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RESUMO

A obtencgao de produtos que n&do agridam o meio ambiente € de suma importancia
para a sociedade, considerando o alarmante aumento na producéo de lixo plastico em
todo o mundo. A industria alimenticia, em particular, € uma das maiores geradoras de
embalagens, que embora desempenhem um papel crucial ao prolongar a vida util dos
alimentos nas prateleiras, seu descarte inadequado representa um grave problema
ambiental. Uma tendéncia emergente para lidar com esse desafio é o desenvolvimento
de filmes biodegradaveis como alternativa sustentavel ao plastico convencional. De
forma paralela, corantes naturais emergem como tema atual na area de tecnologia de
alimentos, tanto pelo seu apelo a saude humana quanto ao ambiente. No entanto, da
mesma forma que um filme biodegradavel apresenta processo rapido de degradacao
na natureza, esse também apresenta curta vida util de aplicagdo como embalagem.
Portanto, a investigagdo de procedimentos que possam aumentar a vida util de
aplicagao passa a ser importantes. Dentro desse contexto, o objetivo da presente
pesquisa foi avaliar os efeitos do corante natural da casca de pinhdo e da redugao de
temperatura na recuperacdo da qualidade das propriedades mecanicas de filmes
biodegradaveis Para isso, dois filmes biodegradaveis (controle e adicionado de corante
natural de casca de pinhao) compostos por glicerina, PBAT e amido de mandioca e
estocados em temperatura ambiente ha 365 dias foram armazenados nas
temperaturas de O, -

20 e -40 °C durante o periodo de 90 dias. Foram realizadas analises das propriedades
mecanicas, incluindo resisténcia a tracado e elongagao na ruptura, além de analise
colorimétrica no método CIELab para avaliar a estabilidade das cores durante o
experimento. Além disso, analise por microscopia eletrbnica de varredura foi
conduzida para verificar a integridade microestrutural dos filmes ao longo do periodo
experimental. O estudo avaliou as propriedades mecanicas e colorimétricas de filmes
biodegradaveis recém-fabricados e apds um ano de armazenamento,constatando que
os valores iniciais eram superiores. A deterioragao ao longo do tempo era esperada,
mas os filmes estabilizaram-se, especialmente sob temperaturas negativas. O
congelamento, particularmente a -40 °C, melhorou e variou a elongacao dos filmes.
Os filmes com corante natural de casca de pinh&do apresentaram uma elongacao na
ruptura significativamente melhor do que os filmes controle, indicando que o corante
também melhorou as propriedades mecanicas. Apods 365 dias, os filmes com corante
sofreram deterioracdo colorimétrica, mas o componente a* ndo mostrou diferenca
significativa em relagao ao filme recém-fabricado. Todos os parametros colorimétricos
mudaram significativamente apds o inicio do armazenamento, estabilizando-se
posteriormente. A variagao AE foi imperceptivel a olho nu nas temperaturas de -20 °C
e -40 °C, com maior estabilidadeobservada a -40 °C. As imagens de microscopia
eletrbnica confirmaram a estabilidade dos filmes durante o experimento, sem fissuras
ou rasgos, apenas granulos de amido nao gelatinizados, refor¢ando a durabilidade do
material sob diversas condi¢bes de armazenamento.

Palavras-chave: filmes biodegradaveis; corantes naturais; casca de pinh&o;
congelamento.



ABSTRACT

Obtaining products that do not harm the environment is of paramount importance for
society, considering the alarming increase in the production of plastic waste around
the world. The food industry, in particular, is one of the largest generators of packaging,
which although it plays a crucial role in extending the shelf life of food, its inadequate
disposal represents a serious environmental problem. An emerging trend to address
this challenge is the development of biodegradable films as a sustainable alternative
to conventional plastic. In parallel, natural dyes emerge as a current topic in the area
of food technology, both due to their appeal to human health and the environment.
However, in the same way that a biodegradable film has a rapiddegradation process
in nature, it also has a short useful life as packaging. Therefore, the investigation of
procedures that can increase the useful life of the application becomes important.
Within this context, the objective of the present research was to evaluate the effects of
natural pine nut shell dye and temperature reduction on the recovery of the quality of
mechanical properties of biodegradable films. of pine nuts) composed of glycerin,
PBAT and cassava starch and stored at room temperature for 365 days were stored at
temperatures of 0, -20 and -40 °C during a period of 90 days. Analyzes of mechanical
properties were carried out, including tensile strength and elongation at break, in
addition to colorimetric analysis using the CIELab method to evaluate color stability
during the experiment. Furthermore, scanning electron microscopy analysis was
conducted to verify the microstructural integrity of the films throughout the experimental
period. The study evaluated the mechanical and colorimetric properties of newly
manufactured biodegradable films and after one year of storage, finding that the initial
values were higher. Deterioration over time was expected, but the films stabilized,
especially at subzero temperatures. Freezing, particularly at -40 °C, improved and
varied the elongation of the films. Films with natural pine nut shell dye showed
significantly better elongation at break than control films, indicating that the dye also
improved mechanical properties. After 365 days,the dyed films suffered colorimetric
deterioration, but the a* component showed no significant difference in relation to the
newly manufactured film. All colorimetric parameters changed significantly after the
beginning of storage, stabilizing later. The

AE variation was imperceptible to the naked eye at temperatures of -20 °C and -40
°C, with greater stability observed at -40 °C. The electron microscopy images
confirmed the stability of the films during the experiment, with no cracks or tears, just
non-gelatinized starch granules, reinforcing the durability of the material under different
storage conditions.

Keywords: Biodegradable films; natural dyes; pinhao bark; freezing.
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1 INTRODUGCAO

As embalagens sao fundamentais para os alimentos, justamente por
protegerem o conteudo contra contaminagdes quimicas, fisicas e microbioldgicas,
garantindo assim a preservagdo durante o armazenamento. Atualmente, as
embalagens plasticas sdo as mais comuns no setor alimenticio, devido ao seu baixo
custo e facilidade de producédo. Infelizmente, esse tipo de embalagem nao é
biodegradavel, levando anos para sua completa degradacdo (Marzano-Barreda;
Yamashita; Bilck, 2021; Xiong et al., 2020).

Discussdes sobre problemas ambientais sdo de suma importancia em nossa
sociedade. O uso excessivo de embalagens plasticas sdo problemas que causa
inumeros danos aos ecossistemas, justamente por interferir negativamente nos
processos de compostagem. De acordo com Filho e Sanfelice (2018) e Junior et al.
(2020) o plastico, devido a sua leveza, é faciimente arrastado para diversas areas, e
muitos animais o ingerem por confundi-lo com alimento. Infelizmente, essa ingestao
pode levar a morte desses animais.

Por isso, ha um esforgo continuo para explorar alternativas que visem
minimizar o impacto ambiental, como o desenvolvimento de embalagens
biodegradaveis. A propriedade de ser biodegradavel consiste em umadecomposi¢cao
rapida no meio ambiente, gerando assim menos residuos e impactos ambientais.
Assim, essas embalagens tém como principal propésito oferecer uma vida util
eficiente, ao mesmo tempo em que reduzem sua agressao a natureza (Morais et al.,
2022).

Existem numerosos polimeros biodegradaveis disponiveis no mercado, os
quais apresentam caracteristicas atrativas para a fabricacao de filmes e embalagens.
No entanto, esses polimeros frequentemente acarretam custos elevados em
comparagao com os polimeros convencionais, gerando um obstaculo para a producao
em massa. Assim, uma das estratégia para aumentar a produgdo em grande escala &
a incorporacao de amido ao processo. O amido, um polissacarideo biodegradavel,
renovavel e ndo prejudicial ao meio ambiente, surge como uma alternativa para aliviar
os desafios principalmente econdmicos (Brandelero; Grossmann; Yamashita, 2013;
Cossa et al., 2021).
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O amido de mandioca se destaca como uma excelente opgdo para a
fabricagéo de filmes biodegradaveis, devido a sua ampla disponibilidade e facilacesso.
Especialmente abundante em paises tropicais como o Brasil, 0 amido de mandioca
oferece vantagens significativas em comparagao com o amido de milho, incluindo um
menor custo e uma maior acessibilidade (Bilck; Yamashita; Marzano- Barreda, 2021;
Campos et al., 2019). Embora o amido de milho seja mais comumente utilizado, o
amido de mandioca possui um potencial consideravel para valorizagdo como matéria-
prima na produgédo de filmes biodegradaveis, proporcionando uma alternativa viavel e
econdmica (Brandelero; Grossmann; Yamashita, 2013).

A utilizacdo de corantes naturais entra com um papel importante na
comercializagdo de produtos, visando a sustentabilidade, ja que, muitos corantes
sintéticos sao potencialmente prejudiciais ao meio ambiente, e apesar de os corantes
artificiais terem uma maior estabilidade e serem mais baratos para aplicacdo, acabam
perdendo um pouco o espacgo, ja que estudos mostram que os corantes sintéticos
podem causar alergias e irritacbes na pele, além de algunsapresentarem potencial
cancerigeno (Ribeiro; Veloso, 2021).

Desta forma, o uso da casca de pinhdo como corante natural emerge como
uma opgao economicamente viavel e sustentavel, pois aproveita recursos da flora
nativa do Brasil que geralmente sdo subutilizados. Ao empregar a casca de pinhao
como corante, € possivel agregar valor aos produtos, ao mesmo tempo em que se
promove o uso consciente dos recursos naturais disponiveis.

Nesse sentido, o objetivo do presente trabalho foi avaliar os efeitos docorante
natural da casca de pinhao e da reducao de temperatura na recuperacéo da qualidade

das propriedades mecanicas e colorimétricas de filmes biodegradaveis.
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2 OBJETIVOS

21 Geral

Avaliar os efeitos do corante natural da casca de pinh&do e da reducao de
temperatura de estocagem na manutengao da qualidade das propriedadesmecénicas

e colorimétricas de filmes biodegradaveis.

2.2 Especificos

v' Acompanhar a estabilidade dos filmes biodegradaveis durante o

armazenamento por analise de colorimetria.

v Analisar as propriedades mecanica dos filmes biodegradaveis ao longo do

periodo de armazenagem.

v' Comparar os dados de propriedades mecanicas apés um ano da fabricacado

dos filmes.

v Avaliar a estabilidade dos filmes com adigdo do corante natural de casca de

pinhdo e controle por microscopia eletrénica de varredura (MEV).
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 Embalagens biodegradaveis

Uma aplicagdo muito importante de filmes biodegradaveis pode ser na
fabricagdo de embalagens, que desempenham um papel fundamental ao aumentar a
vida util dos alimentos nas prateleiras. A Associagao Brasileira de Embalagens(ABRE)
define como um recipiente ou envoltura com a fungao principal de armazenar produtos
temporariamente, seja individualmente ou agrupando unidades. Além de proteger e
prolongar a vida util do conteudo, as embalagens visam facilitar a distribuicao,
identificagdo e consumo do produto (Sharma, 2021).

As embalagens de alimentos s&o recursos importantes, atuam como uma
barreira entre o ambiente e o alimento, de modo a proporcionar a seguranga do
produto, e assim permitindo sua distribuicdo numerosa. As mesmas tiveram uma
grande importancia para o desenvolvimento do comércio e para o crescimento das
cidades ao longo da histéria (Landim et al., 2016).

Além de preservar suas caracteristicas sensoriais, oferecer protegao
mecanica e prevenir contaminag¢ao microbiolégica e quimica, as embalagens feitas de
polimeros derivados do petréleo ainda hoje sdo amplamente utilizadas devido as suas
excelentes propriedades mecanicas, como resisténcia a ruptura e capacidade de
elongacdo, assim como baixo peso, baixo custo, elevada estabilidade quimica,
flexibilidade, possibilidade de aditivacdo (Cazoén et al., 2017).

A grande producéo e utilizagcdo de plasticos, leva ao volumoso descarte, que
na maioria das vezes €& desordenado, o que contribui para o impacto ao meio
ambiente. Devido a auséncia de consciéncia da propria populagdo, das industrias e
dos sistemas ineficientes de coletas de lixo, o que, aliado a um descarte inadequado,
resulta em um tempo prolongado de degradacédo e contribui diretamente para o
aumento da poluicdo ambiental (Landim et al., 2016). Para lidar com esse problema,
estdo sendo desenvolvidas embalagens biodegradaveis como alternativa ao uso de
polimeros sintéticos a base de petroleo .

Por isso, os polimeros com caracteristicas biodegradaveis apresentam uma

solugédo promissora para reduzir a poluigdo global, que afeta os ecossistemas e a
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vida humana no dia a dia. Esses plasticos, que podem ser moldados em embalagens,
sdo compostos por materiais que se decompdem naturalmente devidoa atividade de
microrganismos, pois contém componentes naturais de origem vegetal (Filho;
Sanfelice, 2018; Roy et al., 2024).

Para reduzir os custos e aumentar a capacidade de producédo de filmes
biodegradaveis, podem ser incorporados biopolimeros, como o amido, que € um
polissacarideo biodegradavel, renovavel e atéxico ao processo, devido a vantagens
como alta taxa de degradacéo, preco acessivel, disponibilidade em escala industrial e
facilidade de processamento. Essa rapida degradacéo representa uma vantagem
significativa para o meio ambiente, uma vez que resulta em uma redugao significativa

no volume de residuos produzidos (Friedrichsen et al., 2022).

3.2 Filmes biodegradaveis com corantes naturais

A cor € um aspecto importante na escolha de alimentos, pois influencia a
aceitagao sensorial dos consumidores. Da mesma forma, as embalagens também
devem ser visualmente atrativas e cumprir suas fungdes de protecao e informacgéao. Os
corantes desempenham varias fungdes na industria de alimentos, podendo ser obtidos
de fontes naturais ou artificiais. Essas substancias sao utilizadas para corrigir a cor
natural dos alimentos, aumentar a aceitagdo dos produtos pelos consumidores e
proporcionar cor a alimentos que sao naturalmente incolores (Gueiros; Gomes;
Ribeiro, 2022).

Como ja mencionado, ha um interesse crescente no uso de biopolimeros e o
estudo de técnicas para o desenvolvimento de embalagens biodegradaveis, uma
alternativa ao uso de polimeros de fontes nao renovaveis para uso em embalagem de
alimentos. Por isso, ha uma crescente demanda por alimentos e embalagens que
utilizem pigmentos naturais em sua composi¢éo. Portanto, é evidente que o uso de
pigmentos naturais € um diferencial competitivo importante que as industrias podem
explorar (Assis et al., 2020; Gueiros; Gomes; Ribeiro, 2022).

Os pigmentos naturais na sua maioria derivam de extratos vegetais, frutas e
plantas, tais como urucum, clorofila, cochonilha (ou carmim), curcumina, carotenoides
naturais (incluindo alfa, beta e gama), vermelho de beterraba e betaninas. Podem

também ser extraidos de subprodutos naturais, como cascas e
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polpas de frutas, reduzindo a quantidade de residuos e promovendo uma utilizacéo
completa dos recursos naturais (Silva et al., 2020).

Os estudos indicam que a utilizagdo de pigmentos naturais em embalagens
biodegradaveis é uma excelente opgdo no armazenamento de alimentos. Além de
proteger efetivamente os alimentos, esse tipo de embalagem pode oferecer vantagens
adicionais, como atividade antioxidante e antimicrobiana, que sao beneficios
relevantes nesse processo (Oliveira et al., 2020). Esses filmes apresentam
caracteristicas desejaveis, como menor transmitancia de luz UV-vis, altaopacidade e
protec¢ao contra a oxidagao, o que contribui para retardar a deterioragaodos alimentos
(Merz et al., 2020).

A conscientizagao ecoldgica da populagao desempenhou um papel importante
no impulsionamento do uso desses corantes naturais na industria de alimentos,
medicamentos, cosméticos e outros produtos, tornando seu emprego industrial uma
prioridade (Gongaves; Zanetti Lofrano, 2018). Varios corantes naturais nao apenas
conferem cor aos produtos, mas também possuem propriedades benéficas para a
saude humana, gracas as suas caracteristicas antioxidantes e anti- inflamatdrias.
Portanto, seu uso € conveniente e interessante, uma vez que melhoram ou modificam

a aparéncia visual do produto final (Gongaves;Zanetti Lofrano, 2018).

3.3 Consumo de embalagens no Brasil

O Brasil é reconhecido por possuir uma abundéancia de recursos naturais
renovaveis, que tém o potencial de serem aproveitados no desenvolvimento de
materiais biodegradaveis. A utilizacdo adequada desses recursos contribui para a
reducao de problemas ambientais e energéticos, além de possibilitar a criacédo de
produtos com aplicagdes significativas na industria (Marengo; Vercelheze; Mali, 2013).
O crescimento do mercado global de embalagens é impulsionado por varias
tendéncias, como urbanizagao, investimentos na construgio, expansao do setor de
saude e desenvolvimento rapido em economias emergentes. Os principais fatores
de influéncia no setor de embalagens s&o o consumidor, novos canais de distribuigao

e aspectos ambientais, sendo fundamental garantira seguranca do
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consumidor e evitar a contribuicdo para a poluicdo ambiental através do descarte
adequado das embalagens (Pereira et al., 2019).

No Brasil, segundo a Associagao Brasileira de Embalagem (ABRE), em um
estudo macroeconémico dedicado a industria brasileira de embalagens, revelou que
o valor bruto da producéo fisica de embalagens alcangou a marca de R$ 123,2 bilhdes
em 2022, representando um crescimento de 3,9 % em relagao a 2021, sendoo plastico
o0 segmento de maior produgao nacional.

A producdo e utilizacdo massiva de plasticos resultam em um descarte
volumoso e, na maioria das vezes, desordenado, causando um impacto significativo
no meio ambiente. Atualmente, €& possivel observar problemas evidentes,
especialmente nas grandes cidades, como inundag¢des decorrentes do descarte
inadequado desses materiais. Essa situagcao é causada pela falta de conscientizacao
por parte da populagao, das industrias e da ineficiéncia dos sistemas de coleta de lixo
(Landim et al., 2016).

S6 sobre a produgéo de lixo plastico, um levantamento feito pelo WWF (Fundo
Mundial para a Natureza), com base em dados do Banco Mundial de 2019, oBrasil
esta em 4° no ranking de maiores produtores do mundo, atras apenas dos EUA, da

China e da india como pode-se ver na Tabela 1.

Tabela 1 - Producgéao e reciclagem de lixo plastico no mundo

” Total de lixo Total Total Relaqa::
Pais = — . producéao
plastico gerado* | incinerado reciclado ;
e reciclagem

Estados Unidos 70.782.577 9.060.170| 24.490.772 34.60%
China 54.740.659| 11.988.226| 12.000.331 21,92%
india 19.311.663 14.544|  1.105.677 5,73%
Brasil 11.355.220 0 145.043 1,28%
Indonésia 9.885.081 0 362.070 3,66%
Russia 8.948.132 0 320.088 3.58%
Alemanha 8.286.827 4.876.027 3.143.700 37,94%
Reinc Unido 7.994.284 2.620.394 2.513.856 31,45%
Japao 7.146.514 6.642.428 405.834 5,68%
Canadéa 6.696.763 207.354 1.423.139 21,25%

Fonte: WWE, 2019.

Dito isso, com o objetivo de prevenir e reduzir o impacto causado por esses
tipos de produtos sobre os seres humanos e o meio ambiente, alguns estados do
Brasil estdo tomando medidas para criar novas leis. Um exemplo € o estado de
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Goias, onde o plenario aprovou, em 2022, o projeto de lei n° 3726/19, que estabelece
uma politica de incentivos a redu¢ao do consumo de materiais plasticos.

E importante ressaltar que iniciativas assim, estdo alinhadas com a
preocupacao crescente em relagado ao uso excessivo de plasticos descartaveis e seus
maleficios. Espera-se que a legislacao resultante dessas agbdes possa fomentaruma
mudanga positiva de comportamento, tanto por parte dos consumidores quanto das

empresas, promovendo o uso de materiais alternativos e mais sustentaveis.

3.4 Potencial de aplicagao do pinhao como corante natural

O pinhao é a semente da arvore Araucaria angustifélia, que pertence a familia
das Araucariacea. Esta arvore € comumente conhecida como Pinheiro do Parana ou
Pinheiro Brasileiro. O pinhdo € amplamente consumido nas regiées Sul e Sudeste do
Brasil. Geralmente, é cozido em agua, mas também pode ser utilizado na forma de
farinha crua em pratos regionais ou assados, possuindo um longo histérico de uso
como alimento na regido sudeste do Brasil. Seu estrébilo feminino € composto por
sementes, conhecidas como pinhao, e bracteas, que sdo sementes nao desenvolvidas
(Pigozzi et al., 2015).

Nessa perspectiva, a utilizacdo de plantas como fonte de corantes naturais,
por meio do emprego de conhecimento e tecnologia, pode se apresentar como uma
alternativa econdmica de grande relevancia. As pesquisas nessa area tém
demonstrado um crescimento significativo, buscando opg¢des de corantes que tenham
um impacto ambiental reduzido em comparagao aos corantes sintéticos (Muniz et al.,
2017). Pode-se também, utilizar a casca do pinhdo como possivel matéria-prima na
producdo de corantes naturais, tendo em vista que se trata de um residuo que
geralmente é descartado no consumo do fruto.

Dessa forma, é bastante interessante buscar materiais biopoliméricos, que
sejam enriquecidos com extrato ou casca de pinhdo como corante natural. Esse
enfoque visa tanto a reutilizagado desse residuo agroindustrial quanto a produgao de
filmes ativos destinados a embalagens de alimentos, com propriedades aprimoradas,

uma vez que esse tipo de estudo é novo no ambito cientifico.



21

4 MATERIAL E METODOS

A produgdo dos filmes biodegradaveis foi realizada nos laboratorios da
Universidade Estadual de Londrina (UEL). Ja a obtengdo do corante natural de casca
de pinhao, juntamente com as analises deste estudo, foi conduzida noslaboratérios da
Universidade Tecnoldgica Federal do Parana (UTFPR), nos campus de Pato Branco,

Ponta Grossa e Francisco Beltrao. O esquema experimental realizado neste trabalho
esta ilustrado na Figura 1.

Figura 1 - Fluxograma do esquema experimental do trabalho
r

FABRICACAD DOS FILMES ARMAZENAMENTO DE 90 DIAS

1° CARACTERIZAGCAD - ANALISES DOS 0°C .20 °C -40 °C
FILMES RECEM-CRIADO

ROTIMNA DE EXPERIMENTOS - A CADA

ESTOCAGEM DE 365 DIAS 15 DIAS

2° CARACTERIZAGAD - ANALISES DOS ‘ ‘
FILMES APGS UM ANO ESTOCADOS R i o

Fonte: Autoria propria, 2024.

4.1 Producao do corante de casca de pinhao

Foi realizado o processo de extragao do material vegetal (1 kg) da casca de
pinhdo utilizando 2 litros de solugao de etanol:agua (80:20 v/v). Este processo de
extragao ocorreu sob agitacéo, ao longo de um periodo de 24 horas com substituicao
do solvente, em condigdes ambientes de temperatura (22-25 °C) sem a presencga luz.

O extrato resultante foi filtrado e posteriormente armazenado emrefrigeragao.
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Este procedimento de extragdo foi repetido trés vezes para assegurar a
completa extracdo dos compostos desejados. Apos a obtengao do filtrado, esse foi
concentrado em rotaevaporador a temperatura de 40 °C. Em seguida, o extrato foi

liofilizado, resultando nos extratos hidroalcéolicos (EH) (Oldoni et al., 2021).

4.2 Producao dos filmes biodegradaveis

Foram produzidos dois tipos de filmes. O objeto principal desse estudo(Figura
2) é feito a partir de uma mistura (em peso) de 47 % de amido de mandioca,
30 % de PBAT (poli(butileno de adipato co-tereftalato)) com o nome comercial
Ecoflex® F Blend C1200 (BASF, Alemanha), 19 % de glicerol e 4 % de corantes
naturais obtidos dos extratos hidroalcdolicos da casca do pinh&o. Formulacdo essa

que foi escolhida com base nos estudos de Silva et al. (2020) com modificacdes.

Figura 2 - Filme biodegradavel com corante natural de casca de pinhao

Fonte: Autoria propria, 2024.

Também foi produzido um filme controle, utilizado para comparacao entre os
filmes (Figura 3), ndo contendo extrato de casca de pinhdao em sua composic¢ao. Esse
foi composto por 51% de amido de mandioca e as mesmas porcentagens dos demais
componentes presentes no primeiro filme. O processo de produg¢ao dos dois tipos de
filmes foi realizado utilizando a técnica de extrusao-sopro em baldao (Figura 4),

utilizando uma extrusora de laboratério da marca BGM, modelo EL-25.
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Figura 3 - Filmes com e sem adi¢ao do corante de casca de pinhao
By

Fi

Fonte: Autoria propria, 2023.

Inicialmente, foram produzidos pellets para a homogeneizagao dos
componentes da formulagao, ou seja, o PBAT, o amido de mandioca e o glicerol. As
formulacdes foram processadas a uma velocidade do parafuso de 35 rpm. A saida dos
"macarrdes" para a formagao dos pellets foi feita através de uma matriz circular com
seis furos, cada um com 2 mm de didmetro.

Apos o preparo dos pellets, foram utilizados para a produgao dos filmes pelo
processo de extrusdo em sopro baldo, utilizando uma matriz circular de 50 mm de

didmetro, com fluxo interno de ar para a formagao dos filmes (Cossa et al., 2021).
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4.3 Armazenamento dos filmes

O filmes produzidos e descritos na segdo anterior foram estocados em
temperatura ambiente ( temperatura média variou de 15,3 a 24,1 °C e umidade média
que foi 73 a 81 %) (Clima Pato Branco, 2023), em auséncia de luz durante o periodo
e 365 dias para posterior armazenamento em um saco plastico nas temperaturas de
0 °C, -20 °C e -40 °C.

4.3.1 Armazenamento dos filmes nas temperaturas de 0 °C, -20 °C e -40 °C

Os filmes foram selecionados, separados (Figura 5) e armazenados em trés
temperaturas distintas: em uma geladeira (Eletrolux, modelo DC 33) a 0 °C, um freezer
a -20 °C (Consul, moldelo CVU26FB) e em um ultrafreezer (Indrel Scientific, modelo
CPH 45 D) a -40 °C, por um periodo total de noventa dias e auséncia de luz. Durante
esse tempo, os filmes foram submetidos a analises das propriedades mecanicas,

colorimétrica e microscopia eletrbnica de varredura a cada quinze dias.

Figura 5 - Preparacao dos filmes para armazenagem

Fonte: Autoria prépria, 2024.

4.3.2 Propriedades mecanicas
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A determinagédo da resisténcia a tragcdo maxima e alongamento na ruptura (%)
foi realizado na Universidade Tecnoldgica Federal do Parana no campus Francisco
Beltrdo e foi realizada de acordo com a American Society for Testing e Material 4
(ASTM, 2002) usando um analisador de textura (Stable Micro System, Modelo
TA.TX2i, Inglaterra) (Figura 6). As amostras foram previamente condicionadas a uma
umidade relativa (UR) de 53% e no equipamento foram ajustadas as garras
pneumaticas, a uma distancia de 30 mm e tracionadas com velocidade de 50 mm.min-
. As propriedades de tragdo determinadas serdo resisténcia a tragdo (MPa) e

elongacéao na ruptura (%) (Cossa et al., 2021).

Figura 6 - Analise de propriedades mecanicas nos filmes
1

Fonte: Autoria prépria, 2024.

4.3.3 Analise colorimétrica

A medicao de cor dos filmes biodegradaveis foi realizada quinzenalmente
durante o periodo estipulado, utilizando o sistema CIELab com o auxilio de um
colorimetro (CR-400 Chroma Meter Minolta®) com iluminante D65 (Figura 7). A leitura
foi realizada em triplicata para garantir resultados mais precisos.

Esse sistema representa as cores por meio dos parametros a*, que indica a cor
na regiao vermelha +100 (+a*) a verde -100 (-a*); b*, que indica a cor amarela
+100 (+b*) a azul -100 (-b*); e L*, que indica a luminosidade e varia de 0 (preto) a 100

(branco).
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Foram avaliados quanto aos parametros colorimétricos L*, a* e b* e os
resultados serdo apresentados por diferenga total de cor (AE) obtidos pela seguinte

equacao:

AE=N(AL>+Aa2+Ab?)

Onde:
AL = variagédo do L* entre os dias de armazenamento;
Aa = variagado do a* entre os dias de armazenamento;

Ab = variagédo do b* entre os dias de armazenamento.

Figura 7 - Colorimetro utilizado nos experimentos

Fonte: Autoria propria, 2024.

4.3.4 Microscopia eletrénica de varredura

Para acompanhar e avaliar as caracteristicas microestruturais dos filmes, foi
realizado quinzenalmente a analise por microscopia eletrénica de varredura (MEV) no
periodo dos testes, as analises foram realizadas de acordo com Campos et al. (2019).
Sendo feito na Universidade Tecnolégica Federal do Parana no campus Ponta Grossa,
utilizando o modelo TM 3000 da Hitachi, operando a uma tensao de aceleragao de 5
kV.



27

As amostras secas foram revestidas com uma pelicula de cobre antes da
analise. As imagens foram coletadas em ampliagdes de 300x e 800x, e feitas

corregdes de foco, brilho e contraste para obter uma visualizacdo adequada.

4.3.5 Analise estatistica

Os dados obtidos foram analisados por meio de analise de variancia
multifatorial, com um nivel de significancia de 5%. Foram considerados trés fatores
independentes: tipo de amostra, tempo de armazenamento e temperatura, e cinco
conjuntos dependentes: L*, a*, b*, elongacdo na ruptura e resisténcia a tracao.
Posteriormente, os dados foram submetidos ao teste de comparagcdo de médias
(Teste Tukey ou t de student). Todas as analises foram realizadas utilizando o software
STATISTICA versao 14.1.0.8.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Caracterizagao dos filmes biodegradaveis

5.1.1 Propriedades mecanicas

A caracterizacdo dos filmes biodegradaveis quanto as propriedades

mecanicas logo apds a produgao e apos 365 dias de estocagem sob temperatura
ambiente e auséncia de luz esta apresentada na Tabela 2.

Tabela 2 - Caracterizacao dos filmes biodegradaveis quanto as propriedades mecénicas

) 365 dias de
Tempo/amostra Dia da produgao Redugéo (%)
estocagem
Filme Corante 5,8110,45 3,161£0,13 41,61
Resisténcia a
Filme Controle 5,85+0,38 2,68+0,35 54,18
tracdo (MPa)
Valor-p (teste t) 0,24 0,22
Filme Corante 95,77+15,43 38,05+2,70 60,27
Elongacéo na
Filme Controle 58,39+0,95 10,12+1,32 82,67
ruptura (%)
Valor-p (teste t) f0,01 f0,01

Fonte: Autoria propria, 2024.

Verifica-se que durante os 365 dias de estocagem houve redugéo de até 41,61
% nos parametros mecanicos dos filmes biodegradaveis, indicando aumento de
fragilidade para ambos os filmes. Vale destacar o impacto positivo (teste t pf0,05)na
qualidade de elongagéao na ruptura dos filmes adicionados de corante natural da casca
de pinhdo tanto no momento logo apds a produgéao dos filmes quanto aos 365 dias de

estocagem em temperatura ambiente quando comparado ao filme controle.
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5.1.2 Parametros colorimétricos

A caracterizacdo dos filmes biodegradaveis quanto aos parametros de cor
logo apos a produgédo e apos 365 dias de estocagem sob temperatura ambiente e
auséncia de luz esta apresentada na Tabela 3.

Pode-se observar que o filme com corante apresenta predominantemente
uma tonalidade que varia do vermelho ao marrom, uma cor mais escura e terrosa,
enquanto o filme controle exibe um tom muito mais claro, préximo ao branco. As
analises colorimétricas sdo capazes de medir e descrever essas variagoes de cor de
forma objetiva

Os filmes biodegradaveis com e sem corantes revelaram alteragdes durante o
periodo de estocagem de 365 dias sob temperatura ambiente e auséncia de luz. Os
valores de diferenga total de cor corroboram esse resultado (AE filme corante 13,24 e
AE filme controle 5,41). Embora os resultados de teste t de student e diferenca total
de cor indiqguem alteragdes, vale destacar a exceptualidade apresentada pelo
parametro a*, uma vez que esse parametro esta relacionado a cor vermelha,

indicando, portanto, boa estabilidade do corante durante longo periodo.

Tabela 3 - Caracterizacdo dos filmes biodegradaveis quanto as propriedades colorimétricas.

Amostra Dia da Produgao Ei?oSCgéaeSm Valor-p (teste t)
Filme Corante 52,71+5,73 40,87+1,15 f0,01
: Filme Controle 90,2040,57 86,85+0,10 f0,01
Filme Corante 22,01+2,51 25,18+0,04 0,076
) Filme Controle 0,75+0,06 -0,61%0,06 f0,01
Filme Corante 28,87+1,11 23,86+1,65 f0,01
’ Filme Controle 1,24+0,77 5,26+0,25 f0,01
Filme Corante 36,11+0,89 38,09+0,24 0,03
© Filme Controle 1,3210,53 6,1110,36 f0,01

Fonte: Autoria propria, 2024.
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5.2 Avaliagao do efeito do corante natural da casca de pinhao e da redugao de
temperatura (0, -20 e -40 °C) nos filmes biodegradaveis.

Analise de Variancia Multifatorial foi aplicada com o objetivo de avaliar o efeito
do tipo de amostra (flme biodegradavel com e sem corante), do tempo (0,15, 30, 45,
60, 75 e 90 dias) e da temperatura (0, -20 e -40 °C) nas variaveis respostas
propriedades mecanicas e parametros de cor. Os resultados da Tabela 4 revelaram

efeito significativo (p<0,05) de todos os fatores e suas interagdes nas variaveis

dependentes.
Tabela 4 - Resultados estatisticos da analise de var ancia
Valor do teste F Efeito Residuo p
de Wilks

Intercepto 0,00 804765,31 5,00 68,00 f0,01
Amostra 0,00 39236,61 5,00 68,00 f0,01
Tempo 0,03 16,42 25,00 254,11 f0,01
Temperatura 0,08 35,78 10,00 136,00 f0,01
Amostra*Tempo 0,24 4,80 25,00 254,11 f0,01
Amostra*Temperatura 0,12 25,29 10,00 136,00 f0,01
Tempo *Temperatura 0,01 13,51 50,00 313,49 f0,01

Amostra*Tempo
0,01 10,42 50,00 313,49 f0,01

*Temperatura

Fonte: Autoria propria, 2024.

A partir destes resultados, testes de diferenga de médias (t de student ou
Tukey) foram aplicados e serdo apresentados a seguir para melhor entender o efeito
de cada fator para cada variavel resposta.

5.2.1 Propriedades mecanicas
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Os resultados das propriedades mecanicas (resisténcia a tragao e elongagéo
na ruptura) do filmes biodegradavel com casca de pinhdo e do controle estédo
apresentados na Figura 8. A resisténcia a tragdo corresponde a forga maxima no
momento da ruptura, enquanto a elongacgéo na ruptura indica a flexibilidade maxima

que o filme consegue alcancgar até romper-se (Zavereze et al., 2012).

Figura 8 - Graficos das propriedades mecanicas dos filmes durante o armazenamento

e = _E_ T

ab médias com letras minusculas diferentes indicam diferenga significativa entre os tempos das
amostra ao nivel de 5% pelo teste de Tukey.

AB médias com letras maiusculas diferentes indicam diferenga significativa entre as amostras para
cada tempo ao nivel de 5% pelo teste T de Student.

Fonte: Autoria propria, 2024.

Como observado na Figura 8 e nas Tabelas 6 e 7 (Apéndice A) , durante o

experimento de armazenagem, houve variagdo na resisténcia a tragado dos filmes
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biodegradaveis estudados. Para os filmes armazenados a 0 °C, a resisténcia variou
de 2,73 a 4,58 MPa ao longo do tempo. O filme armazenado a -20 °C apresentou
variacao de 2,54 a 4,87 MPa, enquanto o filme armazenado a -40 °C mostrou variagao
de 2,93 a 4,87 MPa.
Em comparacgao, os filmes controles apresentaram variagdes semelhantes.
Para os filmes armazenados a 0 °C, a resisténcia variou de 3,14 a 4,03 MPa. Os
filmes armazenados a -20 °C apresentaram variagao de 2,65 a 3,85 MPa, e os
armazenados a -40 °C mostraram resisténcia a tragao variando de 2,65 a 3,85 MPa.
Observa-se que o comportamento do filme biodegradavel com corante
armazenado a 0 °C apresenta uma queda inicial na resisténcia a tracdo, melhorando
somente a partir do dia 45 do experimento. Ao final, o valor de resisténcia € um
pouco melhor que o inicial, mas ainda inferior ao do controle.

Para o filme deixado a -20 °C, nota-se uma melhora notavel nos primeiros 30
dias do experimento, seguida de uma queda significativa. No entanto, ao final do
periodo de armazenamento, o valor de resisténcia € um pouco melhor que o inicial e
superior ao do controle.

O filme armazenado a -40 °C mostra uma melhora significativa nos primeiros
15 dias, seguida de uma queda até o dia 60. Apds esse ponto, observa-se uma
pequena melhora, mas o valor final cai novamente, resultando em um desempenho
inferior ao do controle e menor que o inicial.

O desempenho da elongagao na ruptura, diferentemente da resisténcia a
tracdo, mostrou-se muito superior no filme com corante nas condigdes de
armazenamento determinadas. A 0 °C, o filme variou de 34,61% a 45,80%, enquanto
o controle variou de 17,32% a 24,54%. Em -20 °C, o filme com corante natural variou
de 31,53% a 68,04%, enquanto o controle variou de 17,62% a 37,93%. Por ultimo, a
-40 °C, o filme com corante natural de casca de pinhao variou de 36,04% a 65,30%.

Analisando o comportamento dos filmes a 0 °C, o filme com corante se
manteve estavel até o dia 45, quando comecgou a decair, terminando com um valor
final menor que o inicial (antes da armazenagem), mas ainda assim muito superior e
significativamente diferente do controle durante todo o experimento, conforme
indicado pelo teste t.

Para os filmes armazenados a -20 °C, o comportamento foi diferente,

apresentando uma melhora significativa (teste t) nos primeiros dias, seguida de uma
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gueda acentuada a partir do dia 30. Houve um pequeno aumento no dia 75, mas o
valor final foi menor que o inicial.

Por fim, comportamento semelhante foi observado nos filmes armazenados a
-40 °C. Nos primeiros 30 dias, houve melhora significativa (teste t), sequida de uma
queda a partir do trigésimo dia. No entanto, diferentemente dos outros, ao final do
experimento, o valor final da elongacgéao foi um pouco superior ao inicial.

Ao avaliar as propriedades mecanicas de um filme biodegradavel sob
condicdes de temperatura de -18 °C durante 360 dias, Cossa et al. (2021) observa
uma diminuigdo brusca e significativa das propriedades mecanicas inicialmente, que
posteriormente se estabilizam ao longo do periodo proposto. A resisténcia a tragao
reduz-se de 18,14 MPa antes do armazenamento para 8,72 MPa nos primeiros 45
dias, finalizando em 5,93 MPa no ultimo dia. A elongacéo na ruptura varia de383,66%
antes do armazenamento, caindo para um intervalo de 0,97% a 1,02%, mantendo-se

estavel.

5.2.2 Parametros Colorimétricos

A Figura 9 representa os comportamentos do filme biodegradavel adicionado
de extrato de casca de pinh&o quanto aos parametros colorimétricos durante o tempo
de armazenamento.

A cor dos filmes esta relacionada com a pigmentagéo do corante, no caso do
filme biodegradavel com a adi¢ado do extrato de pinhdo. Os parametros analisados via
CIELab mostram como foi a variagdo da cor de acordo com o tempo experimental nas
trés temperaturas de armazenamento.

Apesar de todos os parametros e temperaturas de armazenamento terem
apresentado diferengas significativas no teste estatistico de Tukey para comparagao
das médias entre cada tempo do experimento, percebe-se que os filmes com corante
natural se mantiveram com comportamento muito semelhante durante todo o

armazenamento no periodo experimental.



Figura 9 - Conjunto de graficos dos perfis de cor do filme com corante durante o experimento
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ab médias com letras minusculas diferentes indicam diferenca significativa entre os tempos das amostra ao nivel de 5% pelo teste de Tukey.
ABmédias com letras mailsculas diferentes indicam diferenga significativa entre as temperaturas para cada tempo ao nivel de 5% pelo teste de Tukey.

Fonte: Autoria prépria, 2024.
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O parametro de luminosidade (L*) apresenta um perfil muito semelhante para
as temperaturas de -20 °C e -40 °C, aumentando logo no inicio e se mantendo
constante durante todo o periodo experimental. Contudo, para a temperatura de -20
°C, o valor é ligeiramente menor em comparagao com -40 °C. Ja para a temperatura
de 0 °C, nota-se um aumento inicial que é seguido por variagbes mais energéticas,
com flutuagdes experimentais entre 49,40 e 54,06 (0 °C), 49,79 e 51,08 (-20 °C) e
53,36 e 54,52 (-40 °C).

O parametro a* também exibe um comportamento muito semelhante nas trés
temperaturas, variando entre 19,26 e 22,90 para 0 °C, entre 20,63 e 22,36 para
-20 °C, e entre 19,09 e 20,11 para -40 °C. Inicialmente, ha uma queda quando os
materiais sdo colocados nos armazenamentos, mas posteriormente, estabilizam-se.

Por fim, o parametro b* é o que mais se assemelha em comportamento, néo
apresentando diferenga significativa na comparagao entre as trés temperaturas.Para
0 °C, variou de 32,11 a 32,80; para -20 °C, variou de 31,40 a 32,70; e para -40
°C, variou de 32,41 a 32,81.

Os dados de diferenca total de cor estdo apresentados na Tabela 5 e
corroboram o efeito imediato da redug¢ao de temperatura nos parametros de cor e sua
posterior estabilidade. Nao existe um limite universalmente aceito para medir o
AE, pois, muitos fatores, como o tipo de amostra, influenciam essa avaliagao. De modo
geral, quanto menor a diferenga de cor, maior a estabilidade, uma vez que isso indica

menos variagao na cor ao longo do tempo (Henriott et al., 2020).

Tabela 5 - Conjunto de tabelas com os resultados de AE para o filme com corante de casca de

pinhdo
0°C 0 15 30 45 60 75 90
0 16,59 12,92 17,26 12,54 12,26
15 4,40 0,61 5,29 5,62
30 16,59 4,32 0,76 5,24 5,59
45 12,92 4,40 4,94 0,40 1,48
60 17,26 0,61 0,76 5,84 6,19
75 12,54 5,29 5,24 0,40 0,47

90 12,26 5,62 5,59 1,48 6,19 0,47 -
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-20 °C 0 15 30 45 60 75 90

-40 °C 0 15 30 45 60 75 90
17,05 15,97
0,97 0,54
1,25 0,88
0,63 0,28

0,47

75 17,05 0,97 1,25 0,63

90 15,97 0,54 0,88 0,28

Fonte: Autoria prépria, 2024.

Os valores de AE, na comparagéao entre o tempo 0 (antes da armazenagem)
e os outros periodos foram altas, o que era previsivel, pois esta se medindo a diferenca
entre condi¢des distintas. No entanto, observa-se que, uma vezarmazenados, 0s
filmes comecam a ter o valor de AE muito menor, especialmente na menor
temperatura de armazenamento (-40 °C). Essa temperatura apresentou, de maneira
geral, as menores variagdes, indicando uma maior estabilidade dosfilmes sob essa
condicdo. Além disso, nao foi possivel perceber mudangas na cor a olho nu, uma vez
que todos os valores apresentaram AE<3. Segundo Henriott et al. (2020), a diferenga
na cor so é perceptivel a olho nu para valores de AEQ3.

Os filmes armazenados a -20 °C também apresentaram valores aceitaveis, ou
seja, com uma mudanca imperceptivel a olho nu. No entanto, esses filmes
apresentaram, de modo geral, numeros um pouco maiores em comparagcao a
armazenagem a -40 °C. J& os filmes que foram colocados sob temperatura de 0 °C

tiveram alguns valores de AE maiores que 3, o que indica que foi possivel notar
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diferengas nas cores dos filmes a olho nu durante o experimento. Isso sugere que a
estabilidade dos filmes armazenados a 0 °C nao foi tdo eficaz quanto nos outros

métodos.

5.2.3 Microscopia eletrénica de varredura

A morfologia do material € um aspecto importante, uma vez que pode revelar
as propriedades dos materiais poliméricos, incluindo caracteristicas como sua
resisténcia mecanica durante o armazenamento proposto. Foram obtidas imagens de
MEYV dos filmes com corante e do grupo controle antes do periodo de armazenamento
(Figura 10), com ampliacdes de 300x, 800x e 1000x. Foi observada uma superficie
semi-homogénea, sem furos ou qualquer sinal de deformidade, sendo notados
apenas alguns granulos de amido n&o gelatinizados, em uma condicdo muito
semelhante ao que Cossa et al. (2021) e Bilck et al. (2021) observaram em seus

estudos.

Fonte: Imagens obtidas de microscopio eletrénico de varredura, 2024.

O conjunto de imagens dos filmes com adi¢gao de corante e do filme controle,
armazenados a 0 °C, mostrados nas Figuras 11 e 12 ao longo de noventa dias, ndo
revelou qualquer sinal de deformacéo, rasgos ou furos, somente os sinal ja descritos.

Os mesmos, permaneceram estaveis, lisos e sem vazios, conforme
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evidenciado pelos resultados das propriedades mecanicas, que apresentaram

apenas uma pequena variagéo ao longo do tempo proposto.

Figura 11 - MEV filme com corante armazenado a 0 °C no decorrer do tempo

I dias 4% diss 15 dias | 30 dins &5 diay

Fonte: Imagens obtidas de microscopio eletronico de varredura, 2024.

Fi

ura 12 - MEV filme controle armazenado a 0°C no decorrer do tem
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Fonte: Imagens obtidas de microscoépio eletronico de varredura, 2024.

Da mesma forma, o conjunto de imagens de MEV dos filmes com adicao de
corante e do grupo controle armazenados a -20 °C (Figuras 13 e 14) também
permaneceu estavel ao longo do experimento. A unica observagao, que ja foi discutido
acima, foi a presenga de granulos de amido ndo gelatinizados, os quais, por si so,
nao causaram deformidades estruturais nos filmes e nao interferindo nas propriedades
mecanicas dos mesmos.
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Figura 13 - MEV filme com corante armazenado a -20 °C no decorrer do tempo
30 dias 45 diag - -~ 3 Tias. .  Todias 45, drag
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Fonte: Imagens obtidas de microscépio eletrénico de varredura, 2024.

Por fim, o conjunto de imagens de MEV, tanto com a adigdo do corante quanto
do controle, que foram armazenados a temperatura de -40 °C, conforme mostrado nas
Figuras 15 e 16. Observou-se que, assim como nas outras condicbes de
armazenamento, ndo houve evidéncia de instabilidade na composi¢cdo do filme

durante a andlise de visualizagdo microscopica.

3G dlas 45 dias
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Fonte: Imagens obtidas de microscopio eletronico de varredura, 2024.
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Figura 16 - MEV filme controle armazenado a -40 °C no decorrer do tempo
- 30 dias 4% dias y 30 dias Jip A5dias

" mdien | L 00 e

Fonte: Imagens obtidas de microscopio eletronico de varredura, 2024.

Com base na analise das imagens e na comparagdo com os resultados das
analises das propriedades mecanicas, que se mantiveram relativamente estaveis
durante a condugao dos experimentos. Nao foram identificadas falhas estruturais nem
sinais de degradacéo significativa tanto no filme contendo corante natural de casca de
pinhdo quanto no filme controle, que ndo possuia o corante. Este resultadoesta em
concordancia com o estudo de Cossa et al. (2021), que também observou uma
estabilidade em embalagens feitas com filme feito a base de glicerina, PBAT e amido

de mandioca com aplicadas em pescados.
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6 CONCLUSAO

Segundo os resultados presentes neste estudo, os valores das propriedades
mecanicas quando os filmes foram recém-fabricados sdo superiores aos medidos
neste trabalho, um ano apds o desenvolvimento do material. Isso era esperado, pois
os filmes foram armazenados durante todo esse tempo, resultando em uma gradual
deterioragdo ao longo deste periodo. No entanto, como discutido anteriormente, os
filmes se mantiveram um comportamento mecanico estavel durante o tempo
experimental de noventa dias, especialmente sob temperatura negativa de
congelamento.

Quanto as condi¢cdes de armazenamento, observou-se que o congelamento
também contribuiu para a melhoria e estabilizacdo do filme, evidenciada pelo aumento
da elongagcdo em comparagao aos dados anteriores ao experimento. Além disso, as
menores temperaturas de congelamento, especialmente -40 °C, mostraram uma
melhora significativa.

E relevante notar, evidencia-se que o filme biodegradavel adicionado de
corante natural de casca de pinhdo apresentou uma melhoria significativa na
propriedade mecanica de elongacao na ruptura em comparacao ao filme controle. Isso
indica que a adigao do corante nao apenas conferiu um efeito visual (cor) ao produto,
mas também atuou como um potencial melhorador mecanico do filme.

Nos dados colorimétricos, observa-se que, apos 365 dias de armazenamento,
o filme com o corante sofreu deterioracéo. No teste de Tukey para comparagao das
médias, apenas o0 componente a* nao apresentou diferenga significativa em relagao
ao filme recém-fabricado. Imediatamente apds o inicio do armazenamento, houve uma
mudanga significativa em todos os parametros, que mantiveram um comportamento
semelhante entre si até o final do experimento.

Da mesma forma, os valores de AE demonstraram uma grande diferenca
quando comparados ao tempo antes do armazenamento com as medidas do
experimento, estabilizando-se posteriormente ao longo dos noventa dias de
armazenamento. Essa variacao foi imperceptivel a olho nu nas temperaturas de -20
°C e -40 °C, sendo que este ultimo apresentou os menores valores, indicando uma
maior estabilidade em relacéo a cor.

Por fim, como observado nas imagens de microscopia eletrbnica, em

concordancia com os resultados das propriedades mecanicas e colorimétricas, os
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filmes mantiveram-se estaveis durante o periodo proposto para o experimento. Nao
foram observadas fissuras ou rasgos na estrutura dos filmes em nenhuma das
temperaturas de refrigeragcdo e congelamento avaliadas. Isso reforga a estabilidade

do material ao longo do tempo e sob diferentes condigbes de armazenamento.
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Apéndice A — Dados estatisticos

Tabela 6 — Dados e resultados obtidos das analises dos filmes com corante
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Resisténcia a

Elongacao na

Amostra L* a* b*
tracdo (Mpa) ruptura(%)
Filme corante
54,07%+0,39 19,7726+0,17 32,8019+0,24 3,092bcd+(0 20 45,59¢+3 49
0.°C:Dia 15
Filme corante
54,03b+0,17 19,782+0,14 32,39%9+0,3 3,0624+0,13 37,93cdef+1 63
0. °C:Dia 30
Filme corante
50,232+0,69 21,81¢+0,51 32,1119+0,80 4 ,58bcde+(), 78 45,80bcd+1,55
0.°C: Dia 45
Filme corante
54,40b+0,20 19,26+0,20 32,8019+0,43  3,73abcde+(),78  34,61cdf9+2 10
0.°C: Dia 60
Filme corante
49,542+0,61 22,48¢%+0,37 32,51%9+0,20 2,732+0,15 36,09¢cdef+2 47
0°C:Dia 75
Filme corante
49,402+0,76 22,90+0,75 32,669+0,05  3,42abcde+( 32 36,18¢cd+1 67
0.°C: Dia 90
Filme corante
50,632+0,57 21,99¢+0,35 32,71%9+0,15 4 31bcdet] 17 68,04%+2,75
-20°C: Dia 15
Filme corante
49,992+0,30 22,36¢+0,26 32,3119+0,61 4,87¢+0,14 66,812+2,65
-20 °C: Dia 30
Filme corante
51,082+0,69 21,45%+0,58 31,83f9+0,08 2,862°+0,47 40,61bcde+1 31
-20.°C: Dia 45
Filme corante
51,052+0,88 20,63%9+0,79 31,40%+0,15 2,542+0,67 36,39¢det+1 80
-20.°C: Dia 60
Filme corante
50,592+0,34 21,669%+0,33 32,48M9+0,11 3,70abede+( 90 51,413<+1 10
-20.°C: Dia 75
Filme corante _
49,792+0,80 22,31¢%+0,31 32,139+0,48  3,32abcde+( 27  31,53defghi+q] 87
20-°C-Di—90
iime corante
53,61b+0,01 19,842+0,02 32,819+0,02 4,87¢+0,19 57,6120+2 38
-40 °C: Dia 15
Filme corante
53,36+0,29 20,112+0,14 32,731+0,08 4,70bcde+( 76 65,30'+1,30
-40 °C: Dia 30
Filme corante
53,95+0,56 19,492b+0,59 32,63f+0,08 2,932c+0 48 36,040def+1 81
-40 °C: Dia 45
Filme corante
53,830+0,56 19,09°+0,42 32,41%9+0,15 2,982bc+( 34 37,05¢4e+2 44

-40 °C: Dia 60
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Filme corante

) 54,52b+0,43
-40 °C: Dia 75

19,722b+ 42 32,5010+0,37  3,23%cde+0,57  50,992°+1,03

Filme corante

-40 °C: Dia 90

54,12+0,74  19,66%°+0,59  32,7779+0,21 3,012b¢d+0,39 44,139+1,16

ab médias com letras diferentes na mesma coluna indicam diferencga significativa ao nivel de 5% pelo

teste de Tukey.

Fonte: Autoria prépria, 2024.

Tabela 7 - Dados e resultados obtidos das andlises dos filmes controles

Resisténcia a

Elongagao na

Amostra L* a* b*
tracao (Mpa) ruptura(%)
Filme controle
87,479+0,06 -0,762+0,03 6,042abcde+() 23 4,25bcde+() 71 17,41k+0,47
0 °C: Dia 15
Filme controle .
87,479+0,25 -0,342+0,05 6,13abcde+( 50  3,162b°d+0,40 17,329+0,47
0 °C: Dia 30
Filme controle )
87,459+0,38 -0,603+0,04 4,992+0,38 3,53abcde+() 41 21,20f"i+1 81
0 °C: Dia 45
Filme controle .
87,349+0,19 -1,0124+0,05 6,282bcde+( 45  4,30Pcde+0,66 24,541+0,42
0 °C: Dia 60
Filme controle .
86,984+0,16 -0,612+0,03 6,630cde+0 68 2,6920+0,17 17,609"+1,74
0 °C: Dia75
Filme controle )
87,244+0,20 -0,542+0,03 5,65ebcd+0 30  3,85abcde+(,40 20,87fhi+1 25
0 °C: Dia 90
Filme controle )
. 87,144+0,07 -0,862+0,01 6,67c9e+0,28  3,18abcde+( 57 20,49fni+2 24
-20°C: Dia 15
Filme controle _
. 87,069+0,11 -0,432+0,03 6,90%+0,39 3,14abcd+(0 40 21,04+1,14
-20°C: Dia 30
Filme controle .
84,06°+0,38 -0,652+0,03 6,96%+0,12 3,22abcde+() 50 22 57¢fhi+2 07
-20°C: Dia 45
Filme controle
87,349+0,38 -0,952+0,07 6,53tcde+(0, 33  4,03abcde+(,08 37,92¢4e+3 05
-20 °C: Dia 60
Filme controle .
86,289+0,69 -0,622+0,06 5,09abcde+() 69  3,76abcde+(, 27 23,07¢fohi+1 22
-20°C:Dia 75
Filme controle .
. 86,659+0,81 -0,602+0,02 7,29¢+0,21 3,18abcde+( 80 17,629hi+1 87
-20°C: Dia 90
Filme controle .
87,534+0,08 -0,91240,05 5,612bc+0,36  3,85abcde+() 27 15,26"+2 09

-40 °C: Dia 15
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Filme controle

) 87,594+0,06 -0,432+£0,05 5,2520+0,42 2,652°+0,50 15,53i+1,89
-40 °C: Dia 30
Filme controle

) 87,269+0,15 -0,612+0,03 5,042+0,12 3,85abcdet+() 22 25,53¢foni+1 11
-40 °C: Dia 45
Filme controle

) 87,419+0,13 -0,872+0,07 4,992+0,33 2,652+0,51 21,06%9"+0,60
-40 °C: Dia 60
Filme controle

) 87,419+0,25 -0,562+0,05 5,272b¢+0,63 3,21abede+(), 60 15,01M+0,58
-40 °C: Dia 75
Filme controle .

87,224+0,22 -0,482+0,06 5,772bcd+0 08  3,34abcde+( 40 23,06¢fhi+1 87

-40 °C: Dia 90

ab médias com letras diferentes na mesma coluna indicam diferencga significativa ao nivel de 5% pelo

teste de Tukey.

Fonte: Autoria prépria, 2024.



