filmes
Fonte: Arquivo pessoal.

Primeiramente o sorbitol foi dissolvido em agua destilada em agitacdo constante
por 5 minutos (solucdo A), em seguida a CMC foi adicionada a solucdo A e mantida sob
agitacdo por 55 min a 40°C (solucdo B ou solucdo controle). Apos finalizada a etapa de
agitacdo da solucdo B, foi adicionado, quando necessario, lecitina seguida de tocoferol e
a solucéo (agora solugédo C) foi homogeneizada em 3 etapas de 4 min de agitacdo cada
utilizando um mixer de 4 laminas e 600 Watts de poténcia (Philco, PMX 600, China).
Apbs finalizadas as solucBes, as mesmas foram submetidas a 15 min de processo de
desgaseificacdo em banho ultrassénico a 40°C; para eliminacdo das bolhas de ar presentes
nas solugdes resultantes do processo de homogeneizacao.

Nos filmes com adicdo de antioxidantes, foi consideranda a substitui¢do parcial
de agua na composicdo da solucdo filmogénica para ndo ocorrer alteracdo da matriz

polimérica, conforme esquematizado no Quadro 1.

Quadro 1 — Formulacao das solugdes filmogénicas.

Formulagéo CMC (%) Sorbitol (%) Lecitina (%) Vitamina E (%) Agua (%)
das solugdes

Controle 1 1,0 19 0 0 97,1
Controle 2 1,0 1,9 0,19 0 96,91
Controle 3 1,0 19 0,19 0,125 96,78
Controle 4 1,0 1,9 0,19 0,250 96,66

As concentracdes de Vitamina E (mix de tocoferois) foram escolhidas tendo como

base o indice de ingestdo maxima aceitivel. Em relacdo ao plasticizante, o sorbitol e ao

surfactante (lecitina) ambos foram escolhidos pelos aspectos nutricionais.
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Apds o preparo, as solucdes filmogénicas foram submetidas a secagem em estufa

com circulagdo de ar forgada por 24 h a 40°C.

2.3 CARACTERIZACAO MORFOLOGICA (MEV)

Para caracterizacdo da morfologia da superficie dos filmes produzidos e
observacdo da dispersdo dos compostos ativos incorporados na matriz polimérica, para
avaliacdo dos efeitos dos constituintes, assim como para correlacionar as demais
propriedades dos mesmos com a estrutura morfoldgica, foi realizada a analise de
microscopia eletronica de varredura (MEV), e as amostras foram micrografadas
utilizando um Microscépio Eletrdnico de Varredura (JEOL, JSM — 6610VL, Toquio,
Japdo), equipado com EDS, Thermo Scientific NSS Spectral Imaging. Para cada amostra,
foram registradas sequéncias de imagens com magnificacdes de 100 vezes a 2500 vezes.

Todas as amostras foram micrografadas usando voltagem de aceleracéo de 2,5 kV.

2.4 TEOR DE AGUA

A determinacdo do teor de agua dos filmes foi realizada segundo metodologia
AOAC (2010). Para isso as amostras dos filmes foram cortadas em dimenséo padronizada
de 2 cm? cada e pesadas antes e depois da secagem. O teor de 4gua foi determinado pela
porcentagem da perda de massa apds a secagem em estufa, a 105°C, por 24h, de acordo

com a equacéo 1.
Agua (%) = L0 100 1)
mg

Em que: Agua (%) é a porcentagem de &gua evaporada do filme; m; é a massa

inicial do filme; e ms € a massa final do filme apos secagem.

2.5 SOLUBILIDADE

A determinagéo da solubilidade foi realizada a fim de se obter informagdes sobre
a integridade dos filmes em sistemas aquosos e sua resisténcia a agua de acordo com a
metodologia descrita por GONTARD et al. (1994). A solubilidade foi determinada pelo
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teor de mateéria seca solubilizada apds 24 h de imersdo em &gua, de acordo com a equacéo
2:

Ms (%) = 22 100 )

1

Em que: MS (%) é a porcentagem de matéria seca solubilizada; m; é a massa do

filme apds primeira secagem; e ms € a massa do filme seco ap0os segunda secagem.

2.6 ESPESSURA

A espessura foi determinada segundo adaptacdo da metodologia utilizada por
AVILA-SOSA et al. (2010) por meio da média dos valores de sete pontos aleatérios em
diferentes segmentos dos filmes, sendo 1 ponto central, 2 pontos intermediarios e 4 pontos
extremos, e as medidas foram realizadas em 3 filmes de cada tratamento, utilizando-se
micrémetro digital (Mitutoyo, MDC-25PX, Jap&o) com capacidade 0-25 mm e resolucao

(precisao) de 0,001 mm.

2.7 GRAMATURA

Amostras de filmes de dimensbes 2x2 cm foram pesadas em balanca analitica e

entdo calculada suas gramaturas, sendo a gramatura dada pela equacéo 3:
Gramatura (g cm™2) = % 100 (3)

Em que: m é a massa do filme em gramas e A ¢ area do filme em cm2,

2.8 PROPRIEDADES OPTICAS

2.8.1 Cor

Os parametros instrumentais de cor: Luminosidade L* (variacdo de claro para o
escuro), cromaticidade a* (cromaticidade no eixo da cor verde para vermelha),
cromaticidade b* (cromaticidade no eixo da cor azul para amarelo) e os parametros

saturacdo (Croma-C*) e Hue (h°), bem como suas varia¢Oes de coloragdo em relagdo ao
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filme controle C1: delta L (AL), delta a* (Aa*), delta b* (Ab*) e delta E (AE) foram
determinados para todos os filmes de carboximetilcelulose com e sem adicdo de
tocoferdis produzidos, conforme as equacdes abaixo:

AE = VAI? + Aa*? + Ab*? 4)
AL =1L-— L, (5)
Aa* =a* — a; (6)
Ab* =b* — b; (7
¢ =vVa?+b? (8)
h° = arctg (Z—) 9)

Para realizacdo da andlise foi utilizado um espectrofotdmetro (Hunterlab
Laboratories, ColorFlex EZ, Virginia, USA). Foram avaliados 6 filmes de cada
tratamento, sendo realizada 7 leituras de cada, utilizando fundo branco.

2.8.2 Opacidade

A opacidade aparente dos filmes foi determinada em espectrofotometro (Metash,
UV-Vis 5100, Shanghai, China). Os valores para opacidade aparente foram calculados
como a razdo entre a leitura realizada em comprimento de onda a 600 nm pela espessura

dos filmes (Sukhija et al, 2016), de acordo com a equacéo 4.
Opacidade (—) = m (10)

Em que: Abssoo nm € a absorbancia do filme a 600 nm e x é a espessura do filme em mm.

Os resultados sdo expressos em Opacidade e sdo adimensionais. Quanto maior o
valor de Opacidade, maior a opacidade do filme (menor a transparéncia). Os filmes foram
recortados a 10 mm de largura e acondicionados em cubeta de quartzo para realizagdo das

leituras.
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2.9 PROPRIEDADES MECANICAS DE TRACAO

As propriedades mecanicas dos filmes tém sido caracterizadas pelos valores de
tensdo na ruptura, alongamento (ou elongacdo) e modulo de elasticidade, que sdo 0s
indicadores da forca e flexibilidade dos filmes.

Para avaliacdo das propriedades mecanicas foram realizadas as seguintes analises
dos filmes quando submetidos a tragdo: Tensao de ruptura: para avaliagdo maxima tensao
suportada pelo filme antes da sua ruptura; Elongacdo: para verificagdo da méxima
variacdo de comprimento que os filmes terdo antes da ruptura; E modulo de elasticidade,
ou modulo de Young: para caracterizacao de rigidez dos filmes.

Os corpos de provas foram preparados em formato retangular com 120 mm de
comprimento entre 0s ganchos e 10 mm de largura, e acondicionados de acordo com a
norma ASTM-D882-12 (2012) para a realizacdo das andlises. Os filmes foram
submetidos a forca de tragdo com carga de 1 kN, a velocidade de 12 mm min?, e com
ajuste da separacdo entre garras de 100 mm, com o auxilio de uma méaquina universal de
ensaios Instron (Instron, 3367, Grove City, EUA) com controle pneumatico de tracéo e
célula de carga ajustada para capacidade de 500 N. Foram calculados os valores de tensédo
méaxima a tracdo (MPa), elongacdo (%), e modulo de elasticidade (MPa) para 10

repeticdes de cada tratamento.

2.10 PROPRIEDADES MECANICAS DE COMPRESSAO

Para o teste mecanico de compressado (forca normal) por perfuracdo, os corpos de
prova foram preparados em formatos cilindricos de 6,5 cm de didametro e acondicionados
conforme ASTM-D882-12 (2012). Os ensaios foram realizados em Instron (Instron,
3367, Grove City, USA).

As amostras foram perfuradas por uma probe esférica de 5 mm de didametro, com
capacidade de carga de 50 N, e os corpos de provas foram fixados em suportes para filmes
evitando-se a formacéo de rugosidades, e utilizando velocidade de penetracdo de 0,2 mm
s, Foram determinados os valores de forca maxima aplicada na perfuracdo (MPa) e
deformacédo (%), através de curvas de forca e deformacdo, para 7 repeti¢des de cada

tratamento.
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2.11 PERMEABILIDADE AO VAPOR DE AGUA

A permeabilidade ao vapor de agua (PVA) foi determinada gravimetricamente a
25°C de acordo com o método da ASTM E96/E96M — 10.(2011), adaptado. Para tanto,
foi adicionado silica gel em frascos de acrilico transparentes (células de permeacéo) de
capacidade de 30 mL, e entdo os frascos foram selados com os filmes e colocados em
dessecador contendo solucdo supersaturada de cloreto de sodio (NaCl), conforme Figura
2.

Diimetro célula de 7 -7
3

Silicagel Solugdo supersaturada
NaCl
UR=751%a25°C

Figura 2 - Esquematizacdo do sistema de permeacdo ao vapor de agua utilizado.

A variacdo de peso de cada célula foi determinada ao longo do tempo (&gua
incorporada pelas alteracGes no gradiente de umidade relativa). A massa das células de
permeacao foi medida de hora em hora, durante 8 horas, e posteriormente com 24 horas
(Shahidi & Zhong, 2005)(Ma et al., 2015).

Uma vez que a umidade relativa do interior da célula serd sempre menor que o
lado de fora, o transporte de vapor de agua foi determinado com base na quantidade de
massa de vapor de agua absorvida (ganho de massa) pela célula de permeacdo. O
experimento foi realizado em triplicata, e a TTVA e a PVA foram calculadas de acordo
com as seguintes abaixo, a partir dos dados de variacdo de peso ao longo do tempo sob

estado estacionario.

TTVA = (tlA) (11)

Em que, m € a perda de massa em gramas, t € 0 tempo em horas, e A é a area

superficial do filme em m2, disponivel para transferéncia de massa.



28

(TTVAXE)
AP

PVA = (12)

Em que E é a espessura dos filmes em mm, e AP a diferenca entre as pressdes
interna (pressdo parcial de vapor da agua para o ambiente com 0% de UR) e a pressao
externa (pressdo parcial de vapor de agua para o ambiente externo a 75% UR) (em kPa)

para a temperatura utilizada durante o ensaio (25°C).

2.12 COMPOSTOS FENOLICOS

O contetdo de fendlicos totais foi determinado conforme metodologia de
Singleton; Orthofer; Lamuela-Raventos (1998), com adaptacdes.

Para preparacdo dos extratos, aproximadamente 100 mg de pelicula foram
dissolvidos em 10 mL de &gua destilada. A mistura foi agitada em agitador mecénico a
temperatura de 25°C durante 20 h.

Feito isso, 200 pL do extrato aquoso foram transferidos para tubos contendo 1,9
mL de solucéo de solucdo recém-preparada do reagente Folin-Ciocalteau diluido 10 vezes
em 4agua destilada. Posteriormente foram adicionados 1,9 mL de solucdo aquosa de
Na2COs (60 g L) e a mistura resultante foi homogeneizada e deixada em repouso por 2
h em temperatura ambiente sob abrigo de luz, para posterior realizacdo da leitura em
espectrofotdbmetro medida em comprimento de onda a 725 nm. Os resultados foram
expressos em mg de equivalentes de Acido Galico por grama de amostra (mg GAE 100

a?h).

2.13 PROPRIEDADES BIOATIVAS

A determinacdo de atividade antioxidante dos filmes foi determinada por

diferentes métodos de captura de radicais livres.

2.13.1 Atividade de eliminacéo radical DPPH

O ensaio foi conduzido segundo metodologia descrita por (Brand-Williams,
Cuvelier, & Berset, 1995), com adaptagdes.
Para preparacdo dos extratos, aproximadamente 100 mg de pelicula foram

dissolvidos em 10 mL de &gua destilada. A mistura foi agitada em agitador mecanico a
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temperatura de 25°C durante 20 h. Feito isso, 100 uL do extrato aquoso foram transferidos
para tubos contendo 3,9 mL de solucéo etandlica de DPPH, e a mistura resultante foi
homogeneizada e deixada em repouso por 30 min em temperatura ambiente sob abrigo
de luz, para posterior realizacédo da leitura em espectrofotdmetro. A quantidade do radical
DPPH néo capturada foi determinado por absorbancia medida a 515 nm. Os resultados

foram expressos em uM Trolox por grama de amostra (UM Trolox g*).

2.13.2 Atividade de eliminacéo radical ABTS

O ensaio foi conduzido segundo metodologia descrita por (Rufino et al., 2007)
com adaptacdes.

Para preparacdo dos extratos, aproximadamente 100 mg de pelicula foram
dissolvidos em 10 mL de &gua destilada. A mistura foi agitada em agitador mecanico a
temperatura de 25°C durante 20 h. Feito isso, 30 puL foram transferidos para tubos de
ensaio contendo 3,0 mL de radical ABTS e a mistura foi homogeneizada e deixada em
repouso por 6 min ao abrigo de luz e em temperatura ambiente, para posterior realizacdo
da leitura em espectrofotdmetro. A quantidade do radical ABTS nédo capturada foi
determinado por absorbancia medida a 734 nm em espectrofotdmetro. Os resultados

foram expressos em UM Trolox por grama de amostra (UM Trolox g2).

2.14 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR
TRANSFORMADA DE FOURIER (FT-IR)

Os espectros de infravermelho por transformada de Fourier (FT-IR) foram
registrados (FTIR-ATR-NIRA, Frontier PerkinElmer, Waltham, EUA) a fim de
investigar possiveis interacdes moleculares dos tratamentos. Os filmes foram colocados
no suporte e pressionados pelo sensor de medicdo. A analise foi realizada pelo método
ATR. Dez varreduras foram feitas para cada amostra, de uma faixa espectral de 600-4000

cm* e uma resolucéo de 4 cm™,
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2.15 BIODEGRADABILIDADE

A avaliacdo de biodegradacdo dos filmes foi realizada para simular condigdes
naturais de degradacéo em solo e paralelamente avaliar a exposi¢cdo dos filmes a agédo de
uma microbiota mista presente no solo (Stoll, Silva, Costa, Flores, & Rios, 2017).

Os testes de biodegradabilidade foram realizados segundo norma ASTM G160 -
03 (2009), controlando-se a temperatura do sistema e umidade do solo. As amostras foram
enterradas em béqueres contendo terra previamente preparada a 5 cm de profundidade e
acondicionadas em incubadora a 30°C com 95 — 100% de umidade relativa ambiente
(Figura 3).

A avaliacdo de degradacdo foi realizada visualmente. Inicialmente foram
realizados pré-testes para a anélise de biodegradabilidade, e as amostras foram deixadas
em repouso no sistema por 15 dias até a primeira avaliacdo, e verificou-se que com 15
dias o filme ja havia se biodegradado por totalidade, ndo sendo possivel nenhum registro.
Definiu-se entdo verificar em menor espaco de tempo a degradacdo dos filmes, e a
degradacéo foi avaliadaem 1, 2, 4 e 7 dias.

W/ 7

Figura 3 - Andlise de biodegradabilidade de filmes comestiveis ativos & base de

carboximetilcelulose com adicédo de tocoferol.
Fonte: Arquivo pessoal.

2.16 ANALISE ESTATISTICA

Todas as andlises deste estudo foram realizadas ao menos em triplicata, os dados
avaliados estatisticamente utilizando a anélise de varidncia (ANOVA) e em caso de
diferencas significativas, aplicado o Teste de comparacdo de médias de Tukey (p<0,05).
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3. RESULTADOS

3.1 ENSAIOS PRELIMINARES

As solucdes filmogénicas formadas com 0,5% de CMC apresentaram filmes
muitos elasticos, pegajosos e de féacil deformabilidade, ocasionando dificuldades de
manipulacdo e desenformagem apos processo de secagem.

A solucdo de 1,5% de CMC apresentou-se muito viscosa e de dificil performance
de preparo, e quando filmes se apresentou bastante atraente, formando filmes lisos,
transparentes, firmes (ndo elasticos), sem formacdo de bolhas e de facil manuseio. A
solucdo de 1% de CMC apresentou melhor performance durante o preparo, por apresentar
viscosidade menor que a solucdo de 1,5%, apresentando o melhor desempenho quando
comparada a solucéo de 1,5%, e também apresentou filmes lisos, atraentes, de elevada
transparéncia, firmes (ndo elasticos), sem formacao de bolhas e de facil manuseio. Sendo
assim a concentracdo escolhida para substituir as formulagdes com 0,5% de CMC foi a
solucdo de 1% de concentracdo de CMC.

Em relacdo ao tempo e temperatura de secagem, ap0s 24 horas de secagem 0s
filmes submetidos a secagem em temperatura ambiente ainda ndo apresentavam
caracteristicas de filmes, apresentando-se imidos e viscosos, e passadas 72 h, os filmes
formados apresentavam-se moles e pegajosos. Os filmes submetidos a secagem a
temperatura de 40°C, ap0s 24 h, apresentaram-se aparentemente secos, firmes, lisos e
maleaveis e de facil desenformagem. Foi entdo definida como temperatura de formacéo
de filmes a temperatura de 40°C, e foram obtidos filmes de boa aparéncia, lisos, coesos e

uniformes.

3.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

As micrografias das superficies dos filmes séo apresentadas na Figura 4.
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Figura 4 - Micrografias das superficies dos filmes biodegradaveis a base
carboximetilcelulose com ampliagc6es de 500 vezes: filme C1 (a), filme C2 (b), filme C3
(c) e filme C4 (d).

Composicgéo dos filmes: C1 (CMC + sorbitol), C2 (CMC + sorbitol + lecitina de soja), C3 (CMC + sorbitol
+ lecitina de soja+0,125% tocoferois) e C4 (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferois).

A imagem do filme C2 (Figura 4b) mostra uma superficie de estrutura mais densa
e compacta, indicando estrutura homogénea, em relacdo aos outros filmes, indicando que
o0 biopolimero, o plasticizante (sorbitol) e a lecitina foram compativeis entre si na mistura.

O filme C4 (Figura 4d) apresentou a superficie menos rugosa que o filme C3
(Figura 4c), porém maior heterogeneidade em relacdo a C3, que se apresentou bastante
rugoso. Nas micrografias do filme C4 ¢é possivel notar superficies de formatos circulares
ndo homogéneas de coloracdo mais claras, ocasionadas pela caracteristica apolar dos
lipideos (as estruturas quimicas dos tocoferois apresentadas na Figura 5) presentes nas
formulacGes destes filmes.

E possivel observar (Figura 4b) algumas ondulacdes na superficie do filme C2 e
filme C4. E tanto para o filme C1, como para C3 e C4 é possivel notar corpos de formatos
arredondados e tamanhos diferentes, que se tratam de microparticulas de CMC que nao
foram completamente solubilizadas e ficaram aderidas a estrutura dos filmes.
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Figura 5- Estruturas quimicas tocoferdis (Azzi, 2019).

O filme controle C1 apresentou a superficie mais lisa e plana entre os demais
filmes (Figura 4a). Martelli et al., (2017) e Noronha, de Carvalho, Lino, & Barreto, (2014)
também encontraram superficies mais lisas para filmes controle de CMC e metilcelulose
(MC), respectivamente, comparadas a superficies dos mesmos incorporados de

tocoferdis.

3.3 PROPRIEDADES FISICAS
3.3.1 Teor de agua, solubilidade, espessura e gramatura

O tratamento C4 diferiu dos demais filmes para apresentando o menor teor de
agua encontrado (Tabela 1). Isso pode ser resultado da maior iteracdo entre lecitina e
tocoferdis durante formacdo da rede da matriz polimérica e devido a maior concentracao
de lipideos na solucdo filmogénica deste tratamento (resultados corroboram com as
imagens de micrografias). A presenca do composto hidrofébico, de estrutura apolar,
quando em maior concentracdo na composicdo do filme resultou em menores teores de
agua, ocasionando a repulsédo das moléculas de agua da estrutura da matriz polimérica
pela caracteristica hidrofébica dos compostos presentes nessa formulacdo. As demais

formulacdes ndo diferiram entre elas para os resultados de teor de &gua.
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Tabela 1- Teor de agua, solubilidade, espessura e gramatura dos filmes biodegradaveis

Formulagdes Teor de 4gua  Solubilidade Espessura Gramatura
(%) (%) (mm) (g cm?)
C1l 8,7%+0,4 89%+2 0,123°+0,009  0,022°+0,001
C2 10%+1 8716 0,127°+ 0,009  0,024%+ 0,004
C3 10%+1 81,9°+0,8 0,15°+0,02 0,0272+0,005
C4 7,2°+0,5 83%+4 0,18%+0,01 0,033%+0,01

Composicdo dos filmes: C1 (CMC + sorbitol), C2 (CMC + sorbitol + lecitina de soja), C3 (CMC + sorbitol
+ lecitina de soja+0,125% tocoferdis) e C4 (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferdis).

Para cada dado apresentada na tabela, valores médios dentro de uma mesma coluna com letras iguais ndo
sdo estatisticamente diferentes para teste de Tukey em um nivel (p < 0,05).

Os filmes ndo apresentaram diferencas entre si para os valores de solubilidade
(Tabela 1), apesar de que os filmes incorporados com tocoferdis (C3 e C4) terem
apresentado reducdo da porcentagem de material seco solubilizado em relagéo aos filmes
sem adigdo de tocoferois, de acordo com os valores encontrados, tal diferenga ndo foi
comprovada estatisticamente, demonstrando que a incorporacdo de tocoferdis na
composicao dos filmes ndo influenciou no parametro de solubilidade para as formulacdes,
pois ndo contribuiu para que houvesse aumento na resisténcia a solubilidade em agua dos
filmes.

Essa similaridade de comportamento soltvel para as diferentes formulacbes pode
ser explicada pela solubilizacdo da carboximetilcelulose presente em grande e iguais
proporcdes na matriz polimérica de ambos os filmes, composto hidrossoltvel devido as
presenca de grupos hidrofilicos (CH2, COO™ ) em sua estrutura, estes grupos influenciam
a absorcdo de agua e a ligacdo de hidrogénio (Javanbakht & Shaabani, 2019).

Comportamentos semelhantes aos resultados para teor de agua e solubilidade
encontrados no presente estudo foram observados em filmes a base de quitosana com
adicdo de alfa-tocoferol, em que o aumento das concentragdes de a-tocoferol (0-0,2%)
levou a diminuicéo significativa do teor de agua por causa da natureza hidrofobica do a-
tocoferol, entretanto, a solubilidade dos filmes de quitosana ndo foi afetada pela
incorporacao de a-tocoferol (Martins, Cerqueira, & Vicente, 2012).

Para espessura, os tratamentos com adi¢do de tocoferdis em sua composi¢ao
apresentaram os maiores valores de espessura, sendo que o tratamento C4 (filme com
0,25% de tocoferois) apresentou o maior valor para espessura quando comparado aos
demais tratamentos. As irregularidades superficiais apresentadas pelo filme C4 nas
micrografias de superficie podem ser responsaveis pelos valores encontrados para sua

espessura. Tais resultados corroboram com as imagens micrografadas dos filmes.
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No estudo de Noronha, de Carvalho, Lino, & Barreto (2014), a espessura dos
filmes de metilcelulose (MC) aumentaram quando a proporcdo de nanocépsulas de
tocoferdis na composi¢édo do filme também aumentou. Além disso, pequenos erros padrao
indicaram boa homogeneidade do filme. Os autores encontraram valores entre 0,046 e
0,061 mm de espessura para os filmes de MC incorporados com tocoferois.

J& quando analisada a gramatura dos filmes, ndo houve diferenga significativa para
os diferentes tratamentos. Assim como para os resultados de solubilidade, os filmes com
tocoferdis em sua composicdo apresentaram aumento no valor de espessura quando
comparados aos filmes sem presenca de tocoferdis, diferenca ndo foi comprovada pela
andlise estatistica. Os tratamentos C1 e C2 apresentaram 0s menores valores de

gramatura.

3.4 PROPRIEDADES OPTICAS
3.4.1 Cor e opacidade

O filme C2 néo apresentou diferencas em relagdo ao filme controle (C1) para os
parametros L*, a*, b*, C* e h°, bem como apresentou o menor valor de delta E,

demonstrando assim que a adi¢do de lecitina de soja ndo influenciou a coloracgéo do filme.

Tabela 2- Pardmetros cor e opacidade dos filmes ativos biodegradaveis a base de
carboximetilcelulose

Parametros de cor Formulagao

Cl C2 C3 C4
Luminosidade 89,91%+0,09 89,6°+0,1 87,1°+0,3 84,9°+0,7°¢
(L*)
Cromaticidade a*  1,43%+0,01 1,50%+0,04 0,6°+0,1 0,5°+0,2
Cromaticidade b*  2,86°+0,07 3,3°40,3 5,9°+0,7 10%+1
Chroma (C*) 3,19°40,07 3,6°40,3 6,0°+0,7 10°+1
Hue (h°) 63,4°+0,4 65°+1 84°+2 87°+1
Delta E - 0,2°+0,2 9°+3 35%+13
Opacidade 0,619+0,07 1,1°4+0,1 2,3°+0,1 3,4°+0,3

Composicdo dos filmes: C1 (CMC + sorbitol), C2 (CMC + sorbitol + lecitina de soja), C3 (CMC + sorbitol
+ lecitina de soja+0,125% tocoferéis) e C4 (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferois).
Para cada dado apresentada na tabela, valores médios dentro de uma mesma coluna com letras iguais ndo
sdo estatisticamente diferentes para teste de Tukey em um nivel (p < 0,05).

O filme C3 foi apresentou similaridade apenas para o0 parametro a* em
comparacdo com o filme C4 e em relacdo a diferenciacéo total de cor em relacao ao filme

controle (delta E) quando comparado ao filme C2. Para os demais parametros o filme C3
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apresentou-se diferente (p<0,05) dos demais filmes, apresentando-se mais claro que o
filme C4 e ligeiramente mais escuro que os filmes sem adicéo de tocoferais.

Os filmes com adi¢édo de 0,250 % de tocoferdis (filme C4) apresentou 0s menores
valores para luminosidade, o que ja era esperando, devido aos lipideos incorporados nas
solucdes filmogénicas dos filmes C4 apresentam coloracdo amarelo forte tendendo ao
marrom. Os filmes C4 apresentaram também maior tendéncia a coloragdo amarelo-
esverdeada em relagé@o aos demais filmes. Percebe-se que nos filmes C3 e C4 a adicéo de
tocoferois a formulacao filmogénica levou a diminuicdo do parametro de luminosidade
(L*) indicando perda da luminosidade em relacdo ao filme controle (C1). A adicdo de
tocoferdis também levou a diminuicdo do pardmetro de cromaticidade a*, indicando
tendéncia a diminui¢do do tom vermelho e levou também ao aumento do pardmetro de
cromaticidade b* indicando a intensificacdo do tom amarelos para os filmes C3 e C4
(Tabela 2).

Os filmes C4 destoaram significativamente quanto a diferenciacéo de cor (delta
E) quando comparados aos filmes controle (C1), apresentando maior diferenciacdo de cor
em relacdo aos demais filmes.

Os filmes tiveram ganhos de saturacdo (C*) e tonalidade (h°) conforme
incorporacdo de diferentes componentes, sendo que os maiores valores obtidos para
tonalidade e saturacao foram observados para o filme C4 que tem maior concentracéo de
componentes entre todos os filmes.

Analisando ainda a Tabela 2 pode-se observar que os filmes de CMC pura (C1)
apresentaram os menores valores para opacidade, seguido do filme C2, e dos filmes C3 e
C4 respectivamente. Pode-se observar que a adicdo de lecitina e tocoferdis nos filmes
exerceu efeito significativo sobre os parametros de opacidade dos filmes, mesmo assim,
os filmes apresentaram baixa opacidade, ou seja, alta transparéncia.

Respostas semelhantes a incorporacdo de lipideos em filmes foram encontradas
por Martins et al., (2012) ao incorporar alfa tocoferois em filmes a base de quitosana, ao
analisar os pardmetros de cor e opacidade dos filmes. Os autores observaram que a
incorporagdo de tocoferdis ocasionou queda nos pardmetros L* e a*, elevacdo no

parametro b* e também aumento no parametro de opacidade dos filmes.
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3.5 PROPRIEDADES MECANICAS
3.5.1 Tragéo

Mecanicamente, os filmes de carboximetilcelulose adicionados ou néo de lipideos
se comportaram de maneira semelhante, o que pode ser visto facilmente na Tabela 3. As
formulacgdes C1, C2 e C3 ndo diferiram entre elas para as propriedades de tensdo méxima
na tracdo e tensdo maxima na ruptura, indicando que a incorporacdo dos aditivos nao
exerceu influéncia para essa propriedade, ndo havendo diferenca estatistica para a
méaxima forca suportada pelos filmes antes da ruptura. Para o filme C4 (adicéo de 0,25%
de tocoferois) pode ser observada aumento significativo da resisténcia mecanica em

relagdo aos outros filmes para a méxima tenséo suportada pelo filme.

Tabela 3 - Propriedades mecanicas dos filmes ativos biodegradaveis a base de

carboximetilcelulose

Formulacéo
Propriedades mecanicas Cl C2 C3 C4
Fmax tracdo (N) 8%+ 2 5,3°+ 0,9 7%+ 2 6,92 +0,6
Tens&o méx tracdo (MPa) 23°+05 1,9°+04 22°+06 3,1°%+0,3
Elongacdo max ruptura (%) 150° + 10 1692+ 8 1802 £ 11 88°+2
Maodulo Young (MPa) 7°+2 4°+ 1 4°+ 2 122+ 2

Composigdo dos filmes: C1 (CMC + sorbitol), C2 (CMC + sorbitol + lecitina de soja), C3 (CMC + sorbitol
+ lecitina de soja+0,125% tocoferdis) e C4 (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferois).

Para cada propriedade apresentada na tabela, valores médios dentro de uma mesma coluna com letras
iguais ndo sdo estatisticamente diferentes para teste de Tukey em um nivel (p < 0,05).

Os valores de tenséo na ruptura apresentados na Tabela 3 para os filmes foram
baixos, quando comparados a literatura (Arik Kibar & Us, 2013; Ghorpade, Dias, Mali,
& Mulla, 2019; Marcos et al., 2014; Martelli et al., 2017).

Para a propriedade de elongacdo, ambos os filmes apresentaram boa elongacéo
apresentando valores elevados quando comparados com a literatura (Arik Kibar & Us,
2013; Martelli et al., 2017; Martins et al., 2012), indicando efeito positivo das interag0es
entre polimero e aditivos. Os valores de elongacdo foram determinados entre 88 - 180 %.

Os filmes de carboximetilcelulose adicionados de lecitina e lecitina + 0,125% de
tocoferois (C2 e C3, respectivamente) apresentaram maiores valores de elongacao do que
os filmes de carboximetilcelulose dos tratamentos sem adi¢&do de tocoferois e adicionados
de 0,25% de tocoferdis (C1 e C4, respectivamente). Neste caso, nota-se que as

propriedades mecénicas de elongacdo do filme de amido foram melhoradas pela
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incorporacdo dos lipideos na formulacdo da pelicula com lecitina. Pode- se afirmar que
os lipideos ao se ligar com a proteina (lecitina) promoveram efeitos plastificantes na
matriz polimérica dos filmes aumentando o volume livre entre as cadeias do polimero,
diminuindo as forcas intermoleculares e, assim, aumentando a flexibilidade e
extensibilidade dos filmes (Romero-Bastida et al., 2005).

O filme C4 (filme controle composto apenas por CMC, sorbitol e agua)
apresentou-se como menos elastico dentre os demais, ele obteve o menor valor para
propriedade de elongacdo dentre todos. Porém, pode-se observar também através destes
resultados que, possivelmente a quantidade de lecitina utilizada nao foi suficiente para se
ligar a maior proporcéo de lipideos adicionada.

Os filmes apresentaram valores entre 4 e 12 MPa para 0 mddulo de elasticidade e
foi observada diferenca estatistica entre as diferentes formulacdes dos filmes, sendo que
C4 diferiu-se estatisticamente dos demais apresentando o maior valor de rigidez, seguido
do filme controle C1. Assim como para a tensdo maxima na ruptura a incorporacao de
lipideos (tocoferdis) nas proporcdes de 0,125% ndo influenciou a diferenciacéo para o
parametro de rigidez dos filmes quando comparados ao tratamento C2 sem adicdo de
lipideos. No estudo de Martelli et al. (2017), foram encontrados valores entre 1757 + 13
e 2350 + 22 MPa para 0 modulo de elasticidade de filmes de CMC contendo alfa-
tocoferdis.

3.5.2 Perfuracéo

Na Figura 6 sdo apresentados os graficos das analises de compressdo para forca
maxima em perfuragdo e deformacdo para as diferentes formulacGes de filmes
biodegradaveis de CMC.

Os resultados para forca maxima de resisténcia a perfuracdo para os filmes
variaram entre 11,71 a 17,31 N. O filme C1 n&o diferiu estatisticamente dos demais filmes
para a forca maxima em ruptura, o filme C4 diferiu dos filmes C2 e C3, e os filmes C3 e
C4 néo diferiram entre si (Figura 6a). Embora os filmes C3 e C4 tenham apresentado
maior resisténcia mecénica em relacdo ao filme de C1 (CMC pura) essa propriedade
mecanica foi estatisticamente semelhante ao filme de CMC pura.

De acordo com os resultados obtidos para os filmes com adicéo de tocoferois (C3
e C4) pode-se observar que a elevagdo do teor de tocoferdis presente nos filmes de 0,125
para 0,25% provocou redugéo na forga de ruptura de 15,96 para 11,71 N.
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Valores semelhantes em for¢ca méaxima de ruptura em puncao (13,23 a 14,03 N)
foram encontrados para filmes biodegradaveis a base de poliésteres contendo de contendo
e extrato de folhas de oliveira e alfa tocoferdis (Marcos et al., 2014). Neste mesmo estudo,
pode-se observar similaridade do comportamento dos filmes quando adicionados de
tocoferois em relacdo ao presente estudo, em gue maior concentracao de alfa tocoferais,
quando adicionada as formulagdes, levou a reducdo na resisténcia dos filmes em

comparacao aos filmes adicionados de concentragdo intermediéria de alfa tocoferois.
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Figura 6 - Valores de forca méaxima (a) e Deformacdo (b) em perfuracdo para filmes

ativos biodegradaveis de CMC.

Composigdo dos filmes: C1 (CMC + sorbitol), C2 (CMC + sorbitol + lecitina de soja), C3 (CMC + sorbitol
+ lecitina de soja+0,125% tocoferdis) e C4 (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferois).

Para cada dado apresentado na figura, valores médios dentro de um mesmo grafico com letras iguais ndo
sdo estatisticamente diferentes para teste de Tukey em um nivel (p < 0,05).

A taxa de deformacéo dos filmes de CMC obteve variacdo entre 65,34 a 247,21%
para as diferentes formulac6es. O filme C4, apresentou a maior taxa de deformacao entre
todos (247,21 %) diferindo significativamente dos demais filmes para essa propriedade.
Os filmes C3 e C1 apresentaram similaridade para a taxa de deformacdo comprovada
estatisticamente. O filme C2 diferiu-se significativamente dos demais filmes para o
comportamento em deformagdo, apresentando a menor taxa encontrada para essa
propriedade (Figura 6b).

Para a deformacdo na ruptura das formulacdes C3 e C4, pode-se observar que a
elevacdo do teor de tocoferois de 0,125 para 0,25%, respectivamente, favoreceu ao
aumento da resposta deformacdo na ruptura para perfuracdo variando de 171,91 a
247,21%, e gerando diferenca significativa entre estas formulagoes.

Nota-se ao observar os resultados de forca maxima na ruptura e deformacédo na
ruptura para o filme C2 que, a adicdo de lecitina de soja na solucdo filmogénica pode

estar associada a maior resisténcia e menor deformagéo encontrada para o filme.
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3.6 PERMEABILIDADE AO VAPOR DE AGUA

As propriedades de permeabilidade ao vapor de dgua dos filmes biodegradaveis
de CMC encontram-se indicados na Tabela 4.

De acordo com a analise estatistica aplicada aos resultados desta analise é possivel
comprovar diferencas estatisticas entre a permeabilidade dos filmes com adicdo de
tocoferois em relacéo aos filmes sem adicao de tocoferois. A incorporacédo de lipideos na
matriz polimérica dos filmes influenciou positivamente a permeabilidade dos mesmos, 0s
filmes com adicdo de tocoferdis apresentaram menor taxa de transmissdo de vapor de
agua (TTVA) e consequentemente menor permeabilidade ao vapor de agua (PVA).

Analisando a Tabela 4, observa-se que o filme controle (C1) e o filme C2 (filme
com adigdo de lecitina) apresentaram similaridade para a velocidade de permeagéo do
vapor de agua, apresentando valores bem proximos e apresentaram os maiores valores de
permeabilidade ao vapor de agua ao apresentar maiores valores de ganho de massa por
hora e taxa de transmissao de vapor de agua. Pode-se afirmar que a adicdo da lecitina de
soja ndo exerceu contribuicdo para aumento da resisténcia do filme a permeacdo de
vapores de agua em relacdo ao filme controle. Os filmes C1 e C2 diferiram-se
estatisticamente dos filmes com lipideos em sua composicdo C3 e C4.

Os filmes C3 e C4 apresentaram os melhores valores para propriedade de
permeabilidade ao apresentarem os menores valores de permeacdo. Tal fato se deve a
formacédo de uma rede coesa e de caracteristica hidrofobica esperada com fortes ligacoes
entre os lipideos e o biopolimero dos filmes, que ocasionou maior espessura desses filmes
e consequentemente menor permeabilidade dos mesmos. Em ambos, os filmes C3 e C4,
o efeito hidrofébico dos tocofer6is em conjunto com a lecitina € pronunciado na
formulacdo, e possivelmente as cadeias poliméricas tenham sido parcialmente
imobilizadas na interface com as particulas lipidicas, tornando-se menos moveis e
reduzindo a difusividade da 4gua atraves das cadeias, e ocasionando assim a reducéo nos

valores de permeabilidade (Martelli et al., 2017), conforme esperado.
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Tabela 4 - Permeabilidade ao vapor de agua para as diferentes formulac6es de filmes
biodegradaveis de CMC

Formulages Ganho de massa por TTVA PVA

hora (g h™) (ghlm?) (g 'l m2 kPa)
C1 0,0132+0,0009 (7,0)  10,5%+0,7 (7,0) 0,51%+0,04 (7,0)
C2 0,0131+0,0006 (4,9) 10,4°+0,5 (4,9) 0,51%+0,02 (4,9)
C3 0,0119+0,0008 (7,1)  9,4°+0,7 (7,2) 0,46°+0,03 (7,1)
C4 0,0109+0,0008 (4,0)  8,6°+0,6 (7,0) 0,42°+0,03 (7,0)

Composicdo dos filmes: C1 (CMC + sorbitol), C2 (CMC + sorbitol + lecitina de soja), C3 (CMC + sorbitol
+ lecitina de soja+0,125% tocoferdis) e C4 (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferdis).

Para cada propriedade apresentada na tabela, valores médios dentro de uma mesma coluna com letras
iguais ndo sdo estatisticamente diferentes em um nivel (p < 0,05).

*TTVA — Taxa de transmissdo de vapor de gua; **PVA — Permeabilidade ao vapor de agua.

Quando observados os resultados para o ganho de massa da célula de permeacéo,
os valores encontrados para taxa de permeabilidade ao vapor de &gua e para a
permeabilidade de vapor de dgua sdao melhores explicados. Os filmes que apresentaram
maior ganho de massa em percentual também apresentaram maior permeacdo do vapor
de 4gua, e em consonancia a tais fatos, a taxa de transmisséo de vapor também foi maior
por considerar o mesmo periodo de tempo e mesmas condi¢fes de armazenamento.

Comportamento semelhante para permeabilidade foi encontrado por (Martelli et
al., 2017) em filmes de CMC contendo alfa-tocoferdis, onde a presenca dos lipideos em
conjunto com a lecitina de soja atribuiram reducdo nos valores de permeabilidade ao
vapor de &gua para os filmes em comparagdo aos filmes de CMC com adicdo de outros
plastificantes como o Tween 80 e sem adi¢éo de lecitina. Os valores encontrados por estes
autores foram de 4,02+0,49x10% g h* m? kPa® para filmes de CMC puro, e entre
4,61+0,22 a 9,08+0,93x10° g h™* m? kPa*para filmes de CMC contendo tocoferois.

Resultados semelhantes também foram encontrados por (Li, Shoemaker, Ma,
Shen, & Zhong, 2008), os autores obtiveram resultados entre 0,625 e 0,764 g ™ m? kPa"
! para permeabilidade ao vapor de agua de filmes de amido de arroz adicionados de
carboximetilcelulose. Os filmes emulsionados compostos por hidrocoloides e lipideos
resultam em melhor funcionalidade do que os filmes produzidos com apenas um
componente, especialmente no que diz respeito as propriedades de barreira a agua (Galus
& Kadzinska, 2015). As propriedades de barreira dos filmes afetadas positivamente, pelas
interacOes entre 0s grupos ativos do aditivo (por exemplo, polifendis) e a matriz do filme
também ¢é relatada (Ganiari, Choulitoudi, & Oreopoulou, 2017).
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3.7 PROPRIEDADES ANTIOXIDANTES

Os antioxidantes naturais podem substituir os aditivos quimicos e sao
preferencialmente aceitos pelos consumidores. Seu efeito sobre a propriedades
antioxidantes de varios filmes (quitosana, derivados de celulose, gelatina etc.) séo
amplamente discutidos. A capacidade de retardar a oxidacdo dos alimentos € estudada em
relacdo aos componentes ativos (Ganiari et al., 2017).

Os filmes dos tratamentos que possuem tocoferdis em sua composicao
apresentaram os maiores valores para atividade antioxidante apresentando similaridade
no comportamento antioxidante para ambos os métodos utilizados. Os tratamentos C1 e
C2, diferiram significativamente dos demais tratamentos apresentando 0s menores
valores para atividade antioxidante por ambos os métodos de captura de radicais livres

estudados, assim como também os menores valores de compostos fendlicos (Tabela 5).

Tabela 5- Atividades antioxidantes e compostos fendlicos totais para as diferentes
formulacdes de filmes

Compostos fenolicos

DPPH ABTS totais
Formulages (UM Trolox g?) (UM Troloxg?)  (mg GAE 100 g?)
C1 98°+4 (3,9) 160%7 (4,2) 10,8°0,1 (0,9)
C2 109°+4 (3,5) 207°+20 (9,8) 11,9°40,9 (2,3)
C3 1210°410 (0,8)  2176%+2 (0,1) 14043 (2,0)
C4 1218%47 (0,6) 217942 (0,1) 164°+3 (1,4)

Composigéo dos filmes: C1 (CMC + sorbitol), C2 (CMC + sorbitol + lecitina de soja), C3 (CMC + sorbitol
+ lecitina de soja+0,125% tocoferdis) e C4 (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferois).

Para cada propriedade apresentada na tabela, valores médios dentro de uma mesma coluna com letras
iguais ndo sdo estatisticamente diferentes para teste de Tukey em um nivel (p < 0,05).

Conforme esperado, as maiores atividades antioxidantes apresentadas para o
método de captura de radicais DPPH foram observadas para os tratamentos C3 e C4,
ambos apresentaram altos valores de atividade de eliminagéo de radicais livres e foram
similares estatisticamente entre si (Tabela 5).

Os altos valores de atividade de eliminagdo de radicais livres encontrados para
estes filmes séo atribuidos a presenca dos compostos antioxidantes nessas formulacgdes,
os tocoferdis, que possuem em sua estrutura quimica a presenga de uma hidroxila fenolica
que atribui atividade antioxidante a esses compostos. Tais resultados confirmaram a
estabilidade da atividade antioxidante apos o processamento das solucdes filmogénicas.

Mirzaei-Mohkam, Garavand, Dehnad, Keramat, & Nasirpour, (2019) ao

estudarem a incorporacédo de nanocapsulas de a-tocoferol em filmes de CMC, constatou
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que existiu relacdo linear ascendente entre o percentual de nanocapsulas de a-tocoferol
incorporadas aos filmes de CMC e a atividade de remocéo de radicais livres de DPPH,
comportamento esse semelhante ao observado pela incorporagédo de tocoferdis nos filmes
do presente estudo.

Capacidades antioxidantes semelhantes as capacidades encontradas para os filmes
C3 e C4 séo relatadas na literatura. Marcos et al., (2014) encontram para filmes de
poliésteres contendo alfa-tocoferol valores de atividade antioxidante de 424,65 pM
Trolox g* (filmes 2,82% de alfa tocoferol), 709,92 uM Trolox g (filmes com 5,64% de
alfa tocoferol), e 1480,43 uM Trolox g (filmes com 5,64% de alfa tocoferol).

Os resultados para capacidade antioxidante pela captura de radicais estaveis
ABTS foram expressos como valores de capacidade antioxidante equivalentes ao Trolox,
e sdo também apresentados na Tabela 5. Como é mostrado na Tabela, houve aumento da
capacidade antioxidante com a adicdo de tocoferdis na composicdo das solucdes
filmogénicas, assim como para a atividade antioxidante pelo método de DPPH. Noronha
et al. (2014) também encontraram efeitos positivos para atividade de captura de radicais
ABTS conforme adicdo de diferentes porcentuais de tocoferdis nanoencapsulados em
filmes de metilcelulose (MC).

Né&o foram observadas diferencgas na capacidade de eliminacdo de radicais ABTS
entre as formulacdes C3 e C4 (Tabela 5). Os filmes C2 e C3 diferiram-se entre si e entre
os demais filmes analisados. Pode-se concluir que a capacidade antioxidante dos filmes
ndo foi eliminada pelo processo térmico de formacdo dos filmes. Pode-se afirmar que o
poder antioxidante dos filmes foi proporcional a quantidade dos compostos antioxidantes
adicionados.

Assim, como para as atividades antioxidantes, os tratamentos C3 e C4 também
apresentaram os maiores teores de compostos fendlicos totais entre todos os tratamentos,
e, pode-se correlacionar que, tais resultados se devem também a presenca dos
componentes lipofilicos tocoferdis na matriz polimérica destas formulagdes, devido a
presenca do anel aromatico fendlico das estruturas dos tocoferdis (Figura 5). Os
resultados para atividade antioxidante e contetdo de fendlicos sdo correlacionaveis entre
si, uma vez que os filmes com maiores atividades antioxidantes apresentaram também
maior concentracdo de compostos fenolicos e, os filmes com menores atividades
antioxidantes apresentaram menores concentracdes de conteudo fendlico.

Os resultados para o uso de antioxidantes naturais em filmes sdo bastante

promissores e pesquisas adicionais sobre a liberagdo de compostos antioxidantes nos
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alimentos, o efeito nas propriedades sensoriais e a aplicacdo em outros alimentos lipidicos
podem incentivar a aplicacdo pratica (Ganiari et al., 2017).

3.8 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE
FOURIER (FT-IR)

O efeito do tocoferol em filmes de CMC foi avaliado por analises FT-IR ATR,

quando compostos sdo misturados, ligacdes fisicas e interacdes quimicas sdo refletidas

por mudancas nas caracteristicas dos picos espectrais. Os espectros para os filmes em
estudo sdo mostrados na Figura 7.
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Figura 7 - Espectros de FT-IR para os diferentes filmes de CMC.
Composicdo dos filmes: C1 (CMC + sorbitol), C2 (CMC + sorbitol + lecitina de soja), C3 (CMC + sorbitol
+ lecitina de soja+0,125% tocoferdis) e C4 (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferdis).

Os espectros de FTIR dos filmes foram semelhantes entre si. No entanto, a analise
dos espectros possibilitou a identificacdo de possiveis interacdes entre 0S grupos
hidroxilas e os agrupamentos aminas da lecitina para os filmes C2, pelo pico mais
pronunciado na regido de 3.292, quando comparado ao filme C1 (Figura 7). Ja para 0s
filmes C3 e C4 estes grupamentos podem estar interagindo com os tocoferois presentes
nas solucdes.

Picos de absorgéo na regido de 3000 a 3500 cm™ tiveram mudancas e ampliacdes,

possivelmente devido & incorporacdo de tocoferdis na matriz polimérica. Nos filmes C3
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e C4, quando na presenca dos tocoferdis, observa-se repulsao aos grupamentos hidroxilas,
e interacdo dos tocoferdis com os grupamentos aminas. Devido os diferentes tipos de
tocoferdis presentes na solucéo, apesar de C4 ter mais tocoferdis em relagdo a C3, algum
dos tocoferdis presentes no mix utilizado (a-tocoferol, B-tocoferol, y-tocoferol ou &-
tocoferol), pode ter interagido mais do que os outros promovendo mudanca na faixa de
onda e ocasionando menor transmitancia em C4.

Observa-se também que, a mudanca na faixa espectral na regido de 3000 a 3500
cm ™ mostra que conforme o aumento da concentragdo de tocoferdis na solugio, maior a
interacdo com as aminas presentes na solucdo, e menor o pico de absorcdo naquela regido.

Ambos os filmes, C3 e C4, apresentaram pico espectral préximo a faixa de 1.000
cm?, e esta relacionado a presenca das hidroxilas fendlicas do anel aroméatico dos

tocoferois de sua composicao.

3.9 BIODEGRADABILIDADE

Ao sétimo dia nao foi possivel identificar residuos de filme nos solos, e conclui-
se entdo que ele havia se degradado. Os resultados sugerem que os filmes sdo suscetiveis
ao processo de biodegradacdo em solo podendo ser pela consequente exposi¢do aos
microrganismos presentes no solo.

Sdo apresentadas nas Figuras 8 a 11 as imagens da evolucdo do processo de
biodegradacao dos filmes de CMC de diferentes formulagdes, para os dias 0, 1, 2, 3,4 e

7 da analise de biodegradabilidade.
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Figura 8 - Imagens dos filmes de carboximetilcelulose no dia inicial de andlise de
biodegradabilidade: filme C1 (a), filme C2 (b), filme C3 (c) e filme C4 (d).

Composicdo filmes: C1 (cmc + sorbitol), C2 (cmc + sorbitol + lecitina de soja), C3 (cmc + sorbitol +
lecitina de soja+0,125% tocoferois) e C4 (cmc + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferois).

NG IS Y D

Figura 9 - Imagens dos filmes de carboximetilcelulose no 1° dia de analise de
biodegradabilidade: filme C1 (a), filme C2 (b), filme C3 (c) e filme C4 (d).

Composicéo dos filmes: C1 (cmc + sorbitol), C2 (cmc + sorbitol + lecitina de soja), C3 (cmc + sorbitol +
lecitina de soja+0,125% tocoferois) e C4 (cmc + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferdis).
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Figura 10 - Imagens dos filmes de carbOX|met|IceIquse no 2° dia de anélise de

biodegradabilidade: filme C1 (a), filme C2 (b), filme C3 (c) e filme C4 (d).
Composicdo dos filmes: C1 (cmc + sorbitol), C2 (cmc + sorbitol + lecitina de soja), C3 (cmc + sorbitol +
lecitina de soja+0,125% tocoferdis) e C4 (cmc + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferois).

Figura 11 - Imagens dos fllmes de carbOX|met|IceIquse no 7° dia de analise de

biodegradabilidade: filme C1 (a), filme C2 (b), filme C3 (c) e filme C4 (d).
Composicéo dos filmes: C1 (cmc + sorbitol), C2 (cmc + sorbitol + lecitina de soja), C3 (cmc + sorbitol +
lecitina de soja+0,125% tocoferois) e C4 (cmc + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferdis).
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4. CONCLUSOES

Os filmes apresentaram boa aparéncia, apresentando-se luminosos e claros e com
boas propriedades mecanicas. Os tratamentos com adicao de tocoferol se destacaram para
as propriedades antioxidantes, conteido de compostos fendlicos totais e propriedades de
barreira ao vapor de agua.

Os filmes adicionados de tocoferdis podem ser uma solucdo para o
armazenamento de alimentos que necessitam de barreira a umidade e barreira a luz, e que
ndo possam perder &gua para o exterior, sendo assim uma excelente alternativa para o

armazenamento de alimentos de alto contetdo de lipideos como castanha-do-Brasil.
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CAPITULO II
REVESTIMENTO COMESTIVEL ATIVO PARA CONTROLE DE OXIDACAO
LIPIDICA EM CASTANHAS DO BRASIL

(Normas de acordo com a revista Food Hydrocolloids)

RESUMO

Solucdes filmogeénicas a base de carboximetilcelulose (CMC) contendo sorbitol, lecitina
de soja e diferentes concentragdes de tocoferdis (0,125% e 0,250% de mix de tocoferois)
foram produzidos a fim de se avaliar o efeito da adi¢do destes compostos antioxidantes
lipidicos (tocoferdis) e surfactantes (lecitina) nas propriedades dos filmes de CMC. As
solucbes foram caracterizadas quanto a suas propriedades reoldgicas, Opticas,
antioxidantes, contetdo fendlico e estabilidade, e entdo aplicadas na forma de
revestimento comestivel em castanhas-do-Brasil inteiras e quebradas. As castanhas
revestidas bem como as castanhas controles foram avaliadas quanto ao ganho de massa
e grau de oxidacdo do seu conteudo lipidico. Especial énfases foram dadas as suas
propriedades antioxidantes das solucGes, tendo em vista que sdo propriedades decisivas
na utilizacao das solugdes como revestimento a fim de atuar na prevencéo/retardamento
da oxidacdo lipidicas das castanhas. As solucdes apresentaram carater pseudoplastico, a
viscosidade das solu¢des variou conforme mudanga da temperatura e os modulos G’ e
G” foram dependentes das faixas de frequéncias aplicadas. As castanhas revestidas
apresentaram estabilidade oxidativa frente a formulacdo T4 de revestimento para o
periodo de armazenamento estudado.

Palavras-chave: revestimentos comestiveis; atividade antioxidante; oxidacgdo lipidica;
embalagem ativa; propriedades reoldgicas; estabilidade de emulses.
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CHAPTER 2

ACTIVE EDIBLE COATING FOR LIPID OXIDATION CONTROL IN BRAZIL
NUTS

(Standards according to Food Hydrocolloids magazine)

ABSTRACT

Carboxymethylcellulose (CMC) filmogenic solutions containing sorbitol, soy lecithin
and different tocopherol concentrations (0.125% and 0.250% tocopherol mix) were
produced in order to evaluate the addition effect of these lipid antioxidant compounds
(tocopherols) and surfactants (lecithin) on CMC films properties. The solutions were
characterized for their rheological, optical, antioxidant, phenolic content and stability,
and then applied as an edible coating to whole and broken Brazil nuts. Coated nuts as
well as control nuts were evaluated for mass gain and lipid oxidation degree. Special
emphasis has been given to the solutions antioxidant properties, as they are decisive to
use of the solutions as a coating to prevent or to retard the nuts lipid oxidation. The
solutions had a pseudoplastic character, the viscosity varied as the temperature changed
and the modules G 'and G "were dependent of the applied frequency ranges. The coated
nuts showed oxidative stability against the T4 coating formulation for the storage period
studied.

Keywords: edible coatings; antioxidant activity; lipid oxidation; active packaging;
rheological properties; emulsion stability.
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1. INTRODUCAO

A oxidacéo, formagéo de radicais livres e reagdes de eliminagdo ocorrem néo
apenas no corpo humano, mas em todos 0s organismos Vivos e sistemas biologicos.
Assim, a comida ndo é diferente e processos de auto-oxidacdo, peroxidacédo lipidica e
outros tipos de oxidacdo sao extremamente comuns. Os antioxidantes adicionados aos
alimentos, tém a mesma missao que os antioxidantes endégenos do corpo humano, eles
devem proteger os alimentos contra esses ataques, conservando suas propriedades
organolépticas, de textura e de seguranca dos alimentos(Carocho, Morales, & Ferreira,
2018).

A oxidacdo lipidica é uma das principais causas de deterioracdo dos alimentos.
Isso pode ser retardado pela adicdo de antioxidantes aos alimentos ou pelo uso de
embalagens a vacuo ou em atmosfera modificada. Uma abordagem recente é a aplicacédo
de antioxidantes em embalagens ativas (Ganiari, Choulitoudi, & Oreopoulou, 2017).

Os antioxidantes alimentares séo utilizados para evitar, entre outros, a auto-
oxidacdo e oxidacdo dos alimentos, estabilizando os lipidios e outros compostos
alimentares, evitando a cascata de reacfes oxidativas, e também interrompendo essas
reacOes quando elas ndo podem ser evitadas(Carocho et al., 2018).

O controle da oxidacao é um importante desafio para a indUstria processadora de
castanhas-do-Brasil, uma vez que durante o descascamento e o beneficiamento as
améndoas ficam expostas a fatores desencadeadores de oxidacdo (Zajdenwerg, 2011).

Dentro deste contexto, o objetivo deste estudo foi avaliar o efeito da adicéo de
lecitina e tocofer6is nas propriedades reoldgicas de solucBes formadoras de
revestimentos de carboximetilcelulose (CMC), e examinaram-se em detalhes as
caracteristicas antioxidantes das solu¢bes, bem como os efeitos da aplicagdo dessas
solucbes de revestimentos aplicadas em castanhas-do-Brasil inteiras e castanhas-do-
Brasil injuriadas durante o beneficiamento. Dados importantes para avaliar possiveis
aplicacbes desses revestimentos em alimentos de alto conteudo lipidico para

prevencdo/retardamento de processos de oxidagéo lipidica.
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2. METODOLOGIA
2.1 MATERIAIS

As matérias-primas utilizadas na elaboracdo dos filmes foram todas de grau
alimenticio fornecidas ou doadas por empresas produtoras/distribuidoras de ingredientes
alimenticios. A carboximetilcelulose sédica (CMC) utilizada no estudo foi a CMC Cekol
30000 (pureza minima de 99,5%) gentilmente doada pelas Empresas VVogler Ingredients
e Cp Kelco, o sorbitol foi utilizado na forma sélida (em p6) adquirido na empresa Pryme
Foods e a vitamina E foi utilizada na forma de um mix de tocoferois (Mixed tocopherols
95% DSM Nutritional Products) de composicao a-tocoferol: 0—15%,; B-tocoferol: < 5%;
y-tocoferol: 55-75%; &-tocoferol: 20-30%, foi gentilmente doado pela empresa Tovani
Benzaquen. As castanhas utilizadas foram gentilmente doadas pela Cooperativa Mista de
Guariba-MT (COMIGUA), localizada em Guariba, distrito de Colniza-MT.

As analises foram realizadas em parcerias com os laboratérios do IFGoiano -
Campus Rio Verde (LaBBio, Biotecnologia de Alimentos, Pos-colheita de frutas e
hortalicas, P6s-colheita de produtos vegetais, Central Analitica), laboratérios da UFG
Campus Smambaia (LabMulti e CRTI) e UFMT Campus Cuiaba.

2.2 PREPARO DAS SOLUCOES FILMOGENICAS

As solucgdes de revestimento foram preparadas segundo metodologia descrita por
Larrauri et al. (2016), com algumas modificagdes. Foram preparados misturando 1,0%
(m m™) de carboximetilcelulose, 1,9% (m m™) de sorbitol e 97,6% (m m™) de agua
destilada, como formulagéo controle.

Primeiramente o sorbitol foi dissolvido em agua destilada em agitacdo constante
por 5 minutos (solucdo A), em seguida a CMC foi adicionada a solugdo A e mantida sob
agitacdo por 55 min a 40°C (solucdo B ou solucéo controle). Apos finalizada a etapa de
agitacdo da solucdo B, foi adicionado, quando necessario, lecitina seguida de tocoferol e
a solucéo (agora solugéo C) foi homogeneizada em 3 etapas de 4 min de agitacdo cada
utilizando um mixer de 4 Iaminas e 600 Watts de poténcia (Philco, PMX 600, China).
Apbs finalizadas as solucBes, as mesmas foram submetidas a 15 min de processo de
desgaseificagdo em banho ultrassénico a 40°C; para eliminacgao das bolhas de ar presentes
nas solucdes resultantes do processo de homogeneizacao.
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Nas soluces com adicdo de antioxidantes foi considerada a substituicdo parcial

de 4gua na composicdo da solucdo de revestimento, conforme esquematizado no Quadro

1.

Quadro 1 — Formulagéo das solucdes de filmogénicas para revestimento comestivel.

Formulacdo das CMC (%)  Sorbitol (%) Lecitina (%)  VitE (%)  Agua (%)
solucdes

Controle 1- C1 1,0 1,9 0 0 97,1
Controle 2— C2 1,0 1,9 0,19 0 96,91
Controle 3—- C3 1,0 1,9 0,19 0,125 96,78
Controle 4- C4 1,0 1,9 0,19 0,250 96,66

2.3 ESTABILIDADE FISICA DAS SOLUCOES FILMOGENICAS

Para verificacdo da estabilidade fisica das solugdes filmogénicas simples (CMC +
sorbitol e CMC + sorbitol + lecitina) ou emulsionadas (CMC + sorbitol + lecitina +
vitamina E) para revestimento das castanhas-do-Brasil, foram analisadas, em triplicata,
a estabilidade a centrifugacéo (teste acelerado) e o indice de cremeacéo das formulaces,

imediatamente apos a etapa de preparo.

2.3.1 Estabilidade em Centrifugacéo

Para verificagdo da estabilidade das solugBes de revestimento através de
centrifugacdo foram pesados dez gramas de cada formulagédo das solugdes filmogénicas
em tubos tipo falcon de capacidade de 15 mL, em triplicata e as amostras foram
submetidas a centrifugacdo a 3000 rpm (ou 1214 g) por trinta minutos, com vinte
segundos para aceleragéo e trinta segundos para desaceleracdo em centrifuga (Solab, SL-
701, Piracicaba, Brasil).

2.3.2 Indice de Cremeacéo

A estabilidade das solucBes através do Indice de cremeacdo (Ic) foi avaliada
considerando metodologia de Lorenzo, Zaritzky, & Califano, (2008), com adaptacdes.
Aliquotas de 25 mL de cada solugdo de revestimento, imediatamente apos a etapa

de preparo, foram transferidas para provetas graduadas de 25 mL, seladas e estocadas a
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temperatura ambiente por 168 h. A altura da fase inicial foi verificada periodicamente (a

cada 24 h) de estocagem das solugdes.

2.4 CAPACIDADE DE ELIMINACAO DE RADICAIS LIVRES DPPH DAS
SOLUCOES FILMOGENICAS

A determinacdo de atividade antioxidante das solucfes pelo método de captura de
radicais de DPPH foi conduzida segundo metodologia descrita por (Brand-Williams,
Cuvelier, & Berset, 1995), com adaptagdes.

Para preparacdo dos extratos, aproximadamente 100 mg de solugdo de
revestimento foram dissolvidos em 10 mL de agua destilada. A mistura foi agitada em
agitador mecanico a temperatura de 25°C durante 20 h. Feito isso, 100 uL do extrato
aquoso obtido das solugdes foram transferidos para tubos contendo 3,9 mL de solucédo
etandlica de DPPH, e a mistura resultante foi homogeneizada e deixada em repouso por
30 min em temperatura ambiente sob abrigo de luz, para posterior realizagéo da leitura
em espectrofotémetro. A quantidade do radical DPPH nao capturada foi determinado por
absorbancia medida a 515 nm. Os resultados foram expressos em uM Trolox por grama

de amostra (LM Trolox g?).

2.5 CAPACIDADE DE ELIMINACAO DE RADICAIS LIVRES ABTS DAS
SOLUCOES FILMOGENICAS

A determinacdo de atividade antioxidante das solucfes pelo método de captura de
radicais de ABTS foi conduzida segundo metodologia descrita por (Rufino et al., 2007)
com adaptacdes.

Para preparacdo dos extratos, aproximadamente 100 mg de solucdo de
revestimento foram dissolvidos em 10 mL de &gua destilada. A mistura foi agitada em
agitador mecanico a temperatura de 25°C durante 20 h. Feito isso, 30 uL do extrato aquoso
obtido das solucgdes foram transferidos para tubos de ensaio contendo 3,0 Ml de radical
ABTS e a mistura foi homogeneizada e deixada em repouso por 6 min ao abrigo de luz e
em temperatura ambiente, para posterior realizagcdo da leitura em espectrofotdmetro. A
quantidade do radical ABTS néo capturada foi determinado por absorbancia medida a
734 nm em espectrofotdmetro. Os resultados foram expressos em uM Trolox por grama
de amostra (UM Trolox g+).
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2.6 COMPOSTOS FENOLICOS TOTAIS DAS SOLUCOES FILMOGENICAS

O contetdo de fendlicos totais foi determinado conforme metodologia de
Singleton; Orthofer; Lamuela-Raventos (1998), com adaptacdes.

Para preparacdo dos extratos, aproximadamente 100 mg de solucdo de
revestimento foram dissolvidos em 10 mL de agua destilada. A mistura foi agitada em
incubadora digital com agitacdo orbital (Thoth, Shaker 6430, Piracicaba, Brasil) a
temperatura de 25°C durante 20 h. Feito isso, 200 puL do extrato aquoso obtido das
solucdes foram transferidos para tubos contendo 1,9 mL de solucéo recém-preparada do
reagente Folin-Ciocalteau diluido 10 vezes em agua destilada. Posteriormente foram
adicionados 1,9 mL de solugdo aquosa de Na,COs (60 g.L™) e a mistura resultante foi
homogeneizada e deixada em repouso por 2 h em temperatura ambiente sob abrigo de
luz, para posterior realizacdo da leitura em espectrofotdmetro medida em comprimento
de onda a 725 nm. Os resultados foram expressos em mg de equivalentes de Acido Galico

por grama de amostra (mg GAE 100 g1).

2.7 COMPORTAMENTO REOLOGICO DAS SOLUCOES FILMOGENICAS

A medida da viscosidade das solucdes foi realizada através da determinacédo das
curvas de escoamento a 25°C e 40°C, considerando, respectivamente, a temperatura
estimada de imersao das castanhas na solucéo filmogénica e a temperatura de secagem
da mesma sob as castanhas. Os ensaios foram realizados em um redmetro oscilatério de
tensdo controlada (Physica MCR101, Ostfildern, Germany). As medidas foram
realizadas em triplicata, em geometria de cone-placa de 6 cm de didmetro e angulo de
2°, com temperatura controlada. As solugc6es foram avaliadas 48 horas apds seu preparo.
As varreduras foram realizadas em trés etapas, a primeira etapa (subida 1) com taxa de
deformacao crescente de 0,1 a 300 s, a segunda (descida) com taxa decrescente de 300
a0,1 s e por fim, a terceira (subida 2) com taxa crescente novamente a 0,1 a 300 s

A viscosidade aparente das emulsGes foi calculada como a relagéo entre a tenséo

de cisalhamento (o) e a taxa de deformacéo (), com ajuste do modelo de Lei da Poténcia.

o (Pa) = kxy™ 1)
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Em que: p corresponde a viscosidade (Pa.s); k corresponde ao indice de
consisténcia (Pa.s") e n corresponde ao indice de comportamento.

Foram também realizados o0s ensaios oscilatorios de varredura de deformacéo
para determinacdo do intervalo linear, utilizando o modo de taxa de deformacéo
controlada (CSR — Controlled Shear rate) de 10* min? a 3000 min? (50 s?), com
deformacéo inicial em 0,01 e final a 10% utilizando geometria cone-placa de 6 cm de
didmetro nas temperaturas de 25 e 40°C. Os testes oscilatorios de varreduras de
frequéncia entre 0,1 e 100 Hz, com tensédo de 0,2 Pa, foi realizado nas temperaturas de

25 e 40°C para avaliacdo do comportamento mecanico das solu¢des filmogénicas.

2.8 PARAMETROS DE COR DAS SOLUCOES FILMOGENICAS

Para realizacdo da analise de cor das solucdes foi utilizado um colorimetro
(Konica Minolta, Chroma Meter Cr-400, Osaka, Japdo). Os parametros instrumentais de
cor: Luminosidade L* (variacao de claro para o escuro), cromaticidade a* (cromaticidade
no eixo da cor verde para vermelha), cromaticidade b* (cromaticidade no eixo da cor azul
para amarelo) e os pardmetros saturacdo (Croma-C*) e Hue (h°), bem como suas
variacdes de coloracdo em relacdo a solugdo controle (C1): delta L (AL), delta a* (Aa*),
delta b* (Ab*) e delta E (AE) foram determinados para todos as solucgdes preparadas,

conforme equacdes abaixo:

AE = v ALZ + Aa*? + Ab*? )
AL=1L— L, (3)
Aa* =a* — a; 4)
Ab* =b* — b} (5)
¢ =va?+p? (6)
h° = arctg (Z—) (7)

As solucdes foram avaliadas em triplicata de cada tratamento, sendo realizada 7

leituras de cada, utilizando acessorio para anélise de liquidos em fundo branco.



2.9 REVESTIMENTO DAS SEMENTES OLEAGINOSAS

O revestimento das castanhas-do-Brasil inteiras e castanhas-do-Brasil injuriadas

pelo beneficiamento (quebradas), foi realizado por imersao nas solucdes de revestimento

C1 e C4 (preparadas conforme item 2.2) conforme Quadro 2, escolhidas com base em

suas capacidades antioxidantes e contetido de compostos fendlicos.

Quadro 2 — Esquematizacao da formulacao das solucdes de revestimentos aplicadas as

castanhas-do-Brasil

FO;;T 3 (I;aacézodgas CMC  Sorbitol Lecitina Vit E Agua
0 0 0 0 0,
revestimento (%) (%) (%) (%) (%)
T1
(castanhas inteiras) 1,0 1.9 0 0 97,1
e 1,0 1.9 0,19 0,250 96,66
(castanhas inteiras)
T4q
(castanhas quebradas) "0 19 0.19 0,250 96,66

A aplicacdo do revestimento foi baseada na metodologia descrita por Kowalczyk

et al. (2017), com modificacdes, como esquematizado no Fluxograma (Figura 1). As

castanhas ndo revestidas foram utilizadas como tratamentos controles sem revestimento

(TO tratamento controle para castanhas inteiras e TOq tratamento controle para castanhas

quebradas).
3x
SOLUCAO
CASTANHAS PENEIRA »| FILMOGENICA —> ESTUFA
(30'5) (40 °C /30 min)

ACONDICIONAMENTO
(25 °C; auséncia de luz)

Figura 1- Fluxograma do processo de revestimento comestivel ativo das castanhas.

As sementes foram mergulhadas nas solucdes formadoras de revestimento por 30

s e secaram em estufa a 40°C por 30 min sob superficie antiaderente. O processo de
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revestimento das castanhas foi repetido por trés vezes para melhor eficiéncia de cobertura
do revestimento. As sementes revestidas e ndo revestidas foram armazenadas em
ambiente com temperatura controlada sob simulagdo condi¢fes comerciais (23 £ 2°C) e

com auséncia de luz (Kowalczyk et al., 2017).

2.10 PERDA DE MASSA DAS SEMENTES REVESTIDAS

O acompanhamento de perda de massa foi realizado durante o periodo de
armazenamento. A massa das castanhas (aproximadamente 25 gramas por replicacéo)
revestidas e ndo revestidas, quebradas e inteiras, foi quantificada nos 1° (dia inicial), 7°,
14° 21° e 28° dias de armazenamento das castanhas. A diferenca entre o peso inicial e
final do fruto foi considerada como perda de massa total durante esse intervalo de
armazenamento e calculada como porcentagens em uma base de peso fresco.

Uma equacdo de cinética de primeira ordem foi usada para ajustar os dados de
perda de massa (migracao) das diferentes amostras de castanhas (TO, T1, T4, TOq e T4q)
em funcéo do tempo de armazenamento, conforme TAKEUCHI (2008). Foram usados 0s

resultados de concentragdo expressos em mg L.

X(t) = Xeq + Aexp(—kt) (8)

Em que: C(t) é a propriedade medida (perda de massa) como funcdo do tempo,
Xeq é o valor da propriedade no estado estacionario (massa de equilibrio), t (dia) € o

tempo, k € a taxa de migracéo (g.dia™) e A é um pardmetro de ajuste.

2.11 COMPORTAMENTO MECANICO DAS SEMENTES REVESTIDAS

O estudo do comportamento mecanico das castanhas inteiras revestidas e ndo
revestidas (controle) foi avaliado através de testes de compressdo e cisalhamento
realizados em texturdmetro (TA Instruments, TA-XT Plus, Texture Analyser Stable
Microsystems, Surrey, Inglaterra) e as castanhas quebradas revestidas e ndo revestidas
foram avaliadas através de testes de compressdao. Ambos os testes foram realizados
utilizando forca normal de compressdo com célula de carga de 500 N. O texturémetro

foi calibrado com uma massa padrédo 500 g.
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Para a aplicacdo da forca de compressao nas castanhas e améndoas foi utilizada
uma geometria cilindrica de 2 mm de didmetro em que cada castanha foi colocada
individualmente na plataforma do texturmetro, estabilizada em relagdo ao comprimento
(eixo X) e comprimida pela geometria até a ruptura, que foi observada como ponto de
forca maxima na curva forca (N) x distancia (m). Para cisalhamento foi utilizado uma
geometria lamina e guilhotina em “V”’ (HDP/WBV: Warner Bratzler Blade Set with ‘V’
slot blade for USDA Standard).

Os parametros de analises dos ensaios mecanicos foram: velocidades de pré-teste,
teste e pos-teste de 1; 0,1 e 10 mm s, respectivamente; forca inicial de analise (trigger
force) 0,05 N e deformacdo de 50% em relacgdo a altura inicial da amostra para perfuracao
e deformacéo de 75% em relacdo a altura inicial da amostra para cisalhamento. A energia
absorvida pela amostra na ruptura foi calculada com a integracao da area abaixo da curva
Forca (N) x distancia de compressdo (m). Foram utilizadas 15 amostras de castanhas-do-
Brasil para cada tratamento e as andlises realizadas nos dias 01, 15 e 30 de

armazenamento a 25°C.

2.12 ESTABILIDADE DOS OLEOS DAS SEMENTES REVESTIDAS

As castanhas e améndoas, revestidas e nao revestidas (controle), foram induzidas
ao processo de oxidacdo lipidica acelerada, em ambiente (incubadora) com temperatura
controlada (40°C), segundo metodologia utilizada por Kang et al. (2013), com
modificacOes. A oxidacdo lipidica de cada grupo de produtos foi medida nos 1°, 14° e 28°
dias de armazenamento das castanhas, e avaliada pela formacdo dos produtos primarios
e dos produtos secundarios da oxidacg&o lipidica, presentes nos 6leos extraidos, através de
analises de valor de perdxidos e dienos conjugados.

A extracdo do 6leo das castanhas foi realizada segundo metodologia descrita por
Bligh & Dyer (1959), por ser um método de extracdo a frio. As améndoas foram
trituradas, submetidas a extracdo e o0s Oleos extraidos submetidos as andlises de

estabilidade oxidativa.

2.12.1 indice de peroxidos

O valor de peroxidos do Oleo das castanhas e améndoas foi obtido segundo
metodologia oficial da AOCS Cd 8-53 (AOCS., 1989a), com adaptacGes. Foram pesados
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0,5 g de 6leo de cada amostra de améndoa revestida, e adicionados 10 mL de solucéo
acido acético / cloroférmio (3:2). Apos a agitacdo desta mistura, foram adicionados 0,5
mL de uma solugdo aquosa saturada de iodeto de potéssio (KI) previamente preparada. A
solucéo foi agitada e acondicionada ao abrigo da luz por 1 minuto. Apds este repouso, a
solucdo foi adicionada de 10 mL de &gua destilada e titulada com solucdo padrdo de
tiossulfato de sédio (Na2S203) a 0,01 N. O indice de perdéxidos (IP), dado em mEq
peréxido kg dleo, foi determinado utilizando a equacio 9:

mEq peréxido (V=V,)*N=*1000
e e 9)
kg 6leo

Mbleo
Em que: V é o volume (mL) gasto na titulacdo da amostra, V,, € o volume (mL)
gasto na titulacdo do branco, N é a normalidade da solucdo de Na2S203 e m é a massa

(g) da amostra de 6leo alimentar.

2.12.2 Dienos conjugados

O contetdo de dienos conjugados (DC foi determinado segundo metodologia
oficial AOCS Ti 1a-64 (AOCS., 1989b). Foram pesadas cerca de 200 mg de cada amostra
de 6leo em um baldo volumétrico de 10 mL e o volume completado com isoctano (solucédo
A). Apds isso, a solugdo foi agitada em vortex e retirado 1 mL desta solugdo para outro
baldo volumétrico de 10 mL, perfazendo novamente o volume com isoctano (solucao B).
Entdo foi medida, em espectrofotémetro, a absorbancia da solu¢do B a 233 nm, usando
isoctano como branco. A percentagem de dienos conjugados foi calculada segundo a
equacéo 10:

DC =1,0769 » =22 (10)

Em que Conc. é a concentracdo de 6leo (g L™) na solucéo de isoctano.

2.13 ANALISE ESTATISTICA

Todas as andlises deste estudo foram realizadas ao menos em triplicata, os dados
avaliados estatisticamente utilizando a analise de variancia (ANOVA) e em caso de

diferencas significativas, aplicado o Teste de comparacdo de médias de Tukey (p<0,05).
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Para a analise de perda de massa das castanhas foi realizado teste regressao linear

(p<0,05) para os resultados.
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3. RESULTADOS
3.1 ESTABILIDADE FiSICA DAS SOLUCOES FILMOGENICAS
3.1.1 Estabilidade por Centrifugacao

A estabilidade por centrifugagdo foi utilizada para acelerar os efeitos
gravitacionais sobre a solucdo filmogénica emulsionada como separacdo de fases,
agregacao, creaming entre outros (Mori Cortés, Califano, & Lorenzo, 2019). Nenhuma
das formulacGes empregadas no estudo apresentou separacdo de fases (coalescéncia,
cremeacao ou floculacdo) ap6s centrifugacdo (Figura 2). Logo, ambas as solugdes se
apresentaram estaveis frente a este teste de estabilidade e aptas para o prosseguimento do
estudo. Dessa forma, considerando a aplicabilidade industrial, as solu¢bes filmogénicas
emulsionadas podem ser preparadas e utilizadas para recobrimento das castanhas,
mantendo a concentragdo do composto antioxidante ativo uniforme durante o

processamento.

Figura 2 - Imagens das solugdes filmogénicas apos teste de centrifugacéo.
Fonte: Arquivo pessoal.

Este teste indicou boa relagdo entre a quantidade de surfactante (lecitina de soja)
e lipideos (tocoferois) na solucdo, uma vez que a quantidade de surfactante empregada na
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solucdo foi suficiente para que ndo houvesse separacdo de fases na solucdo durante a
centrifugacdo. Variaveis como viscosidade, tensdo interfacial ou didmetro das particulas
séo o fator chave para controlar a estabilidade gravitacional de solugdes emulsionadas. A
estabilidade das soluces pode estar associada ao tamanho pequeno das goticulas de
lipideos e a tensdo interfacial (Lawrence & Rees, 2012).

3.1.2 indice de Cremeacéo

Nenhuma das solucbes apresentaram separacdo de fases (cremeagdo) durante o
estudo, apresentando-se estaveis a temperatura ambiente por 7 dias (Figura 3). Um fator
importante visando futuras aplicacbes em que as solucdes filmogénicas poderdo ser
preparadas sem a necessidade de utilizacdo para 0 mesmo dia de preparo. Lorenzo et al.
(2008) também observaram comportamento semelhante para o teste de cremeacdo de
emulsBes 6leo em &gua (o/w) de baixo teor de lipideos, e as mesmas mantiveram-se
estaveis por mais de 7 dias.

Figura 3 - Imagens das soluc¢des filmogénicas ao 7° dia do teste de cremeacao.
Fonte: Arquivo pessoal.
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A CMC presente em elevada concentracdo na solucéo pode ter contribuido para a
estabilidade das solugdes contra a formagdo de creme (cremeagdo) por proporcionar
elevacdo da viscosidade da fase continua. A incorporagdo de hidrocoloides é uma
alternativa adequada para estabilizar emulsGes o/w de baixo teor de lipideos contra a
formacéo de creme (Lorenzo et al., 2008).

O teste pOde indicar também boa relagdo entre os teores empregados de
surfactante (lecitina de soja) e lipideos (tocoferdis), uma vez que a quantidade de
surfactante empregada na solucéo foi suficiente para formar uma forte ligacdo com os
lipideos presentes e ndo permitir que 0s mesmos coalescessem e houvesse separacdo de
fases na solugéo em estado estacionario durante o tempo de estudo. Em 6leos naturais, a
lecitina esta naturalmente presente e ajuda a estabilizar os tocoferdis presente nesses 6leos
através da interacdo do grupo hidroxila do anel da vitamina E com o grupo fosfato da

lecitina (Bongiorno et al., 2006).

3.2 COMPOSTOS BIOATIVOS

Os resultados para capacidade antioxidante das solucdes de revestimento séo

mostrados na Tabela 1.

Tabela 1 - Atividades antioxidantes e compostos fenolicos totais para as solucdes
filmogénicas

DPPH ABTS Compostos fendlicos totais
Formulagbes (UM Trolox g?) (UM Trolox g1) (mg GAE 100 g})
Cl 87°+4 174°+12 10,4°4+0,1
C2 98°+6 189°+10 10,5°40,5
C3 420%+7 2842420 49,8°+0,3
C4 9912+2 404°+20 622+2

Composigéo dos filmes: C1 (CMC + sorbitol), C2 (CMC + sorbitol + lecitina de soja), C3 (CMC + sorbitol
+ lecitina de soja+0,125% tocoferois) e C4 (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferois).

Para cada propriedade apresentada na tabela, valores médios dentro de uma mesma coluna com letras
iguais ndo sdo estatisticamente diferentes para teste de Tukey em um nivel (p < 0,05).

Nota-se que a adi¢do de a adicdo de tocoferdis nas matrizes das solucbes de
revestimento levou a maiores capacidades antioxidantes das solucbes para os dois
diferentes métodos de captura de radicais livres estudados. N&o houve diferencas para as
atividades antioxidantes das solugcdes C3 e C4 (Tabela 1).

Pode ser observado que a adigdo de lecitina elevou (p < 0,05) a capacidade
antioxidante para o método de captura de radicais ABTS, e quando adicionada de
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tocoferois essa as solucdes apresentaram melhoras significativas (p < 0,05) para essa
propriedade, pela presenga dos compostos antioxidantes nessas formulagOes, 0s
tocoferdis. Em termos de atividade, o a-tocoferol é a isoforma mais ativa da Vitamina E,
seguida de PB-, y- ¢ finalmente 6-tocoferol. Estes compostos tém um anel croman e uma

cadeia de hidrocarbonetos com residuos metil (Figura 4).

CHs
o.CH CH
HO Hy Ha e

a-Tc.acop‘herol 3-Tocopherol

ony VitaminE CHy o,
HaC o4 A St : %
HO Ha Ha Hs HO -
Hj
y-Tocopherol B-Tocopherol

Figura 4 - Estruturas quimicas tocoferois (Azzi, 2019)

Martelli et al. (2017) também observaram efeito sinérgico entre lecitinas e
tocoferdis em solugdes filmogénicas, em que maiores atividades antioxidantes foram
encontradas em filmes contendo estes compostos.

A incorporacéo de tocoferois na solucéo elevou significativamente o conteido de
compostos fendlicos das solucBes, estando em concordancia com as atividades
antioxidantes, conforme esperado, visto que possuem em sua estrutura quimica a presenca
de uma hidroxila fendlica que atribui atividade antioxidante a esses compostos (Figura
4).

3.3 COMPORTAMENTO REOLOGICO DAS SOLUCOES FILMOGENICAS

Os graficos da Figura 5a-f apresentam os resultados para as analises reologicas
das solugdes filmogénicas. As curvas de escoamento foram realizadas para as solugoes
filmogénicas e em duas temperaturas, 25 e 40°C. Como pode-se observar nos graficos
(Figura 5a,b), o cruzamento que ocorre entre as curvas de G (modo elastico) e G” (modo
viscoso) indica que a solugdo formada se comportou como solucdo concentrada e nédo

apresentou formacao de gel.
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Figura 5 — Varredura de frequéncia das solucdes de revestimento a base de CMC
analisadas a 25°C (a, ¢, e) e a40°C (b, d, f).
Composic¢éo dos filmes: C1 (CMC + sorbitol), C2 (CMC + sorbitol + lecitina de soja), C3 (CMC + sorbitol
+ lecitina de soja+0,125% tocoferois) e C4 (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferadis).
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As solucdes filmogénicas apresentaram tendéncia G”>G’, apresentaram carater
viscoso predominante, 0 que ja era esperado visto ser um comportamento mais
caracteristico de liquidos. Tanto G’ quanto G apresentaram dependéncia em relagdo a

frequéncia aplicada.
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Figura 6 - Efeito da temperatura no modulo de armazenamento (a), modulo de perda (b),
maodulo complexo (c), viscosidade complexa (d), indice de consisténcia (e) e indice de
comportamento (f) das solu¢bes formadoras de revestimento a base de CMC analisadas
em duas diferentes temperaturas 25 °C e 40 °C.
Composic¢éo dos filmes: C1 (CMC + sorbitol), C2 (CMC + sorbitol + lecitina de soja), C3 (CMC + sorbitol
+ lecitina de soja+0,125% tocoferois) e C4 (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferois).

Para cada dado apresentado na figura, valores médios dentro de um mesmo grafico com letras iguais ndo
sdo estatisticamente diferentes para teste de Tukey em um nivel (p < 0,05).
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O modo complexo (G*), trata-se da razdo entre o comportamento viscoso (G”) e
comportamento elastico (G”). Observa-se que as solugdes se comportaram de maneira
semelhante para as diferentes temperaturas estudadas, apresentando aumento dos valores
encontrados para G* com o aumento no valor da frequéncia aplicada (Figura 6a,c).

Em relacdo a viscosidade complexa, pode-se notar que as solugdes apresentaram
tendéncia a diminuicdo da viscosidade com o aumento da frequéncia aplicada, isso indica
que com o aumento da frequéncia houve maior perturbacdo na estrutura da solugéo
filmogénica e maior tendéncia a ordenacdo das moléculas. O comportamento apresentou-
se semelhante para as duas temperaturas em estudo.

A varredura de frequéncia foi realizada em duas frequéncias diferentes com a
intencdo de caracterizar as solugdes de revestimento em diferentes aplicagcfes: a varredura
a 10 Hz foi realizada visando o dimensionamento das solucBGes para aplicacdo em
processos mais lentos como revestimentos alimenticios, e a varredura a 100 Hz foi
realizada visando o dimensionamento das solucdes para aplicacdo das solugdes em
processos mais rapidos, grandes escalas, como o caso de bombeamento.

Como os valores de n para 0 modelo da Lei da Poténcia foram inferiores a 1, para
as solucdes filmogénicas de CMC com e sem adi¢cdo de tocoferdis, as mesmas foram
consideradas portanto, como fluidos pseudoplasticos, pois apresentaram carater
pseudoplastico ao apresentar n<1. No entanto a solugdo C4 apresentou o0 carater mais
préximo de fluido newtoniano (n=1) que os demais filmes ao apresentar 0s maiores
valores de n para as duas temperaturas estudadas (lei da poténcia). Ghasemlou et al.
(2011) também observou comportamento pseudoplastico para solucdes formadoras de
filmes adicionadas de 4cido oleico.

De acordo com as curvas apresentadas na Figura 7a,b, observa-se que, para a
temperatura de 25°C, as solugdes C2 e C3 necessitaram de maiores valores de tenséo para
a deformacao, enquanto a solucao filmogénica C4 (de maior concentragdo de tocoferois)
precisou de tensdo menor para que ocorra o cisalhamento quando comparada as demais
solucBes. Ja para a temperatura de anélise mais elevada (40°C), as solucBes C1 e C2
comportaram-se de forma semelhante apresentando curvas de comportamento semelhante

para a variacdo na tensao de cisalhamento com o aumento da taxa de deformacéo.
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Figura 7 - Curvas para tensdo de cisalhamento a 25°C (a) e a 40°C (b); viscosidade a
25°C (c) e a 25°C (d) e valores de viscosidade aparente (e) para diferentes taxas de
deformacéo e gréfico para viscosidade aparente das solu¢des formadoras de revestimento

a base de CMC.

Composic¢do dos filmes: C1 (CMC + sorbitol), C2 (CMC + sorbitol + lecitina de soja), C3 (CMC + sorbitol
+ lecitina de soja+0,125% tocoferois) e C4 (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferois).

Para cada dado apresentado na figura, valores médios dentro de um mesmo grafico com letras iguais ndo
sdo estatisticamente diferentes para teste de Tukey em um nivel (p < 0,05).
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Ainda analisando as curvas para 40°C, observa-se que novamente a solucéo
filmogénica C4, necessitou de menor tensdo de cisalhamento quando comparada com as
outras solugdes. De modo geral, 0 aumento da temperatura de 25 para 40°C levou a
diminuicdo da tenséo e da viscosidade.

Os valores para viscosidade versus taxa de deformacéo das solucdes filmogénicas
estdo apresentadas na Figura 7c,d. Observando a figura percebe-se que, para todas as
solucdes, a viscosidade aparente diminuiu consideravelmente com o aumento da taxa de
cisalhamento.

O aumento da velocidade do processo (taxa de deformacdo ou cisalhamento)
ocasionou decréscimo da viscosidade aparente (Figura 7e). As solucdes C4 apresentaram
0s menores valores encontrados para viscosidade aparente nas duas temperaturas
analisadas (25 e 40°C).

3.4 PARAMETROS DE COR DAS SOLUCOES FILMOGENICAS

Na Tabela 2 sdo apresentados os valores encontrados para 0s parametros de cor

das solucgdes de revestimento.

Tabela 2 — Resultados para os pardmetros de cor das solucdes de revestimento pelo
Sistema CIELab.

Parametro Formulagdo
Luminosidade 4506°+0,09 36,1402 37 50,1 32 17920.00°
(L)

Cromaticidade a*  -0,38°+0,02  -0,13°+0,01  -0,13"+0,02 0,12%+0,03
Cromaticidade b*  1,01°+0,03  3,35%+0,01 -0,80°+0,03 -1,59%+0,03

Chroma (C¥*) 1,08°¢0,02  3,36%+0,01 0,81°+0,04 1,69+0,8
Hue (h°) -69,6+0,8 87,9%+0,2 81°+1 85,2°+0,9
Delta E - 43,5°+0,3 30°+1 871

Composigéo dos filmes: C1 (CMC + sorbitol), C2 (CMC + sorbitol + lecitina de soja), C3 (CMC + sorbitol
+ lecitina de soja+0,125% tocoferdis) e C4 (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferdis).

Para cada propriedade apresentada na tabela, valores médios dentro de uma mesma linha com letras iguais
ndo sdo estatisticamente diferentes para teste de Tukey em um nivel (p < 0,05).

Observa-se que a incorporacdo de lecitinas e tocoferdis ocasionou reducdo no
parametro de luminosidade das solugdes, bem como elevacdo do pardmetro de tonalidade
dos mesmos. Ocasionou também elevacdo dos valores de cromaticidade a*, indicando

tendéncia a uma coloracdo mais avermelhada, porém as solucbes C2 e C3 (Tabela 2), ndo
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diferiram, indicando que a menor concentracdo de tocoferdis adicionada ndo ocasionou
influéncia neste parametro.

A incorporacdo de lecitina provocou aumento valores de cromaticidade b* das
solucdes destacando a coloracdo amarela das mesmas e, quando adicionadas de tocoferdis
as solugdes apresentaram reducdo dos valores de cromaticidade b* conforme maior a
concentracdo de tocoferois, menor o valor encontrado para b*, ocasionando leve reducéao
do amarelo e tendéncia ao azul. Comportamento semelhante foi apresentado para o
parametro de saturacéo dos filmes.

A solucdo C4 apresentou maior variacdo de cor em relacdo a solucdo controle,

seguidos das solugdes C2 e C3 (Tabela 2), respectivamente.
3.5 PERDA DE MASSA DAS CASTANHAS-DO-BRASIL REVESTIDAS

Na Figura 8 pode-se observar o comportamento em perda de massa durante o
tempo de armazenamento em incubadora digital (25°C) para as castanhas inteiras
revestidas e ndo revestidas (T4, T1 e TO) e para as castanhas quebradas revestidas e nao

revestidas (T4q e TOq), respectivamente.

—=—T0 ——T1 ——T4 -=- T0Q --=- T4Q

Perda de Massa (g)

Dia1l Dia 7 Dia 14 Dia 21 Dia 28

Figura 8 — Curvas de perda de massa para as castanhas inteiras e castanhas quebradas.

TO = castanhas sem cobertura; T1 = castanhas com revestimento (CMC + sorbitol) e T4 = castanhas com
revestimento (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferois), TOQ = castanhas quebradas sem cobertura e
T4Q = castanhas quebradas com revestimento (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferdis).

Pode-se perceber que houve aumento para a perda de massa para todas as amostras
durante o periodo de armazenamento. A perda de peso ocorre principalmente pela perda

de &gua pela transpiracdo e perda de reservas de carbono como resultado da respiragdo
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(Sogvar, Koushesh Saba, & Emamifar, 2016). A funcéo dos revestimentos comestiveis é
a formag&o de camada extra que resulta em reducgéo da transpiracéo e, portanto, limitagéo
da perda de massa (Guerreiro, Gago, Faleiro, Miguel, & Antunes, 2015). Pode-se afirmar
diante disto que os revestimentos formaram peliculas finas pois ndo limitaram o
transporte de massa das castanhas durante o armazenamento.

O tratamento TOq e T4q apresentaram a maior porcentagem de perda massa (% g
gl) no equilibrio, estimada até 28 dias. Os menores valores de perda de massa no
equilibrio foram TO, T1 e T4, que ndo apresentaram diferenca de T4q. Ter a menor
porcentagem de massa no equilibrio indica maior perda de umidade durante o

armazenamento.

Tabela 3 - Parametros da cinética de perda de massa (Equacdo 1) obtidos para os
diferentes tratamentos de revestimentos e castanha inteira ou quebrada.

Formulagdes Xeq (% g g?) A k (% g dia?) R2
TO -0,55 + 0,04 2 0,61+ 0,04° 0,11+ 0,01 2 0,995
T1 -0,54 +0,03% 0,60+ 0,03° 0,113 + 0,005 2 0,992
T4 -0,58 + 0,04 % 0,62+ 0,04 ° 0,083 + 0,005° 0,996
TOq -0,7+0,1°¢ 0,8+£0,12 0,11 +0,012 0,985
T4q -0,62 + 0,04 0,68+ 0,04 % 0,11+0,022 0,986

TO = castanhas sem cobertura; T1 = castanhas com revestimento (CMC + sorbitol) e T4 = castanhas com
revestimento (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferdis), TOQ = castanhas quebradas sem
cobertura e T4Q = castanhas quebradas com revestimento (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25%
tocoferdis). Para cada propriedade apresentada na tabela, valores médios dentro de uma mesma linha com
letras iguais ndo sdo estatisticamente diferentes para teste de Tukey em um nivel (p < 0,05).

A menor velocidade de perda de massa (% g g*) foi observada para T4,
provavelmente pela maior barreira a transferéncia de massa pelo revestimento contendo
lecitina e tocoferol. De forma oposta, 0 T4q, que apresenta 0 mesmo revestimento, mas
as castanhas estavam quebradas, nao teve a velocidade de perda de massa diminuida em
relacdo a TO, T1 e TOg.

A aplicacdo de revestimentos comestiveis contendo lipidios pode ser eficaz como
barreira a perda de massa, e ocorre pelo carater hidrofébico dos lipidios (Galus &
Kadzinska, 2015). Hashemi et al. (2017), utilizando maiores concentracdes de lipideos
(1-6%) em solugBes de revestimentos, observaram correlacdo direta entre a concentragao
de lipideos e a reducédo na perda de massa de damascos frescos durante o armazenamento.

Ao final do periodo de armazenamento de 28 dias a 40°C sob constante circulagdo
de ar, a perda de massa (% g g*) das castanhas foi de 0,55, 0,54 e 0,58% para 0s
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tratamentos TO, T1 e T4, respectivamente, e 0,7 e 0,62% para os tratamentos TOq e T4q,
respectivamente. As castanhas foram submetidas a condigdo de armazenamento drastica,
sendo considerado um teste acelerado de oxidacdo lipidica. O armazenamento
recomendado para castanhas descascadas é em temperatura ambiente, cerca de 25°C,
embalada sob vacuo e ao abrigo da luz, o que ja sédo fatores de retardamento das reacdes

de oxidacéo lipidica.

36 ESTABILIDADE DOS OLEOS DAS CASTANHAS-DO-BRASIL
REVESTIDAS

Na Tabela 4 s&o apresentados os valores encontrados para 0s teores de compostos
primarios (perdxidos) e secundarios (dienos) de oxidacdo dos Oleos extraidos das
castanhas submetidas a oxidacdo acelerada.

Observou-se que para o dia 1, inicio da avaliacdo da evolucdo da oxidacdo
lipidica, os valores de indice de peroxidos e de dienos conjugados ja apresentaram valores
diferentes, provavelmente pela variacdo natural das castanhas. A tendéncia de evolucgéo
da oxidacao lipidica foi calculada com base no aumento percentual dos dias 14° e 28° dias
em relacdo ao valor inicial quantificado no dia 1, para evitar enviesamentos estatisticos
em funcéo de valores iniciais no dia 1 para os tratamentos TO, T1 e T4 para castanhas
inteiras e TOq e T4q para castanhas quebradas.
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Tabela 4 - indice de Perdxidos (IP) e contetido de Dienos Conjugados (DC) para 0s 6leos
extraidos das castanhas revestidas durante o periodo de armazenamento.

Indice de Peroxidos (mEq O2.kg™)

Formulacgéo TO T1 T4
Castanhas Inteiras
Dia 01 1,91¢¢ 3,788b 5,38Aa
Dia 14 3,928b 5,93Aa 5,90A2
Dia 28 76442 5,97Ab 6,25Aab
Castanhas Quebradas
Dia 01 3,86¢P - 5,7482
Dia 14 6,578 - 7,95Aa
Dia 28 8,334 - 8,414
Dienos conjugados (g.L'l)
Formulacgéo TO T1 T4
Castanhas Inteiras
Dia 01 0,174C¢¢ 0,242¢ 0,210¢b
Dia 14 0,2678¢ 0,2508P 0,2938Ba
Dia 28 0,3297b 0,330AP 0,34042
Castanhas Quebradas
Dia 01 0,159¢P - 0,2158a
Dia 14 0,1748b - 0,185
Dia 28 0,348Aa - 0,208A0

TO = castanhas sem cobertura; T1 = castanhas com revestimento (CMC + sorbitol) e T4 = castanhas com
revestimento (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferdis).

Para cada resultado apresentado na tabela, valores médios dentro de uma mesma coluna com letras
maidsculas iguais ndo sdo estatisticamente diferentes em um nivel (p < 0,05), e valores médios dentro de
uma mesma linha com letras minusculas iguais ndo sdo estatisticamente diferentes para teste de Tukey em
um nivel (p < 0,05).

Na Figura 9, observa-se as curvas de evolucdo da oxidacdo lipidica em fungédo dos
dias de armazenamento em condicGes extremas de temperatura (teste acelerado de shelf-
life) para o indice de perdxidos e dienos conjugados.

Para as castanhas inteiras, pode-se observar que houve crescente aumento nos
valores encontrados para 0os compostos primarios de oxidag&o investigados, os peroxidos.
As castanhas ndo revestidas (TO) tiveram desencadeamento crescente de formacdo de
perdxidos, apresentando crescente diferenca dos teores de peroxidos encontrados para 0s
diferentes periodos analisados durante o tempo de armazenamento.

J& para as castanhas revestidas sem adicéo de tocoferdis (T1), observa-se que para
0 segundo e ultimo dia de analises, a taxa de oxidacdo foi praticamente constante,
apresentando teores semelhantes de peroxidos.

Analisando o tratamento T4, revestimento com adicdo de tocoferois, ndo houve
variacdo na producdo de perdxidos das castanhas submetidas a oxidacdo acelerada,

mantendo teores constantes durante todo o periodo de armazenamento, indicando que o
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revestimento atuou de forma significativa no bloqueio da oxidacdo das castanhas. Ao
analisar a incorporagéo de tocoferdis na estabilidade oxidativa de maioneses, Alizadeh et
al. (2019), observaram que para o0s 2 primeiros meses de armazenamento houve aumento

do valor de perdxidos do 6leo da maionese, que se estabilizou com o passar dos meses.
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Figura 9 - Curvas de evolucdo de oxidacéo lipidica apos 1, 14 e 18 dias para o indice de

perdxido (a) e dienos conjugados (b) para castanhas inteiras e quebradas ou com injurias.
TO = castanhas sem cobertura; T1 = castanhas com revestimento (cmc + sorbitol) e T4 = castanhas com
revestimento (cmc + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferois); q = castanhas quebradas.

Para as castanhas quebradas (TOqg e T4q), pode-se observar que o revestimento,
proporcionou estabilidade na formacgéo dos peroxidos quando observados o segundo e
ultimo tempo de analises, fator esse que néo foi observado para as castanhas armazenadas
sem revestimento. Achados similares foram relatados por Kwon et al. (2015) e Alizadeh
et al. (2019) em seus estudos, em que as amostras adicionadas de tocoferois apresentaram
6leos com menores valores de IPs ao final do periodo de armazenamento quando

comparadas as amostras controles. Comportamento similar também € citado na literatura



79

para incorporacdo de Oleos essenciais em emulsbes compostas (Nourbehesht,
Shekarchizadeh, & Soltanizadeh, 2018).

Bonilla, Poloni, & Sobral (2018) também encontraram efeitos positivos para
revestimentos ativos com extrato de boldo em castanha-do-Brasil, e associaram que 0s
revestimentos protegeram a castanha contra a oxidacéo pelo efeito de barreira ao oxigénio
e & adigcdo do extrato de boldo. Sabaghi, Maghsoudlou, Khomeiri, & Ziaiifar (2015)
observaram inibicdo eficaz da oxida¢do lipidica durante o armazenamento de sementes
de nozes usando o revestimento feitos de quitosana (10 g L) combinado com extrato de
cha verde (5 g L™).

Em relacdo aos valores encontrados para dienos conjugados das castanhas inteiras,
observa-se que houve semelhanga de comportamento entre os diferentes tratamentos
empregados para os diferentes tempos analisados, todos apresentaram maiores teores de
dienos ao longo do periodo de aceleracdo. A tendéncia crescente do teor de dienos deve-
se a quebra dos perdxidos lipidicos presentes nos 6leos em fragmentos secundarios e é
atribuida ao processo de aceleracdo das reacGes de oxidacdo ao longo do periodo de
armazenamento (Sgrensen, Nielsen, & Jacobsen, 2010).

O mesmo comportamento ndo foi observado para as castanhas quebradas T4q, as
mesmas ndo seguiram uma tendéncia para a avaliacdo do teor de dienos. Tal
comportamento pode estar relacionado ao estado inicial de oxidagdo das mesmas, visto
que as castanhas sofreram danos fisicos durante o processo de descasque na agroindustria
estando desde entdo mais suscetiveis ao desencadeamento de reacdes de oxidagdo, por
causa das maiores areas de superficie expostas ao processo de oxida¢do ocasionadas pela
quebra durante o descasque. Ressalta-se também que as areas expostas (areas que
sofreram danos) ndo sdo uniformes, os danos resultaram em castanhas de diferentes
tamanhos e formatos, variando de castanha para castanha, podendo levar a diferentes
impactos na oxidacao.

Tendo em vista que ,0s 6leos presentes no revestimento também séo quantificados
nas anélises e que passaram por tratamento ultrassénico quando em solugéo, os valores
de IP e DC encontrados para os tratamentos contendo tocoferdis no primeiro dia de
andlises, podem ser resultados do estado inicial de oxidacdo das castanhas somado ao
tratamento ultrassénico das solugdes de revestimento, uma vez que que o tratamento
ultrassénico aplica forcas fisicas extremas que podem decompor moléculas lipidicas e
gerar radicais altamente reativos (Hosseini, Gharachorloo, Tarzi, Ghavami, & Bakhoda,
2015).
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3.7 COMPORTAMENTO MECANICO DAS CASTANHAS REVESTIDAS

Os resultados para as analises do comportamento mecénico das castanhas inteiras
revestidas e castanhas controles para os testes de cisalhamento sdo apresentados nas
Figuras 10, e para os testes de puncdo sdo apresentados na Figura 11.

Para forga maxima em puncgdo ndo houve diferencas para os diferentes dias de
andlises, tanto para as castanhas inteiras quanto para as castanhas quebradas para as
castanhas revestidas.

Para energia em puncao, também ndo foram evidenciados efeitos significativos da
aplicacdo dos revestimentos nas castanhas, ndo havendo diferencas significativas para os

diferentes dias de analise.
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Figura 10 - Forca méaxima em cisalhamento (A), energia em cisalhamento (B) e

deformacéo (C) para as castanhas inteiras.

TO = castanhas sem cobertura; T1 = castanhas com revestimento (cmc + sorbitol) e T4 = castanhas com
revestimento (cmc + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferdis).

Para cada dado apresentado na figura, valores médios dentro de um mesmo grafico com letras iguais ndo
sdo estatisticamente diferentes para teste de Tukey em um nivel (p < 0,05).
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Assim como para os demais testes, a taxa de deformacdo das castanhas das
castanhas inteiras e das castanhas quebradas também ndo apresentou diferencas
significativas da aplicacdo do revestimento para os diferentes tempos de andlises.

Pode-se afirmar, que, a aplicacdo do revestimento comestivel ndo influenciou as
propriedades mecénicas de puncdo das castanhas-do-Brasil revestidas, em que as
castanhas revestidas se comportaram similarmente as castanhas sem revestimento para as
propriedades mecénicas de puncgdo avaliadas durante o periodo de armazenamento. Para
as propriedades de cisalhamento, analisadas para as castanhas inteiras, pode-se notar que
0 revestimento comestivel adicionado de tocoferol (T4) ndo influenciou no
comportamento das castanhas para cisalhamento, para as diferentes analises realizadas
durante o periodo de armazenamento, apresentando comportamento semelhante as

castanhas controle (TO0).
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Figura 11 - Forca maxima em puncao, energia em puncdo e deformacdo para as castanhas inteiras (A, B e C, respectivamente), e Forca maxima
em puncdo, energia em puncdo e deformacéo para as castanhas quebradas (A, B e C, respectivamente).

TO = castanhas sem cobertura; T1 = castanhas com revestimento (CMC + sorbitol) e T4 = castanhas com revestimento (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferdis),
TOQ = castanhas quebradas sem cobertura e T4Q = castanhas quebradas com revestimento (CMC + sorbitol + lecitina de soja+0,25% tocoferdis).

Para cada dado apresentado na figura, valores médios dentro de um mesmo gréafico com letras iguais ndo séo estatisticamente diferentes para teste de Tukey em um nivel (p <
0,05).
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4. CONCLUSOES

A adicdo de tocoferdis afetou positivamente a capacidade antioxidante das
solugdes, bem como seu conteddo fenolico e ndo influenciou no comportamento
mecanico em tracdo e em puncdo das castanhas-do-Brasil revestidas. A aplicacdo da
solucdo contendo tocoferdis em castanhas inteiras proporcionou estabilidade para
formacéo de perdxidos durante o periodo de armazenamento. Os mesmos se apresentaram
como revestimentos promissores para aplicacdo em alimentos de alto conteudo lipidico

para prevencao/retardamento de processos de oxidagéo.
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CONCLUSAO GERAL

Os filmes apresentaram boa aparéncia, apresentando-se luminosos e claros e com
boas propriedades mecanicas. Os tratamentos com adicao de tocoferol se destacaram para
as propriedades antioxidantes, conteudo de compostos fenolicos totais e propriedades de
barreira ao vapor de &gua. Pode-se afirmar que o poder antioxidante dos filmes foi
proporcional a quantidade dos compostos antioxidantes adicionados.

A adicdo de tocoferdis afetou positivamente a capacidade antioxidante das
solugdes, bem como seu conteddo fenodlico e ndo influenciou no comportamento
mecanico em tracdo e em puncdo das castanhas-do-Brasil revestidas. A aplicacdo da
solucdo contendo tocoferdis em castanhas inteiras proporcionou estabilidade para
formacéo de peroxidos durante o periodo de armazenamento.

As solucbes filmogénicas se apresentaram promissores para aplicagdo em
alimentos de alto conteudo lipidico, tanto na forma de filmes como revestimentos, para

prevencédo/retardamento de processos de oxidagéo.



