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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi produzir e caracterizar filmes a partir de colageno
bovino, agar e agarose, com o intuito de utilizar as melhores vantagens desses
componentes, com propriedades fisico-quimicas satisfatérias e com grande
potencial para serem aplicados na area de embalagens. Foram produzidos filmes de
colageno classificado, colageno puro com agar-agar 0,5% e agarose 0,5%, colageno
classificado agar-agar 0,5% e agarose 0,5%, seguido de processo de laminacao de
coldgeno classificado com agar-agar 0,5% e agarose 0,5%. Os filmes foram
caracterizados por FTIR, indice de intumescimento, espessura e umidade. Por meio
do FTIR foi possivel verificar que os filmes com adicdo de agar-agar acrescido ou
nao de colageno puro ou classificado apresentam maior possibilidade de absorcao
de umidade. O processo de laminacdo nao interferiu na capacidade de
intumescimento dos filmes. A maior variagdo no indice de intumescimento foi
observado no filme de colageno classificado (FCc). O processo de laminacéo
favoreceu o aumento da espessura dos filmes, indicando menores possibilidades a
permeabilidades a gases e ao vapor de agua. O filme de agar-agar 0,5% com
colageno puro (Cp — Aa 0,5%) apresentou maior teor de umidade, indicando uma
possivel formacdo de mais canais condutores de umidade e interagbes com
moléculas de agua. A producado de filmes a base de colageno bovino, agar-agar e
agarose mostrou ser satisfatdria, no entanto, a adicdo de agar-agar favoreceu a

formacao de filmes com maior absorcédo de umidade.

Palavras-chaves: Filme. FTIR. Colageno. Indice de intumescimento. Espessura.
Umidade.



ABSTRACT

The main objective in this work was to produce and characterize films from bovine
collagen, agar and agarose, with the purpose of using the best advantages of these
components, with satisfactory physico-chemical properties and with great potential to
be applied in the packaging area. Rated collagen films, pure collagen with 0.5%
agar-agar and agarose 0.5%, rated collagen agar-agar 0.5% and agarose 0.5% have
been produced, followed by collagen laminating process rated with agar-agar 0.5%
and agarose 0.5%. These films were described by FTIR, swelling index, thickness
and moisture. Through the FTIR was possible to verify that those films added with
agar, with pure or classified collagen addition or not, have shown greater possibility
of moisture absorption. The lamination process did not affect the films swelling
capacity. The greatest variation in the swelling index was observed in rated collagen
film (FCc). The lamination process enhanced the thickness increase of the films,
indicating the lowest possible permeability to gases and to water vapor. The 0.5%
agar film with pure collagen (Cp - Aa 0.5%) showed higher moisture content,
indicating a possible formation of more moisture channels drivers and interactions
with water molecules. The films production based on bovine collagen, agar and
agarose has shown to be satisfactory, however, the addition of agar-agar favored the

formation of higher moisture absorption film.

Keywords: Films. FTIR. Collagen. Swelling index. Thickness. Moisture.
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1 INTRODUCAO

Com o aumento do descarte inadequado de filmes formados por polimeros,
h& uma crescente preocupacdo mundial com a geracdo de residuos industriais e,
consequentemente com a busca de matérias primas naturais biodegradaveis, que

venham substituir ou reduzir a utilizacdo de embalagens plasticas sintéticas.

Entre os materiais biodegradaveis e com potencial para formacao de filmes
estdo as matérias primas de origem biolégica, como proteinas, lipidios e
polissacarideos (HENRIQUE; CEREDA; SARMENTO, 2008). O colageno, uma
glicoproteina presente na pele, tenddes, cartilagens e ossos de mamiferos, tem sido
estudada como matriz para formacdo de filmes, assim como o &gar-agar e seu
componente principal a agarose, sendo polissacarideos obtidos de algas marinhas
vermelhas (divisdo Rhodophyta) (SILVA; PENNA, 2012). As glicoproteinas e os
polissacarideos apresentam caracteristicas importantes como altas taxas de
degradacdo a partir da acdo de micro-organismos, formacdo de matriz para
producdo de filmes, com producdo de uma rede tridimensional ap6s processo de
solidificacdo e ainda, boa estabilidade térmica, fisica e quimica (LAWSON, 1998).

Os filmes desenvolvidos com base em biopolimeros naturais, como 0s
polissacarideos e as proteinas, apresentam promissoras caracteristicas, como existir
em abundancia de fonte renovavel, ser economicamente viavel, capaz de formar
uma matriz continua e, com propriedades como barreira a gases, capacidade de
reducdo da perda de agua, manutencdo da cor e da firmeza (ASSIS; FORATO e
BRITTO; 2008).

A eficiéncia funcional dos filmes depende da composi¢cdo, do processo de
formacdo e de sua aplicacdo, sendo influenciadas por fatores como espessura,
umidade, entre outros (SOBRAL, 2000). A preparacdo de blendas poliméricas se
mostram como alternativas para melhorar as propriedades fisicas, pelo uso
combinado de biopolimeros (polissacarideos, lipideos e proteinas) (GARCIA et al.,
2004). As misturas fisicas entre biopolimeros de alta massa molar, incorporado com
um plastificante e um solvente, tem sido eficiente, onde a mistura exalta
propriedades superiores quando comparadas as propriedades de cada componente
polimérico individualmente (LAURINDO e PELEG 2007; TONHI e PLEPIS, 2002).



Desta forma, este trabalho busca aproducdo de filmes a base de colageno
bovino, agar-agar e agarose, com intuito de utilizar as melhores vantagens desses
componentes, com propriedades fisico-quimicas satisfatérias e com grande
potencial para serem aplicados na area de embalagens.

O desenvolvimento deste trabalho esta vinculado com a linha de pesquisa de
"Filmes Biopoliméricos” desenvolvida no Laboratério de Polimeros da Universidade
Tecnoldgica e de Ciéncias Aplicadas de Dresden (HTW) na Alemanha, referente ao

Mestrado de Engenharia Quimica.



2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Produzir e caracterizar filmes a base de colageno bovino, agar-agar e

agarose.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Estabelecer o processo de producao de filmes a base de coldgeno bovino, agar-

agar e agarose.

b) Caracterizar os biofilmes a base de colageno bovino, agar-agar e agarose por

meio de andlises instrumentais e fisico-quimicas.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 BIOFILMES

Filmes biodegradaveis ou biofilmes sdo produzidos a partir de compostos
macromoleculares de obtencéo biologica e requerem, no minimo, 0 uso de um
material capaz de formar uma matriz com estrutura continua e com interacdes entre
suas moléculas (BIERHALZ, 2010).

A escolha do material a ser utilizado para producao dos biofiimes depende
diretamente da natureza do produto, propriedades fisicas, funcdo e da
aplicabilidade. Entre as principais matérias-primas para a elaboracdo de filmes
biodegradaveis estdo as proteinas, lipidios e os polissacarideos (WOLF, 2007).

Os filmes produzidos a partir de polissacarideos apresentam boas
propriedades mecanicas, além de permeabilidade seletiva a gases, como didxido de
carbono e oxigénio (ASSIS; FORATO; BRITTO; 2008).

Devido a sua caracteristica de formar géis por meios quimicos, os principais
polissacarideos de interesse comercial sdo a celulose e o amido, possuindo vasta
aplicabilidade industrial na area de alimentos, podendo ser utilizado como agentes
de suspensdo, estabilizantes, emulsificantes e espessantes (FRANCHETTI;
MARCONATO, 2006).

Os filmes produzidos a partir da matéria prima proteica apresentam
propriedades fisicas que influenciam na forca de deformacdo de ruptura, estando
diretamente ligadas ao pH da solucéo filmogénica produzida (SCHLLEMER, 2013).

Ao comparar filmes produzidos a partir de proteinas e polissacarideos, os de
origem protéicas apresentam propriedades mecéanicas melhores, pois, tem em sua
estrutura cerca de 20 aminoéacidos diferentes com alto potencial de interacdes
intermoleculares (MONTERREY-QUINTERO; SOBRAL, 2000).

Dentre as propriedades mecanicas relacionadas as interacdes moleculares,
os polissacarideos apresentam elevada resisténcia a tracéo e baixa capacidade de
alongamento, enquanto que as proteinas apresentam moderada resisténcia a tracao
e elevado alongamento. Este aspecto esta relacionado a sua estrutura molecular,
onde as proteinas possuem uma estrutura complexa, enquanto os polissacarideos
séo estruturas lineares (BIERHALZ, 2010).
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De acordo com Laurindo e Peleg (2007) cada molécula apresenta
caracteristicas funcionais distintas, podendo ser melhorada por meio da adicdo de
aditivos e/ou pela producdo de blendas poliméricas. As blendas poliméricas sao
combinacgdes fisicas de biopolimeros ou copolimeros de alta massa molecular,
incorporado com um plastificante e um solvente. Essa mistura tem sido eficiente,
exaltando propriedades superiores quando comparadas as propriedades de cada
componente polimérico individualmente.

Os filmes produzidos a partir de polimeros naturais apresentam normalmente
caracteristicas quebradicas e alta solubilidade em agua (RABELLO et al., 2000). A
melhoria dessas caracteristicas pode ser feita através da utilizacdo de pequenas
guantidades de aditivos, conferindo ao material maior estabilidade e
manuseabilidade. A escolha do aditivo a ser utilizado pode ser definida em relacdo a
sua eficiéncia nas propriedades e caracteristicas desejadas, também se mostrar
atoxico e de baixo custo (SOBRAL, 2000).

Entre os processos de elaboracdo de filmes mais utilizados em meio
laboratorial estd o método de casting, que consiste no preparo de uma solucédo
coloidal proveniente de biomoléculas, aditivos e solventes, seguido de secagem em
condicbes controladas de temperatura e tempo (MONTERREY-QUINTERO;
SOBRAL, 2000).

A producéo dos filmes poliméricos se da a partir da formacédo de uma rede
polimérica, envolvendo associacfes intermoleculares e intramoleculares, bem como,
de ligacdes cruzadas de cadeias poliméricas, resultando em uma rede tridimensional
semi-rigida (WOLF, 2007).

No entanto, para elaboracdo de um filme se faz necessario o conhecimento
do polimero, em relacdo as suas propriedades funcionais, solubilidade em agua e
sua capacidade de interagcbes moleculares, e propriedades estruturais (SOBRAL,
2000).

As principais aplicagbes dos filmes produzidos a partir de polissacarideos e
proteinas estdo relacionadas como suporte no encapsulamento ou imobilizacdo de
materiais e na utilizacdo como embalagens. Quando utilizado para esses fins, os
biofilmes se apresentam como barreiras, protegendo o produto de danos fisicos e
bioldgicos, a fim de aumentar sua vida Util reduzindo a perda dos nutrientes ou
principios ativos (HENRIQUE; CEREDA; SARMENTO, 2008).
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3.2 COLAGENO

O coladgeno, proteina de origem animal, compbe cerca de 6% do peso
corporal de uma pessoa e 30% de sua proteina corporal total, fazendo parte da
estrutura dos tecidos (SILVA e PENNA, 2012), como parte constituinte de peles,
tenddes, 0ssos, dentes, vasos sanguineos, intestinos e cartilagens (TONHI e
PLEPIS, 2002).

Os coladgenos podem ser caracterizados em 26 tipos distintos de acordo com
fatores como diversidade na estrutura, tipos de ligacbes, montagem, funcédo e
complexidade, apresentando propriedades mecéanicas singulares e inatividade
quimica (SILVA; PENNA, 2012). Suas fibras podem apresentar variagdo de
tamanho, funcéo e distribuicdo, tendo suas propriedades e caracteristicas alteradas
de acordo com variacdes nas condicfes de temperaturas, presenca de solucdes
acidas, alcalinas ou em soluc6es aquosas salinas (TONHI e PLEPIS, 2002).

Constituido por aminoécidos em formato de tripla-hélice, o coladgeno pode ser
caracterizado de acordo com sua obtencdo (SILVA; PENNA, 2012). Apresentam
disposicéo fisica alongada além de cadeias peptidicas formadas pelos aminoacidos
lisina, alanina, hidroxilisina, glicina e prolina, e organizadas paralelamente a um eixo,
proporcionando melhores indices de resisténcia, estabilidade e elasticidade a
estrutura, e ainda impedindo a rotacdo da cadeia (WOLF, 2007).

A forma de apresentacdo do colageno pode ser como fibras ou po, sendo
insolivel em &gua devido a grande concentracdo de aminoacidos hidrofébicos
contidos no interior da proteina (SILVA e PENNA, 2012).A permeabilidade do vapor
de agua no colageno bovino, por sua vez, € menor devido a presenca de lipidios.

O meio onde se encontra € um fator que acarreta em grandes alteracdes
estruturais do material. O mesmo, quando em tampédo acido diluido e condi¢cdes
normais de temperatura e pressao, apresenta grande capacidade de extensao.
Quando em aquecimento, o coladgeno apresenta grande diminuicdo do seu tamanho,
além de aumento da capacidade de elasticidade. Quando em presenca de acido,
alcalis ou solugbes aquosas salinas, 0 mesmo apresenta consideravel capacidade
de absorcao de agua devido ao seu baixo peso molecular e alta solubilidade (WOLF,
2007).

Amplamente aplicados na indastria de alimentos, o coldgeno pode ainda ser

utiizado como complemento alimentar em produtos cérneos, de panificacao,
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farmacéuticos, em iogurtes, sucos, gelatinas e chas, a fim de melhorar a elasticidade
e firmeza da pele, além de prevenir doencas como hipertensdo e osteoporose
(SILVA; PENNA, 2012). Os biofilmes a base de colageno sdo amplamente aplicados
em envoltérios de embutidos carneos, com intuito de melhorar a preservacdo do
produto (WOLF, 2007).

3.3 AGAR-AGAR

O 4&gar-dgar se apresenta como um fitocoldide com caracteristica nao-
celulésica, que pode ser extraido da parede celular de diversos géneros e espécies
de algas marinhas vermelhas, as Agarofitas pertencentes a classe Rodophyta
(LOPES; LOBO; COSTA, 2005).

A composicdo do agar-agar se mostra como uma mistura heterogénea de
agarose (polimero neutro) e a agaropectina (polimero com carga sulfatado). A
mistura desses dois polissacarideos confere propriedades importantes ao agar-agar,
como o alto poder geleificante, elevada forca gel, alta transparéncia, entre outros
(VINHAS; ALMEIDA e LIMA, 2007).

Sua propriedade de formar gel atoxico ocorre devido aos trés atomos de
hidrogénio em sua estrutura, que limitam a formacdo de uma hélice pela molécula
(RAPHAEL, 2010). Por ser insoliavel em &gua fria e capaz de absorver uma
capacidade de agua 20 vezes o seu peso, expandindo consideravelmente, o agar-
agar possui em sua composicao fibras, celulose, nidrogalactose, baixa quantidade
de proteinas e sais minerais (FANI, 2003).

A forca do gel do agar-4gar estd diretamente influenciada por fatores
quimicos, como concentracdo, pH do meio, conteddo de agucar e viscosidade. No
entanto, a forca apresentada pelo gel varia inversamente ao valor do pH, assim,
guanto maior o pH do meio, menor a forca apresentada pelo gel. A viscosidade de
uma solucdo &gar-dgar depende da fonte de matéria-prima utilizada. Quando
analisada em temperatura ambiente e com o decorrer do tempo, a viscosidade tende
a aumentar (FANI, 2013) apresentando temperatura de fusdo de 85°C a 95°C e
temperatura de geleificacao de 32°C a 45°C (LOPES; LOBO e COSTA, 2005).

Por apresentar uma carga levemente negativa, a solucdo de agar-agar

apresenta uma estabilidade dependente da hidratacéo e carga elétrica. Quando em


https://pt.wikipedia.org/wiki/Rodophyta
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concentracoes entre 0,5% e 2,5%, os mesmos sao utilizados para separacédo de
moléculas de acidos nucleicos de diferentes tamanhos, bem como para a verificagdo
da qualidade de DNA ou RNA de uma amostra (FANI, 2008). Para tal aplicacéo,
antes da solidificacdo da mistura, ha a formacdo de pequenos pocos no gel com
auxilio de um pente especifico.

A vasta aplicacdo do agar-4gar na industrias alimenticias, petrolifera,
farmacéutica, de papel, téxtil, cosmética e na biotecnologia se deve as suas
principais caracteristicas e propriedades, como grande capacidade em absorver
agua, dificil degradabilidade por micro-organismos e consisténcia gelatinosa apos
dissolucdo em agua quente (FANI, 2008).

Na industria de alimentos a aplicacdo do agar-agar pode ser na forma de gel
em produtos lacteos e carneos, gelatinas, bebidas, vinhos e vinagres doces e
massa, entre outros. No entanto, sua maior aplicabilidade estd em meios de cultura
sélido para bactérias e fungos, e na biologia molecular, como matriz na eletroforese
em gel (LOPES; LOBO; COSTA, 2005).

3.4 AGAROSE

A agarose, um polissacarideo extraido de diversos géneros e espécie de
algas marinhas vermelhas da classe Rodophyta, fazendo parte da composicao do
agar-agar. Como polissacarideo gelificante apresenta estrutura quimica linear,
constituida de unidades repetidas de (1,3)-B-D-galactopiranosila e de (1,4)-(3,6)-
anidro-a-L- galactopiranosila (FANI, 2008).

Por apresentar uma ampla gama de comprimento e fibras quase rigidas, a
agarose tem sido utilizada nas industrias alimenticia e farmacéutica, como agentes
estabilizantes e gelificantes (GARCIA e ANDRADE, 1991), com aplicabilidade
laboratorial na separacdo de moléculas de grande porte em eletroforese em gel de
agarose (ANDRADE; GARCIA e LOBAO, 1996).

Quando encontrado em temperatura ambiente, a agarose se apresenta como
um po6 branco, podendo ser diluido em agua com temperatura proxima a ebulicdo
(SIGMA, 1996). Apés resfriamento e em processo de solidificacéo, h4 a formacéo de
uma rede tridimensional e aparéncia gelatinosa, como um gel (GARCIA e
ANDRADE, 1991), onde essa a matriz apresenta boas condicbes de estabilidade
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térmica, fisica, quimica, além de um baixo grau de complexidade, impedindo assim,
a ocorréncia interagdes biomoleculares (SIGMA, 1996).

Na formacéo de géis termorreversiveis, com o resfriamento ou com a adicao
de contra-ions, a macromolécula em conformacéo sofre alteracdo do seu arranjo
espacial, resultante da rotacdo dos atomos em torno de uma ligacdo simples,
adquirindo a forma de hélice dupla. Essa conformacéo permite uma maior coeséo da
rede tridimensional, pois ha a agregacao das hélices duplas (GARCIA e ANDRADE,
1991).

As propriedades mecanicas desse composto sdo frequentemente utilizadas a
partir da conectividade da rede polimérica tridimensional formada no gel, pois auxilia
no esclarecimento da estrutura molecular dos géis biopoliméricos (ANDRADE;
GARCIA e LOBAO, 1996).

3.5 CARACTERIZACAO DOS FILMES

A caracterizacdo de filmes poliméricos pode ser feita por meio de suas
propriedades fisicas, quimicas, estruturais e de barreira (SOBRAL, 2000). A andlise
dessas caracteristicas leva em consideracéo o tipo de polimero utilizado, bem como,
0 peso molecular, distribuicdo de cargas, polaridades das mesmas e a conformacéo

da molécula, ou seja, o arranjo tridimensional dos atomos (SCHLLEMER,2013).

3.5.1 Espectroscopia de infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

A espectroscopia de infravermelho por Transformada de Fourier objetiva a
investigacdo de compostos, suas composicdes e grupos funcionais a partir da
absorcdo de energia na regido do infravermelho pelo material. A interacdo da
radiacdo com a matéria ocorre com a juncéo do campo elétrico oscilante da vibragao
molecular e, o da radiacao incidente (SCHLLEMER, 2013).

As ligacdes quimicas das substancias apresentam frequéncias de vibragéo
especificas e correspondentes aos diferentes niveis de energia da molécula, que por

sua vez, sao resultantes da superficie de energia potencial da molécula, bem como
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de sua geometria molecular e massa dos atomos constituintes (ZENEBON;
PASCUET e TIGLEA, 2008). Para que uma determinada molécula apresente
absorcéo na faixa do infravermelho, ha necessidade que suas vibracdes moleculares
resultem em uma alteracdo do momento dipolar da molécula e consequentemente,
gue haja a absorcdo de determinada quantidade de energia (FORATO et al., 2010).

As andlises dos espectros sao feitas a partir das bandas de absorgéo
resultantes da anélise do material pelo espectrometro de infravermelho. As bandas
vibracionais reconhecidas pelo aparelho geralmente indicam os picos de absorcéo
de acordo com o grupo funcional ou tipo de ligacdo ali existente, e apresentam
também, valores relacionados a essas propriedades (ZENEBON; PASCUET e
TIGLEA, 2008).

A espectroscopia de infravermelho apresenta uma ampla faixa de aplicacoes,
sendo capaz de analisar desde moléculas pequenas até sistemas complexos, como
tecidos celulares (FORATO et al., 2010), permitindo verificar mudancgas tanto na sua
superficie quanto no seu interior (EVORA et al., 2002).

A faixa de radiacdo de maior interesse para a espectroscopia se encontra na
regido de 4000 a 400 cm™ (infravermelho médio). Nos espectros de infravermelho
(IV) a intensidade das bandas de absorcdo permite coletar dados em termos de
transmitancia ou absorbancia, e a posicdo em nimeros de onda (cm™), sendo o
inverso do comprimento de onda (FORATO et al., 2010).

O grupamento amina das proteinas tem sido alvo de estudo para a adsor¢ao
de proteinas, exibindo bandas caracteristicas em 1650 cm™ (amida 1), 1550 cm™
(amida I1) e em 1300 cm™ (amida I1l). Nas estruturas secundarias de proteinas pelo
infravermelho (IV) ha a absorcdo da amida |, pois a posicdo dessa absorcao (1600 -
1700 cm™) depende da predominancia do tipo de estrutura secundaria, devido ao
estiramento C=0 dos grupos peptideos (FORATO; YUSHMANOV e COLNAGO,
2004). A amida Il esta relacionada ao estiramento da ligacdo CN e dobramento da
ligagdo NH. O estiramento do grupo NH e OH dos amino&cidos das proteinas

decorre da amida de bandas intensa e larga (BARTH, 2007).

3.5.2 indice de Intumescimento
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O indice de intumescimento tem sido aplicado com um método gravimétrico
de caracteristica fisica, baseado na determinacdo da capacidade de absor¢cdo de
agua por um material ou na capacidade de absorcdo de umidade. O intumescimento
de um determinado material pode ainda ser definido como o umedecimento de sua
superficie com posterior hidratacdo de suas moléculas, ocorrendo uma lenta
desagregacao molecular, ficando o material intumescido (BIERHALZ, 2010).

Um polimero com capacidade de intumescimento, ao entrar em contato com a
agua, apresenta alteracdo do seu estado configuracional rigido ou semirrigido para
um estado maleavel (LOPES; LOBO e COSTA, 2005). As modificagBes na matriz
polimérica decorrentes desse processo influenciam na difusividade de gases ou
liquidos pelo do filme (BIERHALZ,2010).

No caso de filmes biopoliméricos formados por polissacarideos o
umedecimento esta limitado por fatores caracteristicos do polissacarideo, como a
rigidez, extensao do grau de reticulacédo e pelas associagdes intra e extramolecular
(GABAS e CAVALCANTI, 2003).

As caracteristicas de velocidade de intumescimento dos biofiimes também
podem ser quantificadas a partir do calculo desse indice, por meio da diferenca de
massa apresentada pelo material antes e depois da umidificacdo (GABAS e
CAVALCANTI, 2003; BIERHALZ, 2010).

3.5.3 Espessura

A espessura de um dado material pode ser definida como a distancia
perpendicular entre as duas principais superficies do material (HENRIQUE;
CEREDA; SARMENTO, 2008).

A determinacdo da espessura fornece informacfes sobre as caracteristicas
especificas do material, bem como sua influéncia nas propriedades e
funcionalidades do mesmo (SCHLLEMER, 2013), como homogeneidade,
uniformidade, resisténcia mecanica, propriedades de barreira a gases e ao vapor de
dgua. Variacbes na espessura de um material resultam em problemas no
desempenho mecanico e de barreira (SOBRAL, 2000).

O controle da espessura de um filme quando produzidos pelo método de

casting se torna complexo, tendo como principal causa a viscosidade da solugcao
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filmogénica. A alta viscosidade da solucao dificulta o espalhamento da solugdo em
uma superficie plana, onde a secagem ocorre com a evaporacdo do solvente
(SOBRAL, 1999).

Segundo Sobral (2000) altas concentracdes de proteinas faz com que a
solucéo filmogénica se torne muito viscosa, ou seja, ocorrendo pouca fluidez sobre
a forca do préprio peso. Para minimizar esse aspecto a solugéo deve ser espalhada
com auxilio de um equipamento, buscando manter a espessura no suporte depois
de seco. Essa técnica permite um controle maior, mas com a desvantagem na
formacdo de bolhas de ar decorrente do desenvolvimento de espuma. Outra
alternativa esta em produzir solu¢gées mais diluidas visando minimizar os problemas
de formacdo de espuma. O controle da espessura pode ser realizado por meio da
medida da gramatura, pelo controle rigoroso da forma do suporte e do nivel da mesa

da estufa, para evitar diferencas de espessura provocadas por desnivel.

3.5.4 Umidade

A determinacdo da umidade de materiais possui um papel importante na
identificacdo das caracteristicas quimicas e fisicas do mesmo, bem como, no campo
da producgéo e comercializagéo de produtos (THEMUDO, 1999).

Para a determinacdo dessas caracteristicas podem ser utilizados métodos
fisicos, baseados no conhecimento do teor de agua por meio da perda de massa do
material, ou métodos quimicos, que utilizam da reacdo especifica da agua com
determinados compostos (ZENEBON; PASCUET e TIGLEA, 2008).

O método de titulagdo por Karl Fischer tem sido utilizado como um dos
métodos mais empregados para analise de umidade em materiais, devido a sua
rapidez e especificidade (BRUTTEL e SCHLINK, 2009). Esse método volumétrico
utiliza uma solucdo anidra de diéxido de enxofre, iodo e substancias que reagem
com o hidrogénio para determinar a umidade presente em uma amostra (OLIVEIRA
et al., 2007).

Em caso de materiais rochosos a analise pelo método Karl Fischer ndo é
direta, ha a necessidade de um aquecimento prévio da matéria, geralmente
realizado em fornos, de forma que a agua contida seja liberta, permitindo uma

posterior titulacdo (THEMUDO, 1999). A titulacdo feita apds o aquecimento do
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material se mostra como uma variante do método de Karl Fischer, que envolve a
combinacdo dos métodos fisicos e quimicos e pode ser chamada de titulacédo
coulométrica da agua pelo método de Karl Fischer (AQUINO, 2005).

A andlise de uma amostra por meio do método coloumétrico de Karl Fischer
tem como base a reducéo do iodo pelo didxido de enxofre, na presenca de agua. A
utilizacdo de um aparelho titulador especifico se faz necesséria devido a exigéncia
da exclusdo da influéncia da umidade relativa do ar, fornecendo condi¢des otimas
para uma determinacdo eficiente do ponto de titulacdo (ZENEBON; PASCUET e
TIGLEA, 2008).
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4 MATERIAL E METODOS

41 MATERIAIS

Foi utilizado coldgeno nativo de Tipo | de pele bovina (Lote No: 20140303-
000) obtido da empresa Viscofan Bioengineering, localizada na cidade de Weinheim

na Alemanha.

Figura 1- Colageno nativo Tipo |

Fonte: PATZOLD (2014).

Também foi utilizado o agar-agar, extraido previamente de algas vermelhas
pertencentes a classe Rodophyta, obtido do Laboratério de Polimeros da
Universidade Tecnoldgica e de Ciéncias Aplicadas do Mestrado de Engenharia
Quimica de Dresden (HTW). A agarose e foi obtida previamente da purificacdo do

agar, a partir da remocédo do composto Agropectina.

4.2 METODOS

Para obtencdo de colageno classificado (Cc) foram preparadas trés
concentracbes de colageno puro (Cp), ou seja, 22,50g, 22,529 e 22,54q,
adicionados a 150 mL de agua destilada. As solu¢gbes foram submetidas a agitacéo
em banho-maria a 40°C (Agitador RW 16 basico - IKA Labortechnik, Staufen,
Alemanha) acoplados a um raspador e um elevador, para maior homogeneizagao

das amostras e passadas por uma peneira de 70 mesh (Figura 2). Os colagenos
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tiveram uma concentracéo de 70% e foram denominados de Colageno classificado
(Co).

Figura 2- Producéo do colageno: (A) classificacdo do coladgeno; (B) peneira, suporte e arado

utilizado para a classificagdo do colageno.
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Fonte: PATZOLD (2014).

4.3 PRODUCAO DE FILMES DE COLAGENO CLASSIFICADO

O colageno classificado (Cc) obtido no Item 4.2 foi mantido por trés horas em
estufa & vacuo (P = 100 mbar) a temperatura de 20°C, para remoc¢ao das bolhas de
ar. Em seguida, 7 mL da suspenséo de Cc foi transferida para um molde de silicone
com 5 cm de diametros (Figura 3). Os moldes de silicone com a suspenséo de Cc

foram mantidos por 24 horas em estufa de secagem a 40°C + 2°C.
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Figura 3- Molde de silicone para a produc¢ao dos filmes de coladgeno classificado

Fonte: PATZOLD (2014).

4.4 PRODUCAO DE FILMES DE COLAGENO PURO COM AGAR-AGAR E
AGAROSE

Foram produzidos dois tipos de filmes com colageno puro (30g), um com
adicdo de &gar-dgar (Aa) e outro com adicdo de agarose (Ag). Foi utilizada
concentracdo de agar-agar e agarose igual a 0,5% (Tabela 1), referente a massa
molar dos compostos, acrescidos de 30 mL de agua destilada. Esta solucao foi
mantida em banho-maria em uma manta de aquecimento a 95°C (série
Electromantle EMX e EMV) por 3 horas, com posterior resfriamento a 55°C.
Decorrido o tempo de resfriamento foi adicionado o colageno puro (30 g) e
homogeneizado, obtendo as solu¢des filmogénicas.

Tabela 1- Massa das solugdes de Agar - Agar e Agarose

Substancias Massa de Agar-Agar e Agarose (g) a 0,5%
Agar-agar 0,3005
Agarose 0,3006

Fonte: Autoria propria.

Foram colocados 7g das respectivas solugbes filmogénicas em placas de
Petri de 5,3 didmetros e conduzidas a estufa de secagem a 40°C * 2°C por 24 horas.
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4.5 PRODUCAO DOS FILMES DE COLAGENO CLASSIFICADO COM AGAR-
AGAR E AGAROSE

Foram produzidos dois tipos de filmes, com colageno classificado (30 g)
adicionados de agar-agar (Aa) ou de agarose (Ag). Para a producdo das solucdes
de agar-agar e agarose foi utilizada a concentracdo indicada na Tabela 1, com
acréscimo de 100 mL de agua destilada. As solu¢cbes foram mantidas em banho-
maria a 95°C (série Electromantle EMX e EMV) por 3 horas, com posterior
resfriaimento a 55°C, onde foi adicionado o colageno classificado (30g) e
homogeneizado, obtendo as solu¢des filmogénicas.

Foram colocados 7g das respectivas solucdes filmogénicas em placas de
Petri de 5,3 cm de diametro e conduzidas a estufa de secagem a 40°C + 2°C por
24 horas.

4.6 PROCESSO DE LAMINACAO DOS FILMES DE COLAGENO
CLASSIFICADO COM AGAR-AGAR E AGAROSE

Foram produzidos filmes puros de agar-dgar e agarose, conforme
concentragdo descrita na tabela 2, acrescidos de 100 mL de &gua destilada. As
solugcBes foram mantidas em banho-maria a 95°C (série Electromantle EMX e EMV)
por 3 horas. Também foram produzidos filmes de colageno classificado (FCc), como
apresentado no Item 4.3. Em seguida, foram adicionados 7g das respectivas
solugcbes em placas de Petri de 5,3 cm de didmetro e, conduzidas a estufa de

secagem a 40°C + 2°C por 24 horas.

Tabela 2- Massa das solucbes de Agar-agar e Agarose para producéo de filmes

Substancias Massa de Agar-Agar e Agarose (g) a 0,5%
Agar-agar 0,5233
Agarose 0,5039

Fonte: Autoria propria.

Decorrido o tempo de secagem de todos os filmes, os mesmos foram

divididos em dois grupos: filmes sem laminacdo (filmes puros de agar-agar e de
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agarose), filmes de solu¢des de agar-dgar e agarose acrescidos de colageno puro
ou colageno classificado e, filmes puros de agar-agar e agarose sendo conduzidos
ao processo de laminacédo. Os filmes sem laminagédo foram mantidos em dessecador
a umidade relativa de 55%.

Para o processo de laminagdo, os filmes de colageno classificado (FCc),
produzidos conforme o item 4.3, foram assentados sobre uma folha de silicone onde
foram colados filmes puros de agar-agar a agarose, como descrito no item 4.4. Os
flmes de colageno classificado foram umidificados com agua destilada e
acrescentados aos filmes de agar-agar e agarose, separadamente. Na sequéncia,
foram retiradas as bolhas de ar com auxilio de um bastdo de vidro e conduzidos a
secagem, em estufa (Marconi - Linha MA 032/1) a 40°C por 24 horas.

4.7 CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA DOS FILMES

Os filmes produzidos nos itens 4.4, 4.5 e 4.6, conforme apresentado no
Quadro 1, foram caracterizados segundo espectroscopia de infravermelho por

Transformada de Fourier (FTIR), indice de intumescimento, espessura e umidade.

Quadro 1- Constituicdo dos filmes de agar-agar, agarose e colageno

Constituicdo dos filmes Abreviacdes
Agar-agar 0,5 % Aa 0,5 %
Agarose 0,5 % Ag 0,5 %
Colageno puro + Agar-agar 0,5 % Cp-Aa05%
Coléageno puro + Agarose 0,5 % Cp-Ag0,5%
Colageno classificado + Agar-agar 0,5 % Cc—-Aa05%
Colageno classificado + Agarose 0,5 % Cc—-Ag05%
Filme laminado de colagenoclassificado + Agarose 0,5 % Ag 0,5 % + FCc
Filme laminado de colageno classificado + Agar-agar 0,5 % Aa 0,5% + FCc
Filme de colageno classificado FCc

Fonte: Autoria propria.
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4.7.1 Espectroscopia de infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

Os filmes foram analisados por meio da espectroscopia de infravermelho por
Transformada de Fourier (FTIR), com objetivo de verificar as bandas caracteristicas
de cada material, detectar mudancas na estrutura e a intera¢do entre os polimeros
dos filmes. Foram realizadas varreduras de 60 scans na regiao espectral entre 4000
a 400 cm™ e resolucdo de 2 cm™, utilizando um espectrometro acoplado modelo
Varian AA240Z com tensor 27 (Bruker Optik GmbH), revestido de sulfeto de zinco e

com ponta de diamante.

4.7.2 Indice de Intumescimento

O indice de intumescimento foi realizado segundo método gravimétrico para
determinar a capacidade de absorcéo de agua dos filmes (GABAS e CAVALCANTI,
2003).

O peso inicial dos filmes foi obtido ap6s secagem em estufa (Marconi - Linha
MA 032/1) a 40°C + 2°C por 2 horas, com posterior medida do diametro (Dseco), COM
auxilio de uma régua. Na sequéncia, os filmes foram imersos em placas de Petri
com agua destilada com pH 6,2, por 5 minutos. Apds, os filmes foram colocados em
papel absorvente, para retirada do excesso de agua superficial, sendo conduzidos a
novas pesagens e medi¢cdes dos diametros (Qumido). OS resultados foram expressos

em diametro (&) (cm).

4.7.3 Espessura

Para determinar a espessura dos filmes foi utilizado o programa Leica
Aplication Suite v3.2.0, acoplado ao microscopio otico digital (AMSCOPE 40X-
1000X). Os filmes foram cortados em corpos de prova de 0,5 cm x 10 cm, fixados
em placas de silicone (Figura 4 A e B) e conduzidos ao microscopio. O resultado foi

expresso em micrometros (um).
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Figura 4- Corte dos filmes (A) e estrutura de silicone (B)
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Fonte: PATZOLD (2014).

4.7.4 Determinacdo da umidade pelo método da titulacdo Karl-Fischer

A umidade dos filmes foi determinada pelo método da Titulacdo Karl-Fischer,
segundo a técnica coulométrica de Bruttel e Schlink (2009). O teor de agua foi
calculado conforme a equacdo 1 e o resultado expresso em porcentagem,

relacionando os pesos em gramas das amostras secas e umidas.

M .Q
zZ.F

1)

m =

Onde:
m — massa da substancia (g)
M — massa molar da substancia (g)
Q — quantidade de carga medida (A/s)
Z - numero de elétrons trocados (num. equivaléncia, nium. de carga)

F — equivalente eletroquimico (1F = 96.485 Coulomb/mol)
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE
FOURIER DOS FILMES DE COLAGENO PURO COM AGAR-AGAR E AGAROSE

As andlises dos espectros obtidos, a partir das bandas de absorcdo
vibracionais e seus valores reconhecidos, indicam picos de absor¢do de acordo com
o grupo funcional ou tipo de ligacdo ali existente. Os comprimentos de onda (cm™)
observados nas estruturas dos filmes estéo descritos na Tabela 3, de acordo com as

bandas vibracionais caracteristicas de cada tipo de ligacao.

Tabela 3 - Tipos de ligagdes e bandas caracteristicas para o Colageno, Agar-agar e Agarose

Comprimento de onda (cm™) Tipo de ligagao
3425 - 3295 NH — valéncia
2925 - 2926 CH, — deformacgéo
1658 - 1653 C=0 - valéncia
1552 - 1541 NH — deformacéo
1456 - 1454 CH; - deformacéo

1338 CH; — deformacgéo
1242 - 1240 NH — deformacéo

1205 CN - valéncia
1083 - 1080 C-O- valéncia

1032 C-O- valéncia

Fonte: PATZOLD (2014).

O grupamento amina das proteinas apresenta bandas caracteristicas com
comprimentos de onda em 1658 ... 1653 cm™ (amida I), 1552 ... 1541 cm™ (amida II)
e em 1242 ... 1240 cm™ (amida IIl). Nas estruturas secundarias de proteinas pela
analise de infravermelho por Transformada de Fourier (V) ha a absor¢éo da amida I,
no intervalo de 1600 a 1700 cm™, sendo essa diretamente relacionada ao tipo de
estrutura secundaria, como por exemplo, o estiramento C=0 dos grupos. A amida Il
esta relacionada ao estiramento da ligagdo CN e também ao dobramento da ligagéo
NH. Segundo Patzold, (2014) o estiramento do grupo NH e OH dos aminoacidos das
proteinas decorre da amida | e pode ser identificada devido a presenca de bandas

intensas e largas.
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As bandas caracteristicas apresentadas pelos materiais analisados podem
apresentar alteragdes quanto aos seus comprimentos de onda observados. Essas
alteracdes referentes a presenca da molécula de agua estdo indicadas para os
comprimentos de onda existente nas faixas de 3000 a 3500 cm™ e 1635 cm™,
relativos aos estiramentos de NH-valéncia e NH-deformacéo (LEITE, 2008), como
mostra a Tabela 3.

A presenca da molécula de agua pode alterar essas bandas de forma que
existam combinacdes e ressonancias, bem como, a existéncia de vibracdes que
apresentem as mesmas energias e, por tanto, as mesmas bandas (LEITE, 2008).

Por sua vez, os picos observados nas amostras de agar-agar e agarose
indicam a constituicdo desses materiais a partir de subunidades de galactose, que,
por sua vez, sdo formados por ligacbes entre atomos de carbono, hidrogénio e
oxigénio. As amostras de &gar-dgar com bandas vibracionais na faixa de
1620 a 1650 cm™ indicam maior adsorcéo de 4gua pela molécula (PATZOLD, 2014).

5.2 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE
FOURIER DOS FILMES DE AGAR-AGAR 0,5% E AGAROSE 0,5%

Os espectros obtidos dos filmes de &gar-agar 0,5% e agarose 0,5%,
apresentados nas figuras 5 e 6, respectivamente, mostram que os comprimentos de
onda registrados estdo aproximados. Porém, quando se trata das intensidades de
absorbancia registradas, a agarose 0,5% apresenta bandas de absor¢cdo mais
intensas, para 0s mesmos picos, que do agar-agar, entre as intensidades de 3360 e
1041.53 cm™.
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Figura 5- Espectroscopia de infravermelho por Transformada de Fourier do agar-agar 0,5%
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Fonte: Espectrémetro (Varian AA240Z), (2014).

Os valores de comprimentos de onda, 164256, 1154,39, 1041,68 e
929,66 cm™ observados nas figuras 5 e 6, indicam respectivamente a presenca das
ligacdes NH — deformacédo, CN — valéncia, C-O-C- valéncia e NH — deformacéao para

as amostras de Aa e Ag puras na concentracdo de 0,5%.
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Figura 6- Espectroscopia de infravermelho por Transformada de Fourier da agarose 0,5%
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Fonte: Espectrémetro (Varian AA240Z), (2014).

Dessa forma, o &gar-d4gar, constituido de agarose mais agaropectina,
apresenta as menores intensidades vibracionais, devido a constituicdo neutra da
agarose e a carga levemente negativa do polimero agaropectina.

Estudos realizados por Patzold (2014) comprovam que, para um mesmo perfil
espectral, existem diferencas referentes as intensidades de absorcdo dos grupos
funcionais presentes no agar-agar e na agarose. Essas diferencas de intensidade de
absorcéo ocorrem devido as bandas vibracionais dos grupos funcionais dos aditivos,

como no caso, colageno puro ou classificado.

5.3 COMPARACAO DOS FILMES POR ESPECTROSCOPIA DE
INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE FOURIER

As figuras 7 e 8 mostram a comparacao entre os espectros de infravermelho
dos filmes de &gar-agar 0,5%, filmes de colageno puro acrescidos de agar-agar

0,5%, filmes de colageno classificado acrescidos de agar-agar 0,5% e filme
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laminado de coldgeno classificado acrescidos de agar-agar 0,5 %. Os espectros

demonstram que o &gar-agar e a agarose puros, para 0S mesmos comprimentos de

onda, possuem bandas vibracionais mais intensas, em relacéo aos outros filmes.

Figura 7-Espectroscopia de infravermelho por Transformada de Fourier do agar-agar 0,5%,
filmes de colageno puro + agar-agar 0,5%, filmes de colageno classificado + agar-agar 0,5% e
Filme laminado de colageno classificado + agar-agar 0,5 %
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Fonte: Espectrémetro (Varian AA240Z), (2014).
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Figura 8- Espectroscopia de infravermelho por Transformada de Fourier da
agarose 0,5%, filmes de colageno puro + agarose 0,5%, filmes de colageno classificado +
agarose 0,5% e Filme laminado de colageno classificado + agarose0,5 %

Fonte: Espectrémetro de Absorgéo Atémica (Varian AA240Z), (2014).

Nos filmes com adi¢cdo de coldgeno puro ou classificado foram observados
maiores bandas vibracionais, como mostram as figuras 7 e 8. Isso pode ter ocorrido
devido a presenca de maiores cadeias e do resultado de uma maior interacdo entre
as unidades estruturais, presentes nas moléculas de colageno puro, do agar-agar e
da agarose.

Os picos de absorcéo iguais a 2925,51, 1643,66, 1535,04, 1448,09, 1243,82,
1154 e 929 cm™, encontrados nos filmes apresentados nas figuras 7 e 8, indicam
ligacbes do tipo NH, — deformacdo, NH — deformacgédo, CH, — deformacdo, NH —
deformacédo e C-O-C - valéncia. Também se observa que para um mesmo
comprimento de onda, 1643, 1155, 1041 e 929cm™, ha maiores intensidades de
absorbéancia nos filmes laminados de Ag 0,5% + FCc, comparados com os filmes
laminados de Aa 0,5% + FCc, indicando que a ocorréncia de maiores taxas de
absorcdo para bandas vibracionais caracteristicas, observadas nos filmes, podem

sugerir deformagbes angulares da ligagao C-H, bem como, estiramentos
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assimétricos dos grupos hidroxila O-H, participantes das ligacdes de hidrogénio intra
e intermoleculares, segundo Schllemer (2013).

De modo geral, os filmes laminados de colageno classificado (FCc)
apresentaram menores bandas vibracionais em relacdo ao agar-agar. O agar-agar €
constituido por uma mistura heterogénea de agaropectina e agarose, onde ambas
apresentam bases diferentes, e a presenca de uma carga neutra € um menor grau
de complexidade quimica da agarose a torna menos suscetivel a interacdes com
outras biomoléculas, segundo Raphael (2010).

O &gar-agar acrescido ou ndo de coldgeno puro ou classificado apresentou
maior possibilidade de absorcdo de umidade, pois 0 mesmo apresenta uma
capacidade de absorcdo de agua de cerca de até vinte vezes seu proprio peso,

podendo expandir consideravelmente (RAPHAEL, 2010).

5.4 INDICE DE INTUMESCIMENTO DOS FILMES

Com base nas variacdes de diametro observadas, os filmes com adicao de
colageno classificado, e entre os filmes laminados aderidos a um filme de colageno
classificado, o0 processo de laminacdo né&o interferiu na capacidade de
intumescimento dos filmes (Tabela 4).

O filme com maior variacdo de umidade (AQ = 1,3 cm) foi o filme de colageno
classificado (FCc) (Tabela 4), o que o torna com maior capacidade de absorcédo de
umidade. O colageno, sendo uma proteina, possui aproximadamente 35% dos
aminoacidos hidrofilicos, o que favorece a grande afinidade com as moléculas de
agua, tendo alta capacidade de absor¢do (WOLF, 2007).

De modo geral, a adicdo do agar-agar favoreceu a absorcdo de agua pelos
filmes (Tabela 4), sendo confirmada pela analise de FTIR (figuras 7 e 8).

A Tabela 4 apresenta os resultados obtidos para as pesagens de massa seca
(Mseca), Massa Umida (Mymida) € vVariagao de massa (An) em gramas, bem como 0s
didmetros das amostras secas (Jseca), Umidas (Gumida) € as variacdes dos mesmos

(Ag) em centimetros.
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Tabela 4 - Medidas das massas e diametros dos filmes relacionados ao indice de

intumescimento

Filmes Mseca(d)  Mamida(Q) An(9)  DsecalCM)  Bumica(cm)  Ag (cm)
Aa 0,5 % 0,0405 0,2438 0,2033 5.4 5,5 0,1
Ag 0,5 % 0,0504 0,2039 0,1535 4,9 5,2 0,3
Cp-Aa05% 04187 0,7120 0,2933 5,5 5,5 0,0
Cp-Ag05%  0,0718 0,4075 0,3357 4,9 5,0 0,1
Cc-Aa05% 00493 0,4071 0,3578 5.4 5,5 0,1
Cc—-Ag05% 00576 0,3501 0,2925 5,1 5,2 0,1
Aa05% +FCc  0,0699 0,5155 0,4456 5,5 5,7 0,2
Ag 0,5% + FCc  0,0654 0,3739 0,3085 5,1 5,3 0,2
FCc 0,0399 1,0510 1,0111 5,6 6,9 1,3

Nota: Aa 0,5% = Agar-agar 0,5%; Ag 0,5% = Agarose 0,5%; Cp-Aa 0,5%= Colageno puro + Agar-
agar 0,5%; Cp- Ag 0,5%= Colageno puro + Agarose 0,5%; Cc — Aa 0,5% = Colageno classificado +
Agar- agar 0,5%;Cc — Ag 0,5% = Colageno classificado + Agarose 0,5%;Aa 0,5% + FCc = Agar-agar
0,5% + Folha de colageno classificado; Ag 0,5% + FCc = Agarose 0,5% + Folha de coldgeno
classificado; FCc = Folha de colageno classificado.

Segundo Bierhalz (2010), o grau de intumescimento do filme esta relacionado
a forca osmotica da rede polimérica, sendo igualada a forca elastica do material. A
forca elastica dos segmentos se mostra inversamente proporcional a capacidade de
intumescimento do filme, sendo limitada pela rigidez do polissacarideo, pelo grau de
reticulacdo e por associacdes intra e intermoleculares. Dessa forma, se pode afirmar
gue, quanto menor a variacao do diametro do material apés o intumescimento, maior
€ a forca reticular da rede polimérica, e menor a capacidade de absorcdo de agua
pelo mesmo.

As menores taxas de absorcdo de agua foram observadas nos filmes
produzidos a partir de agar-agar 0,5% e agarose 0,5% (Tabela 4), o que favorece a
formacao de filmes para armazenar produtos que requeiram prote¢do a umidade.

Para Lopes, Lobo e Costa (2005), uma maior capacidade de absorcédo de
dgua e altas taxas de degradagdo, proporcionam filmes com propriedades
mecanicas insatisfatorias, sendo desvantagens apresentadas por polimeros obtidos
de fontes renovaveis. Para minimizar este aspecto, uma forma simples e de baixo
custo, seria a utilizacdo de blendas poliméricas, como confirmam os dados obtidos
nos filmes com a adicdo de colageno puro (Cp) ou colageno classificado (Cc)

durante sua producao.
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Bierhalz (2010) afirma em seu estudo que, o elevado grau de intumescimento
dos filmes, ocorre de forma geral nos primeiros minutos em que 0 mesmo entra em
contato com a agua, afetando propriedades como difusividade. O mesmo néo pode
ser constatado nesse estudo, pois nao foi considerado o tempo em que os filmes

ficaram expostos ao contato com 0 meio aquoso.

5.5 ESPESSURA DOS FILMES

A espessura dos filmes apresentam variacdes entre 12 um e 29,69 um, como

mostra a Tabela 5.

Tabela 5 - Espessuras dos filmes

Filmes Espessura (um)
Aa 0,5% 12,07
Ag 0,5% 14,02
Cp - Aa 0,5% 27,93
Cp - Ag 0,5% 28,67
Cc-Aa0,5% 13,82
Cc-Ag 0,5% 12,07
Aa 0,5% + FCc 29,69
Ag 0,5% + FCc 29,69
FCc 28,53

Nota: Aa 0,5% = Agar-agar 0,5%; Ag 0,5% = Agarose 0,5%; Cp-Aa 0,5%= Colageno puro + Agar-
agar 0,5%; Cp- Ag 0,5%= Colageno puro + Agarose 0,5%; Cc — Aa 0,5% = Colageno classificado +
Agar- agar 0,5%;Cc — Ag 0,5% = Colageno classificado + Agarose 0,5%:; Aa 0,5% + FCc = Agar-agar
0,5% + Folha de colageno classificado; Ag 0,5% + FCc = Agarose 0,5% + Folha de colageno
classificado; FCc = Folha de colageno classificado.

A Figura 9 mostra espessuras do filme de agarose 0,5%, determinadas com

auxilio do microscopio otico.
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Figura 9- Espessura do filme de agarose 0,5% em microscépio 6tico

100 pm

P

Fonte: PATZOLD (2014).

Segundo Gabas e Cavalcanti (2003), caracteristicas como a concentracao e
guantidade dos materiais utilizados na elaboracéo dos filmes, produzidos a partir de
polissacarideos, sdo de fundamental importancia pois interferem diretamente no
arranjo molecular do filme.

Os filmes com agar-agar e agarose a 0,5% e os adicionados de colageno
classificado apresentaram menores valores de espessura. Este aspecto pode estar
relacionado ao processo de producgédo do colageno classificado, onde o mesmo foi
peneirado, obtendo com a homogeneizacdo, maior compactacdo do arranjo
molecular.

As maiores espessuras foram observadas nos filmes laminados, Aa 0,5% +
FCc e Ag 0,5% + FCc (Tabela 5), devido o processo de laminacéo.

Entre os filmes com colagenos, foi verificado que o colageno puro favoreceu o
aumento da espessura, em relacdo aos outros filmes produzidos com colageno
classificado. Isso pode ter ocorrido pois o coladgeno puro ndo foi submetido a um
processo de homogeneizacdo da mistura, como foi feito com os filmes de colageno
classificado.

No estudo realizado por Bierhalz (2010), assim como neste trabalho, foi
possivel observar que as medidas de espessura do material estdo diretamente
relacionadas com as tensdes internas e de ruptura do mesmo, sendo inversamente
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proporcionais a permeabilidade aos gases O, e CO, e ao vapor dagua.
Considerando estes aspectos, h& indicativo de que os filmes Cc + Aa 0,5%, Cc + Ag
0,5%, e os filmes laminados de Aa 0,5% + FCc e Ag 0,5% + FCc com maiores
espessuras podem apresentar caracteristicas de menores permeabilidades a gases

e ao vapor de agua.

5.6 UMIDADE DOS FILMES

Pela titulacdo de Karl Fischer foram obtidos os teores de umidade dos filmes,

por meio dos pesos das massas, como mostra a Tabela 6.

Tabela 6 - Teor de umidade dos filmes pelo método de Karl Fischer

Amostra Mp1(Q) Mp2(Q) Mp3(g) Teor de umidade (%)
Aa0,5% 10,0012 9,9890 0,0122 17,2
Ag05% 9,8362 9,8230 0,0132 17,2
Cp - Aa 0,5% 10,0375 10,0137 0,0238 31,6
Cp-Ag05% 9,9532 9,9346 0,0186 22,1
Cc - Aa 0,5% 9,8481 9,8299 0,0182 22,3
Cc-Ag0,5% 10,0273 10,0111 0,0162 21,2
Aa 0,5 % + FCc 9,9014 9,8807 0,0207 24,4
Ag 0,5 % + FCc 10,0196 10,0110 0,0086 24,5
FCc 10,0519 10,0346 0,0173 20,2

Nota: Aa 0,5% = Agar-agar 0,5%; Ag 0,5% = Agarose 0,5%; Cp-Aa 0,5%= Colageno puro + Agar-
agar 0,5%; Cp- Ag 0,5%= Colageno puro + Agarose 0,5%; Cc — Aa 0,5% = Colageno classificado +
Agar- agar 0,5%;Cc — Ag 0,5% = Colageno classificado + Agarose 0,5%; Aa 0,5% + FCc = Agar-agar
0,5% + Folha de colageno classificado; Ag 0,5% + FCc = Agarose 0,5% + Folha de coldgeno
classificado; FCc = Folha de colageno classificado.

Os filmes de agar-agar a 5% e agarose 5% apresentaram menores teores de
umidade 17,2% e com maior teor, 31,6%, foi verificado no filme de colageno puro +
agar-agar 5% (Cp — Aa 0,5%), confirmada pelo indice de intumescimento (Iltem 5.4)

Segundo Ferreira (2015) o formato e a capacidade de um material de
absorver agua sao resultantes da formacgéo de canais condutores, que influenciariam
na umidade da matriz filmogénica. Com a diminuigéo desses canais condutores de
umidade, a transferéncia do vapor d’agua pela espessura do filme apresenta um

comprometimento.
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De acordo com um estudo realizado por Banker (1996), o grau de afinidade
de um material proteico pela 4gua pode influenciar no transporte de massa pelo
filme, alterando o fator de umidade do mesmo. Segundo Assis, Forato e Britto
(2008), os filmes formados por proteinas, como o colageno, apresentado nesse
trabalho, podem apresentar propriedades significativas para protecdo do produto
embalado da acao do oxigénio.
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6 CONCLUSAO

Os filmes com adicdo de agar-agar acrescido ou ndo de colageno puro ou

classificado apresentam maior possibilidade de absorcéo de umidade.

O processo de laminagéo néo interferiu na capacidade de intumescimento dos
filmes. A maior variagdo no indice de intumescimento foi observada no filme de

colageno classificado (FCc).

O processo de laminagédo favoreceu o aumento da espessura dos filmes,

indicando menores possibilidades a permeabilidades a gases e ao vapor de agua.

O filme de agar-agar 0,5% com colageno puro (Cp — Aa 0,5%) apresentou
maior teor de umidade, indicando uma possivel formacdo de mais canais condutores

de umidade e interacdes com moléculas de agua.

A producdo de filmes a base de colageno bovino, agar-4gar e agarose
mostrou ser satisfatéria. No entanto, é possivel afirmar que os biofilmes produzidos
a partir de agar-dgar favorecem a absorcdo de umidade devido a sua grande
capacidade de absorcdo de agua. Dessa forma, os mesmos ndo poderiam ser
utilizados como embalagens para produtos que requerem protecdo contra a

umidade.
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