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RESUMO

HOFFMANN F. H.; SIGUEL. F. Producédo de filmes biodegradaveis a base de
lignina, agar e nanocelulose. 2018. Trabalho de conclusdo de curso (Bacharelado
em Engenharia Quimica) - Universidade Tecnolégica Federal do Parana. Ponta
Grossa, 2018.

Atualmente o grande uso de materiais provenientes do petroleo € altamente
preocupante, pois estes geram graves problemas ambientais em relagdo ao acumulo
e poluicdo da natureza e por ser um recurso ndo renovavel. Pensando nessa
problemética, pesquisadores visam o desenvolvimento de materiais biodegradaveis,
utilizando fontes renovaveis, produzindo materiais com bom desempenho e
qualidade. A lignina, além de ser o segundo maior componente pertencente a
madeira, apresenta a funcdo de proporcionar resisténcia a esta, e possui boas
caracteristicas para ser empregada em filmes biodegradaveis que possuem a funcéo
de proteger os alimentos. O objetivo desta pesquisa foi o desenvolver filmes
biodegradaveis incorporando lignina e agar, adicionando glicerol e 6leo de soja
como plastificantes. O planejamento experimental de mistura quinquenaria auxiliou
na producdo dos filmes biodegradaveis, e diferentes composicdes de lignina e agar
foram estudadas. Para melhorar as propriedades mecanicas foi acrescentado a
esses biofilmes a nanocelulose, obtendo assim diferentes resultados no médulo de
elasticidade e na deformacdo. O melhor resultado foi obtido para a amostra com 2%
de lignina, 2% de agar e 0,06% de nanocelulose mostrando um resultado de 67% de
aumento para o médulo de elasticidade em relacdo a amostra sem nanocelulose e
em relacdo a deformacao total obteve-se um maior valor para a amostra com 2,7%
de lignina e 1,3% de agar, com uma deformacéo de 44,4%.

Palavras-chaves: Lignina. Agar. Nanocelulose. Embalagens. Biodegradaveis.
Propriedades mecéanicas.



ABSTRACT

HOFFMANN, F. H.; SIGUEL, F. Production of biodegradable films based on
lignin, agar and nanocellulose. 2018. Work of Conclusion Course (Graduation in
Chemical Engineering) - Federal Technology University of Parana. Ponta Grossa,
2018.

Today the great use of material coming from petroleum generates concerns,
because it presents severe environmental problems regarding the accumulation and
pollution; and for being a non-renewable resource. Regarding this issue, researchers
seek the development of biodegradable materials, using renewable raw material,
being that these produced materials have good performance and quality. Lignin
being the second biggest wood component and for presenting the propriety of adding
resistance to it, has good characteristics to be used in biodegradable films that have
the purpose of prolonging food’s lifespan. The purpose of this research was to
develop biodegradable films incorporating lignin, agar and glycerol as plasticizer. The
experimental planning of quinquennial mixture helped in the production of
biodegradable films, different compositions of lignin and agar were studied. In order
to improve the mechanical proprieties, it was added to these biofilms nanocellulose,
thus obtaining different results in the modulus of elasticity and deformity. The best
obtained result was for the 2% sample of lignin, 2% agar and 0.06% of nanocellulose
showing a result of 67% increase for the modulus of elasticity in relation the sample
without nanocellulose, and regarding deformity the best values were 2,7% lignin and
1,3% agar with a 44% deformity.

Key-words: Ligning. Agar. Nanocellulose. Biodegradable packages. Mechanical
proprieties.
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1. INTRODUCAO

Atualmente, ha um grande interesse por produtos de origem vegetal com
carater biodegradavel e processos que causem menor impacto ambiental. O
emprego de recursos naturais como matéria prima em diversos segmentos da
industria vem crescendo continuamente (DIAS, 2008).

Materiais biodegradaveis sdo compostos por elementos organicos
constituidos por compostos de estrutura polimérica, facilitando sua decomposicéo e
prevenindo a contaminagdo ao meio ambiente. Esses materiais sdo uma boa
alternativa na reducdo de polimeros convencionais de fonte petroquimica que
podem levar centenas de anos para degradar-se devido a sua resisténcia ao calor e
ao ataque de micro-organismos (MANIGLIA, 2017).

Filmes biodegradaveis, também chamados de biofilmes por serem
degradados por micro-organismos, podem ser elaborados a partir de fontes
biolégicas como a celulose, polissacarideos, proteinas, lipideos, lignina, pectina e
amido. Estes biopolimeros podem ser extraidos de subprodutos de alimentos (frutas,
verduras, graos, entre outros) e da industria madeireira (SANTOS; SILVA, 2017).

Notavel interesse tem sido demonstrado no desenvolvimento e caracterizacao
de biofilmes devido ao seu potencial de aplicacado nos setores alimenticio, agricola e
por sua alta biodegradabilidade. E estes cada vez mais estdo sendo utilizados na
producdo de embalagens, com o objetivo de proteger, melhorar a qualidade e a vida
atil do produto embalado. Os filmes biodegradaveis sao finos, preparados a base de
compostos macromoleculares biolégicos, agindo assim como barreira para agao
externa (MONTEIRO, 2017).

Filmes a base de polissacarideos ou proteinas apresentam baixa
permeabilidade ao oxigénio, dioxido de carbono e lipideos. No entanto, devido a
natureza hidrofilica, tem baixa ou moderada resisténcia a umidade. Quando
produzidos a partir de polimeros naturais geralmente sédo hidrofilicos e apresentam
caracteristicas quebradicas. Com isso utilizam-se aditivos, como os plastificantes,
para conferir ao biofilme um melhoramento, dando ao material maior firmeza e
maleabilidade (ROCHA, 2014).

Desta forma, buscar a combinagéo certa de biopolimeros para compor 0s
biofiimes permite utilizar vantajosamente suas caracteristicas funcionais, como

propriedades mecanicas (resisténcia e flexibilidade), propriedades o6pticas (cor e



opacidade), propriedades de barreira (permeabilidade ao vapor de agua, ao O, e ao
CO,), solubilidade em agua e propriedades sensoriais (RIGO, 2006), proporcionando
uma melhor atuacdo funcional como revestimento comestivel em frutas, legumes e
sementes, entre outros.

Fontes renovaveis como a lignina e a nanocelulose foram usadas como
matéria prima para a producado dos filmes no presente estudo. Estas fibras naturais
tem grande potencial para servir de base para outros produtos, uma vez que a
lignina € pouco explorada por se tratar de um subproduto da industria de producéo
de papel e celulose. A incorporacdo de nanoparticulas em materiais poliméricos
biodegradaveis tem como principais objetivos a melhoria de propriedades térmicas e
mecanicas (MACHADO et al., 2014).

Os filmes produzidos podem ser aplicados como cobertura de alimentos para
aumentar a durabilidade, diminuir a contaminacdo (frutas, carnes, laticinios,
embutidos, confeitaria) e usar como revestimento (capsula) de medicamentos.
Producdo de capsulas para revestir quantidades suficientes de agrotoxicos e de
nutrientes que sao aplicados no solo. Esta capsula eliminard os produtos em
pequenas por¢cbes diminuindo a contaminacdo e o desperdicio. O produto
desenvolvido pode revestir sementes antes de serem plantadas e também pode ser
usado como embalagem para mudas, pois ndao necessita ser retirada antes do
plantio.

Portanto, este estudo teve como obijetivo utilizar a lignina e o agar como
principais componentes na caracterizagdo dos filmes biodegradaveis, sendo que a
lignina por meio de suas propriedades naturais, como a impermeabilidade
proporciona uma melhor resisténcia ao biomaterial, € 0 agar com sua propriedade
gelatificante auxilia nas propriedades fisicas. A nanocelulose usada como reforco,
proporciona resultados favoraveis na resisténcia das amostras.

Com o intuito de produzir um novo material a base de produtos naturais e

subprodutos da industria de papel, este estudo baseou-se no fato de que
associando as propriedades da lignina, agar e nanocelulose pode-se obter um

biofilme de alta qualidade, com caracteristicas adequadas.
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2. OBJETIVOS

2.1. OBJETIVO GERAL

Desenvolver filmes biodegradaveis a base de lignina e 4gar com a adicéo de

nanocelulose.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Otimizar a producdo do biofilme, a partir de lignina, agar e nanocelulose, por

planejamento fatorial;
b) Caracterizar as propriedades mecanicas

c) Comparar biofiimes de lignina e &agar com biofimes de lignina, &agar e

nanocelulose;
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 EMBALAGENS

A embalagem € um recipiente utilizado para conter e agrupar unidades de um
determinado produto temporariamente com vista a sua prote¢cdo, manipulacao,
transporte e armazenamento, além de informar e conferir conveniéncia, visando
estender o prazo de validade do produto contido em seu interior (MARTINS; CLETO,
2017). Para isso, se torna necessario que este processo seja realizado sem que haja
interacdo da embalagem com o seu conteldo, o que pode causar alteracdes
indesejaveis tanto na etapa de armazenamento como na de distribuicdo do produto
(BRAGA, 2010).

Sem duvidas um dos principais problemas no mundo contemporéaneo é o lixo,
isso se deve ao fato de que se recicla uma porcentagem muito pequena de todo o
lixo produzido. Segundo dados do Plano Nacional de Residuos Sélidos (PNRS),
30% de todo o lixo produzido no Brasil tem potencial para ser reciclado, mas apenas
3% de fato é reaproveitado. Ou seja, a maioria desses residuos nado reaproveitados
sdo descartados de forma incorreta, 0 que gera inUmeros problemas a satde publica
e ao meio ambiente. (FRAGMAQ, 2018)

Os residuos provenientes das embalagens sdo um ponto predominante para
a determinacdo do grau de impacto ao meio ambiente. Dentre os materiais mais
utilizados para a confeccdo de embalagens, o papel leva de 3 a 6 meses para se
decompor, o aluminio de 100 a 200 anos, o vidro de 4 mil a 1 milhdo de anos,
sacolas plasticas de 30 a 40 anos e demais plasticos em torno 450 anos (SILVA,
SILVA, 2013).

Com o grande impacto ambiental ocasionado pelas embalagens plasticas,
pesquisadores vém tentando encontrar novas fontes de matéria-prima para a
producdo de embalagens e formas de melhora-las. Com isso h& necessidade de
trabalhar com materiais que possam ser reaproveitados e materiais biodegradaveis,
ou seja, embalagens diversificadas que apresentem qualidade e menor impacto ao
meio ambiente (MESTRINER, 2015).
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3.1.1 EMBALAGENS BIODEGRADAVEIS

Devido ao alto uso de embalagens de origem petroquimica, o residuo oriundo
do descarte desses materiais passou a ser um problema de grande impacto
ambiental. No ramo dos materiais derivados de recursos renovaveis estdo 0s
biopolimeros, formados na natureza durante o ciclo de crescimento de todos os
organismos, sendo considerados polimeros naturais e biodegradaveis (ROCHA et
al., 2017).

Os polimeros biodegradaveis podem ser classificados como naturais e
sintéticos. Estes materiais se degradam primariamente pela acdo de micro-
organismos como fungos, bactérias e algas, e este processo produz CO,, CHy,
agua, componentes celulares e biomassa. (SEVERINO, 2011).

Entre os polimeros sintéticos, estdo os polialquilcianoacrilatos (PACA), os
quais sao utilizados para a preparacdo de microparticulas a partir da polimerizacéo
anibnica dos cianoacrilatos de alquilo. Também existem o0s ésteres alifaticos
biodegradaveis que caracterizam a classe de polimeros mais estudada na
preparacao de sistemas poliméricos de transporte de principios ativos por possuirem
cadeias carbbdnicas hidrolisaveis. Os poliésteres alifaticos sdo um grupo de
polimeros sintéticos, ndo-toxicos e biodegradaveis que sofrem degradacao hidrolitica
por meio da clivagem de ligacbes éster em meio aquoso, originando acidos
hidroxicarboxilicos atéxicos. Quando enzimas séo utilizadas para a biodegradacao, a
cadeia polimérica se ajusta aos sitios ativos das enzimas, onde estas cadeias
alifdticas sado favorecidas pela flexibilidade do material. Estes polimeros sé&o
utilizados na biomedicina, na area farmacéutica e para embalagens especiais
(SEVERINO, 2011).

Ja os polimeros naturais podem ser classificados quanto ao processo de
produgéo. Polimeros extraidos diretamente de materiais naturais (principalmente
plantas); polimeros produzidos por sintese quimica classica, a partir de monémeros
bioderivados e polimeros produzidos por microrganismos ou bactérias (QUEVEDO,
2016).

No Brasil e no mundo, pesquisadores vém desenvolvendo e aprimorando este
tipo de embalagem para a sua implantacdo no mercado, por seu baixo custo e por
apresentarem propriedades mecanicas interessantes, e ainda, alguns tipos podem

ser até mesmo comestiveis. As embalagens comestiveis séo classificadas em filmes
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e revestimentos e suas composicbes podem ser hidrocoloidais, lipidicas ou
compostas (FONSECA, 2009).

N&o existe na Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) uma
legislacdo especifica para embalagens comestiveis, porém, elas podem ser
consideradas ingredientes ou aditivos, obedecendo ao Decreto 55.871, de 26 de
marco de 1965, onde constam as normas reguladoras de emprego de aditivos para
alimentos, e a Portaria n°® 540 — SVS/MS, de 27 de outubro de 1997, o qual aborda o
Regulamento Técnico de Aditivos Alimentares e Coadjuvantes de Tecnologia de
Fabricacdo (FONSECA, 2009).

3.2 FILMES BIODEGRADAVEIS

O uso de filmes biodegradaveis ndo esta entre uma atividade recente, mesmo
sendo uma tecnologia aflorante no mercado. No século XII, chineses utilizavam uma
camada de cera para retardar a desidratacdo de frutas citricas e também para que
os alimentos resistissem a longa distancia em que eram transportadas. No século
XVI, europeus usavam gordura animal para evitar a deterioracdo de diversos
alimentos, principalmente carnes (FIB, 2016).

Com o objetivo de melhorar sua qualidade e também a vida util do produto
embalado, cada vez mais estdo sendo utilizados os filmes biodegradaveis, também
denominados biofilmes por serem degradados por micro-organismos (LOBATO,
2017). Esses biofilmes s&o finos, preparados a base de compostos
macromoleculares biolégicos, agindo assim como barreira para acao externa
(MONTEIRO, 2017).

Filmes biodegradaveis produzidos a partir de polimeros naturais geralmente
sdo hidrofilicos e apresentam caracteristicas quebradicas. Por meio da adigdo de
plastificantes ou agentes compatibilizantes as blendas poliméricas podem ser
aprimoradas, onde as mesmas sao arranjos fisicos de biopolimeros ou copolimeros,
incorporado com um plastificante e um agente compatibilizante. Com a adi¢do dos
plastificantes o biofilme adquire maior firmeza e maleabilidade (CARMO; PAIVA,
2015).

Uma das técnicas mais utilizadas para a producdo de biofilmes € o método

casting, que se fundamenta no preparo de uma solucdo coloidal resultante da
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combinacdo de biomoléculas, solventes e aditivos com posterior secagem em
estufa. Essa técnica ocorre em rede polimérica, envolvendo ligacdes cruzadas
dessas cadeias, grupos intermoleculares, revertendo-se em uma rede tridimensional
semi-rigida (MONTEIRO, 2017).

3.2LIGNINA

Lignina € um polimero natural que estd presente em vegetais e tecidos
vasculares principalmente das angiospermas e gimnospermas, auxiliando no
transporte de 4gua e nutrientes, protecdo contra micro-organismos e promovendo a
resisténcia mecanica dos vegetais (FENGEL; WEGENER, 1984).

A lignina é considerada a segunda macromolécula mais abundante do meio
ambiente, perdendo apenas para a celulose. Sua presenca nas plantas pode variar
de 15 a 30% em sua constituicdo dependendo da espécie. Como subproduto da
industria de papel e celulose, a lignina é produzida em larga escala, onde sua maior
utilizacao esta na producao de energia por meio da queima em caldeiras (SANTOS,
2008).

A descoberta desse componente ocorreu no ano de 1938 pelo quimico
Anselme Payen. Essa revelacdo foi obtida ap6s o tratamento quimico realizado na
madeira com &cido nitrico concentrado. Durante um bom tempo a constituicao
guimica deste residuo ficou obscura. Porém, apenas em 1999, Peter Klason propds
a ideia de que a lignina poderia ser classificada como sendo uma macromolécula
que continha unidades de alcool coniferilico mantidas juntas por ligagdes do tipo éter
(ZANUNCIO; COLODETTE, 2011).

A lignina é uma substancia amorfa e possui natureza aromética e com
estrutura bem complexa. A lignina pode ser uma fonte alternativa para o benzeno,
atualmente obtido do petréleo, e ainda pode ser utilizada como matéria prima na
induUstria de polimeros e para outros derivados nas industrias quimicas (ALESSIO et
al., 2008).

Pontos relativos a sua estrutura sdo questionados devido a sua vasta
diversidade quando compara-se de uma espécie vegetal para outra, tanto das
condi¢cbes que se encontra como o clima da regido e sua etapa de desenvolvimento.
Basicamente, nas folhosas (ex: eucalipto) ha a predominancia das unidades guaiacil

(G) e siringil (S), ja nas coniferas (ex: pinus), a lignina € composta principalmente de
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unidades guaiacil (G) e nas gramineas unidades de p-hidroxifenil (H) (Figura 1). Por
possuir uma constituicdo dificil de ser estabelecida, ndo apenas por ser baseada em
unidades fenilpropandides interligados por diferentes tipos de ligacbes (figura 2),
mas também por apresentar modificacdes estruturais durante seu isolamento da
parede celular (SILVA, 2014).

Figura 1: Estruturas de mondmeros presentes nalignina.

f i OCH; H,CO' i OCH
OH OH OH
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Fonte: Saliba (2001).

Figura 2: Principais tipos de ligacdes entre unidades fenilpropandides presentes na molécula
de lignina.
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A natureza aromatica da lignina foi aceita apenas na década de 50 quando
Lange por intermédio de testes de espectros no ultravioleta confirmou que a madeira

possuia anéis aromaticos na sua estrutura. Atualmente, a féormula estrutural da
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lignina € uma macromolécula e esta presente na madeira como uma rede polimérica
amorfa e tridimensional. A estrutura da lignina pode ser observada na figura 3
(ZANUNCIO; COLODETTE, 2011).

Figura3: Imagem esquematica da lignina.
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Para o isolamento da lignina podem ser utilizados os processos Kraft e Sulfito.
O processo Kraft € o comumente mais utilizado por possuir uma grande versatilidade
para o processamento de qualquer matéria lignocelulésica, esse procedimento utiliza
as solucbes aquosas de hidroxido de sédio (NaOH) e sulfato de sodio (Na;SO,)
(SANTOS, 2011).

O processo quimico Kraft dissolve a lignina, preservando a resisténcia de
suas fibras, obtendo-se uma pasta com 50 a 60% de rendimento. As principais
desvantagens sdo o0 impacto ambiental que esse processo causa, e também o alto
custo no branqueamento do material. Em contrapartida apresenta ciclos mais curtos
de cozimento, recuperacdo economicamente viavel dos reagentes e producédo de
pastas de alto rendimento (SANTOS, 2011).

Ja no processo de Sulfito acido o residuo € colocado em contato para reagir
com uma mistura contendo diéxido de enxofre (SO;) e em uma base de calcio,
sédio, magnésio ou amdnio, com pH levemente acido e altas temperaturas (125°C a
190°C). Os dois tipos de licor negro gerado sdo, em seguida, acidificados para
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recuperar ambas as ligninas. A maior vantagem dos processos sulfito &cido esta no
fato de que a pasta que sai do digestor tem alvura entre 50 e 60%, podendo ser
utiizada na fabricacdo de varios tipos de papéis, mesmo na forma néao
branqueada. No entanto, as desvantagens em relacdo ao processo Kraft sdo varias,
dentre elas destacam-se o sistema de recuperagdo dos reagentes (ou tratamento
dos efluentes) bastante onerosa e complexa, alto custo dos equipamentos
envolvidos (SANTOS, 2011).

A lignina, além de ser usada como fonte de energia na industria de papel e
celulose, possui varias outras aplicacdes como na producdo de agentes
dispersantes (tintas, pesticidas e inseticidas), melhorador na viscosidade dos lodos
de pocos de perfuracdo de petréleo e como agente de floculagdo para tratamentos
de efluentes (DIAS, 2014).

A lignina dispGe propriedades relevantes para ser usada como substituinte a
cargas inorganicas, principalmente em materiais poliméricos, proporcionando
biodegradabilidade e caracteristicas termoplasticas, dando maior resisténcia a

oxidacdo e exposicao a altas temperaturas (MIRANDA et al., 2014)

3.3 NANOCELULOSE

A celulose esta entre os polimeros naturais mais abundantes e pode ser
obtida de diferentes fontes, com diferentes morfologias. Podendo ser encontrada em
escalas de nanémetros e milimetros, de acordo com o procedimento utilizado para o
seu isolamento e sua aplicagdo. Algumas fontes sdo o p6 da madeira, o bagaco de
cana-de-agucar, o algodao, entre outras (LAVORATTI, 2015).

A celulose pode ser extraida em nanoestruturas dos materiais lignocelulésicos
gue abrange a parte cristalina e a amorfa, com pelo menos uma dimensao na escala
nanomeétrica, menor ou igual a 100 nm. Dependendo de seu aspecto e da sua
composicdo cristalina ou amorfa, a literatura fornece trés principais classificacdes
para a nanocelulose, sendo esses, celulose nanofibrilada, celulose nanocristalina e
celulose bacteriana (LAVAROTTI, 2015).

Para obter a celulose nanofibrilada (CNF) se utiliza uma combinacdo da
oxidacdo quimica com o reagente 2, 2, 6, 6-tetramethylpiperidine-1-oxy, seguida de

uma desidratacéo ou apenas pelo método de desintegracdo mecanica da celulose. A
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CNF possui diametro de 5 a 60 nm tendo seu comprimento variando em escala
micrométrica, também possui regiGes amorfas e cristalinas que compdem sua cadeia
mais alongada no sentido longitudinal (DAMASIO, 2015).

A celulose bacteriana (NCB) pode ser sintetizada pela bactéria
Gluconacetobacter xylinus, diferente da celulose vegetal a NCB se apresenta na
forma pura, livres dos polimeros como a hemicelulose e lignina, podendo ser
moldada em formas tridimensionais durante sua sintese (JOZALA et al., 2011).

A obtencao da celulose nanocristalina (CNC) ocorre pelo método da hidrélise
acida, um processo quimico que consiste na hidrélise das regides amorfas, tendo
como largura de 3 a 70 nm e comprimento de 50 a 500nm, apresentando um
diametro de aproximadamente 50nm e s&o estruturas altamente cristalinas
(MERLINI, 2016).

A nanocelulose é um tema que esté recebendo bastante destaque nas ultimas
décadas, uma vez que esse material possui caracteristicas Unicas, como alta
resisténcia, rigidez elevada, por ser um material biodegradavel e por possuir uma
grande disponibilidade de matéria-prima. Estas caracteristicas possibilitam sua
exploracdo em diversos setores. Como na industria de papel tem-se o papel
nanoestruturado, espessantes em alimentos, estabilizantes e texturizantes em
embalagens, mais também ja estd sendo aplicado na industria farmacéutica e na
automotiva (TRAVALINI et al., 2016).

Como uma fonte da nanobiotecnologia e por ser um polimero biodegradavel,
a nanocelulose esta atraindo muitos pesquisadores com interesses no reforco que
esse material agrega e essa incorporacdo tem como principais objetivos a melhoria
de propriedades térmicas e mecanicas (MACHADO et al., 2012).

Segundo Santos e Silva (2017) a utilizagdo de estruturas de nanocristais de
celulose em filmes auxiliou na melhora das propriedades mecéanicas, como o modulo
de Young e sua tensdo maxima, proporcionando uma melhor maleabilidade ao
material, com melhoria das propriedades de barreiras, como a permeabilidade ao

vapor de agua.

3.4 AGAR

O agar é um biopolimero da classe dos poligalactanos que surge como um

material intracelular proveniente de algumas algas vermelhas chamadas de
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agardfitas, sendo as mais exploradas mundialmente da ordem das Gracilariales e
Gelidiales. Esse composto apresenta em sua principal composicdo fracbes de
agarose e agaropectina, sendo considerada uma mistura complexa de polissarideos.
A agarose esta presente em maior quantidade podendo representar até 70%, a qual
€ 0 composto gelificante do 4gar e a agaropectina € um polissacarideo sulfatado
com baixo poder de gelitificagdo (SANTOS, 2011).

O agar € insoluvel em agua fria, mas se expande, pois absorve agua. Ja em
agua quente (95 a 100 °C), a dissolucdo € rapida formando assim um gel
consistente. Uma vez formado o gel, € preciso aquecer até uma temperatura mais
elevada para que ocorra a fusdo (ONOFRE, 2014).

Muito utilizado na indastria alimenticia e na industria cosmética, o agar é
muito empregado no setor alimenticio como gelificante proporcionando aos
alimentos textura leve e ainda algumas confeitarias utilizam como gordura vegetal
(YOSHIMURA, 20086).

Em alimentos de baixo teor de acucares, o agar € um G6timo substituto das
pectinas, isso se deve ao fato de que a poténcia gelatificante das pectinas se eleva
na presenca de calcio ou acucares no decurso da dissolucéo (IBERAGAR, 2010).

O &gar também é empregado na indUstria de adesivos e tintas, onde é usado
como substrato em meios de cultura bacteriol6gicos. Na industria médica e
farmacéutica é usado na fabricacdo de supositérios, capsulas e anticoagulantes. Em
qualidade alta ou também chamado de agar purificado, é utilizado em técnicas de
biologia molecular como a eletroforese, imunodifusdo e cromatografia em gel
(VASCONCELOS; GONCALVES, 2013).

3.5 PLASTIFICANTES

Os plastificantes sdo moléculas que possuem baixa massa molar e sdo
adicionados a filmes poliméricos com o objetivo de torna-los mais flexiveis. Entre os
mais utilizados estdo o sorbitol, glicerol, glutaraldeido, di- e etilenoglicol e o
propilenoglicol. Essas moléculas interagem com as cadeias poliméricas por meio de
forcas intermoleculares. Para serem admitidos como uma boa composi¢ao para os
polimeros eles devem possuir uma baixa volatilidade, estabilidade a luz e ao calor,
possuirem estabilidade nas suas propriedades a baixas temperaturas, possuir baixa

toxidez e resisténcia quimica a acédo de solventes. A teoria da lubricidade também
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ajuda a explicar como o plastificante facilita movimentos curtos dos segmentos
(SOUZA, 2013).

Com a adicdo do plastificante ao polimero, as moléculas deste material
penetram na fase polimérica, modificando o arranjo conformacional. O mecanismo
de plastificacdo pode ser explicado pelas teorias da lubricidade e do gel. A
lubricidade é a resisténcia a deformagéo como resultado da friccdo molecular, assim
os plastificantes atuam como lubrificantes internos, melhorando na movimentacao
das moléculas. Por outro lado a teoria do gel foi desenvolvida para polimeros
amorfos, onde sua possibilidade de deformacdo é baixa, e quanto maior a
cristalinidade do polimero menor a aceitacdo do plastificante (MADALENO, 2009).

Como uso dos plastificantes tém como objetivo melhorar o processamento e
flexibilizar o polimero, é possivel que as duas teorias acima sejam uteis. A primeira
explica o uso de pequenas quantidades para melhorar o processamento e a
segunda o uso de grandes quantidades para alterar as propriedades. Um
plastificante muito utilizado € o glicerol. Este foi descoberto em 1779 por Scheele,
por meio do aguecimento da mistura de litargirio e azeite de oliva. Hoje o glicerol
tem sua estrutura elucidada como 1,2,3 propanotriol (MOTA; PINTO, 2017).

Segundo Follmann (2009), aplicando plastificantes a base de glicerol, os
filmes testados apresentaram melhorias nas propriedades mecénicas, agregando
maior flexibilidade, menor resisténcia a tracdo, e também tornou os biofilmes mais
transparentes. E ainda segundo Silva, Silva e Coimbra (2017) dependendo da
quantidade de glicerol utilizada, pode influenciar positivamente na solubilidade e na
permeabilidade ao vapor de agua.

Segundo a literatura, o uso de 6leos vegetais como plastificantes de materiais
poliméricos também pode agregar melhorias, onde a incorporacdo de cadeias
laterais ao polimero gera um impacto consideravel na plasticidade do material e no
seu alongamento, além de reduzir o carater hidrofilico dos filmes e melhorar as
propriedades de barreira (MARTINS, 2010).

Entre os Oleos vegetais mais comuns, esta o Oleo de soja, o qual é
biodegradavel, renovavel, abundoso e barato. Composto por muitos acidos graxos, o
0leo de soja pode ser classificado como um triglicerideo monoinsaturado no grupo
dos lipideos. Os lipidios exprimem efeito de barreira aos vapores de agua e boa
permeabilidade as substancias apolares. Sendo assim, utilizar 6leo de soja em

filmes biodegradaveis, confere maior barreira ao vapor de agua, melhora-se a
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integridade estrutural dos filmes, reduz a higroscopicidade e também os coeficientes
de solubilidade e difusdo (BRANDELERO, 2010)
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4. MATERIAIS E METODOS

Os experimentos foram realizados com o apoio dos Laboratérios de
Engenharia Quimica da Universidade Tecnoldgica Federal do Parana e dos

laboratorios de Engenharia de Materiais da Universidade Estadual de Ponta Grossa.

4.1 MATERIAIS

Lignina comercial (Marasperse N-22), Agar bacteriologico (Kasvi) e
nanocelulose cristalina doada pelo Departamento de Engenharia de Materiais da
Universidade Estadual de Ponta Grossa, glicerol e 6leo de soja foram usados como

plastificantes e 4gua destilada como solvente.

4.2 METODOS

4.2.1Producao dos biofilmes

Os biofilmes foram preparados segundo o método de solucdo casting, que
consiste no preparo de uma solucdo filmogénica, utilizando agua destilada como
solvente. A producao dos biofilmes foi feita por meio do Planejamento Experimental
por Modelo de Mistura binaria, utilizando 150 mL de agua destilada e 7,5 g de soluto,
sendo 1,5 g correspondentes ao glicerol e as 6 g restantes a lignina e ao agar, e
ainda em cada solucéo acrescentou-se 3 gotas de 6leo de soja, equivalente a 0,135
g. Ao todo realizou-se 8 formulacdes, sendo 4 variando as concentragcdes de lignina
e agar e mais 4 formulagbes com as mesmas variacdes, acrescentando-se 0,09 g de

nanocelulose em cada solucéo. Estes dados podem ser observados na tabela 1.
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Tabela 1. Planejamento experimental por modelo de mistura binaria para a producdo das

solug@es filmogénica.

Agua ] Lignina )
Tratamentos Destilada Oleo de Glicerol (g) Nanocelulose Comercial(g) Agar (g)

(mL) Soja (g) 9)
1 150 0,135 1,5 0 3,0 3,0
2 150 0,135 15 0 4,0 2,0
3 150 0,135 15 0 2,0 4,0
4 150 0,135 1,5 0 50 1,0
5 150 0,135 1,5 0,09 3,0 3,0
6 150 0,135 1,5 0,09 4,0 2,0
7 150 0,135 1,5 0,09 2,0 4,0
8 150 0,135 1,5 0,09 5,0 1,0

Na tabela a seguir (2) temos o planejamento em porcentagem em massa de
cada componente, sendo que essa porcentagem é em massa seca. Tendo as
porcentagens de 6leo de soja e glicerol constantes para os tratamentos com ou sem

a nanocelulose e as porcentagens de lignina e agar variando.

Tabela 2: Planejamento experimental por modelo de mistura binaria em massa seca.

Agua Oleo de Glicerol Nanocelulose  Lignina Agar
Tratamentos Destilada Soja (%) (%) Comercial (%)

(mL) (%) (%)
1 150 1,76 19,64 0 39,30 39,30
2 150 1,76 19,64 0 52,39 26,20
3 150 1,76 19,64 0 26,20 52,39
4 150 1,76 19,64 0 65,49 13,10
5 150 1,75 19,42 1,17 38,83 38,83
6 150 1,75 19,42 1,17 51,77 25,89
7 150 1,75 19,42 1,17 25,89 51,77

8 150 1,75 19,42 1,17 64,72 12,94
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Colocou-se as 8 solugbes produzidas em placa de aquecimento a uma
temperatura média de 85°C sob agitacdo constante até a sua completa dissolucdo
(Figura 4), por cerca de 25 minutos. Em seguida, depositaram-se as solucdes
filmogénicas em formas de silicone (Figura 5) de 18,5 x 18,5 cm até a gelatinizacéo
em temperatura ambiente e em seguida colocou-se na estufa para a secagem a uma
temperatura média de 45°C * 5°C por 24h.

Figura 4: Solug6es fimogénicas em placa de aguecimento a uma temperatura média de
85°C, para a total dissolucéo da lignina, agar e nanocelulose.

Fonte: Autoria propria (2018).

Figura 5: Solugéo filmogénica depositada em placa de silicone onde permaneceram
para a gelatinizagcdo e secagem em estufa.

y

)

Fonte: Autoria préopria (2018).
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Na Tabela 3 apresenta cada tratamento realizado em porcentagem em massa

de soluto por quantidade de solvente. Desta forma, pode-se utilizar as porcentagens

na avaliacao das propriedades mecanicas.

Tabela 3: Porcentagem em massa do soluto em solucédo

Agua Oleo de Lignina Agar
Tratamentos Destilada  Soja (%) Glicerol Nanocelulose ~ Comercial (%)

(mL) (%) (%) (%)
1 150 0,09 1 0 2,0 2,0
2 150 0,09 1 0 2,7 1,3
3 150 0,09 1 0 1,3 2,7
4 150 0,09 1 0 33 0,67
5 150 0,09 1 0,06 2,0 2,0
6 150 0,09 1 0,06 2,7 1,3
7 150 0,09 1 0,06 1,3 2,7
8 150 0,09 1 0,06 3,3 0,67

4.3 CARACTERIZACAO DOS BIOFILMES

4.3.1 Espessura

Para definir a espessura dos biofilmes utiliza-se duas superficies principais,

onde é medida a distancia perpendicular entre elas. Este parametro é importante

para avaliar a uniformidade do material e para uma comparacédo entre os diferentes

biofilmes. Porém esse controle é dificil de obter em biofilmes produzidos pelo

método casting, principalmente, pois a espessura esta diretamente relacionada com

a viscosidade da solucdo filmogénica, com isso para um melhor resultado é

necessario um controle rigoroso da forma de suporte e do nivel da estufa (SOBRAL,

2000).
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Os biofilmes foram cortados em dez corpos-de-prova medindo-se a parte
central de cada um com um micrémetro analoégico (Micrometro Externo com Catraca

- 75-100 mm - Leit. 0,001mm — Insize) e realizou-se uma média das espessuras.

4.3.2 Propriedades mecanicas

As propriedades mecanicas dos biofilmes sédo caracteristicas indispensaveis a
serem analisadas, uma vez que elas indicam se o material estd adequado para o
uso como embalagem. Desta forma, os filmes precisam ser flexiveis e também
resistentes a ruptura e abrasdo. Estas propriedades podem ser analisadas por meio
de testes de tracdo, que expressam a resisténcia do material a deformacédo por
alongamento do material em relagdo ao seu comprimento original e a tenséo
maxima que 0 mesmo suporta até que ocorra o seu rompimento. O ensaio de tracdo
também pode indicar o modulo de elasticidade, o qual se refere a rigidez do filme.
Estes dados dependem do tipo de material, da espessura, dimensdes do corpo de
prova, velocidade do ensaio e distancia entre as garras (MERCI; MARIM; MALLI,
2015).

Para a determinagcdo das propriedades de tracdo e deformacdo dos biofilmes
elaborados utilizou-se uma maquina de ensaio universal Shimadzu Autograph AG-I
com uma célula de carga de 10 kN do laboratério de propriedades mecanicas do
Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade Estadual de Ponta
Grossa, de acordo com a norma ASTM 882, especifica para a verificacdo da
resisténcia em filmes finos.

Cortou-se 10 amostras de cada formulacdo em tiras de 10 /1cm, em seguida,
reforcou-se as extremidades das tiras com fita adesiva para que n&o ocorresse
deslizamento das amostras entre as garras do equipamento. Na figura 6 pode-se

observar um dos ensaios de tragéo.
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Figura 6: Equipamento Shimadzu Autograph AGS-X utilizado para a realizacao dos testes
mecénicos, momento da realizag8o de um teste.

Fonte: Autoria Prépria (2018).

4.3.3 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Usa-se a microscopia eletrOnica para analisar a estrutura global de diferentes
materiais, onde a mais empregada para visualizar a microestrutura, quando se trata
de filmes biodegradaveis, é a Microscopia Eletrbnica de Varredura (MEV).
Entretanto, se o filme é diretamente submetido ao feixe de luz sera degradado. Por
isso, para avaliar a compatibilidade entre os constituintes do biopolimero, as
superficies dos filmes e suas secdes transversais foram fixadas em um suporte
metalico e recobertas com uma fina camada de ouro e observada no microscoépio
eletrénico de varredura, o qual concede o reconhecimento da insercdo dos materiais
formando uma estrutura homogénea, e se ocorrer a disjuncdo destes materiais
pode-se observar uma estrutura heterogénea (FORATO, 2000).

Nesta andlise, os corpos de prova foram cortados em tamanhos de
aproximadamente 0,5 cm X 0,5 cm e em seguida recobertos com uma fina camada
de ouro utilizando um aparelho metalizador da marca Quarum (Figura 7).
Posteriormente, estrutura dos biofilmes foi observada através da Microscopia
Eletronica Modulo Varredura, por meio do equipamento da marca Tescan e modelo
Mira3, com uma alta voltagem da poténcia do feixe de elétrons de 10 kV e distancia
de 10 mm para a obtencdo das micrografias. Desta forma, obteve-se as imagens

das superficies dos biofilmes em uma magnitude de 500 vezes.



Figura 7: Metalizador da marca Quarum

Fonte: Autoria propria (2018).
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 ESPESSURA

Essa propriedade mesmo sendo dificil seu controle no prcesso casting é de
extrema importancia, pois influencia nas propriedades mecanicas e de barreira. Na
tabela 4 a seguir sdo apresentadas as espessuras médias dos biofilmes elaborados

com lignina, agar, glicerol e nanocelulose.

Tabela 4: Espessura média dos biofilmes. Cada amostra ainda contém 1,5g de agar e 0,135g de
Oleo de soja.

Tratamentos Espessura média (mm)
Tipo 1 (3 g de lignina, 3 g de agar) 0,290
Tipo 2 (4 g de lignina, 2 g de agar) 0,128
Tipo 3 (2 g de lignina, 4 g de agar) 0,390
Tipo 4 (5 g de lignina, 1 g de agar) 0,160

Tipo 5 (3 g de lignina, 3 g de agar, 0,09 de
nanocelulose) 0,223

Tipo 6 (4 g de lignina, 2 g de agar, 0,09 de
nanocelulose) 0,165

Tipo 7 (2 g de lignina, 4 g de agar, 0,09 de
nanocelulose) 0,371

Tipo 8 (5 g de lignina, 1 g de &gar, 0,09 de
nanocelulose) 0,183

A espessura dos filmes produzidos com a nanocelulose para os filmes sem a
nanocelulose néo teve variacdo significativa. Ja os bifilmes com uma quantidade
maior de agar que é uma proteina, teve um alto acréssimo, isso pode ter ocorrido
pela m& homegeinizacdo da mistura, pois solu¢cdes onde apresentam maior
porcentagem de proteina torna-se mais viscosas ou seja maior dificuldade no

espalhamento na placa de silicone. Esse fenbmeno do aumento de espessura
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também foi analisado por Silva et al., (2014) onde analisou a espessurra de filmes

com &gar-agar e colageno bovino.

5.2 PROPRIEDADES MECANICAS

As propriedades mecanicas importantes a serem avaliadas em biofilmes s&o o

modulo de elasticidade (modulo de Young) onde representa a rigidez do material

quando esse € submetido a uma tensdo externa, como a resisténcia a tracdo, que €

a resisténcia maxima que o material suporta até sua ruptura e ainda a deformacéao
total que é a capacidade de esticar (MERCI; MARIM; MALLI, 2015).

Tabela 5: Médias (+ desvio padrdo) das andlises de propriedades mecéanicas das diferentes

formulacgdes.

Tratamentos E O max orup o esc E Eg EgT
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (%) (J) (J)
1 101,02 +£29 11,32 +2,6 11,22+2,6  2,97%0,7 49,56+14,8 0,47+0,1 0,006+0,001
2 129,07 +27 5,59 +2,1 6,012,0 2,15+0,50 24,40+10,6 0,07+0,05 0,001+0,0004
3 357,96 50 13,44 +3,8 13,21+44 5,3740,71 37,44+15,7 0,76+0,39  0,009+0,002
4 62,38 +9 3,94 40,6 3,85+0,2  1,2240,18 46,047,2 0,07+0,03  0,001+0,0003
5 305,59+72 17,08+3,8 16,96+3,8 5,17+0,42 40,29+11,1 0,52+0,21  0,005+0,0025
6 160,39 +35 10,95+2,7 11,31+1,9 2,88+0,43 44,91+13,8 0,27+0,13  0,0028+0,001
7 99,27 57 6,53 12,0 6,25+2,3  2,03+0,87 37,95+14,0 0,30+0,12 0,008+0,01
8 96,36 £15 544109  5,43+0,80 1,66+0,23  35,2616,7 0,12+0,04 0,0014+0,0003

e: E (Médulo de Young - MPa); o max (tensdo maxima - MPa); o rup (tensao de ruptura - MPa);

o esc (tensdo de escoamento — Mpa); € (Deformacgao - %); Eg (energia de tenacidade - J); EgT

(energia de resiliéncia - J).

Na figura 8 pode-se observar a representacdo do médulo de elasticidade, em

relacdo a lignina e ao agar, este que esta relacionado a rigidez do material tem o

mesmo comportamento grafico que a resisténcia a tracdo, a tensdo de escoamento

e ainda a tensdo de ruptura, pois todas estéo relacionadas a maxima tensao que o

material suporta antes de sua ruptura. Essas tensdes também estéo relacionadas a

miscibilidade das composicdes de &gar e lignina, pois isso relaciona se a
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nanocelulose acrescentada estd presente em toda a solucdo do biofilme, ou se
encontra mais concentrada em alguma regidao. Pelas analises enquanto realizou-se
a preparacao dos filmes pode-se observar que o agar e a lignina apresentaram
apenas uma fase, mas para uma conclusdo mais profunda necessitaria realizar

outras analises.

Figura 8: Representacdo do Médulo de Young em comparagao com a quantidade de lignina e

agar na amostra.
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e: Representacdo do Mdédulo de Young em filmes de lignina e dgar com adicdo (e) e sem
adicdo (o) de nanocelulose. As barras em cada ponto do grafico representam o desvio padrao
da média.

Nesse estudo pode-se observar que dependendo da composicao utilizada na
producdo do biofilme obtiveram-se resultados diferentes para o moddulo de
Elasticidade.

Na composicédo de 1,3% de lignina e 2,7% de agar e adicao de 0,06% de
nanocelulose, obteve-se um decréscimo de aproximadamente 73% no modulo de
elasticidade (mddulo de Young) do biofiilme em comparacdo a composicdo sem
nanocelulose. Para Zanon (2016), que realizou seu estudo com a adicdo da
nanocelulose em filmes a base de amido da banana verde, as propriedades
mecanicas estdo diretamente ligadas as ligacdes intermoleculares ocorrentes nos

filmes com isso o decréscimo no Médulo de Young pode ter ocorrido devido as
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interacdes entre o filme e as nanofibrilas, ao invés de interacdes por ponte de
hidrogénio entre as nanofibrilas.

Ja na composicdo onde as amostras tem 2% de cada componente (agar e
lignina), obteve-se aproximadamente 67% de aumento no moédulo de elasticidade,
observando-se uma rigidez consideravel ao biofilme. Segundo Machado (2011), os
nanocristais de celulose apresentam formacéo de cristais individuais de alta pureza,
sendo uma estrutura bem ordenada podendo aumentar a rigidez do material a qual é
incorporado.

Por outro lado as composi¢des com 3,3% de lignina e 0,67% de agar e ainda
a com 2,7% de lignina e 1,3% de agar ndo apresentaram diferencas significativas na
composicdo sem ou com nanocelulose. Isso pode ser devido a porcentagem de
nanocelulose incorporada na amostra nao ter sido significativa para as porcentagens
de lignina e &gar utilizados.

E ainda como a produgé&o do biofilme se caracterizou na utilizagao de lignina
e 0 agar com ou sem nanocelulose, em comparagdo com outros autores que
elaboraram filmes a base de amigo o médulo de elasticidade foi relativamente mais
elevados.

Pois segundo Machado et al (2014) para biofilmes contendo 3,6 e 4,5% de
amido e ainda 0,18 e 0,30% de nanocelulose obteve-se médulo de Young de 26,71
MPa e 34,19 Mpa respectivamente. Com isso comprova que biofiimes a base de
lignina e &gar e nanocelulose obtiveram um bom resultado, pois nas amostras
analisadas tivemos uma média acima de 100 Mpa para o modulo de elasticidade. E
ainda no mesmo estudo utilizando o amido, os autores obtiveram valores maiores
para a deformacgdo onde a média foi de 64 %. J& no estudo elaborado com lignina e
agar esse valor foi 45% obtendo assim uma menor deformacéo total do material.

Em seguida a representacdo grafica da deformacéo total (%) para agar e
lignina com e sem nanocelulose, esta que define o alongamento que o biofilme sofre

em relacao ao original.
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Figura 9: Representacédo da deformacao total (%) em comparacdo com a quantidade em

porcentagem de lignina e &gar na amostra.
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o: Filmes de lignina e agar com adicido (e) e sem adigdao (0) de nanocelulose. As barras em

cada ponto do grafico representam o desvio padrao da média.

Observou-se que em relacdo a deformacédo ndo obteve grandes diferencas
nas amostras com ou sem nanocelulose.

Em relagcdo a amostra contendo as mesmas quantidades de lignina e agar
(2%) e nanocelulose (0,06%) incorporada, observou-se uma diminui¢cdo de 20% na
deformacédo, isso pode ter ocorrido pelo aumento na rigidez causada pelas
nanofibras. Machado et al (2014) relata tendéncia semelhante ao deste estudo,
quando formularam filmes biodegradaveis a base de amido de mandioca e glicerol
incorporado com nanocelulose obtida de fibras de coco. A deformacéo diminuiu nas
trés amostras contendo nanocelulose. Também segundo Martins (2017) que
produziu biofilmes de fécula de mandioca com nanocelulose extraida de residuo da
pupunha obteve uma reducao de 78% na deformacdo na amostra contendo 0,12%
de nanocelulose.

Ainda observou-se que na amostra 2,7% de lignina e 1,3% de agar com
0,06% de nanocelulose obteve-se uma deformacdo de 44,4% a mais que a
deformagédo sem nanocelulose, mesmo a lignina e a nanocelulose sendo dois

materias que possuem propriedades para aderir rigidez ao material incorporado
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pode-se observar uma grande deformacado e ainda um bom percentual de médulo de

young.

5.2.1 Energia

Os parametros de energia analisados foram a tenacidade, essa que é
referente a energia acomulada até que o material se rompa e a resiliéncia que é a
energia acumulada até o limite do regime elastico.

Na figura 10 temos a representacdo grafica da tenacidade, que possui
graficamente 0 mesmo comportamneto que a resiliéncia por ser energias

acumuladas pelo material até 0 momento da ruptura.

Figura 10: Representac¢ao da energia (J) em comparagdo com a quantidade de lignina e agar na

amostra.
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e. Filmes de lignina e agar com adicido (¢) e sem adi¢do (o) de nanocelulose. As barras em

cada ponto do grafico representam o desvio padrao da média.

Em grande maioria as amostra que possuiem nanocelulose apresentam um
pequeno acréssimo nessa energia acumulada, relaciona-se esse comportante a
maior rigidez que esse material aderiou ao biofilme, pois ainda sdo as amostras que
possuem maiores valores de lignina.

Na amostra com uma maior porcentagem de agar e sem a presenca da

nanocelulose observa-se o maior valor de energia, isso pode ser explicado pelo fato
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do agar quando possui uma maior porcentagem em massa torna-se mais resistente.
Em seu estudo Freitas (2016) relata resultados semelhantes quando utilizou

diferentes porcentagens de agar na composicao de filmes.

5.3 ANALISE ESTRUTURAL DOS FILMES POR MICROSCOPIA ELETRONICA DE
VARREDURA (MEV)

No teste da microscopia eletronica de varredura é onde se analisa a
morfologia dos filmes na superficie, se eles apresentam estrutura homogénea,

rupturas e falha, na figura 11 a seguir observa-se as estruturas dos biofilmes.

Figura 11: micrografia das estruturas dos filmes poliméricos por imagens de microscopia
Eletr6nica de Varredura, MEV 500x.
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SEMHV:10.0kV |  WD:9.72mm SEMHV:10.0kV |  WD:10.06 mm

Det: SE SEM MAG: 500 x 50 ym

View field: 277 pm | Date(m/dly): 06/11/18 Performance in nanospace View field: 277 pm Date(mldly):aimis Performance in nanospace
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SEM MAG: 500 x J Det: SE SEM MAG: 500 x Det: SE

View field: 277 pm | Date(m/dly): 0611118 Performance in nanospace View field: 277 pm Performance in nanospace

Fonte: MEV 500x. (2018).

Amostras b, d, f e h contém nanocelulose 0,06%.
aeb: 2% de lignina e 2% agar; c e d: 2,7% de lignina e 1,3% agar; e e f: 1,3% de lignina e 2,7%
de agar; g e h: 3,3% de lignina e 0,67% de agar.

Na figura 11 é possivel visualizar a superficies de filmes incorporados ou néo
com nanocelulose e perceber a diferenca entre eles. Os que possuem a
incorporacdo de nanocelulose apresentam uma superficie mais rugosa, mesmo que
essa rugosidade nao seja perceptiva a olho nu.

A rugosidade é percebida devido a orientagdo diversa dessas nanoparticulas
presentes nos biofiimes. Ainda é possivel analisar que elas se dispersam em
diferentes tamanhos na matriz polimérica, onde a dispersdo dos nanocristais nao foi

homogénea, apresentando aglomerados (figura 11 d).
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Na figura 11c notam-se algumas bolhas que podem ter surgido no momento
da preparacado da amostra ou na secagem, apresentando uma maior porosidade ao
material.

Segundo Martins (2017) que produziu biofilmes a base de amido e incorporou
nanocelulose, também relatou maior rugosidade em filmes com nanocelulose.
Observa-se ainda que nas amostras (figura 11 a; b) temos uma melhor formacéo na
matriz filmogénica, sendo assim uma blenda polimérica mais coesa, nao
apresentando partes quebradicas. Em relacdo as amostras (figura 11 c; d), mesmo
apresentando bolhas ou ainda uma maior parte com rugosidade, a base do substrato
também se apresenta coesa sem rachaduras, mas observa-se uma maior

porosidade.



38

6. CONCLUSAO

Nestas condicfes, conclui-se que filmes elaborados a base de 2% de agar,
2% de lignina e 0,06% de nanocelulose, apresentou melhores resultados. Em um
aspecto geral, os biofilmes apresentaram caracteristicas interessantes a serem
observadas. Onde que a lignina, por meio de suas propriedades naturais, mostrou
uma boa miscibilidade com os outros componentes e apresentou uma melhora na
resisténcia mecanica, o agar com sua propriedade gelatificante auxiliou nas
propriedades fisicas, conferindo maior elasticidade. Ainda deve-se ressaltar a
presenca do 6leo de soja, onde mesmo em pequena quantidade, mostrou-se
favoravel para a diminuicdo da umidade e ainda na maleabilidade. Com o uso da
nanocelulose, observou-se resultados favoraveis em relacdo as propriedades
mecanicas dos filmes, onde observou-se uma melhora no médulo de Young e na
deformacéo total.

Ressaltamos a importancia do uso de embalagens biodegradaveis, podemos
perceber através dessa pesquisa, que os biofilmes a base de lignina, agar,
nanocelulose séo viaveis para o uso como embalagem. Para dar continuidade a este
estudo, pode-se realizar novas formulacbes com diferentes quantidades de

nanocelulose.
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