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RESUMO

O presente trabalho teve como objetivo obter biofilme a partir de gelatina
extraida da pele do tambaqui (Colossoma macropomum). Para elaboragéo
dos biofilmes foram utilizados dois tipos de agentes plastificantes e para cada
agente plastificante foram testados trés volumes diferentes. Os filmes obtidos
foram caracterizados através das andlises de espessura, cor, propriedades
mecanicas (resisténcia a tracdo e alongamento na ruptura) e permeabilidade
ao vapor de agua. Os resultados da espessura para os filmes adicionados de
sorbitol FS 20, FS 30 e FS 40, foram 0,095+0,012mm, 0,100+0,026mm,
0,121+0,000mm, respectivamente; e os resultados para os filmes adicionados
de glicerol FG 20, FG 30 e FG 40, foram 0,092+0,003mm, 0,138+0,046,
0,129+0,009, respectivamente. Os resultados de cor, foram similares para os
filmes adicionados de sorbitol e glicerol, ambos apresentaram boa
luminosidade, valores de a nao influenciaram na cor, e os valores de b
indicaram tendéncia para o amarelo fraco. Os resultados de diferenca total de
cor (AE) e para brancura (WI), apresentaram diferenga significativa (p<0,05)
apenas para os filmes de glicerol, onde FG 20 diferiu significativamente para o
FG 30 e FG 40. Os valores de resisténcia a tracdo apresentaram resultados
com diferenca significativa (p<0,05) para os filmes adicionados de sorbitol,
onde FS 30 diferiu de FS 30 e FS 40 para os diferentes volumes e os filmes de
glicerol diferiram significativamente (p<0,05) o FG 30 para com o FG 20 e FG
40 em relacdo aos plastificantes. Os resultados de alongamento na ruptura
(EAB) foram significativos para o FS 30 para com o FS 20 e FS 40 em relacéo
aos plastificantes, filmes adicionados de glicerol diferiram significativamente
para o FG 30 para com o FG 20 e FG 40 em relacao ao volume. A resisténcia a
tracdo foi superior para os filmes com sorbitol, porém o alongamento na ruptura
foi melhor para os filmes com glicerol. Para permeabilidade ao vapor de agua
apenas os filmes adicionados de glicerol apresentaram diferenca significativa
entre si, onde FG 20 diferiu do FG 30. Os valores de permeabilidade ao vapor

de agua foram superiores nos filmes adicionados de glicerol.

Palavras-chave: tambaqui; gelatina; plastificantes.



ABSTRACT

This study aimed to obtain biofilm from gelatin extracted tambaqui skin
(Colossoma macropomum). For preparation of biofilms were used two types of
plasticizers and plasticizer for each three different volumes were tested. The
obtained films were characterized by analysis of thickness, color, mechanical
properties (tensile strength and elongation at break) and permeability to water
vapor. The results of the thickness to the movies added sorbitol FS 20, FS 30
and FS 40, were 0,095 + 0,012mm, 0,100 * 0,026 mm, 0,121 + 0,000mm,
respectively; and the results for the movies added glycerol FG 20, FG 30 and
FG 40, were 0,092 + 0,003mm, 0,138 * 0,046, 0,129 + 0,009, respectively. The
color results were similar to the movies added sorbitol and glycerol, both
showed good light, the values had no effect on color, and b values indicated
tendency to faint yellow. The overall color difference results (AE) and whiteness
(WI), showed significant differences (p <0,05) for the glycerol movies, where FG
20 differed significantly for the FG 30 and FG 40. The tensile strength values
showed results with a significant difference (p <0.05) for the movies added to
sorbitol, which differed from FS 30 FS 30 and FS 40 for different volumes and
glycerol films differed significantly (p <0 05) towards the FG 30 and the FG 20
FG 40 with respect to plasticizers. The results of elongation at break (EAB)
were significant for the FS 30 to FS 20 and to the FS 40 with respect to
plasticizers, added glycerol films differed significantly with FG 30 for the FG 20
and FG 40 in relation to the volume. The tensile strength was higher for films
with sorbitol, but the elongation at break was better for films with glycerol. For
water vapor permeability of films only made glycerol showed significant
differences between them, which differ from the FG 20 FG 30. The values of
permeability to water vapor were added in excess glycerol films.

Keywords: tambaqui; gelatin; plasticizers.

Keywords: tambaqui; gelatin; plasticizers.
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1. INTRODUCAO

A pesquisa de embalagem esta recebendo uma atencdo consideravel
devido ao desenvolvimento de materiais ecoldgicos feitos de polimeros
naturais, muitas vezes a partir de residuos de produtos provenientes da
agricultura, pesca e pecuaria. Tais polimeros podem ser de proteina, lipideo,
ou polissacarideo (THARANATHAN, 2003).

Uma quantidade significativa de residuos organicos é gerada nas
diferentes etapas da cadeia produtiva da piscicultura, principalmente devido a
percentagem elevada dos residuos apos filetagem, que se apresenta como um
problema para o produtor ou para a industria (BUENO et al, 2011). Os residuos
podem ser aproveitados para elaboracdo de novos produtos, como por
exemplo, gelatina, capsulas, filmes biodegradaveis, que podem ser utilizados
em diversas areas. Isso possibilitara a diminuicdo do impacto ambiental que os
residuos podem trazer se caso ndo utilizados na elaboracdo de novos
produtos.

A gelatina € obtida por hidrélise de colageno e as peliculas de gelatina
podem ser produzidas por secagem termicamente reversivel, formadas a partir
da ligagcédo cruzada entre o grupo amino e os componentes de grupos laterais
de carboxila e residuos de aminoacidos (KROCHTA e JANJARASSUKUL,
2010). A gelatina é amplamente utilizada como agente de encapsulacéo,
capsulas gelatinosas podem ser utilizadas como ingredientes alimentares de
baixa umidade também s&o utilizadas para recobrir suplementos alimentares e
produtos farmacéuticos (BALDWIN, 2007).

As propriedades funcionais, a termoestabilidade e capacidade de
formacao do filme de gelatina sdo dependentes das suas caracteristicas, que
estéo relacionadas com a origem das espécies (de mamiferos, peixes de agua
fria, peixes de agua quente) (GOMEZ-GUILLEN et al., 2002; GOMEZ-ESTACA
et al, 2009).

Filmes de biopolimeros naturais podem melhorar vida comercial e a
qualidade dos alimentos, servindo como barreira seletiva para transferéncia de
umidade, consumo de oxigénio, oxidacdo lipidica e perdas de compostos
aromaticos volateis (CAMPOS, GERSCHENSON e FLORES, 2011).
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A obtencdo de biopolimeros naturais estd na transformacdo de
subprotudos através do uso de processos tecnoldgicos e uma das alternativas
estd na utilizacdo da pele de peixe oriundos da regido amazobnica que sao
comumente processados na inddstria e na aquicultura.

O tambaqui Colossoma macropomum (Characiformes, Serrasalmidae),
nativo da Bacia Amazodnica, tem despertado muito interesse para a piscicultura
devido sua capacidade de aproveitar varios tipos de alimentos e se apresentar
como excelente filtrador de plancton, além de possuir um crescimento rapido
até os oito meses. Os peixes de cultivo crescem em condigcbes mais estaveis,
tem a taxa de crescimento e a composicao de sua dieta controlada, com isso
podem ser mais facilmente utilizados na elaboracéo de produtos (ARBELAEZ-
ROJAS et al., 2002; IZEL; MELO, 2004).

A producdo de gelatina de pescado produzido na regido amazodnica
mostra-se uma alternativa para o0 uso da pele gerada e descartada no
processamento na aquicultura e industria pesqueira, e sua utilizacdo para
producdo de filmes, auxiliando na reducdo de problemas ambientais, como o

descarte de toneladas de peles para o ambiente.
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1.1. OBJETIVO GERAL

Elaborar e caracterizar biofilmes obtidos a partir da gelatina extraida da
pele de tambaqui (Colossoma macropomum) com adi¢cédo de glicerol e sorbitol

como plastificantes e analisar suas propriedades tecnologicas.

1.2. OBJETIVO ESPECIFICO

— Extrair gelatina da pele de tambaqui;

— Elaborar biofilmes a partir da gelatina extraida da pele de tambaqui, com
adicao em diferentes percentuais de solucdes filmogénicas.

— Caracterizar o biofilme através das determinacfes de espessura, cor,

propriedades mecanicas e permeabilidade ao vapor de agua.
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2. REVISAO DA LITERATURA
2.1. TAMBAQUI (Colossoma macropomum)

Peixe tipico da bacia amazbnica possui populagdes naturais em
equilibrio genético com alta variabilidade em localidades ao longo de 2200
km do rio Solimdes-Amazonas. Esta presente também nos principais rios da
Bacia do Orinoco na Venezuela. Na natureza pode atingir até 40 kg e 1m de
comprimento, se alimentado de frutos e sementes, fazendo migracbes para
varzeas e lagos amazonicos para alimentacdo e reproducdo. E um peixe que
apresenta alta fecundidade, fato que facilita a producdo de alevinos da
espécie em cativeiro (INOUE e BOIJINK, 2011).

Figura 1: Tambaqui (Colossoma macropomum)

Fonte: Vivaterra

E uma espécie largamente encontrada na América do Sul como peixe de
cultivo, principalmente na regido Norte e Nordeste, por apresentar
caracteristicas como rusticidade, alta produtividade e aceitar ragfes extrusadas
e peletizadas. Esse onivoro tornou-se uma espécie chave em programas de
criacado sendo a espécie nativa mais cultivada na Amazonia brasileira e a mais
frequente em pisciculturas de todo o pais, pois estad presente em 24 dos 27
estados do Brasil (LIMA e GOMES 2010; LOPERA-BARRERO et al. 2011).



15

As técnicas de manejo para a producdo do tambaqui em piscicultura
sdo relativamente recentes, sendo o0s primeiros trabalhos sobre a sua
reproducdo artificial da década de 80. O tambaqui atinge a maturidade sexual
em piscicultura por volta dos 3-4 anos de idade, dependendo das condicbes de
alimentacao e estocagem. Os problemas mais comuns nos lotes de tambaquis
cultivados tem sido o crescimento heterogéneo e a baixa resisténcia dos
animais ao manejo, variagcbes ambientais e doencas devido ao alto grau de
consanguinidade (INOUE e BOIJINK, 2011).

A producgédo da aquicultura continental por espécie teve como destaque a
tilapia e o tambaqui, pois foram as espécies mais cultivadas, as quais somadas
representam 67,0% da producdo nacional de pescado desta modalidade. A
producdo em toneladas do tambaqui no ano de 2011 foi de 111.084,1
toneladas (BRASIL, 2011).

2.2. BIOFILME

Biofilme é um filme fino preparado a partir de materiais biolégicos, que
age como barreira a elementos externos e, consequentemente, pode proteger
o produto embalado de danos fisicos e biolégicos e aumentar a sua vida Uutil
(HENRIQUE, 2008).

Os Dbiofilmes sdo produzidos com materiais bioldgicos, como
polissacarideos, proteinas, lipidios e derivados. A obtencdo dos mesmos,
assim como a de coberturas biodegradaveis, estd baseada na dispersao ou
solubilizagdo dos biopolimeros em um solvente (dgua, etanol ou acidos
organicos) e acréscimo de aditivos (plastificantes ou agentes de liga) obtendo-
se uma solucdo ou disperséo filmogénica. Apos o preparo, estas coberturas
devem passar por uma operagao de secagem para a formagéao dos filmes ou
coberturas tipo casting (GONTARD, 1992).
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1

Figura 2: Filme de amido de pinhao
Fonte: Luchese et al. (2015)

Algumas possiveis propriedades funcionais dos filmes incluem retardar a
migracdo de umidade, o transporte de gases (O, CO,), a migracédo de Oleo ou
gordura, o transporte de solutos, oferece integridade estrutural adicional aos
alimentos, podendo também reter compostos aromaticos e carregar aditivos
alimenticios ou componentes com atividade antibacteriana ou antifangica, com
liberacdo controlada sobre o produto onde foi aplicado (PALMU et al, 2002).

As coberturas e biofilmes proteicos (caseina, gelatina, soja, zeina, gluten
e albumina de ovo) sao boas barreiras ao O, e CO, em ambientes com baixa
umidade relativa, mas ndo em alta umidade devido a susceptibilidade do filme
em absorver umidade e se dissolver. Filmes e coberturas compostos ou de
camada dupla estdo sendo investigadas, a fim de melhorar as caracteristicas
de permeabilidade, forga, flexibilidade (AMARANTE e BANKS, 2001).

Filmes comestiveis e revestimentos tém sido muito utilizados para
proteger os produtos alimenticios, melhorando a qualidade dos alimentos,
podem ser transportadores de agentes antimicrobianos, antioxidantes e outros
conservantes que pode enriquecer a formulacdo do produto (FAMA, et al.
2005).

Ha um crescente interesse em filmes comestiveis e revestimentos,
devido as preocupacbes de ameacas ambientais, bem como o0s custos
elevados para o fornecimento de petroleo (JANJARASSKU e KROCHTA,
2010). No Brasil, ndo ha legislacdo especifica para filmes e revestimentos
comestiveis na Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA), porém séo

considerados como ingredientes ou aditivos, logo estdo inclusos no DECRETO
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N° 55.871, DE 26 DE MARCO DE 1965, devendo obedecer ao mesmo
(BRASIL, 1965).

Os materiais utilizados na formacdo de embalagens comestiveis devem
ser geralmente reconhecidos como seguro para o uso pretendido devem ser
utilizados de acordo com a boa prética de fabricacdo BPF (preparado e tratado
como um ingrediente alimentar) e dentro de todas as limitagbes especificadas
pelo o FDA. Diversos materiais utilizados em formulacbes de embalagens
comestiveis geralmente se enquadram nas categorias de polissacarideos,
proteinas, lipidios, e resinas. Muitas vezes, € adicionado um plastificante para
aumentar a flexibilidade além de outros aditivos que podem ser combinados
para modificar e melhorar as propriedades fisicas ou a funcionalidade dos
filmes (KROCHTA e JANJARASSKUL, 2010).

2.3. PROPRIEDADE DOS FILMES

As propriedades fisicas e mecanicas dos filmes comestiveis sdo um
assunto de grande importancia devido a sua influéncia sobre o desempenho do
produto e aceitacdo do consumidor (WISET, et al., 2014). Os filmes ou
coberturas comestiveis apresentam diferentes propriedades, variando
conforme seu processo de obtencéo. As propriedades sdo barreira ao vapor de
agua; barreira a gases; mecanicas; solubilidade em &gua; capacidade de
alongamento e resisténcia a tragao.

Embalagem comestivel pode ser usada para inibir a troca de umidade
entre produtos alimentares e atmosfera, mudancas na atividade de agua (aw)
de alimentos embalados podem resultar no crescimento microbiano as
alteracbOes texturais indesejaveis, e deterioradores quimicos. (KROCHTA e
JANJARASSKUL, 2010).

Yamashita et al. (2012) no estudo da elaboracdo de biofilmes partir de
fécula de mandioca e gelatina, observou-se a diferenca na caracteristica dos
filmes. Valores de permeabilidade ao vapor de agua, solubilidade em agua, a
espessura e a resisténcia mecanica do biofiime aumentou com o aumento da
concentracdo de gelatina, as propriedades mecénicas dos filmes foram
influenciadas pelo tipo de polimero (fécula de mandioca, gelatina) e
plastificante (glicerol, sorbitol), filmes plastificados com glicerol apresentaram
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caracteristica de alongamento superiores aos que foram utilizados sorbitol,
assim como o uso de gelatina para elaboracdo do filme resultou um biofilme
com menor opacidade se comparado com o biofilme obtido com a fécula de

mandioca.

De acordo com Baldwin (2007) e Menegalli (2012), outra propriedade do
biofilme ndo menos importante é a baixa permeabilidade ao oxigénio (OP), pois
se eficiente preserva a qualidade e prolonga a vida comercial dos alimentos
sensiveis ao O,. Filmes obtidos a partir de hidrocoloides geralmente tém
propriedades de barreira a gas satisfatoria, especialmente em baixa umidade
relativa (RH). A utilizacdo de biofilmes com uma boa barreira ao O, possibilita a
reducdo do uso de plasticos ndo reciclaveis, reduzindo assim o consumo e o
descarte de plasticos nao reciclaveis. Além disso, o desenvolvimento de filmes
comestiveis com permeabilidade a gas definido sob certas condi¢cdes de
armazenagem pode criar uma atmosfera modificada, suprimindo a taxa de
respiracdo de produtos horticolas e/ou a producéo de etileno dos produtos do

climatério fisiologicamente ativo durante o armazenamento e distribuicao.

2.4. PLASTIFICANTE

Os plastificantes sdo componentes de baixo peso molecular adicionado
as peliculas para reduzir a fragilidade, através do aumento do espaco entre as
cadeias de polimero e, consequentemente, diminuir as forcas intermoleculares
e aumentar a flexibilidade e extensibilidade do material (SOBRAL, et al., 2001).

Podem melhorar as propriedades mecéanicas do filme, situando-se na
sua rede polimérica e competem para a cadeia H- cadeia de ligagdo ao longo
das cadeias de polimeros. Plastificantes normalmente utilizados em
embalagens comestiveis sdo mono, di ou oligossacarideos (glicose, xaropes de
frutose, glucose e sacarose), polidis (glicerol, sorbitol, derivados de glicerilo, e
polietileno glicéis), e lipidios e seus derivados (fosfolipidios, acidos gordos, e
surfactantes). A selecdo do plastificante requer compatibilidade com a matéria
prima, eficiéncia na aplicabilidade e economia além de que sua concentracao
influencia as propriedades fisicas do filme (SOTHORNVIT e KROCHTA, 2005;
SOBRAL et al, 2004). A magnitude das propriedades mecanicas esta
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estreitamente associada com a quantidade de plastificante presente na
pelicula. Geralmente o aumento da quantidade de plastificante tem como
resultado peliculas com menor forca de tensdo e maior alongacdao (CHOI e
HAN, 2001).

Estudos realizados por Chiumarelli e Hubinger (2012) na elaboragéao de
filmes com cera de carnalba mostrou que as propriedades mecanicas e
solubilidade dos filmes foram influenciadas principalmente por contetudo de

glicerol.

2.5. PROCESSO DE FORMACAO DO BIOFILME

As formulacbes de embalagens comestiveis incluem, pelo menos, um
polimero natural, capazes de formar uma matriz estrutural suficientemente
coesa e continua. As propriedades funcionais dos filmes comestiveis e
revestimentos apresentam diversas caracteristicas que variam de acordo com
as forcas de coesdo que sao as ligacdes covalentes (pontes dissulfeto),
ligagbes idnicas, e ligacdo de hidrogénio, entre o filme formando e as
moléculas de polimero. A for¢a coesiva depende da quimica e da estrutura do
biopolimero (peso molecular, regularidade, ramificacdo, polaridade), os
procedimentos de formacéo de pelicula (moldagem em solucéo, extrusdo), sédo
influenciados por parametros de formacao de pelicula (temperatura, pressao,
tipo de solvente, diluicdo, técnica de aplicacdo, técnica de secagem), e
concentracfes de agentes plastificantes e aditivos. Por outro lado, a formacéo
de peliculas biopoliméricas comestiveis a base de hidrocoldide pode ser
conseguida por duas tecnologias de base: processo seco e Umido que por sua
vez é um parametro importante na formacdo do biofilme. (KROCHTA e
JANJARASSKUL, 2010).

A formulacdo e as condi¢cdes de revestimento da pelicula deve ser
otimizada para obter uma coeséo suficiente da matriz e adesao adequada e
cobertura sobre a superficie de alimentos para que o0 revestimento possa
desempenhar as suas fungOes pretendidas. Embora a espessura dos
revestimentos dependa principalmente da técnica de aplicagdo e da
viscosidade das solucdes de fundicdo, a aderéncia dos revestimentos sobre a

7

superficie do produto alimentar € essencialmente governado por afinidade
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quimica entre os revestimentos e as suas superficies de apoio (BALDWIN,
2007).

A solucdo de moldagem degaseificado pode ser espalhada em uma fina
camada sobre uma superficie do material de base adequado, que ira libertar a
pelicula apds a secagem para produzir uma pelicula pré-formada, ou aplicada
de modo a formar um revestimento diretamente sobre os produtos alimentares
ou comprimidos de drogas por pulverizacdo ou imersdao (KROCHTA 2002,
BALDWIN, 2007).

2.6. GELATINA

A gelatina € um biopolimero natural obtido por degradacdo térmica do
colageno que pode misturar-se com varias biopolimeros, devido a sua grande
compatibilidade (CAO, FU e HE, 2007). A gelatina tem peso molecular menor
gue o colageno, pois a solubilizacdo térmica hidrolisa algumas ligacGes de
amina nas cadeias elementares (KOLODZIEJSKA et al. 2008).

As fontes mais abundantes de gelatina sao pele de porco (46%), bovinos
(29,4%) e da carne de porco e de gado, 0ssos (23,1%). A gelatina de peixe
responsavel por menos de 1,5% da producdo total de gelatina em 2007, mas
esse percentual era o dobro dos dados de mercado para 2002, indicando que a
producdo de gelatina a partir de alternativas espécies ndo mamifera tinha
crescido em importancia (GOMEZ-GUILLEN, et al., 2009).

Figura 3: gelatina de peixe liofilizada
Fonte: Henriques (2013)
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Novas aplicacfes tém sido encontradas para a gelatina em produtos, tais
como emulsionantes, agentes de formacdo de espuma, estabilizadores
coloidais, materiais de embalagem biodegradaveis e agentes de
microencapsulacdo. Outra fonte para colageno ou extragdo da gelatina a partir
pele e 0ssos peixe, no entanto, mais recentemente, foram também extraidas
das nadadeiras, visceras de peixe processado (GOMEZ-GUILLEN, et al.,
2011).

As peliculas de gelatina podem ser produzidas por secagem de gel de
gelatina termicamente reversivel formada a partir da ligacdo cruzada entre a
amina e componentes de grupos carboxila laterais de residuos de aminoacidos
(KROCHTA e JANJARASSKUL, 2010).

E amplamente utilizado como um agente encapsulante em disco e
capsulas gelatinosas moles para ingredientes alimenticios de baixa umidade ou
a base de Oleo, suplementos alimentares, e produtos farmacéuticos
(BALDWIN, 2007).

Embora este biopolimero tenha sido objeto de numerosas publicagées, a
sua estrutura e composicdo ndo é bem definida. Na verdade, ha muitas
diferencas a partir de um estudo para outro (DUCONSEILLE, et al., 2015).
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Figura 4: Ligacao de hidrogénio (linha pontilhada) em cadeias de gelatina (a) e
entre as cadeias de gelatina e moléculas de agua (b).
Fonte: Duconseille, et al., (2015)
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3. MATERIAL E METODOS

3.1. MATERIA-PRIMA

Foram utilizadas peles de tambaquis (Colossoma macropomum), as
peles foram retiradas de peixes oriundos de tanques de piscicultura localizados

no municipio de Terra Alta/Para.

3.2. METODOS
3.2.1. Preparacéao da pele

As peles foram cortadas em pedacos com dimensdes de (4 x 4 cm) de
acordo com a metodologia descrita por Bueno et al. (2011). Em seguida foram
acondicionadas em porcdes de 100g em sacos de polietileno, sob vacuo e

congeladas a -22°C até o momento da extracao.

3.2.2. Extrag&o da gelatina

Gelatina foi extraida a partir da pele de tambaqui de acordo com método
descrito por Bueno et al. (2011). As peles foram imersas nas seguintes
solucdes, respectivamente: solucdo salina de NaCl por 15 minutos, NaOH por
15 minutos e solug¢do de acido acético (C,H40O,) por 60 minutos. Para cada
solucéo utilizada foram realizadas 3 lavagens com agua entre as solucées. Em
seguida as peles foram colocadas em banho-mariaa 40°C~50°C para
recolnimento do sobrenadante. O material sobrenadante recolhido
foi filtrado e liofilizado (Liotop, modelo L101) -50°C por 30 horas e armazenado
em sacos plasticos.

O Rendimento da extracdo foi calculado através da equacédo
1(HADDAR, et al., 2012).

Rendimento (%) = peso da gelatinaem pdé (g) X 100 Egq. (1)
peso umido da pele fresca (Q)
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3.2.3. Preparacao do biofilme

Os filmes foram elaborados de acordo com o método proposto por
Gomez-Estaca et al. (2009). A gelatina obtida foi dissolvida em agua destilada
(49/100 mL) e entdo adicionou-se os plastificantes. Foram utilizados dois
plastificantes, sorbitol (0,15 g/g de gelatina) e glicerol (0,15 g/g de gelatina),
para a obtencdo de duas solucdes filmogénicas distintas. As solucdes
filmogénicas foram aquecidas a 40°C e agitadas por 15 minutos para que 0s
plastificantes pudessem se misturar de maneira uniforme na solucéo.
Posteriormente cada solucao foi distribuida em bandejas circulares de silicone
em quantidades de (20, 30 e 40 mL) para realizar o processo de secagem em
estufa DBO a 25°C por 14 horas. Apds o periodo de secagem os filmes obtidos
foram armazenados em sacos plasticos a vacuo e mantidos sob-refrigeracéo.
A figura 5 mostra o processo de obtencéo da gelatina e dos filmes de gelatina,

adicionados de sorbitol ou glicerol.

Gelatina liofilizada

Y

Pele in natura

20g
Y A 4
l Solucéo filmogénica Solugdo filmogénica
adicionada de adicionada de
Pele imersa em solucgéo sorbitol glicerol
de NaCl 0,6M/15min
A 4
v Agquecidas 40°C/15min
Pele imersa em solucéo Sob agitacéo
de NaOH 0,3M/15min
A 4
v Distribuidas em superficie
Pele imersa em solugéo de silicone para posterior
de Ac. Acético 0,02M/1h secagem

A 4

Secagem em DBO a
25°C/14h

Pele imersa em agua
destilada/banho-maria
12h

¢ \ 4

o Armazenadas a vacuo sob
Material filtrado

liofilizado por 30h refrigeragdo

Figura 5: processo de obtenc&o da gelatina e dos filmes
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3.2.4. Caracterizagdo do filme

3.2.4.1. Espessurado filme

A espessura do filme foi medida utilizando um micrometro externo (Série
106 Mitutoyo) com aproximacao de 0,001 mm. As medicbGes foram realizadas
em seis locais aleatorios em cada pelicula, e o valor médio foi admitido como a
espessura do filme. Este valor foi utilizado nos célculos de propriedades de
tracdo e alongamento na ruptura e testes de permeabilidade de vapor de agua
(PVA).

3.2.4.2. Cor

A cor dos filmes foi determinada de acordo a metodologia descrita por
Jouki, et al.,, (2013) utilizando colorimetro (Konica Minolta CR-400). A
luminosidade (L) e os parametros de cromaticidade a (vermelho-verde) e b
(amarelo-azul) foram determinados. Trés leituras foram registradas em locais
diferentes de cada filme para cada tratamento. A diferenca total de cor (AE) e
brancura (WI) das amostras foram calculadas utilizando-se as equacdes 2 e 3,

respectivamente:

AE =J(L*-L) +(a*-a) +(b*—b)? Eq: (2)

WI =100—/(100— L% +a? +b?) Eq: (3)

Onde:

L*, a* e b* - valores dos parametros de cor do padrdo sdo respectivamente:
(95,56; -5,49; 8,15).

L, a, e b - valores dos parametros de cor da amostra.

3.2.4.3. Propriedades mecanicas

Foram determinadas a resisténcia a tracdo e alongamento na ruptura de
filmes utilizando a norma técnica ASTM D882-09 em analisador de textura
(TA.XT2i, Stable Micro System Ltd., Srrey, Inglaterra). Os corpos de prova para

as analises foram cortados em formato de fita com dimensfes de 8 mm de
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comprimento e 20 mm de largura. Os parametros de configuracdo da analise
dos filmes foram: velocidade pré-teste 0,8 mm seg *, velocidade de teste 0,8
mm seg?, velocidade pés-teste 10,00 mm seg™. A probe utilizada nas
determinacdes foi a A/TG com distancia das garras 50 mm. A resisténcia a
tracdo foi calculada dividindo-se a forca maxima pela area seccional do filme
(largura do filme x espessura inicial) (Equacao 4). O alongamento na ruptura foi
calculado dividindo o diferencial de extensdo pela separacéo inicial das garras

(Equacéo 5).
Ts(MPa) = F/A Eq: (4)

Onde:
F: &€ a carga maxima (N) necessaria para puxar as amostras;

A: é a area da secéo transversal da pelicula (m?).

EAB% = AL/Lx100 Eq: (5)
Onde:
AL: alongamento no momento da ruptura (mm);

L: comprimento de aderéncia inicial.

3.2.4.4. Permeabilidade ao vapor de agua

A permeabilidade ao vapor de agua (PVA) dos filmes foi determinada de
acordo com a ASTM (American Society for Testing and Materials) método
descrito por Arfat et al (2014). Os filmes foram firmemente fixados sobre a
abertura de células contendo gel de silica e, em seguida, estas células foram
colocadas em dissecadores com agua destilada a 30°C. As células foram
pesadas em intervalos de 1h durante um periodo de 7h. A permeabilidade do

vapor de agua do filme foi calculada conforme equacéo 6:

WVP (gm*s™? Pat) =wlA? t* (P, - P)™ Eq: (6)
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Onde:

w - ganho de peso do copo (g);

| - espessura da pelicula (m);

A - &rea exposta da pelicula (m?);

t - tempo de ganho (s);

(P2 - P1) - diferenca de pressdo de vapor através da pelicula (4244,9 Pa a
30°C).

3.2.4.5. A andlise estatistica

Os resultados obtidos foram submetidos a analise de variancia (ANOVA)
e teste de Tukey, quando necessério, ao nivel de significancia de 5%. Com o

uso do programa Statistica® 7.0.
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4. Resultados e Discusséo

4.1. Extracdo da gelatina

A gelatina extraida da pele do tambaqui apresentou rendimento médio
de 23,35%. Kasankala et al., (2007), no seu estudo com Ctenopharyngodon
idella teve rendimento 10,5% e Bueno et al., (2011), no estudo com tilapia-do-
nilo tiveram rendimento de 14,5% e Haddar et al., (2012), no estudo com
gelatina da pele de atum tiveram rendimento 24,78%. A maioria dos valores é

menor que deste estudo, porém no estudo de Haddar foi préximo.

4.2. Elaboracéo dos Filmes

A solucéao filmogénica nao apresentou separacao de fases, indicando
uma boa homogeneizagcdo com os plastificantes. A coloragdo amarela (Figura
6) € devido aos pigmentos existentes na pele do tambaqui que séo liberados
durante o processo de extracdo da gelatina. A coloracdo dos filmes néo
apresentou 0s mesmos aspectos visuais das solu¢des filmogénicas, isso deve
ter ocorrido devido ao uso de volumes pequenos que ao se espalhar na
superficie de secagem, e formando filmes espessos. A formacédo dos filmes foi
eficaz com tempo de 14 horas se comparando com outras metodologias
descritas que utilizavam tempo superior ao de 14 horas, pois formou uma
estrutura solida e coesa (Figura 7). Os filmes adicionados de sorbitol e de
glicerol apresentaram aw média de 0,484 e 0,466, respectivamente, apds o
processo de secagem. O aspecto visual dos filmes é bem diferente das
solucdes de origem e apresentam semelhancgas na cor, pode ser observado na
Figura 8.
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Figura 6: Aspecto visual das solucdes filmogénicas com glicerol e
sorbitol.

Figura 7: Filme de gelatina de pele de tambaqui, com
adicdo de sorbitol como plastificante.

A) B)

Figura 8: Aspecto visual dos filmes obtidos a partir das solucdes
filmogénicas contendo glicerol (A) e sorbitol (B).
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4.3. Espessura

A Tabela 1 mostra as espessuras dos filmes obtidos para as diferentes

guantidades de solucdes filmogénicas.

Tabela 1. Espessura dos filmes contendo sorbitol e glicerol

Espessura mm 20mL 30mL 40mL
FS* 0,095 + 0,012 0,100 + 0,026%"® 0,121 + 0,000""
FG** 0,092 + 0,003* 0,138 + 0,046™ 0,129 + 0,009°*

*ES: filme com sorbitol e *FG: filme com glicerol - Média e desvio das replicatas:
médias com letras iguais ha mesma linha n&o diferiram significativamente ao nivel de
(p < 0,05) para os diferentes volumes através do teste Tukey. E letras iguais na
mesma coluna nao diferem significativamente ao nivel de (p < 0,05) para os diferentes
plastificantes.

Os resultados da espessura indicaram que os filmes adicionados de
sorbitol apresentaram diferenca significativa entre os filmes elaborados com
20mL e 40mL de solucéo filmogénica, porém nao houve diferenca significativa
do filme elaborado com 30mL para os demais. Para os filmes adicionados de
glicerol o filme elaborado com 20mL de solucdo filmogénica diferiu
significativamente dos filmes elaborados com 30 e 40mL de solucdo. E
apresentaram diferenca significativa entre os plastificantes, apenas a
formulagcdo com 30mL.

No entanto estudo realizado por Arfat et al. (2014), afirmou que o glicerol
pode distribuir-se uniformemente na rede do filme, devido o pequeno tamanho
da molécula diminuindo a espessura. A eficaz interacdo da matriz principal com
o plastificante formara filmes com menor espessura, porém outros fatores
podem influenciar positiva e negativamente como tempo de secagem,
temperatura de secagem, superficie de secagem, bem como ouros fatores
externos a elaboracao dos filmes.

Hoque et al. (2011), observou que com filme obtido com gelatina de
choco (Sepia pharaonis), os resultados das espessuras dos filmes variaram de
0,037 a 0,040 mm. Tongnuanchan et al. (2011), em outro estudo para obtencé&o
de pelicula a base de isolado proteico de tilapia, teve como resultados de
espessura valores de 0,028 a 0,036 mm. E em outro estudo Nagarajan et al.

(2012), com gelatina de pele de lula (Loligo formosana), para obtencéo de
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filmes tiverem resultados de espessura valores 0,033 a 0,038 mm, ambos os
resultados menores que deste estudo. Dependendo de qual sera a utilidade do
filme uma baixa ou alta espessura sera ponto de partida para determinar qual o

melhor faixa de espessura para ser utilizado.

4.4. Cor

Os filmes adicionados de sorbitol apresentaram diferenca significativa (p
< 0,05), na luminosidade (L) as formula¢cdes com 20mL para com 40mL; para
os valores de cromaticidade (a) ndo houve diferenca significativa (p<0,05); os
valores de (b), também foram nao significativos para os diferentes volumes. Os
filmes adicionados de sorbitol ndo apresentaram diferenca significativa (p<0,05)
em relacdo aos diferentes volumes, para os resultados de diferenca total de cor
(AE) e brancura (WI), conforme os valores presentes na Tabela 2.

Os filmes adicionados de glicerol apresentaram diferenca significativa,
para os valores de luminosidade (L), em relacdo aos volumes de 20 e 40 mL.
Os valores de cromaticidade (a) ndo apresentaram diferenca significativa para
todos os filmes; os valores de cromaticidade (b) apresentou diferenca
significativa entre o filme elaborado utilizando 20mL e os filmes utilizando 30 e
40mL. Para os resultados de AE e WI, os filmes adicionados de glicerol com a
formulacdo de 20mL apresentam diferenca significativa em relacdo aos filmes
com 30 e 40mL.

Os valores de (L) mostram que os filmes possuem uma boa
luminosidade, pois os valores séo positivos e proximos do valor maximo (100),
Para os valores de cromaticidade (a) observou-se que 0s mesmos foram
negativos e proximos do zero tendo pouca ou nenhuma influéncia na cor;
enquanto que os valores de cromaticidade (b) foram positivos, indicando que
os filmes tenderam para o amarelo, pois os valores se distanciam de zero.

Logo este eixo tem influéncia na formacdo de cor dos filmes.
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Tabela 2. Valores de cor (L, a e b), diferenca total de cor (AE) e brancura (WI) dos filmes contendo sorbitol e glicerol

L(luminosidade) a(vermelho-verde) b(amarelo-azul) AE Wi
Volume

*S *G S G S G S G S G

20 93,66+0,17%"  93,39+0,24*  -562+0,03*" -5,47+0,06®°  10,48+0,5”  10,20+0,55"" 7,51 + 2,16* 6,53 + 2,66  86,51+0,48"" 86,66+ 0,56
30 93,50+0,32** 92,82+0,11*® -563+0,01* -547+0,08°® 10,77+0,57*  10,73+0,26* 9,23 + 3,03* 9,84 +2,59"  86,21+0,61* 85,94 +0,29"

40 93,35+0,32"  92,75+0,38"®  -5,62+0,12** -5,48+0,04*® 10,78+0,94*  11,04+0,65* 9,38 + 4,84 11,36 + 4,46™ 86,14 +0,93* 85,69 +0,71"*

*S: filme com sorbitol e **G: filme com glicerol — Média e desvio das replicatas: médias com letras iguais na mesma coluna nado diferiram
significativamente ao nivel de (p < 0,05) para os diferentes volumes. E letras iguais na mesma linha néo diferiram significativamente ao nivel
de (p < 0,05) para os diferentes plastificantes. Através do teste de Tukey.
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Os plastificantes apresentaram diferenca significativa na formulacao de
20mL no parametro a(vermelho — verde), assim como na formulagcdo de 30mL
e 40mL apresentaram diferenca significativa na luminosidade e no parametro
a(vermelho — verde).

Trabalho desenvolvido por Hoque et al. (2011), com filme obtido com
gelatina de pele de choco (Sepia pharaonis), encontraram resultados de cor
com luminosidade (L) variando de 90,56 a 91,13; cromaticidade (a) variando de
-1,28 a -1,37; cromaticidade (b) variando de 2,55 a 2,95, o parametro
luminosidade foi inferior se comparado com os resultados deste estudo e foi
igual no parametro (a), onde néo teve influéncia. Nagarajan et al. (2012), com
gelatina de pele de lula (Loligo formosana), para obtencéo de filmes, tiveram
como resultados de Iluminosidade (L), valores 68,30 a 76,92; para
cromaticidade (a), 7,23 a 11,85 e valores de cromaticidade (b), 10,7 a 15,38.
Os resultados de luminosidade dos filmes de pele de tambaqui s&o superiores
a estes apresentados, e apenas o parametro (b) teve influéncia na cor.

Resultados encontrados por Arfat et al. (2014), para filmes a partir de
gelatina e proteina miofibrilar de peixe mostraram que a adicéo de glicerol, ndo
influenciou na cor dos filmes, sendo a mesma influenciada pela quantidade de
gelatina ou proteina miofibrilar de peixe adicionados a solucéo filmogénica. Em
estudos realizados por Hoque, (2011) o conteudo de glicerol também néo
apresentou efeito significativo sobre a cor dos filmes de gelatina. E Vanin et al.
(2005), relatou que nenhum tipo de plastificante (glicerol, polietileno glicol e
sorbitol), nem concentragdo destes teve efeito sobre a diferenca de cor de
filmes de gelatina. Contudo neste estudo o volume de solugcédo filmogénica
influenciou na variagdo de cor (AE) e na brancura (WI) para os filmes

adicionados de glicerol.
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4.5. Propriedades Mecanicas

Os resultados dos ensaios de tracdo e alongamento na ruptura estao
apresentados na Tabela 3.

Tabela 3. Tracdo (TS) e Alongamento na Ruptura (EAB%) dos filmes
adicionados de sorbitol e glicerol

TS (MPa) EAB%
Volume
*S **G S G
20 1925+0,74" 14974534  3,92+1,12*  3,26+1,03""
30 4119+1,99%*  1238+1,76*®  3,88+0,03*®  6,67+3,95%
40 1601+1,13""  1476+1,62*  577+2,95*  3,75+0,63""

*S: filme com sorbitol e **G: filme com glicerol - Média e desvio das replicatas: médias
com letras iguais ha mesma coluna néo diferiram significativamente ao nivel de (p <
0,05) para os diferentes volumes. E letras iguais na mesma linha ndo diferiram
significativamente ao nivel de (p < 0,05) para os diferentes plastificantes. Através do
teste de Tukey.

Os filmes adicionados de sorbitol apresentaram valores elevados nos
testes de tracdo com diferenca significativa (p<0,05) entre os filmes elaborados
com 20mL e 40mL em relacdo ao filme com 30mL. Observou-se que os filmes
elaborados com solucéo filmogénica com volume 30mL apresentou resisténcia
a tracdo mais elevada que os filmes de maior volume 40mL.

Os filmes adicionados de glicerol tiveram valores de tracdo menores se
comparados com os filmes adicionados de sorbitol e ndo apresentaram
diferenca significativa entre si. J& os valores de alongamento na ruptura foram
maiores se comparados com o0s valores observados para os filmes adicionados
de sorbitol, ndo apresentando também diferenca significativa entre as
amostras.

Os valores de alongamento na ruptura para os filmes de sorbitol ndo
apresentaram diferenca significativa, mas para os filmes adicionados de glicerol
apresentou diferenca significativa dos filmes elaborados com 20mL e 40mL

para com o de 30mL.
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Os resultados de resisténcia a tracao para os diferentes plastificantes
apresentou diferenca significativa apenas para os filmes elaborados com 30mL,
0 mesmo comportamento foi observado para o alongamento na ruptura.

O trabalho desenvolvido por Hoque et al.(2001) com filme de gelatina da
pele de Sepia pharaonis apresentou valores de TS 11,64 a 45,63 MPa e
valores de EAB variaram 2,45% a 5,39%. No estudo de Arfat et al.(2011), com
isolado de proteina de peixe e gelatina de peixe para elaboracdo de filmes,
obteve resultados de TS 7,53 a 27,24 MPa e para EAB 25,64% a 98,83%. E
Bourtoom et al. (2006), no estudo com filmes a partir de surimi obtiveram
resultados de TS 0,891 MPa a 1,643 MPa e para EAB 8,41% a 14,72%.

Os resultados dos filmes plastificados com sorbitol apresentam maiores
valores de TS com valores inferiores de EAB, do que as peliculas plastificadas
com glicerol (Grafico 1 e 2). Este mesmo comportamento foi observado por
outros estudos conforme relatado por Bourtoom et al. (2006) ; Osako, et al.
(2011). De acordo com Chiumarelli et al.(2012), o glicerol é utilizado em
revestimentos ou filmes comestiveis para aumentar a sua flexibilidade,
aumentando valores de alongamento. Fakhoury et al. (2012), observaram que
a presenca de sorbitol em bioplasticos tornou-os mais resistentes quanto
comparado com o glicerol.

O glicerol melhora a flexibilidade dos filmes independente da matriz que
€ a base para solucéo filmogénica, seja ela de origem animal ou vegetal.

4400 1520
=]
<
=]
3800 1 1460
3200 4 1400
o o
w2 2
2600 4 1340
2000 - 4 1280
<
o <
1400 1220 o Ts S(L)

18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42
Volume

o TS G(R)

Grafico 1: variacdo da resisténcia a tracdo em relacdo aos volumes dos filmes
adicionados de sorbitol e glicerol.
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Grafico 2: alongamento na ruptura em relacdo aos volumes dos filmes adicionados de sorbitol
e glicerol.

4.6. Permeabilidade ao vapor de agua

A permeabilidade ao vapor de agua € um dos parametros que deve ser
considerado para a escolha de filmes biodegradaveis, pois a alta ou baixa
permeabilidade serd o ponto de partida para a utilizacdo do filme. Os
resultados de permeabilidade ao vapor de agua dos filmes elaborados

contendo glicerol e sorbitol estdo expostos na Tabela 4.

Tabela 4. Permeabilidade ao vapor de agua dos filmes elaborados com sorbitol
e glicerol

Filmes WVP (gm™ s™ Pa™) 20 30 40
*FS 1,46x101%%A 1,50x101%%A 1,87x1071%A
“*FG 1,49x1071%PA 2,53x1071%A 2,18x1071230A

*FS: filme com sorbitol e **FG: filme com glicerol - Média e desvio das replicatas: médias com
letras iguais ha mesma linha ndo diferiram significativamente para os diferentes
volumes ao nivel de (p < 0,05). E letras iguais na mesma coluna nao diferem
significativamente para os diferentes plastificantes através do teste Tukey.
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Os filmes adicionados de sorbitol apresentaram menor permeabilidade
ao vapor de dgua se comparados com os filmes adicionados de glicerol; néo foi
observada diferenca significativa entre os filmes de sorbitol para os diferentes
volumes.

Os filmes adicionados de glicerol apresentaram diferenca significativa
sendo que o filme com 20mL de solugcao apresentou diferenca significativa em
relacdo ao filme com 30mL. E n&o apresentou diferenca significativa na
permeabilidade para os diferentes plastificantes.

No estudo desenvolvido por Hoque et al. (2011) com filme de gelatina da
pele de Sepia pharaonis tiveram resultados de permeabilidade valores que
variaram 0,66x10™° a 1,18x10'°. Arfat et al.(2011), com isolado de proteina de
peixe e gelatina de peixe para elaboracdo de filmes, obtiveram resultados
2,64x10™" a 5,34x10™" E Nagarajan et al. (2012), no estudo com filme a partir
da gelatina da pele de Loligo formosana apresentaram resultados 3,34x10™*! a
3,86x10™**. Todos os valores de permeabilidade s&o maiores que deste estudo,
logo a permeabilidade ao vapor de agua dos filmes a partir da gelatina da pele
do tambaqui sdo menores.

De acordo com estudos realizados por Arfat et al.(2014), filmes obtidos a
partir de gelatina de peixe apresentam menor permeabilidade ao vapor de agua
que filmes elaborados com proteina miofibrilar de peixe, e a quantidade de
plastificante (glicerol) neste estudo n&o influenciou nos resultados de
permeabilidade ao vapor de agua, isso pode ter acontecido devido a
quantidade de plastificante utilizada e na interacdo eficaz entre matriz e
plastificante. Porém no estudo proposto por. Kowalczyk, Baraniak (2011),
concluiram no seu estudo que melhores propriedades a barreira ao vapor de
agua dos filmes comestiveis contendo sorbitol como agente plastificante em
comparacao com filmes contendo glicerol pode ser devido ao fato de que o

sorbitol € menos higroscoépico.
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5. CONCLUSAO

A gelatina extraida apresentou um rendimento satisfatorio que
possibilitou a sua utilizacdo para obtencdo de filmes com adicdo dos
plastificantes sorbitol e glicerol. As espessuras dos filmes de sorbitol variaram
de 0,095mm a 0,121mm e dos filmes adicionados de glicerol 0,092mm a
0,138mm, filmes com maior espessura influenciam negativamente na
permeabilidade ao vapor de agua, porém a maior espessura dard uma maior
protecdo ao alimento que seré envolvido com esse filme.

A adicdo dos plastificantes ndo mostrou influencia significativa nos
parametros de cor, entretanto mostrou influéncia significativa nos ensaios de
resisténcia a tracdo, alongamento na ruptura e permeabilidade ao vapor de
adgua, onde as melhores caracteristicas tecnologicas foram perceptiveis nos
filmes adicionados de sorbitol por apresentar maior resisténcia e menor
permeabilidade ao vapor de agua. E dentre as formulacBes a que continha
30mL de solucéo filmogénica foi a que apresentou melhores caracteristicas

tecnoldgicas.
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