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RESUMO

Neste trabalho empregou-se a tecnica de casting para a producéo de filmes. Utilizou-se
quantidades distintas de amido de milho, glicerina e extrato de propolis-verde, sendo
avaliadas as propriedades mecénicas (mddulo de Young, elasticidade e tenséo a ruptura)
dos materiais obtidos. Verificou-se o efeito das variaveis e de suas interagbes pelo
gréfico de Pareto. Superficies de resposta foram construidas em testes conduzidos com
95% de confianga. A andlise dos resultados indicou que o amido de milho foi o que
mais influenciou na determinacdo do modulo de Young. Por outro lado, para a
elongacao, a glicerina, utilizada como agente plastificante, foi o fator mais relevante. Na
analise da tensdo a ruptura, observou-se que a interacdo entre a glicerina e o0 extrato de
propolis-verde foi a mais significativa. Foi entdo selecionado o filme que apresentou as
caracteristicas mais adequadas no acondicionamento de mudas de alface. Os resultados
indicaram que a amostra produzida a partir de 4 g de amido de milho, 1 g de glicerina e
0,12 g de extrato de propolis-verde foi a mais apropriada. Com relacdo ao
acondicionamento da muda de alface, foi feita uma analise visual e macroscopica com a
finalidade de verificar a resisténcia do filme biodegradavel quando o substrato e a muda
foram adicionados na embalagem. Foi observado que o material sintetizado e escolhido
teve uma capacidade adequada para a sua retencdo, o que favorece e ratifica o seu
emprego, uma vez que, ao ser biodegradavel, pode se tornar substituto de plasticos
convencionais.

Palavras-chave: Técnica casting. Mddulo de Young. Elasticidade. Tensdo a ruptura.
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In this work the technique of casting was used for the production of films. Different
quantities of corn starch, glycerin and propolis-green extract were used, and the
mechanical properties (Young's modulus, elasticity and tensile strength) of the materials
obtained were evaluated. The effect of the variables and their interactions on the Pareto
graph was verified. Response surfaces were constructed in tests conducted with 95%
confidence. The analysis of the results indicated that the corn starch was the most
influential in determining the Young's modulus. On the other hand, for elongation,
glycerin, used as a plasticizing agent, was the most relevant factor. In analyzing the
rupture stress, it was observed that the interaction between glycerin and the propolis-
green extract was the most significant. It wasthenselectedthefilmthatpresentedthemost
suitable characteristics in the packaging of lettuce seedlings. The results indicated that
the sample produced from 4 g of cornstarch, 1 g of glycerin and 0.12 g of propolis-
green extract was the most appropriate. Regarding the conditioning of the lettuce
change, a visual and macroscopic analysis was performed to verify the resistance of the
biodegradable film when the substrate and the change were added to the packaging. It
has been observed that the synthesized and selected material has the proper capacity for
its retention, which favors and ratifies its use, since, being biodegradable, it can be come
a substitute for conventional plastics.

Keywords:Casting technique. Young's module. Elasticity. Tensionto break.

1 INTRODUCAO

Diante da preocupacdo com os transtornos ambientais ocasionados pela presenca
de plasticos no ambiente, tornou-se valida a procura por materiais de origem
biodegradavel (GUZZETTI et al., 2018; PRATA, 2018; LU et al., 2019). Materiais
alternativos que tenham propriedades préximas as dos materiais sintéticos sdo relatadas
na literatura, sendo destacados os filmes a base de amido, celulose, soja, fibras naturais,
dentre outros (LOMELI-RAMIREZ et al., 2014).

Vale destacar a importancia do amido de milho como agente formador, visto que
além de possuir uma concentracdo de amilose adequada para formacdo de filmes, sua
utilizacdo é promissora por ser barato, abundante e biodegradavel. Essa macromolécula
organica pode ser obtida a partir de batata, mandioca, inhame, arroz, milho e entre
outros (OLUWASINA et al., 2019).

No processo de sintese desses filmes é necessaria a insercdo de plastificantes, os
quais sdo definidos como compostos de baixa volatilidade e peso molecular, que sdo
adicionados com o objetivo de proporcionar um aumento na flexibilidade das cadeias

dos polimeros, ja que suas moléculas modificam o arranjo conformacional por meio das
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interacdes do tipo ligacOes de hidrogénio (POMMET et al., 2003; POMMET et al.,
2005; MALI; GROSSMANN; YAMASHITA, 2010).

Por fim, podem ser inseridos aditivos destinados a promover alteragcdes em suas
propriedades. A propolis-verde, um dos aditivos que podem ser empregados, €
composta por uma mistura de substancias resinosas que abelhas da espécie Apis
mellifera L. coletam de vérias plantas e que pode ser encontrada em Bambui/MG. E
usada para diferentes aplicacdes, dentre elas, as bioldgicas (ARAUJO et al., 2012;
LAPA; SILVA; SALES, 2020).

E importante destacar a analise das propriedades mecanicas dos filmes, uma vez
que ao serem produzidos, devem apresentar resisténcia a ruptura, bem como uma
flexibilidade adequada, que permita a deformacdo sem rompimento (VICENTINI,
2003). Vale ainda ressaltar a disponibilizacdo de trabalhos que sugerem que a presenca
de aditivos e plastificantes no filme pode alterar as forcas intermoleculares entre
polimeros, trazendo a uma diminuicéo, ou ndo, da mobilidade das cadeias poliméricas e,
consequentemente, tornando os filmes menos elasticos e mais resistentes ou mais
elasticos e menos resistentes (FARIAS, 2016; SILVA et al., 2019).

Diante do que foi abordado, este trabalho almeja avaliar as propriedades
mecanicas (modulo de Young, elasticidade e tensdo a ruptura) de filmes biodegradaveis
que foram elaborados com quantidades distintas de amido de milho (agente formador),
glicerina (agente plastificante) e extrato de propolis-verde (aditivo), bem como
selecionar o filme biodegraddvel com as propriedades mais adequadas para

acondicionar mudas de alface.

2 MATERIAL E METODO

2.1 Materiais utilizados

Para a sintese dos filmes biodegradaveis foram empregados materiais adquiridos
em farmacias e supermercados, de modo a torna-la de baixo custo e facil acesso. Para
tanto, foi utilizado como agente formador amido de milho (Marca: MAIZENA), agente
plastificante glicerina bidestilada (Marca: FARMAX) e como aditivo extrato de
propolis-verde (Marca: NATUCENTRO).

2.2 Sintese dos filmes biodegradaveis
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Os filmes biodegradaveis foram obtidos por meio da técnica “casting” (VEIGA-
SANTOS et al., 2007; SOUZA et al., 2011) cujas adaptages se encontram disponiveis
na literatura (LAPA; SILVA; SALES, 2020). O processo de elaboracdo dos filmes
biodegradaveis consistiu em preparar uma mistura composta por amido de milho e
glicerina nas proporgdes definidas na Tabela 1. Em seguida, a suspensdo coloidal foi
aquecida até a temperatura de 65 °C por 10 minutos, sendo o sistema mantido sob
agitacdo manual constante até o extrato de propolis-verde ser adicionado na quantidade
desejada. A solugéo resultante foi mantida sob aquecimento e agitagdo por 10 minutos.
Apobs o término deste procedimento, as solucdes filmogénicas foram vertidas em placas
de suporte, sendo secas na temperatura de 25 °C durante trés dias para total evaporacdo
da agua e formacdo dos filmes biodegradaveis. Os filmes produzidos foram
armazenados em recipientes vedados da acdo externa até que as analises se
procedessem. Vale reportar que, para todas as formulacfes dos filmes, foi utilizado o
mesmo volume de solugdo (LAPA; SILVA; SALES, 2020).

Com o intuito de avaliar o efeito dos parametros de massa de amido de milho
(X1), glicerina (X2) e extrato de prdpolis-verde (Xs3), na preparacdo dos filmes
biodegradaveis, o0s experimentos foram conduzidos empregando o Planejamento
Fatorial Completo com Ponto Central. Para as trés variaveis estudadas, esse tipo de
delineamento envolveu oito pontos fatoriais e trés pontos centrais, contabilizando a

sintese de 11 filmes biodegradaveis, conforme pode ser analisado na Tabela 1.

Tabela 1- Matriz contendo as condi¢Bes empregadas na sintese dos filmes biodegradaveis

Amostra Amido de milho (X1) —  Glicerina (X2)- (g)  Extrato de propolis-verde

(as) (@) (Xs)- (9)
1 3 0,4 0,12
2 3 0,4 0,20
3 3 1,0 0,12
4 3 1,0 0,20
5 4 0,4 0,12
6 4 0,4 0,20
7 4 1,0 0,12
8 4 1,0 0,20
9,10e11 5 0,7 0,16
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2.3 Analise das propriedades mecanicas dos filmes biodegradaveis

Para a realizacdo dos testes de tragéo, os filmes foram cortados em tiras de 10
cm x 1 cm, sendo avaliados em triplicata. O equipamento usado para a realizagdo da
analise foi o Analisador de Textura Stable Micro Systems (modelo TA-XT2, Inglaterra),
com célula de carga de 1 kN. Cada tira foi fixada no equipamento com garras de 30 mm
e velocidade de deslocamento de 0,8 mm s™. O médulo de elasticidade (ME, MPa) foi
encontrado tracando uma tangente a curva tensdo de tracdo x deformacdo na regido
linear (regido elastica), calculando a razéo entre a tensdo e a deformacéo correspondente
(ASTM, 2001).

Para o delineamento experimental, analise dos efeitos das variaveis e de suas
interacOes nas propriedades analisadas, bem como a otimizacéo do sistema por meio da
estimativa dos parametros estatisticos foi empregado o programa Chemoface versédo 1.5
(NUNES et al., 2012). Para todas as analises de caracterizacédo, foi estabelecida a média
dos resultados cujos resultados foram consistentes ao conjunto de dados. Como as
amostras do ponto central foram sintetizadas nas mesmas condicdes, utilizou-se a média
dos resultados similares. A fim de verificar o efeito dos precursores (amido de milho,
glicerina e extrato de propolis-verde) e de suas interacdes em todas as propriedades
analisadas foi empregado o grafico de Pareto como ferramenta quimiométrica. Os testes

foram conduzidos com 95% de confianca.

2.4 Analise de regressao e construcao de graficos de Superficie de Resposta

Com o objetivo de verificar a tendéncia do comportamento das propriedades
analisadas em funcdo das variaveis e de suas interacfes, 0s resultados experimentais
foram ajustados a quatro modelos de regressdo: linear, interacdo, quadratico e
quadratico puro. Para tanto, foi definido como o modelo de regressdo mais adequado o
que foi significativo a 95% de confianca, sendo avaliado se o valor de p da regressao (p
<0,05) e o coeficiente de determinagdo (r?) mais proximo de 1. As analises graficas de
superficie de resposta foram inseridas para as interacGes que foram estatisticamente

significantes ou cuja regressdo apresentou resultados satisfatorios nos testes conduzidos.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
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3.1 Analise das propriedades mecénicas: Modulo de Young, tensdo a ruptura e

elongacdo e o emprego do gréafico de Pareto

Os resultados das analises das propriedades mecanicas dos filmes
biodegradaveis sintetizados estdo inseridos na Tabela 2, sendo que os dados do ponto
central foram descritos como resultado da média das amostras que foram sintetizadas

nas mesmas condicoes.

Tabela 2 - Resultados das analises das propriedades analisadas nos filmes biodegradaveis sintetizados

Amostra(as) Modulo de Young Tenséo & Ruptura Elongacéo (%)
(MPA) (MPA)
1 6,40 8,81 0,72
2 15,54 15,17 0,77
3 5,43 35,78 4,16
4 4,43 49,45 9,33
5 96,73 151,74 0,21
6 8,79 21,26 10,92
7 17,04 38,58 9,56
8 19,33 109,91 10,57
9,10e 11 18,71 78,41 9,74

Fonte: Autores (2021).

Tensdo a ruptura, médulo de Young e elongacdo sdo atributos que medem
alguns dos recursos que sao essenciais na determinacao das propriedades mecanicas dos
filmes e pode estar associada as suas estruturas. Enquanto o médulo de Young esta
relacionado com a medida da rigidez e resisténcia dos filmes biodegradaveis analisados,
a tensdo a ruptura estd associada com a resisténcia ao rasgo e a elongacdo com a
elasticidade (MCHUGH; KROCHTA, 1994).

A fim de verificar o efeito das variaveis e de suas interacdes nas propriedades

analisadas, foi construido o gréafico de Pareto conforme pode ser verificado na Figura 1.
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Figura 1 - Grafico de Pareto aplicado nos dados provenientes da analise de: mddulo de Young (A); tensdo
a ruptura (B); elongacéo (C)
Fonte: Autores (2020).

Na analise das propriedades modulo de Young e da tenséo a ruptura, verificou-se
que o amido de milho foi o fator individual que mais influenciou em ambas as
determinacdes, apresentando um efeito positivo para as propriedades analisadas, o que
por sua vez indica que 0 aumento na quantidade de amido tende a aumentar a rigidez e a
resisténcia dos filmes biodegradaveis sintetizados. Os resultados obtidos estdo de
acordo com abordagens descritas na literatura (FAKHOURI et al., 2007; FARIAS et al.,
2012). Para maiores quantidades de amido, verifica-se uma maior quantidade de forcas
intermoleculares do tipo ligacGes de Hidrogénio, fazendo com que o filme sintetizado
exiba maior rigidez e maior resisténcia a tragdo. Os resultados podem ainda ser
atribuidos ao fato de polissacarideos possuirem alta resisténcia a tracdo e baixa
elongacdo (FAKHOURI et al., 2007; FARIAS et al., 2012).

Dos parametros individuais avaliados (quantidade de amido de milho, glicerina e
extrato de propolis-verde), verifica-se que o extrato de prépolis-verde foi significativo
apenas na andlise do modulo de Young, sendo observado um efeito negativo na
propriedade analisada. As auséncias de significancia nas demais propriedades analisadas
permitem inferir que o mesmo exibira efeitos significativos apenas quando for
empregado em concentracfes mais elevadas.

A alta rigidez de filmes obtidos a partir de macromoléculas pode ser diminuida
pela acdo de um agente plastificante, o qual proporciona um aumento na flexibilidade
do filme em decorréncia da maior mobilidade das macromoléculas, conforme pode ser
observado no efeito negativo atribuido a glicerina quando se analisa 0 médulo de Young
(FAKHOURI et al., 2007; FARIAS et al., 2012).

Na analise de elongacédo, verificou-se que o unico fator influenciavel em sua

determinacdo foi a quantidade de glicerina. Tal fendmeno esta associado as teorias que
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permitem validar o efeito dos plastificantes. Pela teoria gel, os agentes formadores
(polimeros) apresentam uma estrutura tridimensional rigida em que as moléculas do
plastificante ligam-se ao longo da estrutura do polimero, reduzindo sua a rigidez por
enfraquecer e/ou impedir interacfes do tipo Van der Waals e ligagdes de hidrogénio,
além de facilitarem o movimento das moléculas do polimero. No caso da teoria do
volume livre, é evidenciada a capacidade do plastificante em ocupar 0s espacos
intermoleculares livres do polimero e que também resulta em uma maior flexibilidade
do filme formado, aumentando o percentual de elongagcdo (UGALDE, 2014). Por outro
lado, a diminuicdo da concentracdo conduz ao efeito antiplastificante, uma vez que o
plastificante interage com a matriz polimérica, mas em quantidade insuficiente para
aumentar a mobilidade molecular. O efeito observado € por sua vez esperado no
processo de plasticizacdo sendo diminuida a tensdo a ruptura e aumento do
elongamento, coerente aos dados descritos no grafico de Pareto. Em trabalhos
desenvolvidos por Alves et al. (2007), o aumento na propor¢do do glicerol, reduziu a

tensdo de ruptura e 0 modulo de Young.

3.2 Aplicacdo da Superficie de Resposta para otimizacdo e observacdo da
tendéncia das propriedades analisadas
3.2.1 Modulo de Young

Na determinacdo do mddulo de Young os dados foram mais ajustaveis ao

modelo de interacdo. Os resultados obtidos séo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 - Resultados estatisticos da andlise de variancia do ajuste dos dados ao modelo de interagdo na
determinacdo do Mdodulo de Young

Desvio- Grau de Variancia F p
padréo liberdade estimada
Regressdo  5,2563x10° 4 1,3141x103 5,4327 0,0339
Residual 1,4513x103 6 241,8843
Falta de 1,4222x103 4 355,5494 24,4293 0,0397
ajuste
Erro puro 29,1085 2 14,5542
Total 6,7076x10° 10
r? 0,7836
r? explicado 0,9957

Fonte: Autores (2021).
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A qualidade do ajuste para as superficies de resposta avaliada pela anélise de
variancia indicou que a regresséo foi significativa para o0 modelo de interagcdo, uma vez
que o valor do coeficiente de correlacdo foi de 0,7836 considerando os valores de b
significativos. O valor de p correspondente a 0,0339 validou a sua utilizagdo para se
estudar o médulo de Young dos filmes biodegradaveis produzidos.Os resultados obtidos
para a analise da Superficie de Resposta levando em consideracdo todas as interaces

que foram significativas séo apresentadas na Figura 2.

(A) (®) ©
¥ 2 ® @ '
3 % § g
3 G4 3 +
o . 3

3 . '] Y
Glicerna ) 3 Amido 4o milho EPV Amado de emalho EPpY Q194 Glicenna

Figura 2 - Superficie de resposta obtida por meio da interacdo entre glicerina e amido de milho (A),
extrato de propolis-verde e amido de milho (B) e extrato de propolis-verde e glicerina (C) na analise do
modulo de Young
Fonte: Os autores (2021).

A andlise da Figura 2 revelou que dentre os componentes utilizados durante a
sintese, o amido de milho foi a variavel que apresentou maior influéncia na
determinacdo dessa propriedade, fato atribuido aos polissacarideos que possuem alta
resisténcia a tracao.

De modo geral, pode-se inferir que o amido é constituido por duas principais
macromoléculas: a amilopectina, uma molécula altamente ramificada e, a amilose,
linear. O amido nativo se apresenta no formato de granulos microscopicos parcialmente
cristalinos e que sdo mantidos juntos por uma extensa cadeia de moléculas associadas.
Seus granulos apresentam birrefringéncia quando observados em microscépio Optico
sob luz polarizada, o que indica o grau de organizacdo molecular, conferindo a
resisténcia relatada (MALI; GROSSMANN; YAMASHITA, 2010).

Os resultados obtidos pela analise da Superficie de Resposta estdo em
consonancia com os dados descritos por meio da analise de Pareto. A estimativa do
mddulo de Young pode ser obtida mediante a aplicacdo da equacdo 1, relacionada ao

mddulo de Young:

y=-116,8783+65,5933X1-23,8583X1X2-234,05X1X3+669,1667X2X3 1)
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3.2.3Aplicacdo dos filmes biodegradaveis no acondicionamento de mudas de

plantas

Diante das propriedades analisadas, o filme biodegradavel 7, constituido por 4
gramas de amido de milho, 1 grama de glicerina e 0,12 gramas de extrato de propolis-
verde foi selecionado para ser aplicado no acondicionamento de mudas de alface,

conforme pode ser visualizado na Figura 3.

: _ 1”4 |
Figura 3- Sintese do biofilme (A) com caracteristicas adequadas para ser empregado no
acondicionamento de mudas de alface (B)
Fonte: Os autores (2021).

Com relacdo ao acondicionamento de mudas de alface foi analisado se o filme
biodegradavel sofria alguma ruptura (visualizada macroscopicamente) quando o
substrato foi adicionado na embalagem. Observou-se que o material sintetizado teve
uma capacidade adequada para a retencao do substrato e da muda de alface.

Deve-se enfatizar que durante a sintese, adotam-se como procedimentos o
aquecimento e a agitacdo da suspensdo coloidal, os quais visam obter uma mistura com
alta viscosidade. Esse fenbmeno € denominado de gelatinizacdo do amido: 0s seus
granulos absorvem agua até ficarem intumescidos e dilatarem volumetricamente.
Assim, é formada uma espécie de rede de moléculas de amido que aprisiona as
moléculas de agua em seu interior, 0 que torna a preparacdo em questdo espessa. Esse
processo causa uma desordem molecular no interior dos granulos, em que 0s mesmos
perdem suas propriedades de cristalinidade e birrefringéncia, se rompem e a amilose é
lixiviada. O aquecimento continuo dos granulos em presenca de &gua intensifica o
fendmeno observado e quando a suspensdo viscosa do amido é resfriada, verifica-se a
formacdo de um gel viscoelastico, o qual posteriormente foi aplicado no
acondicionamento das mudas de alface (DAMORADAN et al., 2010).
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Diante das propriedades analisadas e da analise qualitativa dos filmes
produzidos, foi verificado que o filme 7 apresentou caracteristicas ideais para ser
aplicado. Os resultados obtidos indicam que o seu emprego pode tornar-se viavel na
medida em que aembalagem ndo necessitaria ser retirada quando as mudas fossem
transplantadas para a terra, jA que o material apresenta como caracteristica a

biodegrabilidade.

4 CONCLUSAO

Esse tipo de producdo académica indicou, por meio da analise do grafico de
Pareto, efeitos distintos das variaveis e de suas interagdes nas propriedades mecanicas
que foram analisadas (mddulo de Young, elongacéo e tenséo a ruptura).

Dentre os filmes biodegradaveis que foram sintetizados empregando diferentes
quantidades de agente formador, agente plastificante e aditivo, o que foi produzido com
4 gramas de amido de milho, 1 grama de glicerina e 0,12 gramas de extrato de propolis-
verde foi o mais adequado para ser aplicado no acondicionamento de mudas de alface.

Ressalta-se ainda a importancia de ter sido utilizado o amido de milho como
agente formador dos filmes, sendo que a amilose e a amilopectina sdo as responsaveis
por conferir as propriedades tecnoldgicas a esse polissacarideo.

Os resultados apresentados destacam a importancia da sintese na producao de
embalagens para serem empregadas na area agropecuaria. Com relacdo aos aspectos
cientifico e tecnoldgico, verifica-se que este trabalho apresenta carater inovador na
medida em que o filme produzido pode ser inserido diretamente no solo, por se tratar de
um material biodegradavel. Entretanto, € importante relatar que a continuacdo do
trabalho deve ser preconizada, na medida em que deve ser avaliado 0 seu emprego em

larga escala.
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