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RESUMO

BALAN, G. C. DESENVOLVIMENTO DE FILMES EXTRUSADOS COM
MICROPARTICULAS DE OLEO ESSENCIAL DE OREGANO E APLICACAO
NA CONSERVACAO DE MASSA FRESCA. 81 f. Dissertacdo (Mestrado
Profissional em Tecnologia de Alimentos) - Universidade Tecnoldgica Federal do
Paranda. Londrina, 2020.

O impacto ambiental causado pelas embalagens plasticas convencionais tem
aumentado o interesse pelo uso de materiais biodegradaveis. Os filmes
biodegradaveis podem ser produzidos a partir de biopolimeros, tais como
polissacarideos, proteinas e lipideos, formando matrizes continuas que
permitem a incorporacdo de compostos bioativos. A farinha de trigo pode ser
uma alternativa para realizacao de blendas com outros biopolimeros, como o poli
(adipato co-tereftalato de butileno) (PBAT), para producao de filmes por extrusao
sopro em baldo. Alguns aditivos, como 6leo essencial de orégano, podem ser
adicionados nas embalagens como agente antimicrobiano e antioxidante para a
elaboracdo de embalagens ativas. Porém, durante o processo de extrusao
termoplastica, os Oleos essenciais podem se volatilizar e até mesmo se
degradarem e uma alternativa para preservar a bioatividade dos 6leos é realizar
a sua microencapsulacéo. O objetivo deste trabalho foi produzir filmes de farinha
de trigo e PBAT adicionados de 6leo de orégano livre e microencapsulado por
extrusdo termoplastica e avaliar a sua aplicabilidade como embalagem ativa na
conservacao de massa fresca de pastel. As microparticulas de 6leo essencial de
orégano (OEO) foram produzidas por spray drying e caracterizadas quanto a
morfologia, eficiéncia de encapsulacdo, diametro médio e distribuicdo de
tamanho. Os filmes foram elaborados por extrusdo sopro em baldo e foram
caracterizados em relacao as propriedades mecanicas, permeabilidade ao vapor
de agua (PVA), solubilidade, cor, opacidade, analise termogravimétrica,
morfologia e capacidade antioxidante. As particulas obtidas apresentaram
diametro médio de 8 um e eficiéncia de encapsulacdo de 65,73 %. A
incorporagcdo do OEO microencapsulado e livre interferiram significativamente
nas caracteristicas e propriedades do filme. Verificou-se que os filmes com 6leo
essencial de orégano microencapsulado (FOM) apresentaram menor resisténcia
a tracdo (T) e Modulo de Young (MY), maior elongacéo (€), solubilidade e
capacidade antioxidante quando comparado aos demais. Durante 28 dias de
armazenamento refrigerado, a massa de pastel embalada com filme FOM foi o
que apresentou menor contagem de bolores e leveduras, quando comparado
com as massas armazenadas com os outros filmes. Porém, o mesmo efeito ndo
foi verificado para a contagem de microrganismos psicrotréficos. Os resultados
obtidos neste trabalho sugerem que a microencapsulacdo protegeu o OEO,
permitindo a obtencdo de filmes ativos biodegradaveis para aplicacdo em
alimentos onde a contaminacgao por fungos e leveduras seja predominante.

Palavras-chave: Farinha de trigo. Spray drying. Composto bioativo. Extrusao
sopro. Antioxidante.



ABSTRACT

BALAN, G. C. DEVELOPMENT OF EXTRUDED FILMS WITH OREGANO
ESSENTIAL OIL MICROPARTICLES AND APPLICATION IN THE
CONSERVATION OF FRESH PASTRY. 81 f. Dissertation (Master in Food
Technology) - Universidade Tecnolégica Federal do Paran&. Londrina, 2020.

The environmental impact caused by synthetic packaging has increased interest
in the use of biodegradable materials. Biodegradable films can be produced using
biopolymers, such as polysaccharides, proteins and lipids, forming continuous
matrices that allow the incorporation of bioactive compounds. Wheat flour may
be an alternative for blending with other biopolymers, such as poly (butylene
adipate co-terephthalate) (PBAT), for the production of films by blown extrusion.
Some additives, such as oregano essential oil, may be added to packaging as an
antimicrobial and antioxidant agent to obtain active packaging. However, during
the thermoplastic extrusion process, essential oils can be volatilized and even
degrade and an alternative to preserve the bioactivity of these oils is to perform
their microencapsulation. The objective of this work was to produce films of wheat
flour and PBAT added with free and microencapsulated oregano essential oil by
thermoplastic extrusion and to evaluate its applicability as an active packaging in
the preservation of a brazilian fresh pastry, known as Pastel.The oregano
essential oil (OEO) microparticles were produced by spray drying and
characterized in terms of morphology, encapsulation efficiency, mean diameter
and size distribution. The films were produced by blown extrusion process and
were characterized in relation to mechanical properties, water vapor permeability
(WVP), solubility, color, opacity, thermal stability, morphology and antioxidant
capacity. The particles obtained showed an average diameter of 8 um and
encapsulation efficiency of 65.73%. The incorporation of microencapsulated and
free OEO significantly interfered in the characteristics and properties of the film.
It was found that films with microencapsulated oregano essential oil (FOM)
showed lower tensile strength (T) and Young's Modulus (MY), higher elongation
(€), solubility and antioxidant capacity when compared to the others. During 28
days of refrigerated storage, Brazilian fresh pastry with FOM film presented less
count of molds and yeasts, compared to pastries packed with other films.
However, the same effect was not verified for the count of psychrotrophic
microorganisms. The results obtained in this work suggest that
microencapsulation protected OEO, allowing the development of biodegradable
active films for application in foods where the contamination by fungi and yeasts
is predominant.

Key-word: Wheat flour. Spray drying. Bioactive compound. Blown Extrusion.
Antioxidant.
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1 INTRODUCAO

Os filmes biodegradaveis podem ser produzidos a partir de biopolimeros,
tais como polissacarideos, proteinas e lipideos, formando matrizes continuas
gue permitem a incorporagdo de compostos bioativos. Ao desenvolver filmes,
outra alternativa é utilizar farinhas, que sado misturas complexas de amido,
proteina, lipideos e fibras. Alguns estudos relatam a potencial aplicacdo de
farinhas obtidas de diferentes fontes como amaranto, banana, aveia e trigo
(ANDRADE-MAHECHA; TAPIA-BLACIDO, MENEGALLI, 2012; PELISSARI et
al., 2013; BENINCASA et al., 2017). As boas caracteristicas dos filmes decorrem
de interacdes moleculares entre os carboidratos, proteinas e lipideos presentes
na farinha.

Neste contexto, destaca-se o uso da farinha de trigo na formulacéo de
filmes, visto que o trigo € de grande importancia para a economia brasileira,
devido ao elevado consumo de seus derivados. Além disso, grande quantidade
de gréos séo perdidos ou colhidos com qualidade de producéao inferior devido ao
ataque de pragas, germinacdo na espiga e reducao de matéria seca que ocorrem
pelo retardo na colheita (CARNEIRO et al., 2005). Desta forma, a farinha de trigo
extraida de graos de qualidade inferior para alimentacdo pode ser uma
alternativa para realizacdo de blendas com outros biopolimeros, como o poli
(adipato co-tereftalato de butileno) (PBAT), para producao de filmes por extrusao
sopro em baléo.

Estudos sobre a producéo de filmes biodegradaveis por extrusdo sopro
a partir de blendas de amido de mandioca e PBAT ja estao sendo desenvolvidos
com sucesso e 0s materiais obtidos possuem boas propriedades mecanicas e
de barreira ao vapor de agua e podem ser utilizadas como matriz para
incorporacao de compostos bioativos, visando a obtencdo de embalagens ativas
(ANDRADE-MOLINA et al., 2013; CAMPOS et al., 2019; GARCIA et al., 2014;
OLIVATO et al.,, 2013; SILVA et al.,, 2019). As embalagens ativas sé&o
embalagens capazes de alterar as condi¢des do alimento embalado de modo a
estender sua vida de prateleira, melhorando propriedades sensoriais, ou mesmo,
inibindo o crescimento de microrganismos patogénicos e deteriorantes (BYUN;
KIM; WHITESIDE, 2010).
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Estudos envolvendo a incorporacdo de Oleos essenciais e extratos
naturais com propriedades antimicrobianas e antioxidantes em filmes
biodegradaveis ja estdo sendo realizados, porém, poucos trabalhos relatam a
producdo de filmes ativos por extrusdo termoplastica. Pelissari et al. (2009)
desenvolveram filmes a base de amido e quitosana incorporados de Oleo
essencial de orégano por extrusdo sopro. Os filmes tornaram-se mais flexiveis e
menos permeaveis ao vapor de &agua, além de apresentarem atividade
antimicrobiana. Extrato de pinh&o e curcumina foram adicionados na formulacéo
de filmes de amido de mandioca e PBAT produzidos por extrusdo sopro e
proporcionou significativa capacidade antioxidante (CAMPOS et al., 2019; SILVA
et al., 2019).

Durante o processo de extrusdo termoplastica, altas temperaturas,
pressdo e cisalhamento sdo necessarios para fundir o polimero. Como
consequéncia, os Oleos essenciais incorporados podem se volatilizar e até
mesmo se degradarem. Uma alternativa para preservar a bioatividade dos 6leos
essenciais e permitir a sua incorporacao em filme extrusado é realizar a sua
microencapsulacao, formando uma barreira de protecdo. Medeiros et al. (2019)
desenvolveram filmes a base de amido de mandioca e PBAT incorporados de
microparticulas de 6leo essencial de orégano pelo processo de gelificacdo idnica
e apresentaram atividade antimicrobiana. No entanto, utilizou-se amido que
necessita de etapas de purificacdo com agua que gera efluente, diferente do
trabalho proposto, que é a utilizacdo da farinha de trigo, que passa apenas por
processos de moagem e peneiramento para sua obtencdo. Além disso, as
microparticulas obtidas por gelificacdo ibnica possuem em média 98% de
umidade, sendo necessario uma etapa de secagem para incorpora-las no filme
extrusado, diferentemente das particulas produzidas por spray drying, na qual o
produto final esta na forma de po.

As massas frescas, devido a sua composicao e, principalmente, pelo alto
teor de umidade, sdo produtos que estdo sujeitos ao desenvolvimento de uma
ampla variedade de microrganismos, podendo se deteriorar e mesmo constituir
risco a saude publica. Exigem-se cuidados especiais com relacdo a
comercializacdo da massa fresca, a qual contamina-se facilmente, o que pode
ocorrer por diversas causas: presenca de contaminantes nas matérias-primas,

exposicdo a um ambiente contaminado, contato com equipamentos e utensilios
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inadequadamente sanificados e falta de uma higiene rigorosa dos manipuladores
(SILVEIRA et al., 2007).

Neste contexto, o objetivo deste trabalho foi produzir filmes
biodegradaveis a partir de blendas de farinha de trigo e poli (adipato co-
tereftalato de butileno) (PBAT) por extrusdo a sopro com incorporacdo de
microparticulas de Oleo essencial de orégano obtidas por spray drying.
Adicionalmente, aplicou-se os filmes na conservacéo de massa fresca, e avaliou-
se as alteracdes fisico-quimicas e microbiolégicas do produto armazenado sob

refrigeracao.
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2 OBJETIVOS

2.1

OBJETIVO GERAL

O objetivo geral foi desenvolver filmes biodegradaveis a partir de blendas

de farinha de trigo e poli (adipato co-tereftalato de butileno) (PBAT) por extruséo

e sopro com incorporacdo de microparticulas de Oleo essencial de orégano

obtidas por spray drying.

2.2

OBJETIVOS ESPECIFICOS

Microencapsular o Oleo essencial de orégano por spray drying
utilizando goma arabica e maltodextrina como materiais de parede;
Caracterizar as microcapsulas quanto a eficiéncia de encapsulacéo,
distribuicdo de tamanho e morfologia;

Elaborar filmes de farinha de trigo e PBAT pelo processo de extrusao
a sopro com incorporacao de 6leo de orégano livre e encapsulado;
Determinar as propriedades mecénicas, a permeabilidade ao vapor de
agua, cor, opacidade aparente, solubilidade em agua, as propriedades
térmicas, a morfologia, a concentracdo de fendlicos totais e
capacidade antioxidante dos filmes;

Aplicar os filmes em massa fresca para pastel e avaliar a vida atil a

partir de analises fisico-quimicas e microbioldgicas.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 EMBALAGENS PLASTICAS

A utlizagdo de plasticos sintéticos provenientes de polimeros
petroquimicos na producdo de embalagens possui como principais
caracteristicas o baixo custo, facilidade de processamento, elevada
aplicabilidade, versatilidade e durabilidade, sendo esta ultima caracteristica a
principal desvantagem da sua utilizacdo (LUCHESE, 2018).

Os plasticos comuns sdo polimeros sintetizados a partir de fontes
petroliferas, ndo renovaveis e podem levar até cerca de quatro séculos para se
degradarem no meio ambiente. S&o seis 0s tipos de plasticos mais utilizados: o
politereftalato de etileno (PET), o polietileno de alta densidade (PEAD), o
policloreto de vinila (PVC), o polietileno de baixa densidade (PEBD), o
polipropileno (PP) e o poliestireno (PS). A versatilidade destes plasticos e sua
boa performance permitem as mais diversas aplicacfes, que vao desde filmes
plasticos para embalar alimentos no supermercado até robustas pecas de
aeronaves (CAMPOS, 2017).

De acordo com a Associacdo Brasileira da Industria de Plastico
(ABIPLAST, 2019) a partir de informacdes do Instituto Brasileiro de Geografia e
Estatistica (IBGE), foram consumidos 6,5 milhdes de toneladas de materiais
plasticos no Brasil em 2017, com um indice de reciclagem de 25,8 %. Além disso,
sabe-se que apenas 15% das cidades brasileiras possuem coleta seletiva; desta
forma, pode-se concluir que a maior parte do residuo plastico gerado néo é
reciclada. Isto aumenta ainda mais o interesse na producdo de embalagens a
partir de polimeros que possam ser facilmente degradados no ambiente sob
condicoes especificas. Uma alternativa para esses problemas, é a producéo de
embalagens biodegradaveis provenientes de fontes renovaveis em substituicao

aos plasticos convencionais provenientes de fontes fosseis.
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3.2 POLIMEROS BIODEGRADAVEIS PARA PRODUCAO DE
EMBALAGENS

De acordo com Avérous e Boquillon (2004), os polimeros
biodegradaveis sao divididos em 4 grupos de acordo com a forma de obtencéo

do polimero (Figura 1).

Figura 1 - Classificacao dos polimeros biodegradaveis.

Polimeros biodegradaveis
|

Produtos de Derivados de Derivados de Produtos
biomassa microrganismao biotecnologia petroguimicos
Polioxialcanoatos F'C!IIIEtIEUS Policaprolactona
. . . . [FHA] ex: PHB, ex PLA | [PCL]
Paolissacaridens Proteinas, lipideos
PHVEB
— || Poliesteramidas
1 Amido: —— Animais: [PEA]
trigo, batata, caseina, soro,
milho, mandioca gelatina || Copoliesteres
alifaticos
.| Produtos ex: PBSA
lignocelulosicos
Copoliesteres
|| Pectinas, Plantas: || aromaticos
quitosanas e — gl[lterl ex: PBAT
gomas

Fonte: Avérous e Boquillon (2004).

Os agro-polimeros séo obtidos a partir de agro-produtos, geralmente
com o fracionamento da biomassa. Estes sdo divididos em polissacarideos,
proteinas e lipideos. No segundo grupo estdo os poliésteres sintetizados por
microrganismos a partir de fontes renovaveis, por exemplo, o0s
polihidroxialcanoatos (PHAs). O terceiro grupo é formado por polimeros
sintetizados quimicamente a partir de mondmeros derivados de processos
biotecnolégicos, como é o caso do poli (acido lactico) (PLA) que pode ser obtido
pela polimerizag&o do acido lactico, proveniente da fermentacdo de agucares por
microrganismos. O dUltimo grupo contempla os polimeros biodegradaveis

provenientes de fontes ndo renovaveis totalmente sintetizados em processos
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petroquimicos, neste grupo, destacam-se a policaprolactona (PCL), as
poliesteramidas (PEA), co-poliésteres alifaticos, como por exemplo, o poli
(butileno succinato-co-adipato) (PBSA) e co-poliésteres arométicos como o poli
(adipato co-tereftalato de butileno) (PBAT) (AVEROUS; BOQUILLON, 2004).

3.2.1 Farinha de trigo

A Instrucéo Normativa n°8 de 2005 do Ministério da Agricultura Pecuaria
e Abastecimento (MAPA) estabelece que a farinha de trigo deve ser obtida a
partir do trigo do género Triticum aestivum L. ou outras espécies de género
Triticum (BRASIL, 2005).

Por ser uma cultura predominantemente de inverno, o trigo € mais
cultivado na regido sul do Brasil, principalmente nos Estados do Paranéa e do Rio
Grande do Sul, embora também seja cultivado em outros estados como Sao
Paulo, Minas Gerais e Mato Grosso do Sul. Muitas vezes, o trigo € utilizado como
cultura de rotacao, principalmente com a soja, devido ao fato da soja ser uma
cultura de verao e o trigo uma cultura de inverno (CONAB, 2017).

De acordo com a Associacdo Brasileira da Industria do Trigo
(ABITRIGO, 2014), é por meio da moagem do trigo que obtém-se a farinha, ou
seja, pela separacéo das trés principais camadas diferentes que cada semente
de trigo contém, sendo elas: casca, endosperma e gérmen.

O endosperma constitui cerca de 83% da massa do grao de trigo, € a
fonte de farinha branca de trigo, contém a maior parte da proteina do gréo inteiro,
carboidratos, ferro, como também algumas vitaminas do complexo B (riboflavina,
niacina e a tiamina). Na casca representando cerca de 14,5% da massa do gréo,
estdo presentes vitaminas do complexo B, tracos de minerais e material
celulésico (fibra alimentar). O gérmen representa cerca de 2,5% do gréo, € o
embrido da semente, usualmente retirado devido a quantidade limite de lipideos
que interfere na qualidade da farinha (ABITRIGO, 2014).
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Figura 2 — Imagem esquematica da estrutura das trés principais partes do grédo de trigo.

Endosperma

Gérmen

Fonte: ABRITRIGO, 2019

A composicao da farinha de trigo, em geral, € de aproximadamente 70%
a 75% de amido, 12% a 14% de agua, 8% a 16% de proteinas, 2% de lipideos e
1% de minerais (MORITA et al., 2002).

O amido é formado por principalmente dois polimeros, a amilose e a
amilopectina. A amilose € um polissacarideo composto de unidades de a (1-4)
D-glicose unidas em longas cadeias predominantemente lineares. A
amilopectina, por sua vez, é formada por ligagdes a (1-4) nas porcdes retilineas
e ligagdes a (1-6) nas ramificagcdes (FRANCO et al., 2001b).

Os principais tipos de proteinas presentes na farinha de trigo séo
divididos em dois grupos, as ndo formadoras de glaten, que representam 15%
das proteinas totais, que sdo: as albuminas (sollveis em agua) e as globulinas
(soluveis em solugBes salinas), e as formadoras de gluten, que compreendem
0s 85% das proteinas do gréo, sédo: as gliadinas (sollveis em agua e éalcool) e
as gluteninas (parcialmente sollveis em agua e solucdes de acidos diluidos)
(BOBBIO; BOBBIO, 2001; NASCIMENTO, 2008). Em presenca de agua, as
gliadinas, proteinas de cadeia simples, sdo responsaveis pelas consisténcia e
viscosidade, e apresentam pouca resisténcia a extensdo, as gluteninas,
proteinas de cadeias ramificadas, sdo responsaveis pela extensibilidade.

O uso de farinhas de trigo para obter filmes biodegradaveis foi proposto

por Leblanc et al. (2008) como uma alternativa econémica e eficiente ao amido
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purificado, proporcionando propriedades fisicas semelhantes a fabricacao,
exceto por uma menor tenséo de ruptura.

O amido é o principal componente do gréo e seu contetdo percentual é
relevante, juntamente com a forma e o tamanho dos granulos de amido, pois isso
afeta a interacdo com o plastificante. No que diz respeito ao gluten, representa
uma matéria-prima ideal para producdo de bioplasticos devido a presenca de
muitos aminodacidos polares e ndo polares, fornecendo um amplo espectro de
propriedades funcionais e estruturais (GUILBERT; CUQ, 2005).

Grande parte dos estudos relatam a producéo de filmes a partir do amido
de trigo pela técnica de casting (BASIAK; GALUS; LENART, 2015; BONILLA et
al., 2013) e poucos trabalhos relatam a producéo de filmes de farinha de trigo
por extrusdo termoplastica. Benincasa et al. (2017) e Puglia et al. (2016)
buscaram correlacionar os parametros de alveografia (P, L, W e P/L) e o teor de
proteina com as propriedades mecéanicas de filmes extrusados de farinha de
trigo. No geral, os autores concluiram que os parametros alveogréaficos da farinha
interferem nas propriedades mecéanicas dos filmes. Entretanto, os autores
ressaltam a importancia de considerar outros fatores como o ano de cultivo, a

cultivar e a forma de processamento do trigo.

3.2.2 Poli (adipato co-tereftalato de butileno) (PBAT)

A grande tendéncia na pesquisa e desenvolvimento das embalagens
biodegradaveis esta voltada para a combinacdo de amido, farinhas e poliésteres
biodegradaveis, produzidas através da tecnologia de extrusdo e sopro. Esta
combinacdo permite a obtencdo de materiais com estabilidade as condi¢des
ambientais e, mesmo que 0s poliésteres empregados apresentem valores
comerciais acima dos polimeros convencionais, podem ser considerados como
uma alternativa viavel, ja que podem ser usados em processos de escala
industrial (MALI et al., 2010).

O PBAT (Figura 3), um poliéster aromatico-alifatico biodegradavel de
nome comercial Ecoflex, produzido pela empresa BASF, pode ser degradado

dentro de poucas semanas e tem sua utilizagdo viabilizada pelo processo de
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extrusao, formando filmes com elevada resisténcia mecanica (OLIVATO, 2010).
O PBAT é a combinacdo de um polimero sintético biodegradavel (poliéster
alifdtico) com um polimero sintético ndo biodegradavel (poliéster aromatico)
formado a partir da reacéo entre 1,4 butanodiol, acido adipico e acido tereftalico.
O PBAT supera as desvantagens de muitos materiais alifaticos, pois possui
maior resisténcia a tensdo, maior taxa de elongacdo e menor permeabilidade ao
oxigénio, aliando a biodegradabilidade (ANDRADE — MOLINA, 2012).

Figura 3 - Estrutura molecular da unidade monomérica do PBAT.
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Fonte: Olivato (2010).
3.2.3 Plastificantes

Para a confeccéo de filmes é necessario a introducéo de aditivos as
matrizes poliméricas, pois geralmente sdo pouco flexiveis, quebradicos e
apresentam baixa maquinabilidade. Os plastificantes atuam diminuindo as forcas
intermoleculares entre as cadeias dos polimeros, provocando uma reducéo da
temperatura de transicdo vitrea da solucdo e, de modo geral, a resisténcia
mecanica diminui e a flexibilidade aumenta com o incremento da concentracao
do plastificante. Contudo, vale ressaltar que os plastificantes influenciam todas
as propriedades funcionais dos filmes, ndo somente as propriedades mecanicas
(SHIMAZU; MALI; GROSSMANN, 2007; MALI et al., 2010). A permeabilidade ao
vapor de agua tende a aumentar com o incremento do teor de plastificantes
hidrofilicos, como é o caso dos polidis, em especial o glicerol. Na Figura 4, segue
a estrutura molecular do glicerol, o plastificante mais utilizado na producao das
embalagens a base de amido, farinhas e PBAT (DIAS, 2014; CAMISA, 2015).
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Figura 4. Estrutura quimica do glicerol.
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Fonte: Olivato (2010).

3.3 UTILIZACAO DE OLEOS ESSENCIAIS EM FILMES

Oleos essenciais sdo liquidos oleosos aromaéticos, extraidos de
diferentes partes de plantas. Quimicamente, sdo constituidos de diferentes
componentes como terpenos e seus derivados (carvacrol, timol, eugenol,
terpineno, linalol e carvona), aldeidos, cetonas, alcoois e fendis, e se destacam
por apresentarem amplo espectro de atividade biolégica (antibacteriano,
antifangico, antiviral, controle de pragas e repelentes de insetos) e antioxidante
(EL ASBAHANI et al., 2015; BURT, 2004; RUIZ-NAVAJAS et al., 2013; VIUDA-
MARTOS et al., 2010). Além disso, sao classificados como GRAS (Generally
Regarded As Safe - Geralmente Considerado Como Seguro), o que 0s torna
atrativos para a industria de alimentos.

Pesquisas tém comprovado que, dentre os diversos 6leos essenciais, 0
de orégano (Origanum vulgare L.) encontra-se em evidéncia devido ao seu alto
teor de compostos fendlicos, principalmente carvacrol, timol, c-terpineno e p-
cimeno (BURT, 2004; OLMEDO et al., 2013; DAMBOLENA et al., 2010). Por
apresentar sabor e aroma intensos, a adicado direta em alimentos deve ser
cautelosa para nao afetar as propriedades sensoriais. Desta forma, seu uso é de
grande interesse na producao de filmes biodegradaveis, visando a obtencéo de
uma embalagem ativa que auxilia na melhoria na qualidade sensorial, nutricional

e microbioldgica dos alimentos (GALINDO et al., 2019).
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A utilizacédo de filmes com 0leos essenciais tem se tornado um grande
atrativo para a induastria alimenticia, mas ainda requer avangos tecnoldgicos e
maiores detalhamentos quanto a forma de adi¢éo, perfil de liberagcéo e aplicacéo
em matriz alimenticia. Na Tabela 1 estdo listados exemplos de estudos que

envolveram a producao de filmes com 6leo essencial de orégano.

Tabela 1 - Filmes biodegradaveis contendo 6leo essencial de orégano.

Biopolimero Tecnica de Referéncia

producéao
Proteina do soro de leite Casting SEYDIM; SARIKUS (2006)
Amido de mandioca e quitosana Extrusao PELISSARI et al. (2009)
Proteina de triticale Casting AGUIRRE; BORNEO; LEON (2013)
Gelatina e quitosana Casting HOSSEINI et al. (2015)
Concentrado proteico de soja Casting PAGLIONE et al. (2019)
Amido de mandioca e PBAT Extruséo MEDEIROS et al. (2019)

Fonte: Autoria prépria.

3.4 MICROENCAPSULACAO DE OLEO ESSENCIAL POR SPRAY DRYING

A microencapsulagdo foi muito utilizada para mascarar sabores
desagradaveis de ingredientes e também para recobrir liquidos com sélidos. No
entanto, atualmente, estudos sobre liberacdo controlada do ingrediente
encapsulado na hora e no lugar certos tem sido cada vez mais discutido, pois
pode melhorar a eficacia dos aditivos alimentares, ampliam a aplicabilidade e
asseguram a dosagem ideal (LAURENTI, 2011). Segundo Favaro-Trindade,
Pinho e Rocha (2008), a definicdo de microencapsulacdo consiste em um
processo de empacotamento de materiais sélidos, liquidos ou gasosos em
capsulas extremamente pequenas, as quais podem liberar o contetdo de forma
controlada e sob condi¢gOes especificas. Uma capsula pode ter seu tamanho
variando de alguns micrdmetros até 1 mm, sendo classificada em nano (< 0,2
um), micro (0,2 a 500 ym) ou macroparticulas (> 500 um) (RE, 1998).

Em relacdo a estrutura fisica, as microparticulas podem ser

classificadas como microcapsulas ou microesferas, como mostrado na Figura 5.
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As microcapsulas consistem em microparticulas, onde o nucleo esta envolvido
por uma camada ou filme polimérico formando um sistema do tipo reservatorio,
e sao tipicamente produzidas por coacervacdo complexa, secagem em leito
fluidizado, co-extrusdo e inclusdo molecular. JA4 as microesferas, produzidas
principalmente por spray drying, constituem um sistema matricial, no qual o
polimero forma uma rede tridimensional onde o material a ser microencapsulado
pode estar adsorvido, incorporado ou ligado covalentemente a matriz polimérica,
formando sistemas de dissolucdo, dispersdo ou sistemas porosos. Nestes
sistemas, a area central consiste em um vazio resultante da expansao das

particulas durante os estagios finais da secagem (JAFARI et al., 2008).

Figura 5 - Estrutura das microparticulas.

Material
encapsulado

Microcapsula Microesfera

Fonte: (adaptado de JAFARI et al., 2008).

A microencapsulacdo tem varias aplicacdes no setor alimenticio e
uma delas esta na encapsulacdo de Oleos essenciais com o intuito de prevenir a
oxidac&o e a perda de substancias volateis e controlar a liberacéo do aroma (RE,
2000). Ja foram realizados estudos de microencapsulacao de diferentes 6leos,
tais como capim lim&o (LEIMANN, 2008), orégano (ALMEIDA et al., 2013; HIJO
et al., 2015), laranja (MARQUEZ-GOMEZ et al., 2017), canela (FELIX et al.,
2016) e limdo (CORTES-CAMARGO et al., 2017).

A secagem por atomizacao ou spray drying € uma técnica considerada
barata, e a mais utilizada pela industria de alimentos (JAFARI et al., 2008). Essa
técnica utiliza um secador denominado atomizador ou spray dryer (AZEREDO et
al., 2012; SILVA, 2000). O liquido (solugéo, emulsdo ou disperséo) é atomizado
e pulverizado por um bico atomizador em um meio quente e seco e ao entrar em

contato com o ar quente na camara de secagem, a agua das goticulas €&
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evaporada e as pequenas particulas solidas séo formadas e recolhidas (AMERI;
MAA, 2006). O ar utilizado no spray dryer encontra-se sob temperaturas que
variam de 160 a 230°C (Figura 6). No entanto, a construcdo da camara de
secagem e as condi¢cOes de trabalho séo planejadas de forma que o produto
permaneca 0 menor tempo possivel no secador, com o objetivo de evitar que o

alimento sofra a influéncia de altas temperaturas (SILVA, 2000).

Figura 6 — Modelo de spray dryer de bancada.
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Fonte: AMERI e MAA (2006).

3.5 PRODUCAO DOS FILMES BIODEGRADAVEIS

A tecnologia de extrusdo termoplastica € um processo de tratamento
térmico, que por uma combinacdo de calor, umidade e trabalho mecéanico,
modifica as matérias-primas, dando-lhes novas formas, estruturas e
caracteristicas funcionais. A extrusora € um equipamento constituido de um
alimentador, um pré-condicionador, uma rosca sem-fim, um cilindro encamisado,
uma matriz de saida do material e um sistema de corte (Figura 7). O alimentador

deve ser equipado com um agitador ou rosca, a fim de manter um fluxo continuo
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de alimentacdo e permitir um bom funcionamento, evitando flutuacdes de
temperatura no produto extrudado. A rosca € a parte central e principal do
equipamento sendo que sua geometria influencia diretamente no processo
(MULLER, 2016). No processo de extrusao, o ingrediente é introduzido em um
cilindro aquecido, e o material amolecido é forcado por um parafuso rotativo a
entrar através de uma abertura em uma matriz, para a obtencdo de formas
continuas. A extrusora se comporta como um trocador de calor devido as trocas
envolvendo as paredes do cilindro, a rosca e o material (PAULI et al., 2011).

Durante o processo de extrusdo ha a abertura das estruturas terciarias
e quaternarias das proteinas presentes na farinha, resultando na quebra e
rearranjo das pontes de hidrogénio, permitindo a plastificacdo e a formacao de
texturas desejaveis. O amido granular € progressivamente comprimido,
ocorrendo destruicdo de sua estrutura organizada e cristalina, sendo
transformado em um material homogéneo essencialmente amorfo. Trata-se de
processo no qual o amido é submetido a temperaturas superiores ao seu ponto
de gelatinizacdo, mas com umidade insuficiente para gelatinizar o mesmo (LIU
et al., 2009; SAKANAKA, 2007).

Figura 7 — Esquema de uma extrusora monorosca.
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O processamento do filme tubular apresenta caracteristicas singulares
se comparado a maioria das linhas de extrusao, devido a formag¢ao de um “baléo”
de filme. Os filmes soprados sdo produzidos pela extrusdo do biopolimero

fundido, na forma de um tubo, através de uma matriz anelar, no centro da qual o
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ar é injetado, inflando o tubo até este atingir um didmetro maior. Um “baléo” entao
é formado, cujas paredes sdo estiradas na circunferéncia (pelo ar injetado) e na
vertical, por rolos puxadores, ao mesmo tempo em que s&o resfriadas,
conferindo entdo ao filme soprado uma orientacdo biaxial. A Figura 8 demonstra
esquematicamente o processo de filmes extrusdo — sopro em baldo (GUERRINI
et al., 2004).

Figura 8 — Formag&o do baléo e extrusora monorosca utilizada para fabricacéo de filmes
por extrusdo — sopro em baléo.

Fonte: Andrade-Molina (2012).

3.6 MASSA ALIMENTICIA FRESCA

Segundo a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA), massas
alimenticias sdo definidas como produtos obtidos de farinha de trigo (Triticum
aestivum L.) e/ou outras espécies do género Triticum e/ou derivados de trigo
durum (Triticum durum L.) e/ou derivados de outros cereais, leguminosas, raizes
e/ou tubérculos resultantes do processo de empasto e amassamento mecanico
sem fermentacdo. Massa fresca ou Umida refere-se ao fato de ser ou nédo o
produto submetido a secagem parcial (BRASIL, 2005).

De acordo com a Resolucdo RDC n° 12, da ANVISA (BRASIL, 2001), as

massas alimenticias frescas devem obedecer ao seguinte padrdo
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microbiol6gico: Coliformes termotolerantes (45°C) de até 1,0x102 NMP.g?,
auséncia de Salmonella sp. em 25 g de amostra, estafilococos coagulase
positiva e Bacillus cereus de, no maximo, 5,0x10° UFC.gt. A Portaria n° 451
(BRASIL, 1997), revogada pela RDC n° 12, previa a contagem de fungos
filamentosos e leveduras. Hoje, a verificacdo do crescimento desses
microrganismos néo € obrigatdria no Brasil.

As massas frescas, devido a sua composicao e, principalmente, pelo alto
teor de umidade, sdo produtos que estdo sujeitos ao desenvolvimento de uma
ampla variedade de microrganismos, podendo se deteriorar e mesmo constituir
risco a saude publica. Os conservantes quimicos, principalmente os &cidos
organicos e seus sais (sorbatos, benzoatos e propionatos), sao utilizados para
inibir o crescimento microbiano e aumentar o prazo de validade da massa fresca
juntamente com o resfriamento, pois esses produtos sdo embalados sem
tratamento térmico (SILVEIRA, 2007). Atualmente, h4& uma tendéncia em
consumir menos aditivos alimentares sintéticos em busca de um produto mais
saudavel. Portanto, uma alternativa para tornar os alimentos mais seguros é
utilizar éleos essenciais em substituicdo dos conservantes quimicos, como o 6leo

essencial de orégano-
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4 MATERIAL E METODOS

41 MATERIAL

Para a producgdo das microparticulas foram utilizados 6leo essencial de
orégano (Origanum vulgare L.) (Quinari, Brasil), goma arabica (Nexira, Brasil),
maltodextrina (Cargill, Brasil) e 6leo resina de paprica (Citromax, Brasil). Para a
confeccao dos filmes foram empregados o polimero biodegradavel poli (adipato
co-tereftalato de butileno) (PBAT) de nome comercial Ecoflex® (Basf, Brasil),
farinha de trigo, adquirido da empresa Vilma Alimentos (Cambé, PR) e glicerol

(Dinamica, Brasil).

4.2 METODOS

O fluxograma (Figura 9) apresenta a ordem no qual foram realizadas
todas as etapas do presente trabalho. Inicialmente, foi realizada a
microencapsulacdo do 6leo essencial de orégano por spray drying e
caracterizagdo através da determinacdo de: (I) morfologia da particula, (Il)
eficiéncia de encapsulacgéo, (1) diametro médio e distribuicdo de tamanho.

Paralelamente foi obtida a farinha de trigo e caracterizada quanto: (I)
umidade, (ll) cinzas, (lll) proteinas, (IV) lipideos (V) alveografia e (VI) cor.

Em uma segunda etapa, foram elaborados os filmes de farinha de trigo,
PBAT, com microcépsulas de 6leo essencial de orégano (OEO) e também com
OEO livre por processo de extrusao sopro. Estes filmes foram caracterizados em
relacdo a: (l) propriedades mecanicas, (ll) permeabilidade ao vapor de agua
(PVA), (ll) solubilidade, (IV) cor e opacidade, (V) propriedades térmicas, (VI)
morfologia e (VII) capacidade antioxidante.

Por fim, foi aplicado o filme como embalagem ativa em massa fresca de

pastel e armazenados em BOD a 7°C no periodo de 28 dias para verificar a vida

atil a partir de analises de: (I) atividade de agua, (lII) cor e (lll) microbiol6gica.
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Figura 9 - Fluxograma das atividades realizadas no trabalho.
4 )

MICROENCAPSULACAO DO OLEO ESSENCIAL DE OREGANO POR
SPRAY DRYING

CARACTERIZACAO: (1) morfologia da particula, (Il) eficiéncia de
encapsulacéo, (lll) diametro meédio e distribuicdo de tamanho.

OBTENCAO DA FARINHA DE TRIGO
CARACTERIZACAO: () cinzas, (ll) proteinas, (lll) umidade,
(IV) lipideos, (V) cor e (VI) alveografia.

EXTRUSAO DOS FILMES DE FARINHA DE TRIGO, PBAT E
MICROCAPSULAS DE OLEO ESSENCIAL DE OREGANO

CARACTERIZACAO: (1) cor e opacidade, (II) morfologia, (IIl) propriedades
mecanicas, (IV) permeabilidade ao vapor de agua (PVA), (V) solubilidade,
(VI) capacidade antioxidante e (VII) propriedades térmicas dos filmes.

ARMAZENAMENTO DA MASSA FRESCA PARA PASTEL
() atividade de agua, (1) cor e (lIl) microbioldgica.

Fonte: Autoria prépria.

4.2.1 Microencapsulacao por spray drying

A microencapsulacéo do 6leo essencial de orégano foi realizada em um

spray dryer (Labmag, modelo MSDi 1.0, Brasil) em escala piloto (Figura 10),
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utilizando uma emulsdo de 6leo essencial de orégano, 6leo resina de paprica,
goma ardbica e maltodextrina. Segundo a literatura e testes preliminares, a
concentragdo dos solidos foram fixadas em 30% (m/m). Inicialmente, a goma
arabica e a maltodextrina (1:1) foram adicionadas em agua destilada e agitadas
até completa dissolucdo, em seguida foi adicionado 6leo essencial de orégano
OEO (3%, m/m em relac&o aos solidos) e 6leo resina de paprica (2% em relagéo
a massa do OEO), cuja funcdo foi corar as microparticulas para facilitar a
visualizacao, e foram emulsionados por 3 minutos a 15.000 rpm em Ultraturrax
(IKA, modelo T18, EUA). A emulsédo preparada foi atomizada em camara de
secagem, através de um bico atomizador duplo fluido com didmetro de 0,7 mm,
com a temperatura do ar de entrada de 130°C, temperatura de saida de 100°C,
vazdo de alimentacdo de 600 mL/h, fluxo de ar de 1,65 m3/min e presséo do ar

comprimido de 35 L/min.

Figura 10 — A - Spray dryer utilizado para producdo das microparticulas. B — coletor
das microparticulas (ampliado).

Fonte: Autoria prépria
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4.2.2 Caracterizacdo das microparticulas de Oleo essencial de orégano

4.2.2.1 Morfologia da particula

A morfologia das microparticulas foi avaliada por microscopia eletrénica
de varredura (MEV). A amostra foi recoberta com ouro em um Sputter Coater
(BAL-TEC, modelo SCD-050, Balzers, Liechtenstein) e em seguida visualizadas
no MEV (Philips, modelo FEI Quanta 200 Japao), com poténcia de aceleracdo
de 20 kV. A magnitude de observacao foi de 5.000 vezes.

4.2.2.2 Eficiéncia de encapsulacéo

A eficiéncia de encapsulacéo foi realizada em triplicata por método de
destilacao por arraste a vapor com auxilio de um Clevenger (MEDEIROS et al.,
2019; PAGLIONE, 2018). Pesou-se 20 g das capsulas e diluiu-as em 80 mL de
agua destilada. Homogeneizou-se e transferiu-se para um baldo volumétrico que
continha 2 g de sabdo anti-espumante. Encaixou-se uma das extremidades do
baldo volumétrico no clevenger e a outra no condensador, vedando ambas as
extremidades com graxa de silicone. Vedou-se também, com parafilme e filme
de PVC, a outra extremidade do condensador. Durante todo o procedimento
alcool gelado, a aproximadamente -2°C, foi passado no condensador com auxilio
de uma bomba de aquério (Sarlo better b500, Brasil) e mangueiras de silicone
com diametro externo de 1 cm. A manta do condensador entdo foi ligada e
procedeu-se a extracdo do 6leo de orégano. O volume do OEO obtido foi

utilizado no calculo da eficiéncia de encapsula¢éo, conforme Equagéo 1.

EE(%) = 1Por™ST 4100 Equacdo (1)

MeapMor
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V¢ = volume final medido na bureta do clevenger;

por = densidade do 6leo de orégano (0,939 g.mL?) (BUDAVARI, 1996);

Mcap = Massa de capsulas pesada para a realizagdo da analise;

Mor = Massa de 6leo de orégano adicionada na emulsao;

mst = massa de sdlidos totais (massa material de parede + massa 6leo de

orégano) na emulséo.

4.2.2.3 Determinacao do diametro médio e distribuicdo de tamanho

O didametro médio e a distribuicdo de tamanho das microparticulas foram
determinados no laboratério do Centro de Tecnologia de Cereais e Chocolates
do Instituto de Tecnologia de Alimentos (ITAL), Campinas — SP, através de
espalhamento de luz (Horiba, modelo LV950, Japdo) com &gua destilada como
meio dispersante. O diametro médio da particula foi expresso em termos de
volume médio (Dso) e a polidispersidade foi dada pelo indice span, calculado com

a Equacéo 2:

Dgo—D10
D50

Span = Equacéo (2)

Onde:
D10 = didmetros de 10 % da distribuicdo acumulada.

Dso = didmetros de 50 % da distribuicdo acumulada.

Doo = didmetros de 90 % da distribuicdo acumulada.

4.2.3 Obtencao da farinha de trigo

A amostra de trigo escolhida para obtencéo da farinha foi selecionada a
partir do nimero de queda ou falling number, pois o objetivo foi selecionar trigo

com falling number inferior a 200 segundos, ou seja, um trigo com valor
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considerado fora de classificacdo e que nado € de interesse para a industria de
panificacao.

A amostra de trigo foi previamente selecionada, limpa e realizou-se a
analise de umidade do grao de trigo no determinador GAC 2100 Dickey-John.
Seguiu-se com o processo de umidificacdo, adicionando-se agua até atingir a
umidade ideal (15,5%) para moagem e condicionou-se 0 trigo em recipiente
fechado no periodo de 24 horas para garantir a sua hidratacdo. Logo em seguida,
foi realizado o processo de moagem do trigo em moinho experimental Choppin,
modelo CD 1, disponivel no laboratério da empresa Vilma Alimentos, e a farinha
foi obtida.

4.2.3.1  Caracterizacao da farinha de trigo

Os teores de cinza, proteina e umidade foram determinados em
triplicata, em aparelho espectrometro FT — NIR (Near Infra Red) modelo MPA na
empresa Vilma Alimentos. Com o emprego de metodologias recomendadas pela
AACC (1995): métodos 08-12, 46-13, 44-15A para cinza, proteina e umidade,
respectivamente. A analise de lipideos foi realizada em equipamento Soxtec
2055, marca FOSS.

As analises de cor da farinha foram realizadas utilizando um colorimetro
Konica Minolta, com iluminante Des, obtendo-se os parametros L* (branco-preto),
a* (vermelho-verde) e b* (amarelo-azul).

As propriedades viscoelasticas foram determinadas em Alvedgrafo
Chopin (Figura 11) de acordo com o método n°® 54-30 da AACC (1995). Os
parametros avaliados foram tenacidade (P), extensibilidade (L), relacdo
tenacidade/ extensibilidade (P/L) e forca geral do gliten (W x 10~ J).
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Figura 11 - Alveografo Chopin utilizado para anélise de alveografia.

Fonte: Autoria prépria

4.2.4 Producéo dos filmes por extrusao sopro

Todas as formula¢gbes do filme foram processadas no Laboratério de
Tecnologia da Universidade Estadual de Londrina em uma extrusora monorosca
piloto, marca BGM (modelo EL-25, Brasil), composta de rosca de 25 mm de
diametro (L/D = 30). Os filmes foram preparados em duas etapas. Na primeira
etapa, todos os ingredientes da formulacdo foram pesados (Tabela 2) e
manualmente misturados. A mistura foi alimentada na extrusora acoplada a uma
matriz com seis orificios de 2 mm de diametro e perfil de temperatura nas 4 zonas
de aquecimento foi de 90/120/120/100°C e a velocidade do parafuso foi de 35
rpm. Os perfis cilindricos (Figura 12 - A) foram peletizados (Figura 12 - B) e
novamente alimentados a extrusora para a producéo dos filmes a sopro. Nesta
etapa, o perfil de aquecimento foi de 90/120/120/120/120, rotac&do do parafuso
de 40 rpm e foi acoplada uma matriz anelar de 50 mm de diametro, com um
sistema de sopro interno e externo (diametro 150 e 300 mm), sendo que 0 Sopro
interno € utilizado para formacédo do baldo e o ar externo para resfriamento
(Figura 12 - C). Atraves de estudos prévio, foi determinado a adi¢éo de 10 % de

microparticulas na formulacdo. Em funcdo da anadlise de eficiéncia de
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encapsulacdo, concluiu-se que em 50 g de microparticulas haviam
aproximadamente 3,2865 g de Oleo essencial de orégano.

Tabela 2 - Composic¢des quimicas dos filmes elaborados por extruséo.

Farinhade Glicerol PBAT Acido Particulas OEO

Formulagdo ~ igo (g) ) (9 citico(@  (9) livre (g)
FC 230 70 200 0,1 - -
FOM 207 63 180 0,09 50 -
FOL 207 63 180 0,09 - 3,2865

Fonte: Autoria prépria.

Figura 12 - Etapas do processo de elaboracdo dos filmes. A - Perfis cilindricos. B —
Pelletes. C - Baldo formado durante o processo de extrusao-sopro.

Fonte: Autoria prépria.
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4.2.5 Caracterizacao dos filmes

Os filmes foram avaliados quanto a homogeneidade (presenca de
microbolhas e/ou particulas visiveis a olho nu, cor e/ou zonas de opacidade
distintas), manuseabilidade (possibilidade de ser manuseado sem riscos de
ruptura) e continuidade.

A espessura dos filmes foram determinadas utilizando um micrémetro
digital e a média aritmética de trés pontos medidos aleatoriamente sobre a
superficie do filme para a determinacdo das propriedades mecénicas e de
barreira. Antes das analises de caracterizacao, os filmes foram condicionados
em temperatura ambiente (25 + 2°C) e 53% de umidade relativa (URE) por no

minimo trés dias.
4.25.1 Cor e Opacidade aparente

A cor dos filmes foi medida em colorimetro Konica Minolta modelo CR-
410 na empresa Vilma Alimentos, com iluminante Dss (luz do dia) e os padrdes
Cie Lab no qual L* varia de 0 (preto) a 100 (branco), a* varia do verde (-) ao
vermelho (+) e b* varia do azul (-) ao amarelo (+). Foram realizadas cinco leituras
subsequentes para cada amostra.

A opacidade aparente dos filmes foi determinada pela utilizacdo de um
colorimetro (BYK Gardner, Alemanha) empregando-se iluminante Des € angulo
visual 10°, do Laboratério de Tecnologia de Alimentos da Universidade Estadual
de Londrina. Segundo a metodologia descrita por Sobral (2000) a opacidade foi
calculada a partir da relacdo sobre leituras feitas sobre fundo branco e preto,

conforme a Equacao 3. As analises foram realizadas em triplicata.

Y(%) = :—Z x 100 (Equacéo 3)
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Onde:
Y: Opacidade
Yp: Opacidade sobre o fundo preto;

Yb: Opacidade sobre fundo branco.

4.2.5.2 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

As amostras foram previamente secas em dessecador contendo silica gel
por 14 dias e apos este periodo foram fraturadas em nitrogénio liquido e fixadas
sobre stubs com fitas de carbono. As amostras foram recobertas com ouro em
um Sputter Coater (BAL-TEC, modelo SCD-050, Balzers, Liechtenstein) e em
seguida foram visualizadas em microscopio eletrénico de varredura (Philips,
modelo FEI Quanta 200, Jap&o), com poténcia de aceleracdo de 20 kV, para
analise da superficie e da area de fratura. A magnitude de observacao foi de

1600x para area de fratura e de 400x para superficie.

4.2.5.3 Propriedades mecanicas

Para os testes de tragao foi utilizado texturémetro, marca Stable Micro
Systmes, modelo TA-TX2, disponivel no laboratério do Programa de Pos-
graduacdo em Ciéncia de alimentos da Universidade Estadual de Londrina.
Foram determinadas as propriedades de resisténcia maxima de tracdo (MPa)
alongamento na ruptura (%), modulo de elasticidade ou de Young (MPa) de
acordo com as normas da American Society for Testing and Material (ASTM
D882-12, 2012).
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4.2.5.4 Permeabilidade ao vapor de agua (PVA)

As analises de permeabilidade de vapor d’agua foram feitas segundo
norma E 96-00 da ASTM (2000). Cada filme foi fixado na abertura circular de 60
mm de didmetro da capsula de aluminio, vedados com graxa de silicone de modo
a garantir que a migracdo de umidade ocorresse exclusivamente através do
filme. O interior das capsulas foi previamente preenchido com silica (~ 0% UR)
e o sistema foi condicionado em dessecador contendo solucdo de cloreto de
sédio saturado (NaCl - 75% UR). Periodicamente, foram feitas pesagens da
capsula com o filme em balanca semi analitica até a obtencdo de uma taxa
constante de ganho de massa. O ganho de massa (g) foi plotado em funcédo do
tempo (h) e, a partir de regressao linear no regime constante, foi determinado o
coeficiente angular (g/t), e calculada a taxa de permeabilidade ao vapor de 4gua
(TPVA). A determinacéo da permeabilidade ao vapor de agua (PVA) foi feita de

acordo com a Equacao 4.

pya=9 _¢ (Equagéo 4)
t A4P

Onde:
g/t = coeficiente angular (g/h)
A = &rea de permeacao (m?)
€ = espessura média dos filmes (m)
AP = diferenca de presséo de vapor de 4gua (kPa) entre as superficies do corpo
de prova.
O esquema do teste estd mostrado na Figura 13.
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Figura 13 — Andlise de permeabilidade de vapor de agua. A- Vista superior da cdpsula
de permeabilidade. B- Vista dessecador contendo as capsulas de PVA.

Fonte: Autoria propria.

4.2.5.5 Solubilidade em agua

Nesta andlise, foi obtida a porcentagem de material seco do filme
solubilizado em agua apods 24 horas de imersdo (CARVALHO, 1997). Os filmes
foram cortados no tamanho de 2,0 x 2,0 cm e secos a 105°C por 24 horas em
estufa, para a obtencdo da porcentagem de material seco. Posteriormente as
amostras foram imersas em 200 mL de agua destilada e o sistema foi mantido
durante 24 horas a temperatura de 25°C, sob agitacédo (100 rpm), utilizando uma
mesa agitadora orbital (shaker). Apds este periodo as amostras foram secas
durante 24 h, a 105°C, em uma estufa com circulacdo e renovagao de ar para
determinar a massa seca final da amostra nao solubilizada. A solubilidade foi
realizada em triplicata e expressa de acordo com a equacéo 5:

M;.Mf x100 (Equacéo 5)

L

Solubilidade (%) =

Onde:
Mi = massa seca inicial do filme (Q);

Mf = massa seca final do filme (g);
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4.2.5.6 Extracdo dos compostos fendlicos e antioxidantes

Para a extracdo dos compostos fendlicos dos filmes, 20 mL de etanol
80% (v/v) foi adicionado a 1 g de filme e a mistura foi homogeneizada em agitador
de tubos (Phoenix, Brasil) durante 20 horas a temperatura ambiente. Apés, a
mistura foi centrifugada e o sobrenadante foi utilizado nas andlises de compostos

fendlicos totais e capacidade antioxidante.

4.2.5.6.1 Teor de compostos fendlicos totais

O teor de fendlicos totais foi determinado pelo método Folin-Ciocauteau
(SINGLETON; ROSSI, 1965). Os acidos fosfotungstico e fosfomolibdico séo
reduzidos pelos compostos fendlicos a 6xidos de tungsténio e de molibdénio,
formando uma solucdo de cor azul de intensidade correspondente a
concentracdo dos compostos antioxidantes. Em um tubo de ensaio foram
misturados 200 uL de extrato, 1000 pL do reagente de Folin-Ciocalteu (10%, v/v),
800 L de solucao de carbonato de sodio (7,5%, m/v). Foi preparado um branco
com 200 pL de etanol 80%, usado como solucédo extratora, 1000 pL do reagente
de Folin-Ciocalteu e 800 pL de solucdo de carbonato de sddio. Esta mistura foi
agitada e os tubos mantidos em ambiente escuro a temperatura ambiente por 2
horas. A leitura da absorbancia foi realizada a 750 nm usando um espectrémetro
UV-VIS (Biochrom, modelo Libra, Cambridge, Inglaterra). Uma curva padrao de
acido galico (y = 7,5002x — 0,0421; R? = 0,9952) foi utilizada para quantificacéo
dos fendlicos totais, que foram expressos em mg de equivalente de acido galico

por gramas de filme (mg EAG/g de filme).
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4.2.5.6.2 Determinacdo da atividade antioxidante total pelo método de
reducao do ferro (FRAP)

A capacidade antioxidante dos filmes foi avaliada pelo método de
reducdo do ferro (FRAP) de acordo com o método descrito por Rufino et al.
(2006). Em ambiente escuro, uma aliquota de 100 pyL do extrato foi transferida
para tubos de ensaio, acrescentando-se 300 uL de agua destilada e 3.000 uL do
reagente FRAP (10 mM TPTZ em 40 mM HCI, mais 20 mM cloreto férrico e 300
mM de tampéo acetato, pH 3,6, 1:1:10 v/v/v). Os tubos foram agitados e
mantidos em banho-maria a 37°C por 30 minutos para reacao. A leitura (595 nm)
foi realizada em espectrofotémetro UV-VIS (Biochrom, modelo Libra, Cambridge,
Inglaterra) e o reagente FRAP foi empregado como branco para calibrar o
equipamento. Uma curva padrdo de Trolox (y = 0,0012x + 0,006; R? = 0,9976)
foi previamente construida e os resultados expressos pmol Trolox equivalente/ g

filme.

4.25.6.3 Determinacdo da atividade antioxidante total pela captura do
radical livre DPPH

A capacidade antioxidante dos filmes foi avaliada pelo método de
ensaio DPPH conforme descrito por Rufino et al. (2007b). Em tubos de ensaio
uma aliquota de 0,1 mL do extrato foi misturado com 3,9 mL de solucédo de DPPH
0,06 mM. ApGs 40 minutos, a absorbancia foi medida em espectrofotdmetro UV-
VIS (Biochrom, modelo Libra, Cambridge, Inglaterra) a 515 nm. Os resultados
foram calculados utilizando-se uma curva padréo de Trolox (y = 0,0006x + 0,687;

R? = 0,9987) e expressos em UM de Trolox equivalente por g de filme.
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4.2.5.6.4 Determinacdo da atividade antioxidante total pela captura do
radical livre ABTS **

A determinacdo da capacidade antioxidante pelo método ABTS foi
realizada conforme Rufino et al. (2007a), onde inicialmente foi preparada uma
solucdo estoque de ABTS 7mM e persulfato de potassio 140 mM. Para o preparo
do radical ABTS (ABTS-*), 5 mL da solucéo estoque de ABTS foi misturada com
88 uL da solucdo de persulfato de potassio e mantida em ambiente escuro, a
temperatura ambiente, por 16 horas. Em seguida, foi diluida 1 mL desta mistura
em &lcool etilico até obter uma absorbancia de 0,70 + 0,05 a 734 nm. Em tubos
de ensaio uma aliquota de 30 pL do extrato do filme foi misturada com 3,0 mL
do radical ABTS* e a leitura da absorbanica (734 nm) foi realizada apés 6
minutos de reacgdo. Os resultados foram calculados utilizando-se uma curva
padrdo de Trolox (y = 0,0003x + 0,7052; R? = 0,9952) variando as concentracées

e expressos em UM de Trolox equivalente por g de filme.

4.2.5.7 Andlise termogravimétrica (TGA)

A TGA (PerkinElmer, STA-6000) foi realizada em atmosfera de
nitrogénio (20 mL/min), com aquecimento de 25 a 600°C a uma taxa de
10°C/min.

426 Armazenamento da massa alimenticia fresca

Os filmes produzidos foram aplicados em massa fresca para pastel sem
adicdo de conservantes, produzida em uma pastelaria localizada na cidade de
Cambeé - PR. Todo o experimento foi conduzido baseando-se nos estudos de
Andrade-Molina et al. (2013) e Rivero et al. (2013). Discos de massa com 100

mm de diametro e com espessura média de 1,06 mm foram dispostos sobre o
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filme e em seguida outro filme foi colocado sobre a massa. Este procedimento
de intercalacao filme e massa foi repetido 3 vezes e o conjunto foi embalado em
sacos de polietileno e selado (Figura 14). A massa de pastel foi armazenada em
incubadora BOD a 7 + 1°C por 28 dias e analises fisico-quimicas e

microbioldgicas foram realizadas a cada 7 dias até o 28° dia de armazenamento.

Figura 14 — Massas frescas de pastel embalados (A) intercaladas com os filmes
controle, (B) intercaladas com filmes com microparticulas de OEO e (C) intercaladas
com filmes com OEO livre.
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28/0%/2019

a
’ir 4 FILME COM PARTICULA | I8
s 28/09/2019
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4.2.6.1 Andlises fisico-quimicas

4.2.6.1.1 Determinacao da atividade de agua (Aw)

A atividade de agua (Aw) da massa foi determinada no equipamento
Aqualab - CX2T a 25 + 2°C, de acordo com o método 978.18 (AOAC, 1990). As

analises foram realizadas em triplicata.

4.2.6.1.2 Determinacao de cor

Os parametros de cor L*, a* e b* (sistema CIELab) da massa foram
determinados com um colorimetro Konica Minolta, sob angulo visual de 10° e
iluminante Dss (luz do dia). Foram determinados os valores de AE (diferenca de
cor entre duas medidas espectrofotométricas), entre as amostras no inicio e ao
longo da armazenagem com base na mensuracao dos parametros L*, a* e b*, a

partir da equacéo 6.

* * 2 * % 2 % « 2 E 3
AE:\/ (Li-Ly)  + (ai-ay ) + (bf-by) (Equagéo 6)

Onde:
t = cor no tempo de armazenagem ft;

0 = cor no inicio da armazenagem.
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4.2.6.2 Avaliacdo microbioldgica

No tempo inicial, foram realizadas analises microbiologicas para
deteccdo de Coliformes termotolerantes (45°C), Salmonella ssp, Estafilococos
coagulase positiva, Bacillus cereus, contagem total de psicrotroficos e bolores e
leveduras na massa de pastel, de acordo com metodologia descrita por Silva et
al. (2017). No decorrer do armazenamento (7, 14, 21 e 28 dias) foram realizadas

contagem total de bolores e leveduras e psicrotroficos.

4.2.6.2.1 Coliformes totais e termotolerantes (45°C)

Para a contagem de coliformes a 45°C foi realizado o teste presuntivo
de coliformes totais. Pesou-se 25 g de amostra que foram homogeneizadas com
225 mL de agua peptonada 0,1% (m/v). Foi utilizando Caldo Lauril Sulfato
Triptose (LST) e Caldo Verde Brilhante Lactose Bile 2% (VB). Aliquotas de 1,0
mL de cada diluicao foram transferidas para séries de trés tubos contendo caldo
LST com tubos de Durham invertidos. Os tubos foram incubados a 35 £ 0,5°C
durante 24 e 48 horas, e 1 mL de cada tubo apresentando crescimento e
producédo de gas foi semeada em tubos contendo 10 mL de caldo VB com tubos
de Durham invertidos. Os tubos contendo caldo VB foram incubados a 35°C por
24 a 48 horas. A formacédo de gas nos tubos de caldo VB indica a presenca de
coliformes totais, sendo o resultado expresso em NMP de coliformes totais por
grama de alimentos. Para a determinacao de coliformes a 45°C foi empregado
Caldo EC. A partir dos tubos de caldo LST com formacao de gas, transferiu-se 1
mL de amostra para tubos contendo EC e tubos de Durhan invertidos,
inoculando-se a 35°C por 24 horas. A formacéo de gas nos tubos de EC indica
a presenca de coliformes a 45°C, sendo o resultado expresso em NMP de

coliformes a 45°C por grama de alimentos (SILVA et al., 2017).
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4.2.6.2.2 Salmonella sp

Para a deteccdo de Salmonella sp., 25 g de amostra foram
homogeneizadas em 225 mL de caldo lactosado, incubando-os em uma estufa
a 37°C por 20 horas (mistura pré-enriquecida). Da mistura pré-enriquecida,
transferiu-se 0,1 mL para um tubo contendo 10 mL do caldo Rappaport-
Vassiliadis (RV), sendo este mantido em estufa a 42°C por 24 horas. A partir do
caldo RV, realizou-se o plagueamento seletivo diferencial pela técnica de
esgotamento em agar Xilose Lisina Desoxicolato (XLD), incubando-se em estufa
bacteriolégica por 24 horas a 37°C (SILVA et al., 2017).

4.2.6.2.3 Estafilococos coagulase positiva

Para quantificacdo de Estafilococcos coagulase positiva, 25 g de
amostra foram homogeneizadas em 225 mL de agua peptonada 0,1%. Foram
realizadas diluicdes até 10 e aliquotas de 0,1 mL das diluicdes foram semeadas
em agar Baird-Parker com solucdo de gema de ovo e telurito de potassio 1%. As
placas foram incubadas a 35-37°C por 48 horas. Foi realizada a contagem das
colbnias tipicas e o resultado foi expresso em Log UFC/g de alimento (SILVA et
al., 2017)

4.2.6.2.4 Bacillus cereus

Para quantificacdo de Bacillus cereus, 25 g de amostra foram
homogeneizadas em 225 mL de &gua peptonada 0,1%. Foram realizadas
diluicdes até 10 e aliquotas de 0,1 mL das diluicbes foram semeadas Agar
Manitol Gema de Ovo Polimixina (MYP). As placas foram incubadas a 30-32°C
por 20-24 horas. Foi realizada a contagem das placas e o resultado foi expresso
em Log UFC/g de alimento (SILVA et al., 2017).
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4.2.6.2.5 Contagem de bolores e leveduras

Para a quantificacdo de bolores e leveduras, 25 g de amostra foram
homogeneizadas em 225 mL de &agua peptonada 0,1%. Foram realizadas
diluicdes até 10° e semeadas em Agar Batata Dextrose Acidificado (PDA - AC).
As placas foram incubadas a 25°C por um periodo de cinco dias. Foi realizada a
contagem das placas e o resultado foi expresso em Log UFC/g de alimento
(SILVA et al., 2017).

4.2.6.2.6 Contagem total de psicrotroficos

Para quantificacdo de psicrotroficos, 25 g de amostra foram
homogeneizadas em 225 mL de &gua peptonada 0,1%. Foram realizadas
diluicdes até 105 e semeadas em Agar Padréo para Contagem (PCA). As placas
foram incubadas a 7°C por um periodo de dez dias. Foi realizada a contagem
das placas e o resultado foi expresso em Log UFC/g de alimento (SILVA et al.,
2017).

4.3 ANALISE ESTATISTICA

Os resultados obtidos foram submetidos a anélise de variancia (ANOVA)
e as diferencas entre as médias foram avaliadas pelo teste de Tukey (p<0,05),

utilizando-se o programa Statistica® 12.0 (Statsoft, USA).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 MORFOLOGIA, EFICIENCIA DE ENCAPSULACAO E DISTRIBUICAO
DE TAMANHO DAS MICROPARTICULAS DE OEO

A morfologia das particulas obtidas por spray drying foi avaliada através
da microscopia eletrénica de varredura e a imagem esta na Figura 15. As
particulas mostraram geometria esférica, caracteristico de particulas obtidas por
spray drying, com a superficie externa enrugada devido ao encolhimento das
gotas durante as etapas de secagem e resfriamento (ROSENBERG et al., 1990).
Além disso, as microparticulas mostraram variacdo no tamanho e isso ocorreu
porque durante a aspersdo da emulsdo, as gotas ndo possuem tamanho
uniforme (HIJO et al., 2015). Morfologias semelhantes foram verificadas por Silva
et al. (2018) em microparticulas de 6leo de pequi revestido com goma de cajueiro
e quitosana, Boger et al. (2018) em microparticulas de 6leo de semente de uva
com goma ardbica e maltodextrina e por Hijo et al. (2015) em 6leo de orégano

microencapsulado com amido modificado e goma arébica.

Figura 15 - Microscopia eletrénica de varredura das microparticulas de 6leo essencial
de orégano.

8/13/2019 WD Mag HV  Sig
4:06:58 AM 10.4 mm 5000x/20.0 kV SE

Fonte: Autoria prépria.
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Ainda de acordo com o MEV, as microparticulas formaram aglomerados
e de acordo com a literatura, este fato € comum em pos obtidos por spray drying.
Além disso, os aglomerados podem conter éleo de orégano nos intersticios,
auxiliando em sua retencdo (TRINDADE; GROSSO, 2000).

A eficiéncia de encapsulacdo (EE) das microparticulas contendo OEO
foi obtida através de destilacdo por arraste a vapor e foi de 65,73 %. Valor similar
foi obtido (63,47 %) por Boger et al. (2018) ao encapsular 6leo de semente de
uva. Valor superior (86,2 %) de EE foi obtido por Hijo et al. (2015) possivelmente
por terem empregado um material de parede composto de 25% goma arabica e
75% amido modificado com composto lipofilico, pois esses materiais sdo mais
eficientes na retencdo de compostos volateis e também devido as condi¢fes do
processo.

O diametro médio das microcapsulas foi de 8,32 + 0,29 um, valor
proximo foi verificado por Hijo et al. (2015), com um didmetro médio de 8,82 pum.
Boger et al. (2018) encontrou valores superiores (26,96 + 0,46 pm) em
microcapsulas de 6leo de semente de uva obtidas por spray drying utilizando
goma arabica e maltodextrina como materiais de parede. A distribuicdo de
tamanho das microesferas consiste de um importante parametro fisico que pode
influenciar a mistura dos componentes diferentes na compactacao e segregacao
da mistura, sendo que as particulas menores permanecem distribuidas sobre a
parte inferior, enquanto as particulas maiores tendem a permanecer na parte
superior da embalagem (BOGER, 2016).

Os valores de span caracterizam o quao homogénea é a distribuicdo do
tamanho das particulas, ou seja, quanto maior o valor do span, mais heterogénea
ou polidispersa é a sua distribuicdo (HIJO et al., 2015). O indice de polidisperséo
ou span das microparticulas foi de 1,58 + 0,05, sendo este valor considerado alto
e indica que ndo houve homogeneidade quanto ao tamanho das amostras. O
alto valor de span corrobora com a imagem de MEV que revelou particulas de
diferentes tamanhos. Valores semelhantes foram encontrado por Hijo et al (2015)
(1,61) em microparticulas de OEO com amido modificado e goma arabica.

A atividade de agua da particula foi de 0,3012 + 0,01 e valor semelhante
foi reportado em microparticulas de 6leo de semente de uva encapsulado com
maltodextrina e goma arabica (BOGER; GEORGETTI; KUROZAWA, 2018).
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5.2 CARACTERIZACAO DA FARINHA DE TRIGO

Na Tabela 3 estdo apresentados os resultados da caracterizacdo da
farinha de trigo utilizada na formulacdo do filme. O valor de FN foi de 199
segundos, que segundo a Instru¢do Normativa 7/2001 do MAPA (Regulamento
Técnico de Identidade e Qualidade do Trigo) classifica como trigo para outros
usos. O teor de umidade foi de 16,62 %, acima do valor maximo permitido pela
legislacdo vigente no pais. A Instrucdo Normativa 8/2005 do MAPA, denominada
Regulamento Técnico de Identidade e Qualidade da Farinha de Trigo estabelece
que as farinhas de trigo podem apresentar uma umidade méxima de até 15 %.

Tabela 3 - Teor de umidade, cinzas, proteina, cor e alveografia da farinha de trigo.

Andlises Farinha de trigo*
Falling Number (FN) 199+1,41
Umidade (%) 16,62 + 0,07
Cinzas (%) 0,65 + 0,04
Proteina (%) 11,05 + 0,08
Lipideos 1,01 +0,10
Cor L* 91,96 + 0,24
ar -0,21 + 0,07
b* 9,65 + 0,06
Alveografia P (mm) 123 + 6,66
L (mm) 83+ 7,02
P/L (mm) 1,48 + 0,05
W (104 J) 391 +51,08

*Média e desvio padrao

Na analise de cinzas foi obtido um valor de 0,65 %, teor de cinzas dentro
do estabelecido pela legislacao brasileira, que estabelece o limite maximo de 0,8
% de cinzas para farinha de trigo. Este parametro é importante para identificar
ineficiéncia durante o processo de moagem, Ou Seja, COMO 0S Mminerais
encontram-se em grande quantidade na parte externa do gréo do trigo, no farelo,
guanto maior quantidade de farelo maior o teor de cinzas.

Para o teor de proteina foi obtido um valor de 11,05 %, segundo a
legislagcéo brasileira estabelece um valor minimo de 7,5 % de proteina para a
farinha de trigo. GUTKOSKI et al. (2011) encontrou valores similares para o teor

de proteina nas farinhas de trigo avaliadas (11,22 e 12,79%).
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Para a andlise de lipideos foi obtido um valor de 1,01 + 010 %, teor dentro
dos limites estabelecido pela legislag&o brasileira.

A cor da farinha foi de 91,96 para o parametro de luminosidade (L*), que
quanto mais préoximo de 100 mais branca a farinha, de -0,21 para o parametro
a*, que quanto mais negativo tende uma cor mais verde, e para o parametro b*
foi de 9,65, tendendo para cor amarelo. Segundo as caracteristicas sensoriais
das farinhas de trigo, sua cor deve ser branca, com tons leves de amarelo,
marrom ou cinza, dependendo do trigo que essa farinha se origina (BRASIL,
1996).

A alveografia é um teste reolégico usado para a determinacdo de
caracteristicas qualitativas da farinha de trigo, por meio da determinacdo dos
parametros de relacéo elasticidade e extensibilidade (P/L) e forca geral do gluten
(W x 10 -4 J). A farinha apresentou valor de P/L de 1,48 podendo ser classificada
como de gliten balanceado. A forca geral do gluten foi de 391 x 10 -4 J a qual
classifica o trigo adequado para péo (BRASIL, 2005).

5.3 CARACTERIZACAO DOS FILMES PRODUZIDOS POR EXTRUSAO
SOPRO

5.3.1 Aspecto visual

Os filmes apresentaram coloracao branca levemente amarelada, opacos,
apresentaram homogeneidade e boa manuseabilidade, ndo tendo bolhas ou
rachaduras na superficie, com a superficie pouco rugosa, conforme pode ser

observado na Figura 16.
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Figura 16 — Aparéncia dos com filmes controle (FC), filme contendo 6leo essencial de
orégano microencapsulado (FOM) e filme contendo 6leo de orégano livre (FOL).

Fonte: Autoria prépria

A espessura média dos filmes foi de 117 + 18 um para o filme controle,
de 170 + 38 pum para o filme contendo FOM e de 175 + 26 pum para o filme
contendo FOL. Pode-se observar que ndo houve diferenca significativa de
espessura entre o filme FOM e o FOL, porém entre esses filmes e o filme controle
houve diferenca significativa, sendo o filme controle mais fino. Esta variagdo
ocorreu em funcéo da adicéo do 6leo essencial tanto na forma microencapsulada
e livre, onde foi necessério reduzir a vazao de ar para a formacéo do baldo.

5.3.2 Cor e opacidade aparente

Os resultados de cor e opacidade dos filmes FC, FOM e FOL estdo
descritos na Tabela 4. De forma geral, os filmes ndo apresentaram diferenca
significativa nos parametros L* e b*. Entretanto, a adicdo de microcapsulas de
OEO contribuiu para um maior valor de a* (0,57 + 0,06), diferindo
significativamente do FC e FOL, e essa variagdo de cor se explica por conta de
ter adicionado 6leo resina de paprica com a finalidade de corar as
microparticulas e facilitar a visualizacéo no filme.

O valor de L* de FC foi menor que o reportado por Silva et al. (2019) em
filmes de amido de mandioca e PBAT (70:30) produzidos por extrusdo sopro
(94,84) e isso esta relacionado ao uso de farinha de trigo. A cor mais escura dos

filmes deste trabalho evidenciam a ocorréncia de reacdo de Maillard entre as
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proteinas e carboidratos presentes na farinha de trigo e o emprego de uma

temperatura de processamento elevada (130°C).

Tabela 4 - Cor e opacidade aparente de filmes de farinha de trigo contendo 6leo
essencial de orégano microencapsulado e livre.

_ Cor _
Filme Opacidade (%)
L* a* b*
FC 88,61+1,102 0,29 £ 0,232 7,48 £ 2,912 58,27 + 1,812
FOM 88,44 +1,172 0,57 + 0,06° 8,53 £ 3,562 61,46 + 0,862
FOL 88,03+1,012 0,22 £ 0,092 9,38 £ 2,892 64,19 + 1,50°

Filme controle (FC); Filme com 6leo essencial de orégano microencapsulado (FOM); Filme com
6leo essencial de orégano livre (FOL); &b ¢ Letras minUsculas iguais na coluna néo apresentam
diferenca significativa (p>0,05) pelo teste de Tukey.

Com relacdo a opacidade aparente dos filmes, a adicdo de OEO livre e
microencapsulado aumentou a opacidade. Foi verificado comportamento
semelhante em trabalho de Silva et al. (2019), que obteve um aumento na
opacidade, em filmes com 0,75% de extrato de pinh&o. Filmes mais opacos
podem ser vantajosos, pois sdo capazes de proteger mais efetivamente

alimentos contra a luz, auxiliando na reducéo da oxidacéo lipidica.

5.3.3 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

As imagens de MEV da superficie e fratura dos filmes estédo
apresentados na Figura 17. As caracteristicas microestruturais dos filmes
mostraram que as condi¢cdes de processamento foram satisfatérias, com boa
incorporacdo dos componentes da farinha de trigo na matriz polimérica, néo
houve trincas ou poros ao longo da secéo transversal, sugerindo uma estrutura
compacta, comportamento semelhante identificado em trabalho de Dias (2014),
que utilizou farinha de aveia e PBAT para elaboracédo de filmes.

De forma geral, ndo foi observada diferenca significativa na
microestrutura de fratura dos filmes em razéo da adicao de 6leo de orégano livre

e microencapsulado. Porém, na imagem de superficie do filme FC (Figura 17-A),
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percebe-se uma superficie mais lisa, com menos aglomerados enquanto que nas
micrografias dos filmes FOM e FOL (Figuras 17-B e C) observa-se a presenca
de aglomerados de diferentes tamanhos. Deduz-se que a presenca de 6Oleo de
orégano, seja na forma livre ou microencapsulada, tenha interferido no grau de
mistura dos ingredientes.

Campos et al. (2019) também néo verificaram apreciavel diferenca na
morfologia dos filmes de amido de mandioca e PBAT produzidos por extrusao

sopro em razao da adi¢cao de curcumina.

Figura 17 — Microscopia eletrbnica de varredura da superficie (800 x de magnitude A,
B e C) e fratura (1600 x de magnitude D, E e F) dos filmes. A e D (FC), B e E (FOM) e
C e E (FOL).

Eid

Fonte: Autoria prépria.

5.3.4 Propriedades mecéanicas

Os resultados das propriedades mecanicas de filmes de farinha de trigo
e PBAT contendo 6leo de orégano livre e encapsulado estdo apresentados na

Tabela 5. De forma geral, verificou-se que os filmes FOM apresentaram menores



59

valores de resisténcia a tragdo (T) e modulo de Young (MY) e maior valor de
elongagdo na ruptura (€) em relacdo as demais formulagdes. E possivel que a
microencapsulacéo tenha protegido o 6leo de orégano e este pode ter atuado
melhor como um plastificante durante o processo de extrusdo. O efeito
plastificante do 6leo de orégano também foi verificado por Paglione et al. (2019)
em filmes de concentrado proteico de soja produzidos pela técnica de casting.
Além disso, destaca-se a presenca da goma arabica (material de parede) em
FOM que por sua propriedade espessante pode ter auxiliado na plastificagéo da
mistura, proporcionando maior capacidade de elongacéo.

Segundo Assis et al. (2017) a adicéo de aditivos no desenvolvimento de
filmes biodegradaveis pode modificar a estrutura da matriz polimérica e neste
trabalho as microparticulas podem ter atuado reduzindo a interagdo polimero-
polimero e promoveram a formacéao de descontinuidades na estrutura, reduzindo
a resisténcia a tracao e a elasticidade dos filmes (MARTINS et al., 2012; SHEN,;
KAMDEM, 2015).

A incorporacdo de Oleos essenciais geralmente reduz a (T) como
resultado do desenvolvimento de uma estrutura heterogénea de filme com
descontinuidades. Em filmes de alginato incorporados de 6leo essencial de
orégano, a presenca de OEO na formulacéo dos filmes pode ter interferido nas
interacbes reduzindo as forcas intermoleculares ao longo das cadeias
poliméricas, melhorando a flexibilidade e a mobilidade das cadeias. Assim, o
OEO pode atuar como um plastificante, reduzindo a resisténcia a tracao e
aumentando ¢ dos filmes (BENAVIDES et al., 2012)

Tabela 5 - Propriedades mecéanicas de filmes de farinha de trigo contendo 6leo
essencial de orégano microencapsulado e livre.

Filme T (MPa) € (%) MY (MPa)
FC 3,87 £0,32° 296,67 + 46,502 19,16 + 1,13°¢
FOM 3,01 +0,12# 351,65 * 28,35 15,20 £ 0,752
FOL 3,68 +0,16° 313,67 + 52,602 17,34 + 1,04°

Resisténcia a tracdo (T); elongacao a ruptura (€); modulo de Young (MY). Filme controle (FC);
Filme com 6leo essencial de orégano microencapsulado (FOM); Filme com 6leo essencial de
orégano livre (FOL); & b ¢ Letras minUsculas iguais na coluna ndo apresentam diferenca
significativa (p>0,05) pelo teste de Tukey.
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Comportamento semelhante ao presente trabalho foi observado por
Medeiros et al. (2019), em filmes de amido de mandioca e PBAT incorporados
de microparticulas de 6leo essencial de orégano obtidas por gelificacdo idnica,
no qual os autores verificaram uma reducao de T e MY para filmes adicionados
de microparticulas quando comparados com o filme controle. Ja em filmes de
concentrado proteico de soja (CPS) adicionados de o6leo de orégano
microencapsulado por gelificagdo ibnica, verificou-se elevagcdo de
aproximadamente 2,5 vezes em T e de 3,1 vezes em MY. Este resultado foi
relacionado a boa interacao entre o CPS e o alginato de sodio da microparticula
que resultou no reforco da matriz polimérica (PAGLIONE et al., 2019).

Os filmes de farinha de trigo e PBAT adicionados de OEO livre e
microencapsulado obtidos no presente trabalho apresentaram propriedades
mecanicas superiores aos filmes produzidos apenas com farinha de trigo, com
valores de T e € aproximadamente trés vezes maiores (PUGLIA et al., 2016;
BENINCASA et al., 2017). Isso se deve a realizacdo de blenda com o PBAT e a

boa interacédo da farinha com este, como ja evidenciado nas imagens de MEV.

5.3.5 PVA e Solubilidade

Na Tabela 6 estdo mostrados os valores de PVA e solubilidade em agua
dos filmes de farinha de trigo e PBAT. A PVA dos filmes variaram de 1,92 + 0,07
x 107 a2,18 £ 0,01 x 10" g.m.h-t.Pal, ndo apresentando diferenca significativa.
Este resultado pode estar relacionado com a morfologia do filme apresentada
anteriormente (Figura 16), na qual verificou-se que ndo houve diferenca nas
imagens de fratura. Medeiros et al. (2019) verificaram que os filmes contendo
microcapsulas OEO ndo diferiram significativamente dos filmes controle, porque
0 Oleo estava concentrado dentro das microcapsulas. Além disso, como a
quantidade de particula adicionada foi de 1% em relacdo a massa total da
formulagcdo, isso ndo interferiu na fase polimérica continua, sendo seu
comportamento semelhante ao filme controle em termos de PVA.
Comportamento diferente foi reportado por Paglione et al. (2019) em que filmes

de CPS contendo microparticulas de OEO apresentaram menor PVA em relagéo
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ao filme controle e incorporado de OEO livre e os autores atribuiram este fato a

boa interagéo entre o CPS e o alginato utilizado como material de parede.

Tabela 6- PVA e solubilidade de filmes de farinha de trigo contendo 6leo essencial de
orégano microencapsulado e livre.

PVA x 10’

Filme (g.mLhLpal) Solubilidade (%)
FC 1,92+ 0,072 425+1592
FOM 2,08 + 0,13? 14,30 £ 0,26 °
FOL 2,18+ 0,012 3,71+£1,252

Permeabilidade ao vapor de agua (PVA); Filme controle (FC); Filme com 6éleo essencial de
orégano microencapsulado (FOM); Filme com 6éleo essencial de orégano livre (FOL); &< Letras
mindsculas iguais na coluna ndo apresentam diferenca significativa (p>0,05) pelo teste de Tukey.

A solubilidade em &gua dos filmes variou de 3,71 + 1,25 % a 14,30 +
0,26% e o filme FOL n&o apresentou diferenca significativa quando comparado
ao FC. Ja o filme com incorporacdo de microparticulas de OEO apresentou
elevacdo significativa nos valores de solubilidade e isto pode estar relacionado
com a presenca de goma arabica e maltodextrina (materiais de parede), que por
seu carater hidrofilico possuem boa solubilidade em agua. Destaca-se o efeito
significativo das microparticulas, visto que estas corresponderam a
aproximadamente 10% da formulacdo do filme. Em trabalho de Paglione et al.
(2019) foi verificado uma solubilidade de 41,6 + 4,2 %, para filmes com OEO

microencapsulado, devido ao maior carater hifrofilico do filme.

5.3.6 Determinacdo de compostos fendlicos e capacidade antioxidante

Os resultados da determinacdo de compostos fendlicos e da capacidade
antioxidante avaliada pelo método de reducao do ferro (FRAP), da atividade
sequestradora do radical livre 2,2-difenil-1-picrilhidrazil (DPPH) e acido 2,2’-
azinobis -3 etilbenzotiazolina-6-sulfonico (ABTS) dos filmes estdo dispostos na
Tabela 7.
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Tabela 7 - Compostos fendlicos totais e capacidade antioxidante de filmes de farinha de
trigo e PBAT contendo 6leo essencial de orégano microencapsulado e livre.

Eilme Fendlicos FRAP DPPH ABTS
(mg EAG/g) (umol Trolox / g) (umol de Trolox/ g) (umol Trolox/ g)
FC 1,29+0,03# 4.508,33+108,33% 8,61+0,182 2.140,00 £ 260,34 @
FOM 6,55+ 0,54°¢ 13.244,44 + 346,94 ° 18,94 + 0,03 ¢ 7.191,11 + 379,08 ©
FOL 4,21 +0,54° 11.066,67 + 325,32 " 17,52 £ 0,06 ° 6.035,56 + 538,86 °

Filme controle (FC); Filme com 6leo essencial de orégano microencapsulado (FOM); Filme com
6leo essencial de orégano livre (FOL); & b.¢ Letras mindsculas iguais na coluna nédo apresentam
diferenca significativa (p>0,05) pelo teste de Tukey.

Para o filme FC verificou-se o valor de 1,29 mg EAG/g de filme de
compostos fendlicos totais e detectou-se capacidade antioxidante pelos trés
meétodos estudados. Isto pode estar relacionado a presenca de acidos fendlicos
como ferdlico, siringico, p-cumarico, vanilico, e caféico presentes na farinha de
trigo e que possuem capacidade antioxidante (LV et al., 2012).

A adicdo de O6leo de orégano livre e microencapsulado elevou
significativamente a concentracdo de compostos fendlicos totais e a capacidade
antioxidante dos filmes, sendo em maior proporcéo no filme FOM, evidenciando
a eficacia da microencapsulagdo, onde foram preservados 0S compostos
bioativos.

Os principais compostos fendlicos presentes no OEO e responsaveis pela
capacidade antioxidante séo carvacrol e timol (BOSKABADY; TABATABAEE,
2014; SELZER at al., 2013; SILVA et al., 2010). No trabalho de Paglione et al.
(2019) foi demonstrado que a adicdo de OEO livre e encapsulado nas
formulacdes de filmes de CPS proporcionou capacidade antioxidante.

5.3.7 Analise termogravimétrica (TGA)

A analise termogravimétrica (TGA) foi realizada para avaliar a
estabilidade térmica dos filmes de farinha de trigo e PBAT adicionados de
microparticulas de OEO e OEO livre. Na fiqura 18 sao apresentadas as curvas
de TGA e suas derivadas (DTG). Observa-se que a degradacao do filme ocorre

em quatro etapas, sendo os dois primeiros picos relacionados a perda de

umidade a =~ 67°C e a degradacéo do glicerol a =~ 185°C, o terceiro pico esta
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relacionado a degradacdo da farinha a = 314°C e o quarto pico indica a
degradagéo do PBAT a = 402°C, valores semelhantes foram encontrado por
Silva et al. (2019) ao produzir embalagens ativas de TPS/PBAT adicionados de
extrato de pinhdo e por Campos et al. (2019) para filmes de TPS/PBAT
adicionados de curcumina. Na Tabela 8 encontra-se o0s picos das temperaturas

de degradacéo dos componentes do filme e os respectivos residuos.

Figura 18 — Curvas de TGA e DTG dos filmes de farinha de trigo e PBAT contendo 6leo
essencial de orégano microencapsulado e livre.
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Tabela 8 — Picos de temperaturas de degradacao térmica dos filmes FC, FOM e FOL e
residuo de massa associada ao pico de degradacdo da farinha e do PBAT.

Filme Agua (°C)  Glicerol (°C) Farinha (°C) PBAT (°C) Residuo (%)
FC 61 166 317 405 8,0
FOM 77 195 312 399 12,0
FOL 63 195 314 403 10,9

Filme controle (FC); Filme com 6leo essencial de orégano microencapsulado (FOM); Filme com
Oleo essencial de orégano livre (FOL).

A adicdo de OEO microencapsulado e livre influenciou a estabilidade
térmica dos filmes, com reducao na temperatura de degradacdo da farinha de
trigo e PBAT, sendo em maior proporcao no filme FOM. Este fato pode estar
relacionado a reducao proporcional da massa de farinha de trigo e PBAT nas
formulagbes FOL e FOM. O aumento na porcentagem de residuos no filme FOM
(12%) pode ser em virtude da maltodextrina e goma arabica utilizados como

material de parede da particula (ASSIS et al., 2017).

5.4  APLICACAO MASSA FRESCA

5.4.1 Analise fisico-quimicas

5.4.1.1 Determinacao da atividade de agua (Aw)

Na Tabela 9 encontram-se os valores de Aw das massas de pastel
medidas durante 28 dias de armazenamento a 7°C. A Aw média da massa no
tempo inicial foi de 0,9657, valor este que favorece o desenvolvimento de
bactérias e fungos e, portanto, o controle microbioldgico pelo uso de embalagens
ativas é um alternativa interessante e viavel (ANDRADE-MOLINA et al., 2013).
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No geral, para todos os filmes, verifica-se reducdo nos valores de Aw da
massa durante o armazenamento em razao da migracédo de umidade da massa
para os filmes. Comportamento similar foi reportado por Andrade-Molina et al.
(2013) em massa fresca intercalada com filme de amido, PBAT e sorbato de
potassio, no qual foi detectado reducdo de 0,04 na Aw apds 30 dias de
armazenamento. No 28° dia de armazenamento um acréscimo na Aw foi
observada nas massa intercaladas com FC e FOM e pode estar relacionado com

a migracao reversa de umidade do filme para massa.

Tabela 9 — Atividade de agua (aw) das massas de pastel intercaladas com os filmes de
farinha de trigo e PBAT contendo 6leo essencial de orégano microencapsulado e livre
apos 28 dias de armazenamento.

Filme Tempo de armazenamento (dias)
0 7 14 21 28
FC 0,9657 + 0,001 & 0,9474 + 0,013 8¢ 0,9378 + 0,002 "8 00,9280 + 0,002 * 0,9586 + 0,003 ¢

FOM 0,9657 £ 0,001 % 0,9324 + 0,002 * 0,9340 + 0,002 ®* 0,9322 + 0,001 * 0,9474 + 0,004 "8
FOL 0,9657 + 0,001 % 0,9305 + 0,001 * 0,9257 + 0,008 * 0,9306 + 0,002 * 0,9249 + 0,005 &*

Filme controle (FC); Filme com 6leo essencial de orégano microencapsulado (FOM); Filme com
6leo essencial de orégano livre (FOL). ¢ Letras minusculas iguais na coluna ndo apresentam
diferenca significativa p>0,05) pelo teste de Tukey. * & € Letras mailusculas iguais na linha ndo
apresentam diferenca significativa (p>0,05) pelo teste de Tukey.

5.4.1.2 Determinacao de cor

Os resultados dos parametros de cor descritos na Tabela 10, mostram
gue emrelacéo a luminosidade (L*), observou-se reducéo significativa em funcéo
do tempo de armazenamento para todos os filmes. O L* inicial da massa foi de
79,62 +1,04. A partir do 7° dia, as massas alimenticias frescas, intercaladas com
FC apresentaram estabilizacdo destes parametros, até o final do
armazenamento, com L* final de 75,01 + 0,41, apresentando uma reducéo de
5,8% entre o inicio e o fim da armazenagem, enquanto que para as massas
embaladas com filme FOM e FOL respectivamente, foram de 3,6% e 13,4% de

reducéo.
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O maior escurecimento da massa intercalada com filme FOL pode ser
visualizada na Figura 19. Este parametro foi afetado ao longo do tempo de
estocagem, pois as massas nao foram submetidas ao processo de cozimento,
que inativa as enzimas polifenoloxidases, naturalmente presentes na farinha de
trigo, evitando seu escurecimento enzimatico. Além disso, de acordo com 0s
resultados da Tabela 9, ao final do armazenamento a massa intercalada com
este filme apresentou menor Aw, o que pode ter concentrado a coloracdo da
massa.

Figura 19 — Aparéncia das massas alimenticias frescas intercaladas com os filmes de
farinha de trigo e PBAT contendo 6leo essencial de orégano microencapsulado e livre
apos 28 dias de armazenamento.

Fonte: autoria préria

Para melhor avaliacdo do efeito da aplicacdo dos filmes na massa de
pastel, os parametro de cor foram avaliados considerando os valores de
diferenca total de cor (AE). Diferente dos demais tratamentos, as massas
intercaladas com FC ndo apresentaram variacao significativa de cor em funcéo
do armazenamento, sugerindo que o OEO causou variagao de cor da massa. A
massa intercalada com FOM apresentou maior AE até o 14° dia de
armazenamento e apés este periodo esse valor foi reduzido. Ja para a massa
intercalada com FOL observou-se comportamento inverso, no qual o valor de AE

foi menor até o 14° dia de armazenamento e elevou apés este periodo.



Tabela 10 — Parametros de cor das massas de pastel intercaladas com os filmes de farinha de trigo e PBAT contendo 6leo essencial de orégano

microencapsulado e livre apds 28 dias de armazenamento.

Tempo de armazenamento (dias)

Parametro  Filme 5 - 14 1 28
FC 79,62 + 1,04 28 74,48 + 1,05 °A 74,54 + 0,57 ¢A 74,60 £ 0,33 ¢A 75,01 + 0,41 %A
L* FOM 79,62 + 1,04 & 68,21 + 0,24 A 69,89 + 0,37 a8 73,77 + 0,56 b€ 76,77 £ 0,09 <P
FOL 79,62 + 1,04 @D 69,92 + 0,59 "B 71,74 + 0,62 PC 68,17 + 0,24 A 68,92 + 0,22 @A
FC 0,28 + 0,09 &4 1,28 +0,21 & 0,51+0,18 0,92 +0,01 28 0,99 + 0,09 bB
a* FOM 0,28 + 0,09 &4 1,53 + 0,05 PP 1,12 + 0,03 ¢ 0,81 +0,28 28 0,23 +0,05
FOL 0,28 + 0,09 & 0,74 + 0,15 aC 0,74 +0,1528 1,48 + 0,08 PC 1,47 + 0,02 <€
FC 15,81 + 0,48 & 16,33 + 0,05 &€ 13,36 + 0,07 @A 14,48 + 0,13 °B 12,79 + 0,74 @A
b* FOM 15,81 + 0,48 16,05 + 0,14 3¢ 13,47 £ 0,09 @A 13,52 + 0,20 bA 14,17 £ 0,17 bB
FOL 15,81 + 0,48 € 16,39 + 0,26 P 13,72 + 0,12 b8 12,89 + 0,30 @A 12,78 + 0,27 @A
FC 5,26 + 1,06 A 5,64 +0,51 2 5,23+0,30 ¢ 5,59 + 0,45 bA
AE FOM 11,48 + 0,24 <P 10,03 +0,8 <¢ 6,31+ 0,42 b8 3,28+0,10 @
FOL 9,79 + 0,60 9B 8,16 + 0,61 PA 11,87 £ 0,24 <€ 11,17 + 0,15 ¢C

Filme controle (FC); Filme com 6leo essencial de orégano microencapsulado (FOM); Filme com éleo essencial de orégano livre (FOL). &2 ¢
Letras minGsculas iguais na coluna ndo apresentam diferenca significativa (p>0,05) pelo teste de Tukey. ~ B € P-E | etras mailsculas iguais

na linha ndo apresentam diferenca significativa (p>0,05) pelo teste de Tukey.



68

5.4.2 Avaliacdo microbioldgica

Os resultados das analises microbiolégicas, obtidos no tempo inicial,
indicaram auséncia de coliformes termotolerantes, desta forma né&o
apresentaram contaminacdo, comprovando condi¢cdes higiénico—sanitérias
adequadas de processamento da massa. Para Salmonella observou-se
auséncia em 25 g de massa, estando de acordo com a legislacdo vigente
(BRASIL, 2001). Para a andlise de Estafilococos coagulase positiva e Baccilus
cereus, ndo houve crescimento de microrganismos e, segundo Sousa et al.
(2016), isto pode ser atribuido a boa qualidade da farinha de trigo utilizada na
producdo das massas.

A Figura 20 ilustra a contagem de bolores e leveduras, durante o periodo

de 28 dias, das massas intercaladas com filme FC, FOM e FOL.

Figura 20 - Contagem de bolores e leveduras na massa de pastel em contato com os
filmes de farinha de trigo e PBAT contendo 6leo essencial de orégano microencapsulado
e livre.
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Filme controle (FC); Filme com 6leo essencial de orégano microencapsulado (FOM); Filme com
6leo essencial de orégano livre (FOL). & P ¢ Letras mindsculas iguais ndo apresentam diferenca
significativa (p>0,05) pelo teste de Tukey entre os filmes (FC, FOM e FOL). ~ B € Letras
maiulsculas iguais ndo apresentam diferenca significativa (p>0,05) pelo teste de Tukey para o
tempo de armazenamento (dias).
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As massas embaladas com filme controle apresentaram uma contagem
inicial de 3,00 log UFC/g e final de 3,81 log UFC/g, e as massas né&o
apresentaram um aumento significativo na contagem ao longo do periodo de 28
dias. As massas embaladas com FOM apresentaram uma contagem inicial de
3,00 log UFC/g, no 14° dia de armazenamento apresentou uma elevacéo
significativa na contagem para 3,90 log UFC/g, contudo no 21° dia de
armazenamento foi verificado uma reducdo significativa na contagem,
mantendo-se constante até o final do armazenamento. Segundo Moraes et al.
(2011) isso pode ter ocorrido devido a migracdo lenta e gradual do
antimicrobiano da embalagem para a superficie do alimento. Enquanto que as
massas embaladas com FOL apresentaram uma contagem inicial de 3,00 log
UFC/g e apresentou uma contagem final de 3,95 log UFC/g, evidenciando que o
OEO livre nao foi eficaz na inibicdo do crescimento microbiano quando
comparado as embalagens com OEO microencapsulado.

Segundo a RDC n°12 da Anvisa (BRASIL, 2001), esta ndo apresenta
parametros limite para contagem de bolores e leveduras em massas. Neste
sentido, de acordo com Rivero et al. (2013), a vida util de massas frescas é
definida quando a contagem de bolores e leveduras atingem 10°® UFC/g e
auséncia de microrganismos patogénicos. Considerando o exposto pelos
autores, as massas de pastel deste trabalho ainda estariam aptas para consumo
durante os 28 dias de armazenamento, independente do filme utilizado. Este fato
demonstra a aplicabilidade dos filmes biodegradaveis em alimentos deste
género.

Diversas pesquisas demonstram a aplicacao de filmes ativos em massas
frescas, mostram sua eficiéncia no controle ou inibicdo do crescimento
microbiano. Souza et al. (2016) comprovaram a eficiéncia de filmes de farinha
de arroz e PBAT adicionados de sorbato de potadssio como agente
antimicrobiano na conservacado de massa fresca para lasanha. Andrade-Molina
et al. (2013) ao produzirem filmes de amido e PBAT adicionados de sorbato de
potassio, conseguiram controlar o desenvolvimento de microrganismos em
massa fresca aumentando a vida util do produto. Em outro trabalho similar,
Rivero et al. (2013) demonstraram o efeito positivo na conservagdo de massa
fresca ao aplicar filme de quitosana com acido propiénico. Conforme citado,

grande parte dos trabalhos utiliza &cidos ou sais como conservante e isso reforca



70

a necessidade de estudos sobre a aplicacdo de filmes incorporados de 6leo
essencial na conservacéo de alimentos.

A Figura 21 ilustra a contagem de microrganismos psicrotroficos,
durante o periodo de 28 dias, das massas intercaladas com filme FC, FOM e
FOL. Diferentemente do observado para a contagem de bolores e leveduras, 0s
filmes contendo OEO nao foram efetivos no controle de microrganismos
psicrotroficos. O mesmo comportamento foi relatado por Botre et al. (2010) na
aplicacao de filme de resina celuldsica incorporada de OEO em pizza pronta
refrigerada. No caso do filme FOL, no 7° dia de armazenamento este mostrou-
se melhor em comparagdo ao controle. Possivelmente, o filme liberou todo o
OEO no inicio do armazenamento, ndo estando mais disponivel para o controle
de psicrotroficos. Para o filme FOM, durante todo o periodo de armazenamento,
a contagem foi significativamente maior, e deduz-se que o préprio filme, devido
a presenca de maltodextrina e goma ardbica, proveniente das microparticulas
adicionadas e outros compostos, pode ter atuado como substrato para as
bactérias e permitiu o seu desenvolvimento. Apesar da acdo comprovada dos
Oleos essenciais na inibicdo antimicrobiana in vitro, sdo necessarios valores
muito maiores para alcancar a mesma eficiéncia quando aplicados em alimentos.
A grande disponibilidade de nutrientes em alimentos comparada com 0Ss meios
de cultura permite as bactérias repararem o dano celular rapidamente (BOTRE
et al., 2010).
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Figura 21 - Contagem total de psicrotroficos ha massa de pastel em contato com os
filmes filmes de farinha de trigo e PBAT contendo 6leo essencial de orégano
microencapsulado e livre.
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Filme controle (FC); Filme com 6leo essencial de orégano microencapsulado (FOM); Filme com
6leo essencial de orégano livre (FOL). 2 P ¢ Letras mindsculas iguais ndo apresentam diferenca
significativa (p>0,05) pelo teste de Tukey entre os filmes (FC, FOM e FOL). A B €. D | etras
mailsculas iguais ndo apresentam diferenca significativa (p>0,05) pelo teste de Tukey para o
tempo de armazenamento (dias).
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6 CONCLUSOES

Foi possivel microencapsular 6leo essencial de orégano pela técnica de
spray drying com sucesso, obtendo-se particulas esféricas com diametro médio
de aproximadamente 8 pm.

Destaca-se a possibilidade de producéo de filmes de farinha de trigo e
PBAT com incorporacdo de OEO livre e microencapsulado por extrusao sopro
em escala piloto, obtendo-se filmes continuos e homogéneos. Este fato
corrobora com as micrografias dos filmes, que mostraram que n&o houve
separacao de fases entre a farinha, PBAT e OEO.

De forma geral, verificou-se que os filmes FOM apresentaram-se menos
resistentes e mais flexiveis quando comparado com os demais, é possivel que a
microencapsulacao tenha protegido o 6leo de orégano e este pode ter atuado
melhor como um plastificante durante o processo de extrusao.

A adicdo de o6leo de orégano livre e microencapsulado elevou
significativamente a concentracdo de compostos fendlicos totais e a capacidade
antioxidante dos filmes, sendo em maior proporg¢éo no filme FOM, evidenciando
a eficacia da microencapsulacdo que preservou os compostos bioativos do OEO.

Os filmes contendo OEO quando aplicados na conservacdo de massa
para pastel mostraram-se efetivos no controle de bolores e leveduras durante 28
dias de armazenamento. Porém, o mesmo efeito ndo foi verificado para bactérias
psicrotroficas sugerindo que os filmes obtidos neste trabalho possuem apenas
atividade antifingica.

Por fim, destaca-se a necessidade de um estudo detalhado sobre o perfil
de liberacdo do 6leo essencial de orégano em diferentes simulantes alimenticios
e também a quantificacdo deste na massa de pastel.
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