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Resumo

O aumento da conscientizacdo dos consumidores sobre a seguranca e qualidade dos alimentos vem
motivando inovagdes nas embalagens de alimentos. Os alimentos embalados sofrem diversas
alteragdes durante o armazenamento (refletindo sua perda de qualidade) que resultam em alteragdes
na composicdo do ambiente da embalagem. O presente estudo visou incorporar nanocristais de
celulose e aroma de salada de frutas em filmes de acetato de celulose. Foram geradas 12 formulacdes
utilizando o método de Delineamento Composto Central Rotacional (DCCR), sendo realizadas as
analises de umidade e transparéncia. Em decorréncia aos resultados do delineamento, foi otimizada
a formulagdo com intuito de diminuir a transparéncia dos filmes, formando uma barreira extra contra
a luz e assim diminuir o processo de oxidagdo lipidica, além de minimizar o teor de umidade dos
filmes, que esta diretamente relacionando a perda de qualidade dos alimentos. Os resultados
sugerem que os nanocristais de celulose e o aroma de salada de frutas tem potencial para ser
incorporado em filmes de acetato de celulose e aplica-los em alimentos (como por exemplo, as frutas
minimamente processadas), melhorando a qualidade e seguranga dos mesmos. Ademais, a produ¢ao
de polimeros ativos e biodegradaveis mostra-se uma alternativa ecologicamente correta para a
producdo de embalagens de alimentos, como substituicdo aos materiais a base de polimeros
sintéticos e ndo biodegradaveis, uma vez que causam sérios problemas ambientais.
Palavras-chave: Biodegradavel. Biopolimero. Desejabilidade. Flavor. Nanocompdsito.

Abstract

Increasing consumer awareness of the safety and quality of food is motivating innovations in food
packaging. Packaged foods undergo several changes during storage (reflecting their loss of quality)
that result in changes in the composition of the packaging environment. The present study aimed to
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incorporate cellulose nanocrystals and fruit salad flavoring into cellulose acetate films. Twelve
formulations were generated using the Central Composite Rotational Design (DCCR) method, and
moisture and transparency analyzes were performed. As a consequence of the results of the design,
the formulation was optimized in order to reduce the transparency of the films, creating an extra
barrier against light and thus reducing the process of lipid oxidation, as well as minimizing the
moisture content of the films, which is directly related to the loss of quality of the foods. The results
suggest that cellulose nanocrystals and fruit salad aroma have the potential to be incorporated into
cellulose acetate films and applied to foods (such as minimally processed fruits), improving their
quality and safety. In addition, the production of active and biodegradable polymers proves to be an
ecologically correct alternative for the production of food packaging, as a replacement for materials
based on synthetic and non-biodegradable polymers, since they cause serious environmental
problems.

Keywords: Biodegradable. Biopolymer. Desirability. Flavor. Nanocomposite.

1. Introducéo

Biopolimeros biodegradaveis, como o acetato de celulose, s&o considerados uma alternativa
para producdo de embalagens, para reduzir o impacto ambiental negativo causado pelos polimeros
tradicionais derivados de fontes petroliferas, geralmente utilizadas para essa finalidade (Koshy et
al., 2021).

O acetato de celulose é obtido através do processo de acetilacdo da celulose, 0 que leva a
obtencdo de um produto com caracteristicas diferentes da celulose (Assis, 2021). Filmes
biodegradaveis de acetato de celulose geralmente sdo obtidos através da técnica de evaporagdo-
casting, a partir da solubilizacdo do biopolimero em acetona (Assis, 2021).

Polimeros de base bioldgica e/ou biodegradaveis apresentam caracteristicas e desempenhos
inferiores em relacdo aos polimeros tradicionais, que poderiam ser ajustados usando nanoparticulas
para melhorar suas propriedades (Luzi et al., 2019).

Nanocristais de celulose (CNC) sdo amplamente utilizados em matrizes poliméricas (Luzi et
al., 2019), possuem caracteristicas mecanicas e fisicas que conferem ao CNC a atuagdo como um
material de enchimento, fortalecimento e de refor¢o na matriz polimérica (Hugq et al., 2012).

Atualmente, busca-se produzir embalagens ativas que alem de conter e proteger o alimento
também influenciam ativamente e interagem com o alimento de forma a prolongar a sua vida til e
preservar as propriedades sensoriais, como o sabor e aroma (Ahmed et al., 2022). Assim sendo, esse
trabalho teve como objetivo otimizar a formulacdo de um filme de acetato de celulose com
nanocristais de celulose e aroma de salada de frutas, em relagdo a umidade e transparéncia.

2. Metodologia

Os experimentos foram realizados no Laboratorio de Embalagens do Departamento de
Tecnologia de Alimentos da Universidade Federal de Vicosa, Vigosa, Minas Gerais, Brasil.

2.1 Delineamento experimental

Um planejamento experimental utilizando o delineamento composto central rotacional
(DCCR) de segunda ordem foi realizado com o intuito de obter as formulagfes dos filmes
biodegradaveis (Rodrigues & lemma, 2005). O desempenho das diferentes proporc¢des das variaveis
independentes (X1= flavor de salada de frutas e X>= nanocristais de celulose) foi analisado sobre o
filme de acetato de celulose. Cinco niveis codificados (-a, —1, 0, +1, +a) foram utilizados no
delineamento. Mediante dados da literatura foram inferidos os valores entre os limites inferior e
superior de cada variavel independente. O planejamento experimental foi constituido por 12 ensaios
contendo diferentes proporcdes das variaveis independentes. As propor¢ées do flavor de salada de
frutas foram inseridas na matriz polimérica de 0 a 1% (m/massa de acetato de celulose), enquanto
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as proporc¢des dos nanocristais de celulose foram de 0 a 3% (m/massa de acetato de celulose), em
valores reais. A partir da andlise das respostas obtidas para as 12 formulagcdes de filmes
biodegradaveis foram realizadas a analise de Superficie de Resposta.

2.2 Preparacao dos filmes biodegradaveis

Os filmes de acetato de celulose foram preparados de acordo com o delineamento apresentado,
utilizando o sistema solvente-casting (Soares & Hotchkiss, 1998). A proporcdo de acetato de
celulose e a fase liquida da dispersdo polimérica foi de 1:10 (m/v), sendo a acetona utilizada como
solvente na elaboracdo dos filmes. Posteriormente, foi incorporado a esta solu¢do 15% (m/m) do
trietil citrato. O flavor de salada de frutas e os nanocristais de celulose também foram incorporados
a solucdo, de acordo com cada ensaio do delineamento. Em seguida foram espalhadas sobre placas
de vidro com auxilio de aplicador (K Paint applicator). Apds a evaporacao do solvente em condicGes
ambiente (25 = 2 °C), os filmes foram retirados das placas e acondicionados em embalagens de
polietileno/nailon até posterior utilizacéo.

2.3 Caracterizacdo dos filmes biodegradaveis

A transparéncia dos filmes foi medida por espectrofotémetro UV-Vis (UV 1800, Shimadzu,
Téquio, Japdo) de acordo com o método ASTM (D1746-03) (ASTM, 2003) e o contetdo de
umidade dos filmes foi realizado pelo método gravimétrico padrdo ASTM (D644-99) (ASTM,
2007).

2.3 Analise estatistica

O DCCR forneceu 12 ensaios e 0s resultados obtidos foram analisados pela Metodologia de
Superficie de Resposta em relacdo ao coeficiente de regressao e da analise de variancia (ANOVA)
com nivel de significancia de 10 %, utilizando o software Statistica 7.0 (Stat. Soft. Inc. 2004). As
variaveis dependentes (umidade e transparéncia) sofrem variacdes que determina esse valor de R?.
Além disso, foram gerados os graficos de curva de contorno, que permitiu melhor avaliar os efeitos
das variaveis independentes sobre as variaveis respostas (variaveis dependentes) que possuiam
diferenca significativa. Para encontrar as caracteristicas desejaveis para o filme, de acordo com 0s
niveis experimentais, foi realizada a funcdo desejabilidade utilizando software Statistica 7.0 (Stat.
Soft. Inc. 2004).

3. Resultados

Os resultados obtidos nas analises realizadas nos 12 ensaios elaborados pelo DCCR estao
dispostos na Tabela 1.

Os resultados encontrados para a umidade dos filmes reportaram valores entre 4,40 e 6,17 %.
Mediante curvas de contorno (Figura 1) foi observado que maior concentracdo da variavel
independente (aromatizante), resultou em maior umidade dos filmes de acetato de celulose (p<0,10),
enquanto a variavel independente (nanocristais de celulose) ndo influenciou a propriedade umidade.
Componentes aromatizantes, como alcoois e ésteres, possuem caracteristicas hidrofilicas e as
moléculas de agua se difundem preferencialmente na fase hidrofilica (Sanchez-Gonzélez et al.,
2010). Assim a incorporacao do aroma que possui caracteristicas hidrofilicas no filme de acetato de
celulose que é hidrofobico, altera a estrutura da cadeia polimérica, resultando em uma matriz
polimérica descontinua e com maior umidade (Dias et al., 2013).

Ja os dados da analise de transparéncia variaram entre 78,78 a 99,45 %. O acetato de celulose
pode formar filme inodoro, transparente e rigido, mas com certa flexibilidade que suporta alta tensdo
a temperatura ambiente (Gouvéa et al., 2015; Marrez et al., 2019).

Tabela 1 — DCCR com 2 variaveis independentes para a elaboracéo e filmes de acetato de
celulose e resultados das analises de umidade e transparéncia.
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. Niveis codificados Niveis reais Umidade Transparéncia

Ensaios
X1 X2 X1 (m/m) Xz (m/m) (%) (%0)

1 -1 -1 0,0015 0,0044 542 +0,0091 90,99 + 0,0684

2 1 -1 0,0085 0,0044 4,40 £0,0004 93,34 £ 0,0446

3 -1 1 0,0015 0,0256 597 +0,0056 86,44 + 0,1597

4 1 1 0,0085 0,0256 4,77 +0,0019  81,15+0,1170

5 -1,41 0 0,000 0,0150 4,63+0,0041 93,94 +0,0176

6 1,41 0 0,0100 0,0150 5,02+0,0012 78,78 £ 0,0090

7 0 -1,41 0,0050 0,0000 5,17 +0,0040 99,45 + 0,0897

8 0 1,41 0,0050 0,0300 6,17 +0,0101 96,75+ 0,1941

9 0 0 0,0050 0,0150 5,07 +0,0046 92,48 £ 00,2444

10 0 0 0,0050 0,0150 5,26 £0,0037 92,54 +0,0534

11 0 0 0,0050 0,0150 5,65+0,0023 90,32 + 0,0496

Padrdo - - 0,0000 0,0000 4,71 +0,0042 98,30 £ 0,0271

No entanto, analisando as curvas de contorno (Figura 1) verifica-se que houve influéncia na
transparéncia dos filmes tanto com a insercdo dos nanocristais de celulose quanto a adicao do flavor
na matriz polimérica.
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Figura 1 — Curvas de contorno com os efeitos das variaveis independentes sobre umidade e
transparéncia.

O filme sem a inser¢éo dos nanocristais de celulose e flavor de salada de frutas apresentou
maior transmitancia de luz na regido UV (radiacdo ultravioleta) de 600 nm, comparado aos demais
ensaios analisados. O flavor possui uma coloracdo amarelada, contribuindo com a mudanca de
transparéncia. J& a presenca das nanocargas, impede a passagem de luz atraveés da matriz polimérica.
Os efeitos do tamanho nanometrico podem resultar em uma dispersdo homogénea e fortes interacdes
entre 0s nanocristais e a matriz polimérica, diminuindo, portanto, a passagem de luz (Tibolla et al.,
2020).

Avaliando a desejabilidade do processo (minimizando a umidade e minimizando a
transparéncia), os valores do ponto 6timo do processo encontrado pelo software Statistica 7.0 (Stat.
Soft. Inc. 2004) (Figura 2) foram 0,0100 g de flavor de salada de frutas e 0,0150 g de nanocristais
de celulose.
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Figura 2 — Distribuicdo da otimizacdo quanto a desejabilidade do processo para obtencdo de
filme de acetato de celulose incorporado com nanocristais de celulose e aroma de salada de
frutas.

3. Concluséao

Os resultados sugerem que 0s nanocristais de celulose e o aromatizante desempenham um
papel fundamental em filmes de acetato de celulose e tem grande potencial para aplica¢6es destinada
as embalagens alimenticias, uma vez que a utilizacdo de filmes com menor transparéncia pode ser
uma alternativa na conservacdo de produtos que sofrem oxidacéo lipidica, além de poder contribuir
positivamente com o sabor ou o cheiro dos alimentos embalados.
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