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RESUMO

As embalagens tradicionais a base de plastico derivado do petrdleo contribuem para a
poluicao ambiental, tornando essencial explorar alternativas sustentaveis. A pectina
(PEC), extraida principalmente a partir de frutas citricas, destaca-se como uma opgao
biocompativel, segura e de facil obtengdo. No entanto, para melhorar suas propriedades,
a adicdo de cloreto de calcio como agente reticulante e glicerol como plastificante se faz
necessaria. Além disso, a incorporagdo de nanoparticulas de selénio (SeNPs) confere
propriedades antioxidantes as embalagens, proporcionando beneficios como aumento da
vida util dos produtos embalados. A presenca de SeNPs também impacta nas
propriedades Opticas dos materiais como na cor, opacidade e barreira a luz ultravioleta.
A incorporacdo de SeNPs também resultou em uma redug¢do na permeabilidade ao
vapor de dgua A andlise das propriedades mecanicas revela um aumento na rigidez e
flexibilidade dos filmes com a inclusdo do agente reticulante, contribuindo para a
adequagdo dessas embalagens em diferentes aplicagdes na industria de alimentos. As
analises de FTIR e fluorescéncia de raio X confirmam a presenca e interagdo entre os
componentes adicionados. Ainda, a taxa de degradacdo dos filmes avaliada por meio de
analises térmicas (TG e DSC) ¢ influenciada pela presenga do agente reticulante,
indicando uma possivel modulagdo da degradagdo. Assim, os filmes apresentam
caracteristicas promissoras para embalagens ativas, combinando propriedades
mecanicas, barreira UV e potencial de degradagdo ajustavel. Futuras pesquisas podem
explorar otimizagdes para aprimorar o desempenho dessas embalagens em aplicagdes
especificas.

Palavras chave: Embalagem Ativa; Casting; Polissacarideo.



ABSTRACT

Traditional plastic-based packaging is derived from petroleum and environmental
pollution, making it essential to explore sustainable alternatives. Pectin (PEC), extracted
mainly from citrus fruits, stands out as a biocompatible, safe, and easy-to-obtain option.
However, adding calcium calcium as a crosslinking agent and glycerol as a plasticizer is
necessary to improve its properties. Furthermore, incorporating selenium nanoparticles
(SeNPs) confers antioxidant properties to packaging, providing benefits such as
increasing the shelf life of packaged products. The presence of SeNPs also impacts the
optical properties of materials, such as color, opacity, and barrier to ultraviolet light.
The incorporation of SeNPs also resulted in a reduction in water vapor permeability. An
analysis of the mechanical properties reveals an increase in the rigidity and flexibility of
the films with the inclusion of the crosslinking agent, contributing to the suitability of
these packages in different applications in the food industry. FTIR and X-ray
fluorescence analyses confirm the presence and interaction of the added components.
Even so, the handling rate of films evaluated through thermal analysis (TG and DSC) is
influenced by the presence of the crosslinking agent, reducing possible distribution
modulation. Thus, the films present promising characteristics for active packaging,
combining mechanical properties, UV barrier, and adjustable handling potential. Future
research can explore optimizations to improve the performance of these packages in
specific applications.

Key-words: Active Packaging; Casting; Polysaccharide.
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1 INTRODUCAO

As embalagens de alimentos a base de fontes ndo renovaveis contribuem para o
aumento da poluicdo ambiental. Elas geralmente sdo compostas por materiais plasticos
derivados do petroleo (MARANGONI JUNIOR et al., 2022). De acordo com Lin et al.,
(2023), aproximadamente 95% do pléstico utilizado nas embalagens alimentares sdo
produzidas a partir de polimeros derivados de petréleo. Com isso, macromoléculas
extraidas de fontes naturais, como os polissacarideos, tém sido uma alternativa
inteligente aos produtos ndo renovaveis. Atualmente, diferentes polissacarideos como
pectina (PEC) (ASFAW; DEKEBA, 2022), quitosana (LIN et al., 2023), amido (LIN et
al., 2022), celulose (TEIXEIRA et al., 2021), carragena (DA SILVA BRUNI et al.,
2023; DE JESUS et al., 2023), tém sido amplamente utilizados como precursores para o
desenvolvimento de embalagens comestiveis biodegradaveis. (MARANGONI JUNIOR
et al., 2022).

A PEC tem se destacado, pois ¢ biocompativel, segura na area de alimentos,
barata, de facil obtengdo e com excelente capacidade para formacao de filmes
(ZAMBUZI et al., 2021). A PEC ¢ um polissacarideo encontrado na parede celular de
frutas citricas e vegetais, composto pelo acido D-galacturénico ligado por ligagdes
glicosidicas do tipo a-(1-4) com grau varidvel de grupos carboxilas esterificadas com
metilas ou outros sacarideos (galactose, arabinose e ramnose). (MARANGONI
JUNIOR et al., 2022; ROY; RHIM, 2021).

Entretanto, a PEC utilizada neste trabalho apresenta um grau de metoxilagao
entre 55 e 65%, segundo fabricante. Embora seja uma PEC classificada como de alto
grau de metoxilagdo, ainda assim ¢ valida a utilizacdo de algum agente reticulante para
estabilizagdo dos grupos carboxilatos presentes, auxiliando no processo de gelificagdo e
diminui¢do no grau de intumescimento. Conforme estudo de Cao et al., (2020) a
gelificacdo da PEC ocorre com a presenca de calcio (Ca) ou com acido citrico (KARIM
et al., 2022). Neste trabalho serd utilizado cloreto de célcio (CaCl,) como agente
reticulante.

Contudo, o uso de apenas um unico polissacarideo na mistura resulta em filmes
quebradicos, com propriedades mecanicas deficientes. A adi¢do de plastificantes em
filmes biodegradaveis tem sido uma alternativa para produzir materiais mais resistentes.

Os plastificantes, geralmente sdo moléculas de baixa massa molar, com varios grupos
10



hidroxilas os quais atuam na redugdo das forgas intermoleculares entre as cadeias dos
polissacarideos, tornando o material mais maleéavel, reduzindo a fragilidade e evitando o
encolhimento ao longo do manuseio e armazenamento (CHAICHI et al., 2019).

Virios plastificantes tém sido utilizados na produgdo de filmes como glicerol
(CHAICHI et al., 2019), sorbitol (CHAN et al., 2019), trietil citrato (TEIXEIRA et al.,
2021), entre outros. Dentre os citados, o glicerol ¢ o plastificante mais utilizado na
producdo de filmes comestiveis, pois € seguro para consumo, de baixo custo,
biodegradavel, ndo toxico e estdvel em condi¢cdes ambiente (ASFAW; TAFA;
SATHEESH, 2023).

No entanto, embalagens biodegradéveis compostas apenas por polissacarideos
e agentes de refor¢o geralmente ndo exibem acdo antioxidante, a qual pode auxiliar na
conservagdo dos produtos embalados. Neste sentido, o desenvolvimento das chamadas
embalagens ativas tém ganhado destaque (J OVANOVIC et al., 2021; MOHAMED; EL-
SAKHAWY; EL-SAKHAWY, 2020). Embalagens ativas sdo aquelas que envolvem a
incorporagao de substdncias ativas ou componentes nos materiais ou sistemas de
embalagem para melhorar o desempenho, a vida util ou a seguranga dos produtos
embalados. (MARANGONI JUNIOR et al., 2022).

Essas substancias ativas ou componentes podem interagir com o produto
embalado ou com o ambiente circundante para prolongar a vida util, melhorar o frescor,
aumentar a seguranga ou fornecer outras funcionalidades desejadas. Sem a necessidade
de incluir aditivos diretamente na composi¢do dos alimentos, contribuindo para evitar
sua degradagado precoce. (SOLTANI FIROUZ; MOHI-ALDEN; OMID, 2021).

Os principais sistemas de embalagem ativa sdo removedores de oxigénio,
absorvedores de etileno, absorvedores/emissores de dioxido de carbono, sistemas de
liberagdo/absor¢io de sabor, antioxidantes e antimicrobianos (MARANGONI JUNIOR
et al., 2022).Dentre os componentes citados, os antioxidantes sdo compostos capazes de
retardar ou inibir a a¢do oxidante de espécies reativas de oxigénio e nitrogénio. Esses
compostos podem interagir com o produto embalado, prolongando sua oxidacao,
conferindo maior tempo de prateleira. (SONG et al., 2022).

O selénio (Se) ¢ um mineral, oligoelemento essencial para os organismos vivos
e compde vdrias proteinas e enzimas que participam da regulacdo dos sistemas
antioxidantes do corpo. A sua forma metalica nanoparticulada (SeNPs) potencializa sua

atividade biologica e reduz a toxicidade em comparagdo com os selenocompostos
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organicos e Se oxidnions, como selenito (SeO;”) e selenato (SeO,”) (CHEN et al.,
2022). As SeNPs aumentam a atividade antioxidante dos materiais, inibem o
crescimento de bactérias patogénicas de origem alimentar, e prolongam a vida 1til dos
alimentos embalados. (SONG et al., 2020).

Até o presente momento, nao foi encontrado na literatura filmes a base de PEC
enriquecidos com SeNPs. Diante do exposto, o objetivo deste trabalho ¢ de produzir
embalagem/revestimento ativa a base de PEC carregados com SeNPs e refor¢ados com

cloreto de calcio com potencial aplicagdo na area de alimentos.
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2 OBJETIVOS

2.1  Objetivo geral
o Produzir e caracterizar filmes ativos e biodegraddveis a base de PEC

enriquecidos com SeNPs.

2.2 Objetivos especificos
o Produzir filmes biodegradaveis a base de PEC, pelo método de casting,
enriquecidos com diferentes concentragdes de SeNPs (0,2, 0,4, ¢ 0,8 % m/m em relagao

ao polissacarideo), bem como a influéncia de CaCl, como reticulante;

. Avaliar a aparéncia dos filmes através de imagens digitais, opacidade aparente,

coloracao;

o Estimar a atividade da 4gua por meio da solubilidade, teor de umidade e grau de

intumescimento;

. Determinar a espessura e taxa de permeacdo de vapor de 4gua através dos

diferentes filmes;

. Caracterizar os materiais por andlise térmica (TG e DSC), espectroscopia no
infravermelho com reflexdo total atenuada (FTIR-ATR), barreira UV, fluorescéncia de

raio-X (XRF)

o Avaliar as propriedades mecanicas dos filmes por meio dos ensaios de
resisténcia a tracdo e elongacao;

13



3 REFERECIAL TEORICO

Diante do alto indice de desperdicio de alimentos, as embalagens t€ém como
func¢do, além do marketing, separar e proteger os produtos embalados do contato com o
ambiente. Atuam na preservacdo dos compostos sensiveis a luz/oxigénio, evitando a
degradagdo do produto embalado e aumentando sua vida de prateleira. (MOHAMED;
EL-SAKHAWY; EL-SAKHAWY, 2020).

No entanto, as embalagens tradicionais normalmente sdo compostas por
precursores a base de petroleo. Isso ocorre devido a sua processabilidade, baixo custo e
por apresentar propriedades mecanicas favoraveis, além da facilidade de modelagem em
diversos formatos (LEYVA—JIMENEZ et al., 2023; MOHAMED; EL-SAKHAWY ; EL-
SAKHAWY, 2020). Por outro lado, a utilizagdo excessiva aliada ao descarte incorreto
desses materiais tem causado graves problemas ambientais, visto sua baixa
biodegradabilidade @~ (MOHAMED; EL-SAKHAWY; EL-SAKHAWY, 2020;
PRIYADARSHI; RHIM, 2020). Estudos anteriores mostram que menos de 3% de todo
plastico produzido no mundo ¢ reciclado, o que tem despertado interesse em novos
estudos visando substituir embalagens plasticas a base de fontes ndo renovaveis por
materiais sustentaveis (LEYVA-J IMENEZ et al., 2023; MOHAMED; EL-SAKHAWY
EL-SAKHAWY, 2020; PRIYADARSHI; RHIM, 2020).

Neste sentido, os polissacarideos tém sido uma alternativa atraente para a
obtencdo de materiais ecologicamente corretos. Podem ser utilizados para produzir
filmes com diferentes propriedades, como flexibilidade, resisténcia e transparéncia. Eles
sao abundantes na natureza, apresentam baixo custo de obtencdo, amigaveis a0 meio
ambiente, normalmente biocompativeis e sdo materiais sustentaveis. Os filmes
produzidos a partir de polissacarideos apresentam uma boa capacidade de barreira, o
que significa que podem proteger o alimento ou produto embalado da luz, oxigénio e
umidade (ZHU, 2021). Varios estudos relatam a produ¢do de embalagens
biodegradaveis a base de k-carragena (DA SILVA BRUNI et al., 2023), amido
(GARCIA et al., 2014), quitosana (LIN et al., 2023), gelatina (SHANKAR et al., 2015),
celulose (TEIXEIRA et al., 2021), alginato (CAO et al., 2020), e pectina (NASTASI et
al., 2022).

14



3.1 Pectina

As PEC sdao uma familia de polissacarideos estruturalmente complexos,
amplamente encontrados nas paredes celulares das plantas e na camada de lamela
média. (ZHANG et al., 2020). A PEC ¢ um polissacarideo formado principalmente por
unidades repetitivas do acido D-galacturdonico que estd ligado por ligagdes a-1,4-
glicosidicas (Figura 1). E amplamente utilizada em produtos alimentares como
estabilizante, emulsificante, espessante e gelificante em produtos lacteos, geleias, leite e
sorvetes, pois € biocompativel e ndo toxica para o consumo, além de ser, biodegradavel
e excelente formadora de filmes. Ela ¢ composta por um grupo de polissacarideos
normalmente encontrado em cascas de frutas citricas. (MOHAMED; EL-SAKHAWY;
EL-SAKHAWY, 2020).

Figura 1Representaciio estrutural das unidades repetitivas presentes na cadeia de pectina, com diferentes
unidades de acido D-galacturonico.
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Fonte: Autoria proTpria através do software ChemDraw Pro 12.0.

A PEC apresenta estrutura complexa, podendo ser dividida em nao ramificada,
formada por um esqueleto anidnico sem cadeias laterais e outra ramificada, com cadeias
laterais ndo i6nicas. Os grupos funcionais hidroxila, carboxila e metila sdo os principais
grupos funcionais deste polissacarideo. Podem existir em diferentes formas idnicas/ndo
ionicas (~COO ,~COOH e —COOH, ") dependendo do pH (LI et al., 2021). Além disso,
o grau de esterificacdo metilica da PEC depende do pH de extragdo. (BYUN et al.,
2020). Elas podem ser classificadas como PEC de alta metoxilacdo (HMP, grau de
esterificacao > 50%) e PEC de baixa metoxilagao (LMP, grau de esterifica¢ao inferior a
50%) (KARIM et al., 2022; LI et al., 2021; LIN et al., 2022). A PEC empregada neste

trabalho apresenta grau de metoxilagao entre 55 e 65%.

A HMP ¢ utilizada principalmente como gelificante em produtos como geleias
e marmeladas, enquanto a LMP ¢ utilizada como estabilizante em produtos lacteos e

como espessante em produtos com baixo teor de agucar. A HMP apresenta maior

15



tendéncia de formar géis, pois possui uma alta proporcao de grupos metil-éster ligados
aos residuos de acido galacturénico, o que torna a molécula mais hidrofobica e menos
soluvel em agua. A formacgao de ligagdes de hidrogénio entre os grupos carboxilatos na
HMP e os ions de hidrogénio do 4cido, resultam na formacao de um gel (KARIM et al.,
2022; Ll etal., 2021; LIN et al., 2022).

Trabalhos que ja utilizam a PEC na produgdo de filmes sempre mostram a
utilizagdo de algum plastificante, (ASFAW; TAFA; SATHEESH, 2023a; CHAICHI et
al., 2019; MARANGONTI JUNIOR et al., 2022; ROY; RHIM, 2021a; XIE et al., 2023).
Assim, filmes estdveis e resistentes para serem aplicados como embalagens baseados
em PEC normalmente precisam de aditivos com acao plastificante e/ou reticulante

(CHAICHI et al., 2019).

3.2 Plastificante

Apesar da PEC apresentar propriedades que facilitam a formacao de filmes, seu
uso exclusivo na mistura filmogénica resulta em materiais com limitacdes mecanicas ¢
de barreira ao vapor de agua. Filmes desenvolvidos pela metodologia de casting se
tornam quebradigos, pouco maledveis, apos a etapa de secagem devido as interagdes
intermoleculares entre as cadeias dos polissacarideos. Neste sentido, aditivos com acao
plastificante e/ou reticulante podem melhorar deficiéncias do novo material produzido
(ASFAW; TAFA; SATHEESH, 2023b; CHAN et al., 2019).

As propriedades mecanicas dos filmes sdo influenciadas diretamente pela
composicdo da matriz bdasica, solvente empregado e plastificante utilizado. Os
plastificantes sd3o em sua maioria, moléculas pequenas, de baixa massa molar, baixa
volatilidade, de natureza quimica similar a do polimero usado na mistura e geralmente
liquidos. Essas moléculas aumentam a mobilidade entre as cadeias poliméricas criando
pequenos espacos vazios entre elas, os quais proporcionam materiais mais macios €
flexiveis, menos quebradicos, de melhor processabilidade e com maior capacidade a
elongacdo até a ruptura e de modulo de elasticidade. (ASFAW; TAFA; SATHEESH,
2023; CHAN et al., 2019; TEIXEIRA et al., 2021)

Atualmente varios materiais plastificantes tém sido utilizados como aditivos
em filmes biodegradaveis a base de polissacarideos, como glicerol (CHAICHI et al.,
2019), sorbitol (CHAN et al., 2019), trietil citrato (TEIXEIRA et al., 2021), entre

outros. Dentre os citados, o glicerol (Figura 2) ¢ amplamente empregado em industrias
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cosméticas, farmacéuticas e alimenticias, por ser considerado seguro em bioaplicacdes.

(ATTARBACHI; KINGSLEY; SPALLINA, 2023)

Figura 2. Estrutura molécular do glicerol.

HO OH

OH

Fonte: Autoria préopria através do software ChemDraw Pro 12.0.

O glicerol ¢ o plastificante mais utilizado na produ¢do de filmes comestiveis,
pois ¢ de baixo custo, biodegradavel, ndo téxico e estavel em condi¢des ambiente,
tornando seguro seu consumo. Além disso, pode interagir com os polissacarideos a
partir dos grupos polares (-OH), por ligacdes de hidrogénio e forgas de Van Der Walls,
levando a materiais mais resistentes (ASFAW; TAFA; SATHEESH, 2023;
KESHANIDOKHT et al., 2023).

Virios estudos mostram a utilizacdo de glicerol como plastificante, como em
filmes LMP na concentracao de 10-40% m/m PEC (CHAICHI et al., 2019), em filmes
com extrato de propolis na concentragdo de 30% m/m PEC (MARANGONI JUNIOR et
al., 2022), em filmes de PEC e 4gar na concentragao de 30% m/m polimeros (ROY;
RHIM, 2021), na otimiza¢ao da concentragdo de PEC da casca de cidra com o glicerol
na concentragdo de 15%-25% (ASFAW; TAFA; SATHEESH, 2023), em filmes com
PEC retirada de casca de banana na concentracao de 40% m/m (XIE et al., 2023), entre

outros.

3.3 Reticulante

Os reticulantes sdao compostos quimicos que sdao adicionados a materiais
poliméricos para aumentar sua rigidez, resisténcia e estabilidade dimensional. Eles sdo
usados para criar ligacdes quimicas cruzadas entre as moléculas de polimero, o que
aumenta a densidade de ligagcdes quimicas e a resisténcia do material. Pode ocorrer a
reticulacdo de trés maneiras diferentes. A reticulagdo quimica, que sdo compostos que
reagem com as moléculas de polimero para criar ligagdes cruzadas. A reticulagdo fisica,
onde compostos formam liga¢des cruzadas fisicas entre as moléculas de polimero.

Também a reticulagdo por radiacdo ionizante que ¢ um processo que envolve a
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exposicao do material polimérico a raios gama ou feixes de elétrons (CAO et al., 2020;
SANTOS et al., 2018).

A reticulacdo fisica é uma técnica vantajosa para melhorar as propriedades dos
polimeros, pois € mais controldvel, ndo produz subprodutos e ndo requer aditivo. Esse
tipo de reticulagdo cria uma rede tridimensional que torna o polimero mais forte e mais
estavel em altas temperaturas e pressoes, além de melhorar suas propriedades
mecanicas. A melhoria da qualidade dos filmes de biopolimeros facilita sua competi¢ao
com embalagens nao biodegradaveis e também pode agregar valor a um residuo
industrial (CHAICHI et al., 2019; SANTOS et al., 2018).

Agentes reticulantes sdo utilizados em filmes para diminuir a solubilidade em
agua do material, diminuindo grau de intumescimento, tornando-se mais interessante
em aplicagdes biomédicas e em embalagens de alimentos que possuem maior grau de
umidade. Uma das propriedades funcionais da PEC ¢ a gelificacdo, que para ocorrer ¢
necessario a presenca de cations bivalentes, como ions de calcio Ca?". Isso ocorre
devido alguns fons de Ca®" serem capazes de fixar diversos sitios de ligagdo de
biopolimero (CHAICHI et al., 2019).

O modelo de gelificagdo da PEC ocorre na presenga de Ca (célcio), pois o Ca
se liga aos sitios de ligacdo da PEC, estabilizando os grupos carboxilatos presentes o
que aumenta a capacidade da PEC de formar uma rede gelatinosa. A gelificagdao
também pode ocorrer em ambiente dcido ou em co-soluto de alta concentragdo, por
meio de reticulagdo entre os grupos metil favorecidos por ligagdes de hidrogénio e
forcas hidrofobicas. (CAO et al., 2020)

As propriedades mecanicas dos filmes geralmente dependem das ligagdes
cruzadas ndo covalentes, incluindo ligagcdes de hidrogénio, interagdo eletrostatica e /ou
interacdes hidrofobicas (CAO et al., 2020). Os ions de célcio sdo essenciais para a
formulagdo de materiais inorganico-organicos e funcionam como um agente reticulante
nao covalente em uma rede. A PEC com cadeia molecular mais longa possui mais locais
de ligagdao ao Ca, de acordo com seu grau de metoxilacdo, com um grande nimero de
sitios ativos de ligacdo ao Ca o que contribui para a formagdo de estruturas de rede
percolantes. Nakamoto et al., (2022) em seu estudo utilizam Ca para melhorar

propriedades do hidrogel a base de poli-y-glutamato.
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Entretanto, filmes sem a presenca de aditivos ativos nas formulagdes pouco
contribuem para o retardo na degradagdo precoce dos produtos embalados. Nesta

perspectiva, embalagens ativas tém ganhado destaque.

3.4 Embalagem ativa

Com o desenvolvimento de novas tecnologias, as embalagens inteligentes e
ativas tém recebido destaque, principalmente na area de alimentos. Embalagens
inteligentes fornecem informacgdes sobre o produto embalado ou sobre o ambiente em
que ele estd sendo transportado ou armazenado. Sdo projetadas para detectar as
condigdes de armazenamento, data de validade, determinar o frescor dos alimentos ou
monitorar o crescimento microbiano. Podem conter sensores que monitoram a
temperatura, umidade, pressdo, luz e outras condi¢des, permitindo que as empresas
rastreiem o status do produto em tempo real (MARANGONI JUNIOR et al., 2022;
SOLTANI FIROUZ; MOHI-ALDEN; OMID, 2021).

Ja as embalagens ativas s3o aquelas que possuem a capacidade de interagir
com o material embalado, melhoram o desempenho da embalagem, conferindo maior
vida util, preservando-o com segurancga. Incorporam materiais ou substincias que
interagem com o produto embalado para estender sua vida util ou melhorar sua
qualidade. Essas substidncias podem ser liberadas da embalagem para modificar a
atmosfera em torno do produto, remover ou neutralizar substancias que possam afetar a
qualidade do produto, ou fornecer ingredientes adicionais que ajudam a preservar a
qualidade do produto (SHARIFI; PIRSA, 2021; SOLTANI FIROUZ; MOHI-ALDEN;
OMID, 2021). Os principais sistemas de embalagem ativa podem atuar na remogao de
oxigénio, absorvedores de etileno, absorvedores/emissores de didoxido de carbono,
sistemas de liberacdo/absor¢do de sabor, acdo antioxidante e antimicrobiana e
controladores de umidade (SHARIFI; PIRSA, 2021).

Esses ingredientes adicionados as embalagens que as tornam ativas sao
definidos como ingredientes ativos. Eles podem ter fung¢des especificas de acordo com
cada aplicagio, como por exemplo, atividade antimicrobiana (JOVANOVIC et al.,
2021), atividade antioxidante (LIN et al., 2023), absorvedores de umidade ou de
oxigénio (MOHAMED; EL-SAKHAWY; EL-SAKHAWY, 2020), etc. Dentre eles,
ingredientes ativos com agdo antioxidante podem ser adicionados em

filmes/revestimentos biodegraddveis para inibir a oxidagdo dos componentes
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gordurosos, causada pelo ataque de espécies reativas de oxigénio e nitrogénio,
aumentando a vida de prateleira dos produtos embalados (KUMAR; GOEL, 2019;
SOLTANI FIROUZ; MOHI-ALDEN; OMID, 2021). Neste sentido, materiais
compdsitos com agdo antioxidante tém sido produzidos pela adi¢ao de SeNPs (CHEN et

al., 2022; XU et al., 2021).

3.5 Nanoparticulas de Selénio (SeNPs)

O selénio ¢ um micronutriente extremamente importante para os organismos
vivos, por ajudar a controlar os sistemas antioxidantes enddgenos. No entanto, existe
uma margem estreita entre os niveis aceitaveis/toxicos de ingestdo didria para os seres
humanos. A Academia Nacional de Ciéncias dos EUA recomenda um subsidio dietético
para Se de 55 pg/dia para homens adultos (QIU et al., 2018).

Zhang et al., (2021) descrevem a formacdo das SeNPs pela reducdo do sal
selenito de sodio (Na,SeOs) através da adicdo do 4cido ascorbico. Durante a sintese, o
Se™ ¢ reduzido para Se’, passando pela etapa de agregacio e estabilizagio com dente-
de-ledo Taraxacum mongolicum (TMP) 50-2 e Tween 80, mantendo o didmetro das
nanoparticulas em escala nanométrica. Além de estabilizador, os polissacarideos ainda
podem atuar como agente de capeamento, ou em alguns casos como agente redutor (LI
et al., 2019; SONG et al., 2020).

Estudos anteriores reportam a produ¢do de materiais compositos enriquecidos
com SeNPs a base de: quitosana para aplicagdo como tecidos cardiacos (I mL de SeNPs
5 pg/mL) (KALISHWARALAL et al.,, 2018); polissacarideos de manguezais para
avaliar potencial de bioatividade (10 mL, selenito de sédio 0,01 M) (JHA et al., 2022);
arabinogalactanas para potencializar a atividade antitumoral (I mL de Na,SeOs nas
concentragdes de 30, 60 e 120 mM) (TANG et al., 2019); carboximetilcelulose para
liberacdo das SeNPs em sistemas de radicais livres (10 mL de uma solugdo acida de
selénio 20 mmol/L) (CHEN et al., 2022); e quitosana/dlcool poli(vinilico) para avaliar
atividade antibacteriana (MENAZEA et al., 2020), etc. No entanto, até o presenete
momento, ndo foi possivel encontrar registro sobre o desenvolvimento e caracterizacao

de embalagem/revestimento a base de PEC carregadas com SeNPs.

20


https://www.sciencedirect.com/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/taraxacum-mongolicum

4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

A pectina comercial (pectina® GENU, PEC) extraida de cascas de frutas
citricas com um grau de esterificacdo de 55-65% e porcentagem de acido galacturoénico
de 82.1% foi fornecida pela CP Kelco Co. (Limeira, Brasil). O Glicerol, selenito de
sodio (Na,SeOs) e cloreto de calcio (CaCl,) foram adquiridos pela LabSynth e 4cido
ascorbico (CsHgOg) adquirido pela Sigma-Aldrich.

4.2 Preparo dos filmes

Os filmes foram preparados seguindo o método de casting, conforme
representado na Figura 3. As formulagdes, contendo a concentragdo de cada
componente, estdo descritas na Tabela 1. Inicialmente foi adicionado 750 pL de glicerol
em 100 mL de agua destilada, em seguida foi adicionado 2,5g de PEC e a mistura foi
submetida a agitacdo magnética a 500 rpm a uma temperatura de 60°C. A escolha dessa
temperatura foi baseada na necessidade de facilitar a solubilizacdo da PEC na solugao,
enquanto a velocidade de agitacdo foi controlada para evitar a formagdo de bolhas
indesejadas. O processo foi mantido por aproximadamente 40 minutos, garantindo a

obten¢do de uma solu¢do homogénea, isenta de grumos.

Tabela 1. Formulacdes para producio dos filmes.

Formulagao PEC (g)/% Glicerol (g)/ % SeNPs (g)/% CaCl, (g)
CS 2.5 30 NA NA
0.2S 2.5 30 0.2 NA
0.4S 2.5 30 0.4 NA
0.8S 2.5 30 0.8 NA
CcC 2.5 30 NA 0.115
0.2C 2.5 30 0.2 0.115
0.4C 2.5 30 0.4 0.115
0.8C 2.5 30 0.8 0.115

A porcentagem em massa de PEC é em relagdo ao volume final de solugéo
(100 mL). O percentual de glicerol e das nanoparticulas de selénio foram
calculados em relacdo a massa de PEC.

Apo6s a homogeneizacdo da PEC, foi adicionado, lentamente, gota a gota,

selenito de sodio 0,1 M e acido ascorbico 50 mM, em proporg¢des calculadas para 0,2%,
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0,4% e 0,8% de massa em relagdo a massa do polimero, conforme indicado na Tabela 1.
Essa adicdo foi realizada de maneira lenta e gradual, gota a gota, com o intuito de evitar
a nucleacdo e aglomeragdo das nanoparticulas. A solucdo foi entdo submetida a agitagdo
por um periodo de 30 minutos, pode ser observada uma alteracdo na coloragdo

(alaranjada), indicando a formacao das nanoparticulas.

Figura 3. Esquema para producio dos filmes pelo método de casting

é_g“a selenito de sédio (G'OI"GtO de célcio)
glicerol _ acido ascorbico VY,

até flcar
homogéneo

transferir

gelificagdo

filme l

secagem

40°C-

Fonte: Autoria propria através do software Inkscape
Apo6s a formacao das nanoparticulas, adicionou-se 0.115 g de cloreto de célcio
como agente reticulante. A solucdo resultante foi deixada em temperatura ambiente para
sua gelificacdo, em seguida transferida para placas de petri e levados a estufa por um
periodo de 36 horas a 40°C. Apos este processo, os filmes obtidos foram removidos das
placas de petri e armazenados em dessecadores a vacuo, contendo silica, a fim de

controlar a umidade para os proximos ensaios de caracterizacao.
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4.3 Espessura

A espessura dos filmes foi realizada por meio de um micrometro eletronico
digital com uma faixa de 0 a 25 mm e resolugdo de 0,001 mm, pertencente a tecnologia
YST/modelo YUANLS H4024. Os resultados, obtidos a partir de dez medigdes

aleatdrias, foram apresentados como média + desvio padrao.

4.4 Cor Aparente, Opacidade E Barreira UV

As cores das amostras foram avaliadas utilizando um colorimetro (Minolta
Spectrophotometer, CM-3500D, Osaka, Japao) utilizando os pardmetros de cor
CIELAB: L+, de preto (0) a branco (100); a* , de verde (-) a vermelho (+); e b*, do azul
(-) ao amarelo(+). Calibrado segundo instru¢des do fabricante, os padrdes de
configuracdo do equipamento foram mantidos com Ilum. D65, Toll. 1.00, Painel ACIE,
OBS 10° e Dif. Cor CIE00 1:1:1. A diferenga total de cores (AE) e o indice de brancura
(WI) foram obtidos através das equacdes (1) e (2).

AE = \J(L* —L)* 4+ (a* —a)? + (b* — b)? (1)

WI = 100 — /(100 — L)% + a®+ b? )

Onde os parametros L' (85.6873), a  (-0.0247) e b (11.8113) foram utilizados
para o calculo dos filmes sem reticulante e L (86.6207), a (0.03667) e b
(11.0947) para as amostras com reticulante.

A opacidade aparente e as propriedades UV dos filmes foram obtidas de acordo
com Shankar et al., (2015) e Shojaee-Aliabadi et al., (2014), respectivamente. Os filmes
foram cortados (9,5 % 45,0 mm), colocados em cubeta de quartzo (caminho 6ptico de 10
mm) e analisados por espectrofotdmetro de absor¢cao UV-Vis (Agilent, modelo Cary 60)
varredura de 325 a 800 nm. A 550 nm (opacidade) e 325 a 400 nm (barreira UV). Uma
cubeta de quartzo sem amostra foi utilizada como referéncia. A opacidade foi

determinada pela Eq. (3):

Abs550

Opacidade = 3)

Onde Abs 550 refere-se a absorbancia em 550 nm e X € a espessura do filme em pum.
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4.5 Espectroscopia De Infravermelho Por Transformada De Fourier (FTIR)

Os espectros de infravermelho foram obtidos com o auxilio de um
espectrofotometro modelo Cary 360 operando no modo ATR (FTIR-ATR). As amostras
foram colocadas no cristal ATR e analisadas em uma faixa espectral de 4000 a 400 cm™

Para a execu¢do da andlise de FTIR nas SeNPs isoladas, foi necessario a
reducao do Na,SeOs; utilizando acido ascorbico fora da matriz da solu¢ao de PEC,
apenas em agua. Posteriormente, o produto foi congelado e submetido ao processo de
liofilizacdo. A amostra resultante foi entdo submetida a um procedimento de lavagem
utilizando metanol, seguido por uma etapa de maceracdo para obtengdo da amostra

solida.
4.6 TGA/DSC

A TGA foi realizada utilizando um analisador termogravimétrico (Shimadzu,
TGA-50, Japao). Os termogramas foram obtidos sobre um fluxo de argonio de 50 mL
min ' ¢ aquecidos de 25 a 800 °C a uma taxa de 10 °C min '. A andlise de
calorimetria exploratoria diferencial (DSC) foi realizada em aparelho Shimadzu
(modelo DSC60 Plus, Japao) a taxa de aquecimento de 10 °C/min, de 20 a 300 °C, sob

purga de argénio de 50 mL/min.

4.7 Permeabilidade ao Vapor de Agua (WVP)

Os testes de permeabilidade ao vapor de dgua (WVP) dos filmes foram
determinados gravimetricamente, de acordo com a norma ASTM E-96-00 (2000) com
modificagdes (GARCIA et al.,, 2014). Os filmes foram acondicionados em um
dessecador contendo nitrato de magnésio (53% de umidade relativa, UR) a 25 °C por 48
h, para ambientar os filmes com a mesma umidade antes do ensaio. Em seguida, cada
filme foi fixado no topo da capsula de permeacao (abertura circular com area de 8,5 cm
%) contendo solugio saturada de cloreto de magnésio (33 % UR). Logo apds foi
armazenado em dessecador contendo solugdo de cloreto de sodio (75 % UR), mantendo
um gradiente de 42 % UR entre a capsula e o dessecador. Os filmes foram pesados em

intervalos dentro de 72 horas. A razdo de permeag¢do do vapor de agua (WVPR) foi
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calculada de acordo com a Eq. (4) usando a inclinagio (?) do gréafico que foi obtido

plotando ganho de massa (mg) vs. tempo (s) € a area de permeacao (%).

WVPR = % % 4)

e

Onde m / t € o coeficiente angular da curva e A ¢ a area de permeacao da

amostra. O WVP foi calculado como a Eq. (5).

WVPRxst
wvp = sp(RHI_RHZ) (5)

Sendo que st corresponde a espessura média da amostra, sp ¢ a pressdo de
saturagdo do vapor d'dgua na temperatura de teste (Pa), UR 1 é a umidade relativa do
dessecador e UR 2 representa a umidade relativa no interior da capsula. Os ensaios

foram realizados em triplicata.

4.8 Propriedades Mecanicas

Os ensaios mecanicos foram realizados utilizando um texturometro (TA TX2
plus, Inglaterra) de acordo com a metodologia padraio ASTM D882-02 com
modificagdes (DE LIMA BARIZAO et al., 2020; MARTINS et al., 2018). Foram
investigadas as propriedades de resisténcia a tragdo (c-MPa), alongamento no intervalo
(¢ -%) e modulo de Yong (MPa). A velocidade do teste foi de 0,83 mm/s e a distancia
inicial entre as garras foi de 30 mm. Todos os testes foram realizados em quintuplicatas

com amostras medindo 7 cm x 1 cm e espessura uniforme.

4.9 Fluorescéncia de Raios X (XRF)

A fluorescéncia de raios X (XRF) foi utilizada para caracterizar a composi¢ao
quimica das superficies do filme usando um espectrometro de raios X de energia
dispersiva Epsilon 1 Malvern PANalytical (Reino Unido). As amostras de filme foram
cuidadosamente seladas com pléstico fino em porta-amostras de 25 x 20 mm. Foram
utilizados frascos de raios X com anodo de prata (Ag) e gerador de 50 kV. Os resultados

foram expressos em porcentagem normalizada.
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4.10 Solubilidade (WS) e intumescimento (SD)

No ensaio de solubilidade, aproximadamente 0,2 g (filmes secos) foram
pesados e imersos em 30 mL de agua destilada a 25 °C, com agitagcdo a 100 rpm por 24
horas. A solucdo resultante foi posteriormente filtrada através de um papel filtro
previamente pesado. Em seguida, o filtro foi levado a estufa a 103°C por 24 horas para

obten¢do da massa final (Mf) . O teor de solubilidade foi determinado de acordo com a

Eq. (6) :

MO-Mf

WS (%) = %100 (6)

M 0 e M f correspondem a massa inicial e final, respectivamente.

As andlises da cinética de intumescimento foram realizadas de acordo com
(LAVORGNA et al., 2010) com adaptacdes. Pedacos cortados de filmes (2 cm x 2 cm),
secos (103 °C/24 h) e pesados (M 0 ) foram mergulhados em dgua destilada (25 °C/100
rpm). A capacidade de intumescimento das amostras foi avaliada medindo sua massa
em diferentes intervalos de tempo (1, 3, 5, 8, 10, 15min) para os filmes sem reticulante e
(5, 10, 15, 30, 60 e 120 min) para os filmes com reticulante, e calculado o

intumescimento seguindo a Eq. (7).

Mf-MoO

SD (%) = * 100 (7)

Onde, Mf e M 0 sdo as massas dos filmes inchados no tempo desejavel t (min)
e a massa do filme seco no tempo inicial (t = 0), respectivamente. O grau de
intumescimento dos filmes biodegradaveis foi determinado no tempo que houve o

maximo de absorcao de dgua.

4.11 Ensaio de degradacao

A biodegradabilidade do filme foi avaliada por meio de imagens digitais
durante um periodo de 6 dias, seguindo o protocolo experimental conforme descrito por
Rech e colaboradores (RECH et al., 2020), com algumas adaptac¢des. Imagens digitais
dos filmes foram capturadas para acompanhar o progresso da degradacdo. Amostras

secas (2 x 2 cm) foram fixadas em uma tela mosqueteira e enterradas a uma
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profundidade de 15 cm no solo, em condi¢des ambiente. O processo de degradagdao do
filme foi avaliado em intervalos de tempo especificos (1, 3, 4 e 6 dias). Para cada

periodo, os filmes foram cuidadosamente coletados do solo, submetidos a limpeza e

secos em estufa a 40 °C.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Desenvolvimento e Aparéncia do Filme

Os filmes produzidos a partir de pectina (PEC), exibiram homogeneidade
aparente, indicando boa processabilidade e manipulacdo, conforme ilustrado na Figura
4. Entretanto, as solucdes filmogénicas dos filmes contendo reticulante apresentaram
maior viscosidade, atribuida ao processo de gelificagdo. A inclusdo dos ions célcio
promove a formagdo de ligagdes cruzadas com os grupos carboxilas carregados

negativamente da PEC. Neste processo, os fons Ca”" atuam como reticulantes fisicos

(CHAICHI et al., 2019).

Figura 4. Imagens digitais dos filmes a base de PEC, enriquecidos com (0,2 0,4 e 0,8% m/m) SeNPs, sem
reticulante (CS, 0.2S, 0.4S e 0.8S) e com reticulante (CC, 0.2C, 0.4C e 0.8C).

A influéncia do célcio nos filmes a base de PEC estd associada a formacao de
redes poliméricas, mediadas por interacdes eletrostaticas. Este fenomeno desempenha
um papel determinante nas propriedades viscoeldsticas dos filmes, conferindo-lhes
caracteristicas especificas relacionadas a sua estrutura molecular (CAO et al., 2020;
NAKAMOTO et al., 2022). Diferente da adicdo do calcio, as SeNPs geram cor
caracteristica quando produzidas na matriz dos filmes. Dependendo da concentragdo
(0,2, 0,4 e 0,8 %) diferentes tons alaranjados s@o observados. A cor alaranjada sugere
que as SeNPs formadas possam assumir uma estrutura monoclinica ou amorfa, ja que na

forma trigonal apresenta uma coloragao preta (QIU et al., 2018).

28



5.2 Espessura e Propriedades Mecanicas

As medidas de espessura sdo apresentadas na Tabela 2. Os valores variam de
87,0 a 108,0 um. A inclusao do cloreto de célcio nas formulagdes nao variou
significativamente a espessura dos filmes (p < 0,05). Com exce¢do das amostras 0.2C e
0.4C. Conforme indicado por Garavand et al., (2017), espessuras compreendidas entre
80 e 200 um sao consideradas apropriadas para aplicagdes em embalagens de alimentos.

Diversos parametros, como o método de preparagdo, as condi¢des de secagem,
a quantidade de solug¢ao formadora de filme e as interagdes entre os constituintes, foram
identificados como determinantes na variagdo da espessura dos filmes. (AGUIRRE-
LOREDO et al., 2018; SOOD; SAINI, 2022). Importante salientar que, em todos os

filmes produzidos, o volume da solucdo filmogénica foi mantido inalterado.

Tabela 2 Espessura e propriedades mecanicas de filmes a base de PEC, glicerol e SeNPs

Formula¢do  Espessura (mm) X (MPa) £ (%) o (MPa)

CS 0,1051° + 0,0059 2,9454" +0,3609 4,2858+0,3518 4,6960"+ 0,3360
0.2 0,0901“+0,0024  2,5188“°+0,3485  5,8896"+ 0,3409 6,5601” + 0,3902
0.4S 0,0870% = 0,0021 1,7161° £ 0,2448 7,3230°+ 1,5059 3,9182°+0,3298
0.8S 0,0901“ £ 0,0043 2,3219 £ 0,1455 5,82629+0,8889 4,3075% £ 0,3496
CC 0,1037% £ 0,0005 3,33639+0,2048 12,5572+ 11,0579 12,2707° £ 0,3562
0.2C 0,1019“% + 0,0031 3,1437%+0,2979 10,5820 + 0,3934 9,1142%+0,7002
0.4C 0,0947” + 0,0045 2,0431°+£0,1235 25,1841°+0,0780 11,5981¢+0,3105
0.8C 0,1080“ £ 0,0011 2,5947° £ 0,3237 21,1727 £ 0,5356 12,6821¢+1,0758

Resultados apresentados em (média + desvio padréo);

> (MPa): Moddulo de Young; e (%): Alongamento na
Resisténcia a tracao.

a-b.¢) etras diferentes na mesma coluna, dentre os grupos sem e com adicéo
de reticulante, indicam diferengas significativas ( p < 0.05) pelo teste de Tukey.

ruptura; o (MPa):

As propriedades mecanicas foram estimadas a partir dos valores de médulo de
Young (X - MPa), alongamento na ruptura (¢ - %) e a resisténcia a tragao (c - MPa)
(Tabela 2). Estes resultados visam fornecer informagoes relevantes sobre a resisténcia e
integridade de filmes quando submetidos a condigdes de estresse (DA SILVA BRUNI
et al., 2023). O moédulo de Young (), que indica a rigidez do material, variou de
1,7161 a 2,9454 MPa nos filmes sem reticulante ¢ de 2.0431 a 3.3363 MPa nos filmes
com reticulante, indicando que o reticulante tornou o material mais eldstico e mais
rigido respectivamente. O alongamento na ruptura (g), que representa a capacidade do
filme esticar antes de romper, variou de 4.2858 % a 7.3230 % nos filmes sem Ca e de

10.5820% a 25.1841% nos filmes carregados com Ca*".

29



Esses resultados confirmam a tendéncia observada no moddulo de Young,
indicando um aumento no alongamento na ruptura com a adigdo de reticulante.
Notavelmente as maiores porcentagens de & foram encontradas nos filmes menos
rigidos, com menor X em seus respectivos grupos (0.4S e 0.4C), atingindo € 7.3230% e
25.1841%, respectivamente. A resisténcia a tracdo (o) determinou a forga maxima
suportada pelos filmes antes da ruptura. Nos filmes sem adicao de reticulante, essa
resisténcia variou de 3.9812 a 6.501 MPa, com diferenca significativa (p < 0.05) apenas
para o filme 0.2S. Nos materiais com adi¢do de reticulante ndo foi observada diferenca
(p £0.05) entre as formulagdes (9.1142 a 12.6821 Mpa). Por outro lado a incorporagao
de SeNPs reduziu o o dos filmes preparados.

A presencga de reticulante na matriz dos filmes resultou em aumento da rigidez.
Observou-se que os maiores valores de X foram encontrados nos filmes sem a presenca
de SeNPs (CS e CC), atingindo 2.9454 e 3.3363 MPa, respectivamente. Os resultados
apontam reducdo na rigidez da matriz do filme com a adicdo de SeNPs. De acordo com
Akhila et al., (2023)., a adig¢@o de reticulante reduz o volume livre entre as cadeias de
PEC, diminuindo a flexibilidade do filme. Este estudo reportou filmes a base de
mucilagem/PEC reticulados com cloreto de célcio e didxido de titanio. Os autores
observaram que a adi¢do de reticulante resultou em uma diminui¢do significativa no
modulo de Young (X). O efeito antiplastificante observado restringe a mobilidade
molecular, afetando a flexibilidade do material. Os valores encontrados foram inferiores
aos valores relatados por (KUREK et al., 2021)(Z: 31.86 MPa; : 26.01 %; o: 8.31 MPa)
e por (GALUS; LENART, 2013) (e: 5.9 %; o: 22.5MPa) nos filmes apenas com PEC
em ambos os trabalhos.

Nisar et al., (2018) destacam que os parametros ¢ € ¢ frequentemente estao
associados a rede de microestrutura do filme e as forcas intermoleculares presentes entre
eles. Quando matrizes ou particulas compartilham semelhanga quimica, observa-se uma
interacdo mais intensa quando dispersas, agindo como centros de ancoragem. Isso
resulta na redu¢do da mobilidade molecular e consequentemente, no aprimoramento da
resisténcia a tragdo. Contudo, as diversas concentragdes de SeNPs podem gerar
interacdes mais complexas entre as nanoparticulas e a matriz polimérica, considerando o
tamanho e a distribui¢do das particulas, resultando em uma resposta mecanica variada.
Conforme Zibaei et al., (2023) tais resultados podem ser atribuidos a deposi¢ao

especifica de SeNPs na cadeia de macromoléculas de PEC, ocorrendo por meio de uma
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agitacdo magnética de alta velocidade durante o processo de formacao das SeNPs no
filme. Isso acarreta na diminuicdo da for¢a de ligacdo e na integridade estrutural
(NISAR et al., 2018; ZIBAEI et al., 2023). Vale notar que, em comparagdo, os valores
de o foram superiores aos relatados por (ASFAW; DEKEBA, 2022), enquanto, por

outro lado, os valores de € foram inferiores.

5.3 Analise de Cor, Opacidade aparente e Barreira UV

A percepcao visual dos consumidores ¢ fortemente influenciada pela cor,
desempenhando, portanto, um papel crucial na aceitabilidade de filmes e revestimentos
biodegradaveis. Alteragdes na coloragdo da superficie dos filmes podem servir como
indicadores do desenvolvimento de ligagdes cruzadas entre as moléculas do filme (DA
COSTA et al., 2024; GALUS; LENART, 2013). A cor predominante dos filmes foi

determinada a partir dos parametros luminosidade/brilho (L*), vermelho/verde (a*),

azul/amarelo (b*), diferenca total de cor (AE) e indice de brancura (WI) (Tabela 3).

Tabela 3 Parametros de cor e opacidade dos filmes a base de PEC e SeNPs.

Formulacao

L* a* b* AE WI

Opacidade

CS
0.2S
0.4S
0.8S

85.6873% +0.5794
80.1060°+ 2.1191
72.5520° + 0.4410
60.01007+ 0.7260

-0.0247 +0.0162
4.4047" +0.7508
11.112¢ + 1.4604
23.2529+0.4378

11.8113“+1.1296
23.94667°+ 2.3551
40.36733+ 0.8189
51.60067%+ 1.7790

14.1092+ 1.8817
33.3824°+ 0.23352
52.7882°+2.5105

81.4285%+ 1.0482
66.2854"+ 0.1594
49.9137°+ 0.8642
30.68459+ 1.3160

2.2287%+0.1159
3.3673%+0.2422
3.7779° + 0.2954
5.0719°+ 0.3593

CC
0.2C
0.4C
0.8C

86.6207°+0.3110
81.1853%+0.5437
75.5967°+ 0.1741
63.13939+ 0.4592

0.03667°+ 0.0581
3.8833%+0.3480
8.8247°+0.1674
22.30539+ 0.4945

11.0947° £ 0.5846
20.7853%+0.7026
36.1773°+0.3718
53.85739+0.7293

11.7864%+ 1.1453
28.7739°+ 0.8278
53.6289°+ 0.8243

82.61697+ 0.6070
71.6837°+ 0.4441
55.4780°+ 0.4290
31.0279%+ 0.8247

2.2584° £ 0.0190
2.88429+0.2189
3.2693 £ 0.0465
4.0822° +0.1663

Resultados apresentados em (média * desvio padrao); n = 3.

L*: Luminosidade/brilho, a*: Vermelhidao/verde, b*: Amarelecimento/azul. AE:
mudanca de cor, indice de brancura WI, Ossy: Opacidade aparente avaliada em
550 nm.

abcd) etras diferentes na mesma coluna, dentre os grupos sem e com adicéo
de reticulante, indicam diferengas significativas ( p < 0.05) pelo teste de Tukey.

Os resultados indicam que as SeNPs aumentaram a*, b* e AE, mas reduziram
os valores de L*, WI e opacidade. A diminui¢do do valor de L* indicou que o brilho do
filme diminuiu com o aumento da concentracdo de SeNPs, o aumento do valor a* ¢ b*
indicou que o filme gradualmente teve um aumento nos tons de vermelho e amarelo.
Indicativo da formacdo de SeNPs amorfas ou monoclinicas se formaram porque o Se

trigonal ¢ preto (QIU et al., 2018). O aumento no valor de AE, de acordo ao aumento na
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concentracdo de SeNPs, evidencia um acréscimo na diferen¢a de coloracao dos filmes,
em comparacao com o controle (CS e CC). Valores de AE < 1 podem indicar diferencas
de cor imperceptiveis; uma faixa entre 3 < AE < 5 sugere uma diferen¢a substancial de
cor; enquanto AE < 12 implica em uma diferenca absoluta de cor, perceptivel mesmo
por avaliadores nao treinados. Todos os filmes apresentaram mudanca de cor
significativamente visivel ao olho humano (apenas 0.2C apresentou AE < 12) (DA
SILVA BRUNI et al., 2023; KUREK et al., 2021).

O indice de brancura (WI) dos filmes controle foi mais alto. A adicdo de
SeNPs diminuiu acentuadamente a brancura dos filmes. Visto que a coloracdo
caracteristica das SeNPs sdo de tom alaranjado. Resultados de WI semelhantes ao
relatado por (EZE et al., 2024) em filmes de carboximetilquitosana, PVA e quitina, o
indice de WI também aumenta com Cotylelabium lanceolatum e SeNPs.

A coloragdo de tons alaranjados caracteristica das SeNPs influenciou a
coloragao final do material. Principalmente porque as nanoparticulas tornaram a
estrutura do filme mais compacta, afetando a transmissao da luz (LIU et al., 2024). A
opacidade ¢ um indicativo da transparéncia de um filme, sendo que um valor mais
elevado de opacidade corresponde a uma menor transparéncia do filme, indicando
também a capacidade de bloquear ou reduzir a passagem de luz (ASFAW; DEKEBA,
2022).

Os valores de opacidade aumentaram com o aumento da concentragdo de
SeNPs. Houve uma mudanga na coloracdo para tons mais alaranjados com a adi¢do de
SeNPs, e os filmes se apresentaram mais opacos. Muitas vezes ¢ prudente que a
opacidade do filme fique na faixa inferior para facilitar a visualizagdo do produto
embalado (EZE et al., 2024). A transparéncia pode estar associada a fase amorfa dos
polissacarideos presentes na mistura (DA SILVA BRUNI et al., 2023). Indicando que o
aumento da concentracdo de SeNPs, deixou a estrutura do material mais organizada.
Seguindo esse raciocinio quando ¢ analisado apenas a utilizagdo do reticulante, a
opacidade diminui, indicando uma distribuicao mais desordenada da matriz polimérica
dos filmes. Os valores de opacidade encontrados foram menores que os valores
relatados por Asfaw; Dekeba, (2022) em filmes de pectina e glicerol, no entanto a

concentragdo de pectina otimizada em seu estudo foi de 3 e 5%.
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Figura 5. Transmitincia da luz ou de bloqueio dos raios UV de todas as amostras de filmes quando expostas a
comprimentos de onda entre 325 e 800 nm;
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A habilidade de bloquear tanto a luz ultravioleta (UV) quanto a luz visivel

(Vis) € crucial em embalagens de alimentos, pois a exposi¢ao a radiacdo UV-Vis induz
reacoes oxidativas nos alimentos embalados (LIU et al, 2024). A analise
espectroscopica dos filmes nas regides visivel e UV estdo representadas na Figura 5. O
filme com o maior percentual de SeNPs demonstrou a menor transmitincia. A
influéncia do CaCl, resultou em um leve aumento na transmitancia quando comparado
aos filmes com a mesma concentragdo de SeNPs. Os resultados indicam que a extensao
da reticulacdo possui relevancia nas propriedades de bloqueio UV dos filmes fabricados,
sendo predominantemente dependente da concentracdo de SeNPs. Dada a capacidade
deste filme de absorver luz UV, ele pode ser eficientemente utilizado como uma camada
de barreira UV em embalagens de alimentos. Em filmes de carboximetilquitosana, PVA
e quitina também foi relatado a diminuicdo da transmitincia com a adi¢do de SeNPs

(EZE et al., 2024).

54 FTIR

A espectroscopia por infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) foi
utilizada para confirmar a formacdo de SeNPs e para identificar os elementos
envolvidos em sua produgdo na faixa de 4000-600 cm '. Os espectros FTIR dos

precursores isolados e dos filmes foram apresentados na Figura 7. No espectro FTIR da
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PEC, a banda localizada na faixa de 3300-3450 cm' foi associada as vibragdes de
alongamento do grupo O—H, enquanto uma banda de menor intensidade em 2934 cm™
indicou as vibragdes de estiramento do grupo C—H. Os picos de absor¢do observados
em aproximadamente 1736, 1615, 1000 e 1200 cm ' foram atribuidos as vibracdes de
alongamento dos grupos funcionais CO, COO, COC e COH da PEC, respectivamente
(QIU et al., 2018; XIAO et al., 2017). Além disso, picos intensos em torno de 1098 e
1017 cm ' foram identificados como caracteristicos de altos teores de 4cido

galacturdnico, constituindo absor¢des distintivas da PEC (QIU et al., 2018).

Figura 6. Espectros de FTIR de precursores (PEC, SeNPs) (A), filmes sem adicio de reticulante (B) e filmes
com adicéo de reticulante (C).
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No espectro FTIR dos SeNPs (Figura 6a), os picos observados na regiao de
3345 cm™ e 805 cm™ podem ser atribuidos a presenca de grupos hidroxila (—OH) ou a
influéncia da umidade na amostra. O pico localizado em 3044 cm™ estd associado ao

"¢ 1303 cm™ foram

estiramento dos grupos alcanos (C—H). Os picos em 1812 cm’
identificados como provenientes de diferentes grupos C=0. As bandas detectadas em

1051 estao relacionadas ao estiramento do grupo funcional CO. Esses resultados
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sugerem a presenca de diversos grupos funcionais, os quais desempenham papéis tanto
na redu¢do quanto na estabilizagdo das nanoparticulas de selénio (SeNPs). (BAGHERI-
JOSHEGHANI; BAKHSHI, 2022; SHAHABADI; ZENDEHCHESHM; KHADEMI,
2021).

Nos filmes sem e com adi¢do de reticulante (Figura 6 (b) e (c)), foi observado
um deslocamento do pico caracteristico dos grupos hidroxila (—~OH) de 3345 cm™ para
3350 cm . Esse deslocamento sugere que os abundantes grupos OH presentes na PEC
podem contribuir de maneira benéfica para a estabilizacdo e dispersao das SeNPs em
solugdes aquosas (QIU et al., 2018). O estiramento dos grupos alcanos (C-H)
permaneceu em 3044 cm™ ', nos filmes FC, como no espectro de SeNPs, enquanto houve
um deslocamento para 3038 cm' em FS. O pico de absorgdo constante em 1777 cm ',
presente em ambos os filmes, ¢ atribuido a vibragdo de estiramento do grupo CO do
anel na ligacdo dupla de cinco membros do &cido ascérbico (SHAHABADI;
ZENDEHCHESHM; KHADEMI, 2021).

Os picos em 1887, 1245 ¢ 868 cm ' em FC foram deslocados para 1892, 1250
¢ 880 cm ' em FS, correspondendo aos grupos CO, COH e COC, respectivamente. Esse
deslocamento pode indicar uma alteracdo na for¢a ou na natureza da liga¢do, conforme
estudos anteriores (EZE et al., 2024; QIU et al., 2018; XIAO et al., 2017). E relevante
notar que o FTIR indicou um sinal desprezivel das ligagdes de selénio (Se), o que pode
ser explicado pela baixa concentracdo e presenca de componentes quimicos que podem
ter mascarado ou sobrecarregado os sinais dessas ligagdes, como destacado por Thanh

Huong et al., (2023).

5.5 Fluorescéncia de Raio X

A Tabela 4 apresenta a composicdo elementar das superficies do filme,
determinada por meio da analise por XRF. Os principais elementos identificados nas
formulagdes incluem potassio (K), enxofre (S), cloro (CI) e calcio (Ca). E observado um
aumento na concentragdo de selénio (Se) a medida que a quantidade de SeNPs nos
filmes aumenta. As porcentagens relativas desses elementos sao influenciadas pela area
analisada na superficie do filme. Conforme a quantidade de elementos no filme
aumenta, a taxa de porcentagem relativa se ajusta proporcionalmente ao adicionar o

cloreto de calcio (CaCl;) no meio. A técnica de FRX ¢ considerada uma técnica

35



qualitativa empregada para determinar a composicao elementar na superficie dos

materiais.
Tabela 4 porcentagens relativas da composicio elementar na superficie dos filmes.
Formulacéo K Cl Se S Ca

CS 57,2819 2,1420 ND 4,0149 36,5612
0,28 53,0471 1,8068 2,0475 4,6442 38,4544
0,4S 55,2559 1,6644 4,8144 3,4923 34,7732
0,8S 53,7645 1,7234 7,9215 4,5105 32,0796
CC 9,2480 45,5921 ND 0,4498 44,7100
0,2C 9,1193 42,7528 0,2859 0,5316 47,3105
0,4C 9,1948 43,3229 0,5259 0,5383 46,4180
0,8C 9,5499 49,5250 0,8636 0,4358 39,6256

ND: Nao Detectado

A presenga de K, Ca e S nos filmes ¢ atribuida a PEC comercial. Conforme
indicado pelo fabricante, na ficha do produto, o PEC ¢ derivado de cascas de frutas
citricas podendo conter até 10 ppm de dioxido de enxofre (SO,). Vale ressaltar que a
composi¢ao mineral dos frutos citricos pode variar devido as condi¢des edafoclimaticas.
A presenga significativa de Ca e K na PEC comercial sdo influenciadas pelo método de
extracdo, no qual polissacarideos sdo extraidos de plantas usando agentes precipitantes
como, hidroxidos de potassio e célcio. Nesse processo, ions Ca e K atuam como contra-
ions dos ions carboxilato presentes nas cadeias de PEC extraidas. A caracterizacdo da
PEC comercial pela CP Kelco, conforme descrito por do Nascimento et al., (2024),

confirmou a presenga desses elementos na composicao do polissacarideo.

5.6 Permeacao ao vapor de agua, solubilidade e grau de intumescimento.

A avaliacio da Permeabilidade ao Vapor de Agua (WVP) ¢é fundamental para
compreender os mecanismos de transferéncia de massa e interagdes soluto/polimero em
filmes comestiveis. A afinidade entre a agua e a estrutura polimérica esclarece a
dindmica dessas interagdes, tornando o WVP um indicador crucial para avaliar o
desempenho de embalagens alimenticias (Tabela 5) (KHODAEIL, HAMIDI-
ESFAHANI; LACROIX, 2020; ZHANG et al., 2024).

Os valores de WVP dos filmes variaram de 2,08 a 2,76 x 10” g.m (Pa.ms) .

Os valores de permeacdo mostram que a adi¢do de calcio e SeNPs nao produziram
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efeito significativo nas medidas (p > 0,05). No entanto, ¢ possivel observar uma
diminui¢do no valor de WVP apos a adi¢do das SeNPs em comparagdo com os
respectivos filmes controle (CS e CC). Segundo Saedi et al., (2021), ao incorporar
nanoparticulas na matriz polimérica e gerar filmes compoésitos, a presenca das
nanoparticulas impermeavel impede a permeacao das moléculas de agua através do
filme polimérico. Este efeito ¢ atribuido a criagdo de um caminho tortuoso que reduz a

difusdo das moléculas de agua.

Tabela 5 Permeabilidade ao vapor de agua, solubilidade em agua, taxa de intumescimento de filmes a base de

pectina.
Formulagao WVP (g'm (Pa-m 2 s) ") WS (%) SD (%)
CS 2.76x107" + 6.16x10° 100 544.97°+9.83
0.2S 2.25%107 + 1.48x107° 100 600.77°+ 6.22
0.4S 2.28x107 +3.43x1071° 100 673.24°+ 4.94
0.8S 2.12x107% +3.00x107"° 100 777.38*+ 3.01
CcC 2.60x107 +3.07x10"° 97.43%+ 4.29 1385.89%+ 19.83
0.2C 2.54x107%" +5.22x107"° 93.97%+ 3.04 1335.68*+21.32
0.4C 2.08x107 + 1.89x107° 91.63*+ 1.69 1569.16*+ 5.33
0.8C 2.28x107 +3.50x107"° 94.64*+ 1.05 1648.57*+2.29

Resultados apresentados em (média + desvio padrao); n = 3.

WVP: permeabilidade ao vapor de agua; WS: Solubilidade em agua; DP: Grau
de intumescimento;

* Letras diferentes na mesma coluna, dentre os grupos sem e com adigdo de reticulante,

indicam diferencas significativas (p < 0.05) pelo teste de Tukey.

Ap0s 24 horas dos filmes em dgua foi observado que filmes a base de PEC sem
adicao de reticulante foram completamente soluveis em dgua. Entretanto, com a adig¢ao
de reticulante, os filmes apresentaram taxas de solubilidade entre 91,63% e 97,43%.
Esses resultados sdo semelhantes com os relatados por Chaichi et al., (2019). Em seu
estudo a producdo dos filmes passa por duas etapas de reticulagdo. A Primeira etapa ¢
adicionando o reticulante junto a solucdo formadora de filme, como fizemos neste
estudo. Na segunda etapa os filmes ficam, por 30 minutos, imersos em uma solugdo de
CaCl,. O autor destaca que somente na primeira etapa nao ¢ suficiente para a formagao
de filmes de PEC insoluveis. Isso ¢ atribuido a diferenca na densidade de reticulacdo
entre a primeira e a segunda etapa. Também relatou que a reducdo de Ca em
concentracao abaixo de 0,5% resulta na formagao de filmes com alta solubilidade em
agua (CHAICHI et al., 2019). A reducdo na solubilidade em agua dos filmes com

reticulante pode ser atribuida a presenca de interagcdes intra e intermoleculares.
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Especificamente, essas interacdes envolvem tanto as cargas quanto a matriz polimérica
e a carga incorporadas, deixando menos nimero de grupos hidroxila disponiveis para
formar interacdes de ligagcdo de hidrogénio com as moléculas de agua expostas (EZE et
al., 2024).

A avaliagdo do intumescimento em agua dos filmes foi conduzida monitorando
a massa dos materiais ao longo de um intervalo de tempo especifico. Foi observado que
para os filmes sem reticulante o maior SD ocorreu em 3 minutos, com valores entre
544.97% e 777.38% comparados com a massa do filme seco. Tornou-se impraticavel a
medida de massa dos filmes sem reticulante ap6s 15 minutos de imersdo em agua. Em
contrapartida os filmes que foram adicionados reticulante apresentaram maior SD aos
60 minutos, variando entre 1335.68% e 1648.57%. Contudo, ap6s 120 minutos, foi

observado um decréscimo na massa dos FC, conforme mostra Figura 7.

Figura 7. Cinética de intumescimento dos filmes a base de PEC com reticulante
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O aumento na concentracdo de SeNPs esta correlacionado proporcionalmente
ao aumento no SD. Isso pode ser atribuido a diminui¢@o das interagdes entre as cadeias
poliméricas, influenciadas pelas nanoparticulas. Segundo Roy et al., 2020., o SD dos
biopolimero, em particular, depende principalmente da reticulagdo, porosidade e
natureza dos materiais. O aumento de SD dos filmes pode ser atribuido ao aumento da
densidade de reticulagdo, resultando em uma porosidade ampliada, de modo a aumentar
a capacidade de retencdo de agua dos filmes nanocompositos (ROY et al., 2020).
Estudos anteriores também confirmam essas observagdes, destacando que o aumento de
agentes reticulantes na solu¢do polimérica promove o aumento das interacdes (Cross

link) entre as cadeias, reduzindo o espaco livre entre elas (CHAICHI et al., 2019). Em

38



outros estudos (ROY et al., 2020, 2021; ROY; RHIM, 2021b) ja havia detectado

resultados analogos.

5.7 Estabilidade Térmica

Os resultados dos ensaios de estabilidade térmica dos filmes a base de PEC sao
apresentados na Figura 8, mostrando as curvas de TG e suas primeiras derivadas
(DTG). As curvas TG exibiram perda de massa em véarias etapas durante a
decomposic¢ao térmica. O primeiro estagio indica um evento térmico entre 80 e 110 ° C,
principalmente devido a evaporacdo da dgua e compostos volateis (DA SILVA BRUNI
et al., 2023; DE JESUS et al., 2023). A variacdo de massa entre 150 e 350 °C ¢ atribuida
a decomposi¢ao térmica das cadeias poliméricas e seus subprodutos resultantes. A
massa residual remanescente acima de 600 °C é composta por potassio (K) e célcio
(Ca). Muitas vezes chamado de estdgio de cinzas, representa a carboniza¢do completa
dos materiais. (DO NASCIMENTO et al., 2024; EZE et al., 2024) A composi¢dao

elementar da massa residual foi confirmada por FRX.
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Figura 8. Curvas TG e primeiras derivadas (DTG) de PEC e filmes a base de PEC
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As curvas da primeira derivada (DTG) indicam que as taxas maximas de
degradagdo ocorrem em diferentes temperaturas. A temperatura de decomposi¢do
maxima na PEC foi observada a 243 °C, enquanto nos filmes sem reticulante essa
temperatura foi de 223 °C, no filme controle, havendo um aumento para 229 °C com a
adicdo de Nanoparticulas de Selénio (SeNPs). Nos filmes contendo reticulante, a
temperatura de decomposi¢do maxima variou entre 237 e 241 °C. A incorporacdo de
reticulante nas formulagdes demonstrou um aumento na estabilidade térmica dos filmes.
Por outro lado, a adi¢ao de SeNPs resultou em uma leve redugao na estabilidade térmica
dos filmes contendo reticulante. Esses resultados indicam que a introducao de
reticulante contribui para aprimorar a resisténcia térmica dos filmes, enquanto a
presenca de SeNPs pode exercer um efeito moderado nesse aspecto quando combinada

com o reticulante.
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Figura 9. DSC da PEC, acido ascorbico e dos filmes a base de PEC enriquecidos com SeNPs.
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A investigagdo das modificagdes estruturais intermoleculares causadas por
variacoes de temperatura foi investigada pelas curvas de calorimetria diferencial de
varredura (DSC). As curvas DSC, exibem alteracdes térmicas nos filmes entre 20 °C e
400 °C (Figura 9). As propriedades térmicas da pectina dependem principalmente de
sua composi¢cdo quimica e transicdo de estado ocorrida durante o processamento, bem
como da interdependéncia de ambos os fatores (NISAR et al.,, 2018; PASINI
CABELLO et al., 2015).

Em relacdo a amostra pura de PEC (Figura 11 (a)), foi observado um pico
exotérmico a 84.6 °C, relacionado principalmente a evaporagdo da agua ligada aos
grupos hidrofilicos na estrutura polimérica, (KHODAEI; HAMIDI-ESFAHANI;
LACROIX, 2020; NISAR et al., 2018), e os picos endotérmicos em 240.6 °C e 320.1 °C
representam a decomposi¢ao e desmetoxilagdo ou subprodutos da PEC, respectivamente
(KHODAEI;, HAMIDI-ESFAHANI; LACROIX, 2020; LIN et al., 2023). A realizagdo
do ensaio de DSC para o acido ascorbico se justifica pela sua presenca na matriz do

filme, desempenhando um papel crucial na estabilizagdo das SeNPs, em conjunto com a
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PEC. O pico endotérmico observado a 195.0 °C esta associado ao ponto de fusdo do
acido ascorbico, enquanto eventos térmicos subsequentes representam sua
decomposicdo (Figura 11 (a)). Resultados semelhantes foram encontrados por (DI
FILIPPO et al., 2022) em microparticulas de quitosana.

Na auséncia de reticulante nos filmes (Figura 11 (b)), o pico exotérmico
associado a evaporacao da dgua exibiu uma faixa de variacao entre 82.3 ¢ 99.5 °C. Por
outro lado, a introducdo do reticulante nos filmes resultou em um aumento dessa
temperatura, situando-se entre 85.5 e 105.9 °C (Figura 11 (a)). Notavelmente, a
incorpora¢do crescente de nanoparticulas de selénio (SeNPs) demonstrou reduzir a
temperatura mencionada em ambos os casos. O pico endotérmico registrado a 225 °C
nos filmes sem reticulantes, associado a degradacdo da PEC, revelou uma notéavel
modificacdo com a adi¢do do reticulante. Houve um alargamento da banda e um
deslocamento para 240 °C. Esse fendmeno pode ser atribuido ao aumento das ligacdes
cruzadas na matriz polimérica dos filmes.

A presenca do segundo pico exotérmico nos filmes esta associada a degradagao
do glicerol e subprodutos da PEC. Nos filmes sem reticulante, a temperatura desse pico
variou entre 319.7 e 325.7 °C, com a incorporagdo de reticulante nos filmes, foi
observado uma redugdo nessa temperatura, que variou entre 315.8 e 325.6 °C. O
aumento da concentracdo de SeNPs levou a redugdo na temperatura do pico
endotérmico. Esses resultados indicam uma interacdo complexa entre as SeNPs,
reticulante e o glicerol na matriz polimérica. A elevacdo inicial da temperatura pode
sugerir uma estabilizacdo temporaria causada pela presenca das SeNPs. Entretanto,
conforme a concentracdo aumenta, outros fatores, como aglomeracdo pode levar a
redugdo da temperatura associada ao pico endodérmico (JIA et al., 2024;
ZARANDONA et al., 2023). A redugao observada na temperatura do pico endotérmico
com o aumento da concentracdo de SeNPs indica um aumento na mobilidade segmentar
das cadeias poliméricas, tornando-as menos rigidas. Este efeito resulta possivelmente na
diminuicdo do grau de regido de cristalizacdo, indicando uma alteracdo estrutural no
polimero. E relevante destacar que, de acordo com os estudos conduzidos por (AL-
HAKIMI et al., 2022) observou também uma diminui¢do na temperatura em misturas de

alcool poli(vinilico) e carboximetilcelulose ap6s a adicdo de SeNPs.
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5.8 Degradabilidade do Filme

Os resultados da degradacao sdao apresentados na Figura 10, onde imagens
digitais dos filmes foram monitoradas ao longo de um periodo de 6 dias. Este ensaio foi
conduzido em dias ensolarados, com uma média de umidade relativa do ar de 48% e
uma temperatura média de 27 °C durante os dias de coleta de dados, condi¢des que
podem acelerar o processo de degradagdo. A obtencdo de medidas de massa ao longo do
experimento foi inviabilizada devido a interacdo do filme com o solo, tornando
impraticavel a remocao completa do solo, da superficie dos filmes, sem comprometer a

integridade estrutural dos filmes.

Figura 10. Imagens digitais dos filmes ao longo de 6 dias.
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Os filmes que foram adicionados reticulante apresentaram uma degradagado
mais lenta, revelando uma influéncia significativa do reticulante no processo. Fato
contrario foi observado com a adicdo das SeNPs, onde sua adi¢do exerceu baixa
influéncia no processo de biodegradacdo. As imagens capturadas durante o ensaio
destacaram a influéncia do reticulante. Além disso, observou-se que os filmes sem
reticulante apresentaram maior dificuldade de remocao do solo de suas superficies. Este
comportamento pode ser atribuido a auséncia de reticulante que pode impactar
diretamente na aderéncia do solo a superficie do filme. E notavel que o material foi
degradado facilmente apds 6 dias de experimento. Isso pode ser associado a agdo de

microrganismos, mas além disso a umidade e temperatura do meio, enfraquecendo as
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interacdes entre as cadeias (DO NASCIMENTO et al., 2024). Esses resultados vao de
encontro com um dos objetivos da proposta, o qual € produzir um material embalagem

de facil degradacao apds seu descarte.
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6 CONCLUSOES

Neste estudo, exploramos a produ¢do de filmes a base de pectina contendo
SeNPs reticulados fisicamente com Ca”". Diversos aspectos foram analisados, desde o
desenvolvimento visual até as propriedades de transporte. Observou-se que os filmes
apresentaram homogeneidade visual, indicando boa processabilidade e manipulagdo. A
adicao de calcio influenciou as propriedades viscoeldsticas dos filmes. A espessura
variavel dos filmes os tornou adequados para diversas aplicagdes em embalagens de
alimentos.

No que diz respeito as propriedades mecanicas, a inclusdo de agente reticulante
contribuiu para aumentar a rigidez dos filmes, evidenciada pelos maiores valores do
médulo de Young. O alongamento na ruptura aumentou, indicando maior
maleabilidade, enquanto a resisténcia a tragdo permaneceu relativamente estavel. A
presenga de SeNPs afetou a cor dos filmes, intensificando os tons de vermelho e
amarelo. A opacidade diminuiu com a adicdo de SeNPs, apesar da mudanca de cor,
resultando em filmes mais transparentes. Os filmes demonstraram eficicia na barreira a
luz UV, especialmente com maior concentragdo de SeNPs.

As analises FTIR e fluorescéncia de raio X confirmaram a presenga de grupos
caracteristicos e elementos especificos nas formulacdes dos filmes. A presenca de
reticulante influenciou a taxa de degradagdo, tornando-a mais lenta, enquanto a adi¢do
de SeNPs teve um impacto minimo. Em resumo, os filmes desenvolvidos apresentaram
caracteristicas promissoras para embalagens de alimentos, combinando propriedades
mecanicas adequadas, barreira UV eficiente e modulacdo da degradagdo. A influéncia
da concentracdo de SeNPs e do reticulante destaca-se como fator chave para ajustar as
propriedades finais dos filmes, oferecendo versatilidade na formulacdo de embalagens
sustentaveis e funcionalizadas. Futuras pesquisas podem explorar otimizagdes para

aprimorar ainda mais o desempenho desses filmes em aplicagdes especificas.
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