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RESUMO

A utilizacdo de biopolimeros para a producéo de matérias biodegradaveis
tem sido uma alternativa em substituicdo a materiais sintéticos que vao
além da sua capacidade de degradacdo, uma vez que polimeros naturais,
em sua grande maioria possuem propriedades funcionais que podem ser
enfatizadas de acordo com a sua aplicacdo, e cada vez mais cresce o nu-
mero de pesquisas relacionadas a area médica. Neste trabalho foi avaliado
a capacidade filmogénica da mucilagem do fruto de Cereus hildmani-
annus K. Schum, uma cactaceae comumente encontrada no oeste de Santa
Catarina. Seu fruto é rico em agUlcares essénciais para o corpo humano,
sendo de conhecimento popular seu efeito de cicatriza¢do. Os filmes bio-
degradaveis da mucilagem (MC) foram incorporados de glicerol na se-
guinte proporc¢do de glicerol:mucilagem, 0:1, 1:4, 1:2, 1:1 (m/m) e o filme
0:1 reticulado com &cido citrico. Todos filmes foram elaborados pela téc-
nica casting. Os filmes (0:1, 1:4, 1:2 e 1:1) apresentaram valores de resis-
téncia a tracdo variando de 27,91 a 3,14 MPa, no alongamento de 0,61 a
17,21 %, modulo de Young de 2359,32 a 39,876 MPa), permeabilidade
ao vapor de agua de 0,32 a 1,11 g mm/kPa h m2. Em relacéo a cor, todos
os filmes apresentaram coloracdo levemente amarelada, porém ainda
transparente. Através das curvas de TG-DTA foi possivel observar que o
glicerol reduziu a estabilidade térmica dos filmes ao mesmo tempo que
apresentaram valores menores de angulo de contato, mostrando a influén-
cia do plastificante na hidrofilicidade dos filmes. A capacidade de absor-
¢do de agua dos filmes foi reduzida com o aumento da concentragdo do
plastificante e o filme reticulado absorveu menor quantidade de agua que
o filme puro (0:1 m/m). A partir da anélise de agUcares totais foi possivel
observar a liberagdo dos aglcares presentes no filme em &gua que variou
de 9,31 e 22,80 g de H»O/qg filme, 0 que corrobora um potencial de apli-
cacdo dos filmes desenvolvidos nesse trabalho como um possivel curativo
apos estudos complementares.

Palavras chaves: Mucilagem, filmes de Cereus hildmaniannus, proprie-
dades mecénicas, glicerol.






ABSTRACT

Biopolymers have been an alternative for manufacturing of biodegradable
materials to substitute synthetic materials. They present characteristics
that go beyond their degradation capacity, since the majority of natural
polymers present functional properties that can be enhanced in a specific
application. In addition, there are more researches on biopolymer applied
to medical fields. In this study, it was investigated the filmogenic capa-
bility of the mucilage from the Cereus hildmaniannus K. Schum fruit,
which is a cactaceae presented in Santa Catarina West. This fruit is rich
in essential sugars for the human body, and it is well known for its healing
potential. The mucilage films were incorporated with glycerol in three
different proportions of glycerol: mucilage, 0:1, 1:4, 1:2, 1:1 (m/m) and
0:1 films were reticulated with citric acid. All the films were produced by
casting. The films (0:1, 1:4, 1:2 e 1:1) presented tensile strength between
27.91 to 3.14MPa, strain between 0.62 to 17.21%, Young's modulus be-
tween 2359.32 to 39.87MPa, and water vapor permeability between 0.328
to 1.11g mm/kPa.h.m2. Regarding to the aspect of the films, all they were
transparent and yellowish. From the TGA-DTA, it was noticed that glyc-
erol reduced the thermal stability and the contact angle, showing the in-
fluence of a plasticizer over the hydrophilicity. The water absorption ca-
pacity were reduced with the increase of plasticizer concentration and re-
ticulated films absorbed less water than pure films (0:1 m/m). From total
sugar analysis, it was observed that sugars from films were released into
water, presenting values between 9.31 to 22.80 g of H»O/g film, which
contributes to apply the films developed in this research as a possible
dressing.

Keywords: Mucilage, Cereus hildmaniannus films, mechanical proper-
ties, glycerol.
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1 INTRODUCAO

1.1 IMPORTANCIA DO ESTUDO

A substituicdo de aditivos sintéticos por produtos a base de plantas
naturais tem crescido nos ultimos tempos. Mucilagens e gomas séo hete-
ropolissacarideos presentes em diversas fontes vegetais. Ambos sao utili-
zados em industrias farmacéuticas e de alimentos como agentes espessan-
tes, retentores de agua, estabilizadores de emulsdo, de suspensdo, bem
como agentes ligantes, etc. Essas mucilagens e gomas também séo utili-
zadas na industria cosmética, téxtil e de papel (ARCHANA et al., 2013).
Por serem inertes, atdxicos, menos onerosos, biodegradaveis, ampla-
mente disponiveis, podendo ser utilizados no sistema de liberacéo de dro-
gas, competem com materiais sintéticos destinados a mesma finalidade
(PRAJAPATI et al., 2013). Uma de suas caracteristicas é que estas molé-
culas séo hidrofilicas e podem ser combinadas com agua para formar so-
lucGes viscosas ou géis (JANI et al., 2009).

Diversos estudos vém sendo realizados com polimeros naturais
dentre os quais podem ser citados a quitosana (SUYATMA et al., 2005;
SOUZA et al., 2013; PEREIRA JR et al., 2014), gomas de diversas fontes
(HAQ et al., 2014), mucilagem de Opuntia ficus-indica (L) (DIAZ et al.,
2010), amido (KHAN et al., 2006 ;MALI et al., 2010) e galactomananas
(CERQUEIRA et al., 2009), por apresentarem boas propriedades forma-
doras de filmes e exibirem valores satisfatorios & barreira a gases, além
de apresentarem baixo custo e viabilidade do material para elaboragéo dos
filmes.

O Cereus hildmaniannus K. Schum é uma cacticea rica em mu-
cilagem que cresce naturalmente em solos pedregosos e com escassez de
agua. Esta espécie, conhecida pela populacdo rural do meio oeste do Es-
tado de Santa Catarina, tem sua importancia do potencial de domesticacao
e cultivo em escala. Seus frutos, comestiveis, carnosos, de sabor suave,
sdo apreciados pela populacéo rural da regido (PORTO, 2009). Conside-
rando o0 aspecto bioldgico, tanto no cladédio quanto no fruto de Cereus
hildmaniannus estéo presentes cinco (glucose, manose, galactose, frutose
e xilose) dos oito aglcares importantes para o melhor funcionamento do
corpo humano. Estes gliconutrientes possuem efeito significativo sobre o
sistema imunoldgico, auxiliando o corpo humano na autocura (MON-
DOA,; KITEI, 2002).

A elevada concentracdo de grupos hidroxilicos dos polissacari-
deos faz com que as mucilagens possuam uma alta capacidade de ligacéao



24

com a agua. Essa capacidade pode ser atribuida ao mecanismo de defesa
da planta para resistir a seca (CLARKE et al., 1979).

Na literatura sdo encontrados alguns trabalhos que desenvolve-
ram e caracterizaram filmes a base de gomas e mucilagens, como os de
Park et al. (2001), Mufioz et al. (2012), Khazaei et al. (2014) Haq et al.
(2014) e Espino-Diaz et al. (2014), no entanto existe uma consideravel
escassez de informagdes e estudos a respeito de filmes da mucilagem de
Cereus hildmaniannus, o que motivou o interesse a pesquisar sobre essa
rica mucilagem e sua capacidade filmogénica.

As poucas informacdes advindas da literatura a respeito das carac-
teristicas dos filmes formados pela mucilagem do C. hildmaniannus os
descrevem como filmes frageis e quebradicos. Estas caracteristicas po-
dem, no entanto, ser modificadas pela adi¢do de um plastificante. O gli-
cerol é um composto bastante utilizado em filmes poliméricos para este
fim; por apresentar moléculas pequenas e de natureza hidrofilica, estas
penetram com facilidade na matriz polimérica. Ele ainda diminui as for-
cas de atracdo entre as cadeias poliméricas e aumenta o volume livre e
movimentos segmentares entre eles. Por conseguinte, havendo uma maior
Permeabilidade ao vapor d’agua (PVA), as moléculas de dgua sdo difun-
didas mais facilmente em filmes poliméricos que foram submetidos a adi-
¢ao de plastificante (RODRIGUEZ et al., 2006).

Para a elaboragdo dos biofilmes, a técnica “casting” € normalmente
empregada. Esta consiste na deposicdo de uma solucdo de biopolimero
em um suporte adequado com posterior evaporacdo do solvente a uma
determinada temperatura (THARANATHAN, 2003).

Portanto, sabendo que a mucilagem do C. hildmaniannus K.
Schum possui em sua composi¢do monossacarideos muito valorosos e
funcionais no que diz respeito ao que podem agregar na area da saude,
propBe-se desenvolver e caracterizar filmes da mucilagem de Cereus hil-
dmaniannus de modo que possa, no futuro, vir a ser utilizado como uma
pele artificial. Para tanto estudar-se-4 o efeito da adi¢do de plastificante
no mesmo de modo a obter um filme flexivel. Espera-se, por fim, promo-
ver a ampliacdo e enriquecimento do conhecimento cientifico nesta area,
além de contribuir com novas conquistas e descobertas para a evolucéo
tecnoldgica.

1.2 OBJETIVO GERAL

Desenvolver e caracterizar filmes da mucilagem da fracdo soltvel
do fruto do cacto C. hildmaniannus.
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1.2.1 Objetivos Especificos

e Extrair a mucilagem presente na polpa do fruto da cactacea.

e Desenvolver filmes de C. hildmaniannus e avaliar o efeito do
plastificante glicerol em diferentes concentrac¢ées no filme.

e Auvaliar o efeito da reticulagdo com acido citrico no filme sem a
adicdo de glicerol.

e Caracterizar os filmes obtidos quanto a espessura, propriedades
mecanicas, propriedades térmicas, espectroscopicas e morfolo-
gica.

e Avaliar a influéncia da adicdo de glicerol nos pardmetros dina-
micos de cor dos filmes obtidos de acordo com a escala CIElab.

e Caracterizar os filmes quanto a permeabilidade ao vapor de agua,
bem como a capacidade de absorcdo de dgua em 24 horas.

e Quantificar a concentracdo de agucares liberados dos filmes.

1.3 ESTRUTURA DA DISSERTACAO

A dissertacdo esta ordenada em seis capitulos. No capitulo 1, sdo
explanados a motivacao e justificativa do trabalho. No capitulo 2, é feita
uma revisdo bibliografica que apresenta ao leitor o cacto C. hildmani-
annus e suas caracteristicas gerais. Nesse capitulo também se encontram
aspectos sobre polissacarideos, biofilmes, assim como os principais mé-
todos de caracterizacdo. No capitulo 3 estdo descritos os materiais além
de todos os procedimentos metodoldgicos empregados na extragéo e pre-
cipitacdo da mucilagem, desenvolvimento dos filmes e as analises utili-
zadas para caracterizacdo dos mesmos. No capitulo 4, estdo os resultados
e discussdes pertinentes ao trabalho. No capitulo 5, Conclusdes, ¢ apre-
sentado o conjunto de conclusdes em resposta aos objetivos propostos
inicialmente. E, finalizando a dissertacdo, tem-se o capitulo 6 contendo
as referéncias bibliograficas utilizadas durante o decorrer do estudo.






2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 VISAO GERAL DAS CACTACEAS
2.1.1 Caracteristicas gerais e bioldgicas

As Cactaceae compreendem aproximadamente 100 géneros e
1.500 — 1.800 espécies. As cactaceas sdo dicotiledéneas suculentas que
apresentam habito arboreo, arbustivo, epifitico ou gedfito. Além disso,
possuem caule colunar, cilindrico, globoso, tuberculado, com costelas,
asas ou achatado, geralmente segmentado sem folhas e com espinhos. Es-
ses caules sdo conhecidos como cladddios (Figura 1) e possuem coloracéo
geralmente verde. As flores sdo vistosas, isoladas e raramente agrupadas;
os frutos, carnosos ou secos, possuem sementes numerosas e endosperma
ausente ou presente (BARTHLOTT e HUNT, 1993).

Figura 1 — Imagem do Cladddio, flor e fruto de Cereus hildmaniannus no
campo.

ote: daptado pelo autor.

Segundo Barthlott e Hunt (1993), esta familia esta dividida em trés
subfamilias, como é mostrado na Tabela 1:
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Tabela 1- Subfamilia e caracteristicas das Cactéaceas.

Subfamilia Caracteristicas

Cactoideae Apresenta hastes suculentas, ndo tem
folhas, com aréolas bem desenvolvi-
das.

Opuntioideae Espécies tipo arvore ou arbusto, com
folhas, encontra-se dividida em 5 gé-
neros.

Pereskioideae Possui arvores sem folhas ou com ves-

tigios de folhas, possuindo 91 géneros.

Fonte: Barthlott e Hunt (1993).

No Brasil, ocorrem cerca de 330 espécies de Cactaceae. Destas,
182 sdo endémicas do pais, com maior concentracdo na regido Sudeste
com cerca de 100 espécies (ZAPPI et al., 2010) e cerca de 37 géneros
endémicos no pais (SILVA et al., 2011). O género Cereus pertencente a
tribo Cereeae, subfamilia Cactoideae, compreende quatro subgéneros dis-
tribuidos na América do Sul e pode ser encontrado em varios biomas,
como Caatinga, Cerrado, Mata Atlantica e Campos rupestres (TAYLOR;
ZAPPI, 2004).

Podem ser citadas algumas espécies do género Cereus: Cereus
uruguayanus, Cereus xanthocarpus, Cereus hildmaniannus ssp. hildma-
niannus, Cereus milesimus, Cereus neonesioticus, Piptanthocereus ba-
geanus, Piptanthocereus neonesioticus, Piptanthocereus uruguayanus,
Cereus Cereus ssp. Uruguayanus, Cereus hildmaniannus ssp. xanthocar-
pus (DURLI, 2008).

2.1.2 Caracteristicas do género Cereus hildmaniannus

O género Cereus hildmaniannus é considerado uma planta ereta,
colunar, arbustiva ou arbdrea, rupicola, variando de 8 a 15 metros de al-
tura, com cladédios, geralmente verdes e frutos carnosos, oval-alongado
com sementes obovadas de coloragdo preta. Sua floragdo e frutificacdo
ocorrem, principalmente, entre 0s meses de outubro a janeiro (BRUXEL;
JASPER, 2005).

Essa espécie pode ser encontrada em paises da América do Sul
(Paraguai, Uruguai, Bolivia, Argentina e Brasil). Sua distribui¢do no sul
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do Brasil ocorre em florestas imidas e semitimidas, com distribuigéo tam-
bém no leste e sudeste do pais (TAYLOR; ZAPPI, 2004)

Cereus hildmaniannus se destaca em relacdo as demais espécies de
cactaceas devido sua ocorréncia natural na regido Sul, possuindo caracte-
risticas de interacdo com a fauna e a flora (BRUXEL; JASPER, 2005).
Além da importancia ecoldgica, essa espécie se destaca por sua aptidao
agricola, podendo ser cultivada onde as atividades agricolas sdo dificul-
tadas pelo solo raso, pedregoso e com escassez de agua (PILETTI, 2011).

Em Santa Catarina, essa cactacea é encontrada nos municipios de

Ararangud, Florianépolis, Laguna, Jaguaruna e Porto Belo, onde pode ser
observada em costdes rochosos e restingas arenosas de diferentes fitofisi-
onomias (SCHEINVAR, 1985); também pode ser encontrada no munici-
pio de Zortéa, onde ha o crescimento natural dessa espécie, que é popu-
larmente conhecida por “Tuna”. E comestivel, apreciada pela populagio
rural, mas pouco conhecida no meio urbano (PILETTI, 2011).
Santa Catarina € um Estado brasileiro que apresenta grande riqueza na
sua flora em geral e as cactaceas sdo parte importante dessa biodiversi-
dade. Também € uma regido onde ha muito endemismo em diversas fa-
milias de fanerégamas, tanto ao nivel de géneros como de espécies. A
familia Cactaceae tem uma variada utilidade, como planta forrageira na
alimentacdo animal, como planta ornamental, também apresenta grande
valor nutritivo, sendo a palma e frutos comestiveis e grande importancia
no seu nicho ecoldgico. O que a torna uma familia pouco conhecida e
valorizada é a escassez de publicacGes nesta &rea, bem como o seu aspecto
morfoldgico (espinhos), o que acaba ndo atraindo a populagdo em geral,
principalmente no que se refere ao valor econémico e ecoldgico (bioindi-
cadoras na preservacdo de ecossistemas de restingas) (ZANCO et al.,
2009).

Segundo Porto (2009), as caracteristicas fisico-quimicas do fruto
de Cereus hildmaniannus possuem teores centesimais dentro da faixa en-
contrada para outros frutos da mesma familia.

Piletti (2011) caracterizou quimicamente a polpa do fruto da
tuna, encontrando os valores mostrados na Tabela 2.
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Tabela 2 — Caracterizacdo da polpa do fruto de Cereus hildmaniannus K Schum.

Parametros Polpa
Rendimento (%) 2,18
Umidade (%) 83,12
Solidos Soluveis (°Brix) 6,01+0,15
Carboidratos Totais (g/100g) 7,59+0,70
Carboidratos Redutores (g/100g) 6,98+0,04
Acidez (g/100mL) 0,37+0,25
pH 3,97+0,46
Lipideos (g/100g) 0,03+0,15
Proteinas (g/100g) 1,12+0,01
Cinzas (g/100g) 0,11+0,15
Vitaminas C ( mg/ 100mL) 0,98

Teor de fendlicos (mg EAG/L)* 324+0,71
Capacidade antioxidante (%SQR)** 92,26

*Equivalente de acido galico **Sequestro de radicais livres
Fonte: Piletti (2011).

No trabalho de Colonetti (2012) foram identificados os monos-
sacarideos da mucilagem do cladédio e do fruto de Cereus hildmaniannus
K Schum (Tabela 3), glucose, manose, galactose, frutose e xilose, sdo
gualitativamente semelhantes aqueles obtidos para a mucilagem do cladé-
dio do género Opuntia, estes monossacarideos sdo conhecidos como agu-
cares essenciais ou gliconutrientes, pois so essenciais para a salide e bom
funcionamento do organismo (MONDOA e KITEI, 2002).

Tabela 3 - Monossacarideos da mucilagem do fruto de Cereus hildmaniannus k.
Scum.
Pico Monossacarideo Fracéo Sollvel do Fruto

(Yomol)

1 L-arabinose 30,65

2 L-ramnose 0,15

3 L-fucose 1,35

4 D-xilose 0,41

5 D-manose 9,3

6 D-galactose 0,05

7 D-glucose 58,09

Fonte: Colloneti (2012).
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2.1.3 Producéo cientifica sobre Cereus hildmaniannus

Segundo Gilioli (2015), a espécie Cereus hildmaniannus ainda é
relativamente desconhecida, sendo poucos os estudos encontrados na li-
teratura. Outro fato importante é que essa espécie também é citada na li-
teratura pelos seus sindnimos cientificos como, por exemplo, Cereus pe-
ruvianus (L) Miller, fato que pode dificultar o consenso nas caracteristi-
cas bioldgicas da espécie, visto que a familia Cactaceae sé foi recente-
mente descrita e engloba grande quantidade de espécies.

O estudo de Pereira (2009) descreveu a estrutura demografica e
0s sitios de ocorréncia de Cereus hildmaniannus K. Schum, além de ava-
liar a distribuicéo espacial e a fenologia reprodutiva em uma restinga ar-
bustiva em Santa Catarina, sul do Brasil.

Quadri et al. (2010) desenvolveram uma patente do suco de fruta
feito a partir da polpa do fruto de Cereus hildmaniannus K. Schum.

Piletti (2011) realizou caracterizages fisico-quimicas e reoldgi-
cas da polpa e da mucilagem da polpa do fruto da espécie Cereus hildma-
niannus K. Schum visando um aproveitamento industrial, além de avaliar
seu comportamento reoldgico quando submetida a diferentes condicoes
de processo, como concentracdo de mucilagem, forca idnica, pH, trata-
mento enzimatico, em diferentes temperaturas.

Branco (2011) caracterizou a mucilagem do cacto de Cereus hild-
maniannus K. Schum quanto a propriedades fisicas, quimicas e reolégi-
cas. No trabalho, a autora apresenta uma metodologia de extracao e pre-
cipitacdo do carboidrato para, posteriormente, realizar as anélises quimi-
cas e fisicas e estudos reoldgicos, visando elucidar o comportamento da
mucilagem em solucéo.

Colonetti (2012) caracterizou quimica e termicamente as fracbes
soltvel e insolvel da mucilagem do fruto e do cladddio de Cereus hild-
maniannus K. Schum, além de avaliar o comportamento em solucéo da
fracdo soltvel.

Silva (2013) descreveu a historia evolutiva Cereus hildmaniannus
no sul do Brasil. Um dos objetivos do estudo foi definir a estrutura popu-
lacional desse bioma e realizar uma anélise filogeogréfica.

Gilioli (2015) caracterizou e avaliou a viabilidade do uso da casca
do fruto de Cereus hildmaniannus K. Schum como adsorvente. Segundo
a autora, o material € bom adsorvente de proteinas.

Na literatura ndo foi encontrado nenhum trabalho de filme feito a
base de mucilagem de Cereus hildmaniannus K. Schum, o que nos instiga
a estudar ainda mais esse hidrocoloides.
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2.2 UTILIZAGAO DE POLISSACARIDEOS

As mucilagens sdo caracterizadas como substancias translicidas,
amorfas, poliméricas, formadas por monossacarideos ou pela mistura de-
les, sendo que muitas possuem a cadeia monossacaridica combinada com
acidos urdnicos. Quando hidrolisados, fornecem uma mistura de agucares
e &cidos urdnicos. Suas moléculas sdo hidrofilicas e podem ser combina-
das com agua para formar solugGes viscosas ou géis. Sabe-se da literatura
gue polissacarideos lineares ocupam mais espaco e formam solucdes mais
viscosas do que os semelhantes que apresentam mesma massa molar al-
tamente ramificados, como é o caso das mucilagens (JANI et al., 2009).

Colonetti (2012), ao caracterizar a mucilagem do fruto e do clad6-
dio de Cereus hildmaniannus K. Schum, afirmou que essa cactacea pode
ser utilizada em diversos segmentos industrias, como por exemplo para
aplicacdo como filmes comestiveis ou também em adigéo a outros hidro-
coldides.

Um dos principais beneficios da utilizacdo de polissacarideos na-
turais sdo a sua biodegradabilidade, biocompatibilidade, ndo toxidade, e
por estarem disponiveis no meio ambiente (ARSUL e LOHOTI, 2014).

Devido aos avangos na tecnologia de entrega da droga, polissaca-
rideos naturais estdo sendo incluidos no sistema de liberacdo da droga
para cumprir fungGes multitarefas e, direta ou indiretamente, em alguns
casos controlar o alcance e/ou a proporgéo de libertacdo da droga (JANI
et al., 2009). Nao obstante a isso, alguns polissacarideos vém sendo estu-
dados pois contribuem diretamente para o processo de cicatrizacdo de le-
sbes na pele, dentre esses podemos citar: Opuntia ficus-indica (PARK e
CHUN, 2001), Aloe vera (DAVIS et al., 1994; KHAN et al., 2013; MO-
LAZEM et al., 2014), cana-de-acucar (COELHO et al., 2012), Anacar-
dium occidentale L. (SCHIRATO et al., 2006), Acacia nilética (ALI et
al., 2012).

Apesar de todo conhecimento de origem popular acerca das pro-
priedades cicatrizantes advinda das regides onde é possivel encontrar essa
cactacea (Cereus hildmaniannus), ndo existe na literatura nenhum estudo
gue comprove cientificamente o efeito de cicatrizagéo através da mucila-
gem do cladddio e do fruto de Cereus hildmaniannus. Tal efeito de cica-
trizacdo pode ser atribuido ao dos aglcares presentes na mucilagem, ja
que € de conhecimento cientifico que desde a antiguidade, o uso de agucar
como mel ou melado € efetivo para o tratamento de lesdes na pele bem
como de feridas infectadas (FORREST, 1982; HOLANDA et al., 1984).
Em 1990, Acher e colaboradores, obtiveram resultados satisfatérios no
sua de pasta de agucar na cicatrizacdo de feridas imidas. Um estudo mais
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recente realizado por Alves e Deane (2009) comprovou a eficacia do uso
de acucar no tratamento da infeccdo por Pseudomonas sp em Ulceras por
pressé&o.

2.3 BIOFILMES

2.3.1 Caracteristicas dos biofilmes

A elaboracédo de biofilmes geralmente envolve a utilizacéo de va-
rios componentes tais como proteinas, polissacarideos, lipidios ou a com-
binac&o deles de acordo com a finalidade do produto final. Coberturas e
biofilmes feitos de polissacarideos (amido, alginatos, celulose, pectinas,
gomas e quitosana) apresentam boa barreia a O, e CO2, mas ndo a agua,
por serem altamente polares. Biofilmes a base de lipideos (ceras, 6leos ou
acidos graxos) por sua vez apresentam carater hidrofébico sendo efetivos
como barreira a umidade. A adi¢do de componente hidrofébico a suspen-
sdo filmogénica leva formacéo de filme composto, no qual o composto
lipidico serve como barreira ao vapor de agua, e o polissacarideo fornece
barreira ao O e as caracteristicas mecanicas essenciais a constituicdo de
um bom filme (BERTAN, 2003).

A maioria dos filmes feitos a partir de polissacarideos ou proteinas
apresentam boas propriedades mecanicas e maior sensibilidade a umi-
dade. Por outro lado, os filmes produzidos a partir de lipideos mostram
boas propriedades de barreira ao vapor de agua, contudo sdo opacos, e se
apresentam ligeiramente flexiveis e quebradicos (GUILBERT, 1986).

A producdo dos filmes é geralmente promovida pelas interacfes
inter e intracelulares ou devido a ligagOes cruzadas das cadeias poliméri-
cas, que originam uma rede tridimensional semi-rigida levando ao aprisi-
onamento e imobilizacdo do solvente. O grau de coesao estrutural desse
polimero, ird depender do solvente utilizado, da temperatura de evapora-
¢do, e da presenga de outras moléculas, tais como os plastificantes, que
sdo responsaveis pelo aumento da flexibilidade dos filmes e que podem
ser: agua, polidis, oligossacarideos e lipidios de diferentes tipos ampla-
mente usados em filmes & base de hidrocoldides (THARANATHAN,
2003; SUYATMA et al., 2005). E dentre as variadas técnicas de desen-
volvimento de filmes, a técnica de “Casting” se estabelece como uma das
mais utilizadas, devido a sua facilidade caracterizada pela evaporagdo do
solvente aquoso, resultando em uma consequente coalescéncia das ca-
deias poliméricas, levando a formacao de um filme continuo (PEREIRA-
JR. etal., 2014).
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2.3.2 Mucilagens e biofilmes

Gomas e mucilagens possuem uma estrutura complexa de polime-
ros ramificados, permitindo uma elevada coesdo juntamente de proprie-
dades adesivas, sendo amplamente exploradas como excipientes farma-
céuticos. Podem ser utilizados como espessante, emulsificante, estabili-
zador, agente de gelificacdo, agente de granulacdo, agente aglutinante,
agente de suspencdo, filme, ligantes de comprimidos, desintegrante. A
demanda por essas fontes naturais esti a aumentar e novas fontes estdo
sendo desenvolvidas. Apresentam vantagens em relagdo a materiais sin-
téticos e semi-sintéticos por serem encontrados facilmente na natureza,
além de apresentarem acao calmante e ndo irritante (DEORE E KHADA-
BADI, 2008; BHARDWAJ et al., 2002)

2.3.3 Produgcéo cientifica sobre filmes a base de mucilagens

Na literatura sdo encontrados alguns trabalhos de filmes feitos a
base de mucilagens, em sua grande maioria filmes desenvolvidos com
mucilagem extraida das sementes, como os citados a seguir.

No recente estudo de Dick et al. (2015), foram investigadas as pro-
priedades fisico-quimicas e mecénicas de filmes feitos a partir da mucila-
gem de Chia (Salvia hispanica L). O estudo demonstrou que a mucilagem
de chia é um hidrocoléides com propriedades importantes e também é um
potencial para ser aplicado como revestimento ou pelicula comestivel.

Ja no trabalho de Jouki et al. (2013), a matéria prima utilizada foi
a semente de marmelo. Os filmes foram preparados e, em seguida, foram
determinadas suas propriedades fisicas, mecanicas, térmicas, de barreira,
capacidade antioxidante e microestrutural. Os resultados revelaram que a
semente tem potencial para ser utilizada em embalagem de uma grande
variedade de produtos alimentares. Esse mesmo grupo de pesquisa desen-
volveu filme de semente de marmelo com a incorporacéo de 6leo essen-
cial de orégano e avaliou suas propriedades antimicrobianas, antioxidan-
tes, térmicas, mecanicas e fisicas. Obtiveram resultados favoraveis a in-
corporagdo desse 6leo essencial no filme bem como sua utilizagdo para
desenvolvimento de embalagens ativas para alimentos (JOUKI et al.,
2014).

O uso de filmes da mucilagem do cladddio de Opuntia ficuis serviu
para prolongar a vida Util de goiabas (Psidium guajava L.) (ZEGBE et al.
2015).
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Na literatura, ainda é possivel encontrar estudos que desenvolvem
filmes com mucilagens a partir de blendas, como é o caso do estudo rea-
lizado Mufioz et al., (2012) que caracterizaram filmes de mucilagem de
Salvia hispanica com proteina concentrada do soro de leite. A utilizacdo
desse polissacarideo é uma opcdo para melhorar as propriedades fisicas
de filmes comestiveis que combinam mucilagem de chia e proteina iso-
lada.

2.4 ELABORACAO DOS BIOFILMES
2.4.1 Espessura

A espessura de um filme pode ser definida como a distancia per-
pendicular entre as duas superficies principais do material. Através do
conhecimento da espessura é possivel obter informacdes sobre as propri-
edades dos filmes, como resisténcia mecénica, propriedades de barreira
aos gases e ao vapor d’agua do material (CUQ et al., 1996; SARANTO-
POULOS et al., 2002).

2.4.2 Plastificantes

Plastificantes, em sua maior parte, sdo compostos altamente hidro-
filicos e higroscopicos que atraem moléculas de agua. O seu uso em fil-
mes e revestimentos comestiveis a base de polissacarideos permitem o
rompimento de pontes de hidrogénio, levando a um aumento da distancia
entre as moléculas do polimero e reduzindo a formac&o de regies crista-
linas em rela¢do as amorfas (KROCHTA, 2002). Filmes de polissacari-
deos sem plastificantes tornam-se bastante quebradigos. Com o objetivo
de aumentar sua flexibilidade e manuseio, 0 uso de plastificantes como
glicerol e sorbitol vem sendo amplamente estudados. Os plastificantes in-
fluenciam todas as propriedades funcionais dos biofilmes, inclusive a per-
meabilidade ao vapor de agua devido seu carater hidrofilico o que é favo-
ravel para adsorcdo das moléculas de 4gua, que na maioria das vezes au-
menta linearmente com o uso de agentes plastificantes, principalmente de
glicerol (GENNADIOS et al., 1993; CUQ et al.,1997).

Amplamente conhecido na indistria quimica, farmacéutica e de
produtos naturais, e conhecido popularmente como glicerina, o glicerol
pode ser formado em grande quantidade durante a produgéo de biodiesel
a partir de triglicerideos naturais e representa um desperdicio que deve
ser utilizado.



36

2.4.3 Permeabilidades ao vapor de 4gua (PVA)

A norma ASTM (American Society for Testing and Materials) E
96-95 define a permeabilidade ao vapor de agua e a gases como a taxa de
transmissao de vapor de agua e gases por unidade de area através da es-
pessura do material e por gradiente de presséo entre duas superficies es-
pecificas, de temperatura e umidade relativa conhecidas (ASTM, 1995).

Fedeman (2001) descreve o processo de permeabilidade em filmes
em trés etapas. Na 12 etapa, ocorre movimentacdo do permeante para a
superficie do filme e sua adsorcdo dentro da cadeia polimérica. Na 22
etapa, h4 a migracéo ou difusdo do permeante através da cadeia polimé-
rica do filme de acordo com o gradiente de concentracdo em ambos 0s
lados do filme. Na 32, por fim, ocorre a dessor¢do do permeante do lado
contrario do filme e sua dispersdo no ar.

A permeabilidade é decorrente do processo de dissolucdo e cons-
tante de difusdo, juntamente com o coeficiente de solubilidade, represen-
tando a taxa de transporte da molécula permeante. Pode ser definida como
uma propriedade do par filme/permeado (vapor de agua, oxigénio e gas
carbénico), em determinadas condigdes de temperatura, umidade relativa,
espessura e diferenga de pressao parcial (MCHUGH; KROCHTA, 1994).
Um esquema da célula utilizada nos ensaios de permeabilidade ao vapor
de agua é representado na figura 2.

Figura 2 — Esquema representativo do ensaio de permeabilidade ao vapor d’agua.

Cloreto de calcio

Filme : anidro (UR% 0%)

Solurc?m saturada de NaCl (UR =75%)
Fonte: Desenvolvido pelo autor.
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A Figura 2 representa o esquema de uma célula de permeacdo de
peso conhecido. Um filme na forma de disco, com espessura também co-
nhecida, é fixado na célula que contém em seu interior um cloreto de céal-
cio anidro para gerar uma umidade relativa (UR) de 0%. A célula é sub-
metida a condi¢Ges de umidade controlada dentro de um dessecador, UR
de 75% (ASTM 1995). Essa condi¢do pode ser obtida através de uma so-
lucdo saturada de NaCl. Em todo o sistema, existem duas pressfes, uma
gerada dentro da célula de permeacdo (P1) e outra no interior do desseca-
dor (P2). No decorrer do tempo, o filme absorve umidade do interior do
dessecador, sendo possivel determinar a sua permeabilidade ao vapor de
agua (PVA), conforme Equacéo 1:

e
“AAP ()

PVA:%

onde, map é a massa da umidade absorvida (g); t é o tempo de duracéo do
ensaio (dias); e é a espessura (mm); A é a area da superficie (m?) e 4P éa
diferenca de pressdo parcial de vapor através do filme (Pa).

2.4.4 Comportamento Mecénico

Ensaios de tragdo sdo algumas das propriedades mecanicas que ser-
vem para identificar e caracterizar filmes flexiveis, bem como para avaliar
a qualidade desses materiais. O ensaio de tracdo de um filme envolve a
separacao, a uma velocidade constante, de duas garras que prendem as
extremidades da amostra, registrando ao longo do ensaio, a forca ou a
resisténcia que o material é capaz de oferece a deformacio (SARANTO-
POULOS et al., 2002).

Desta forma, a resisténcia a tracdo pode ser definida como a tracéo
maxima apresentada pelo filme em um teste de tensdo/deformacao, dife-
rentemente da resisténcia ao alongamento, que é descrita como a capaci-
dade do filme em se estirar. Sendo assim, o arranjo molecular dos poli-
meros e materiais que o compde tem influéncia direta no seu comporta-
mento mecanico (CANEVAROLO, 2002).

No esquema representado na figura 3, tem-se a curva de tensdo x
deformacdo de um polimero no momento do ensaio de tracdo, onde é pos-
sivel observar o perfil das amostras nos varios estagios de deformacéo do
filme. A letra A na figura, representa o comportamento elastico, relacdo
entre a resisténcia e deformacdo (modulo de elasticidade ou médulo de
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Young). Ap6s, tem-se o ponto de tensdo maxima (omax) que o filme é ca-
paz de suportar, a partir desse momento comega a ocorrer a estriccdo do
material (regido B), onde tem-se um comportamento plastico que vai até
o momento de ruptura do filme (&ryptura)-

Figura 3 - Esquema representativo do ensaio de tracdo.
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Fonte: Adaptado de Callister (2007).
2.4.5 Comportamento Térmico

A andlise térmica serve para descrever um conjunto de técnicas que
permitem mensurar as mudancas de carater fisico ou quimico em uma
substancia ou material em fungéo da temperatura ou do tempo. A andlise
térmica permite avaliar decomposicéo térmica, como também a resolucéo
guantitativa de umidade, compostos volateis, residuos e quantidade de
cinzas do material analisado (MOTHE e AZEVEDO, 2002).

Através da Termogravimetria (TG) é possivel observar a variacdo
de massa de uma substancia (Am) quando submetida a um programa de
temperatura controlada. A exposi¢do de um composto a uma temperatura
elevada, na maioria das vezes, pode modificar a estrutura quimica e, con-
sequentemente, as propriedades fisicas dos materiais, ou seja, a curva de
degradag&o térmica (em condi¢des ndo isotérmicas) que apresenta o perfil
da resisténcia ou estabilidade térmica que o material possui quando sub-
metido a uma varredura de temperatura. Sendo assim, o material que pre-
serva suas caracteristicas proximas as inicias, apresenta uma dada estabi-
lidade térmica, que deve estar de acordo com as fungdes que ele deve
desenvolver (MOTHE e AZEVEDO, 2002).



3 MATERIAL E METODOS

3.1 MATERIAL

Os materiais utilizados nesse estudo foram: fruto de Cereus hild-
maniannus K. Schum, obtido no municipio de Zortéa-SC, cedidos pela
Empresa de Pesquisa Agricola de Extensdo Rural de Santa Catarina (Epa-
gri-SC). Para a extra¢do da mucilagem do fruto, utilizou-se etanol (92,8 %
de pureza) e acetona P.A (marca — Synth). A glicerina (marca Synth P.A
— A.C.S), acido critico P.A. (marca Nuclear) e &cido toluenosulfonico
(marca Dinamica) utilizados foram de grau analitico.

3.2 RECEBIMENTO E ARMAZENAGEM DA MATERIA PRIMA

Os frutos de Cereus hildmaniannus K. Schum (Figura 4) foram co-
Ihidos no municipio de Zortéa, interior do Estado de Santa Catarina. Em
seguida, foram transportados em caixas de isopor até o laboratorio LA-
SIPO - UFSC. Apds o recebimento, estes foram lavados com agua para
remocdo das sujidades. A etapa seguinte consistiu na higieniza¢do dos
frutos com uma solugdo 100 ppm de hipoclorito de sédio por 30 minutos
e posteriormente lavados com agua destilada. A extracdo da polpa dos
frutos foi realizada com auxilio de utensilios higienizados apds corte lon-
gitudinal em suas cascas. Procedeu-se o acondicionamento das polpas em
vasilhames de plasticos previamente higienizados e congelamento em fre-
ezer (Consul, modelo-280) a -18 °C até utilizacdo.

Figura 4 - Cladddios de C. hildmaniannus. (a) vista superior e (b) seccéo trans-
versal.

@ o b

Fonte: Desenvolvido pelo Autor.
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3.3 EXTRAGAO E PRECIPITACAO DA MUCILAGEM DO FRUTO

A Figura 5 mostra o fluxograma do processo de obtengdo da mu-
cilagem precipitada.

Figura 5 - Fluxograma do processo de obtengdo da mucilagem precipitada.
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5. Trituracéio e solavel em po

armazenamento

Fonte: Desenvolvido pelo autor.

A Figura 6 representa o processo de extragdo da mucilagem preci-
pitada em etanol. Inicialmente a polpa dos frutos do cacto Cereus hildma-
niannus K. Schum (Fig. 6-a), foi submetida ao processo de separacao das
fracdes solivel e insolivel de acordo com o método de Piletti (2011)
adaptado. A polpa foi colocada em béquer com agua destilada na propor-
c¢do de 3:2 (m/m) (Fig. 6-b). Procedeu-se a agitacdo mecanica em agitador
marca DIST, modelo DI-14MP, por 60 minutos a 300 rpm & temperatura
méxima de 60 °C, mantida constante por chapa de aguecimento, marca
TECNAL, modelo TE-085, para uma melhor solubilizagdo da mucilagem
(Fig. 6-c). Posteriormente a solucéo aquosa foi peneirada em peneira de
18 mesh, no intuito de promover a separacao das fragdes soltvel e inso-
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livel da mucilagem. O filtrado foi resfriado a temperatura ambiente e cen-
trifugado (Fig. 6-d) em ultra-centrifuga (modelo ProteomeLabTM XL-I
da Beckman Coulter) por 20 min a 15000 rpm, para melhor separagéo das
partes sélidas (fracdo insolivel e sementes) ainda presentes. A fragéo so-
lavel (Fig. 6-¢) foi precipitada com etanol na proporg¢do de 3:1 volumes
de etanol para cada volume da fragdo sollvel e lavados com etanol até
obtencdo de uma massa branca (Fig. 6-f). Para finalizar, o precipitado foi
lavado com acetona. A secagem foi realizada em estufa de marca Nova
Técnica (NT-513D) a 40 °C por 24 horas.

Figura 6 - Imagem das etapas do processo de extracdo da mucilagem.

Fonte: Desenvolvido pelo autor.
3.3.1 Preparacéo dos filmes

A Figura 7 mostra o fluxograma do processo de elaboracéo dos
filmes de mucilagem de Cereus hildmaniannus K. Schum.
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Figura 7 - Fluxograma do processo de elaboragéo dos filmes de Cereus hildma-
niannus K. Schum.
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Fonte: Desenvolvido pelo autor.

Ensaios preliminares mostraram que é possivel a elaborag&o de fil-
mes sem adic¢éo de plastificante. Os filmes foram preparados dissolvendo
a mucilagem precipitada em agua a 1% (m/v) sob agitacdo em Ultra Tur-
rax, marca lka Labortchnik (modelo T25 basic), a uma velocidade de
11000 rpm por 7 min. Em seguida, adicionou-se glicerol como plastifi-
cante nas proporcdes de 1:4, 1:2 e 1:1 (m/m) de glicerol: mucilagem na
solucdo aquosa de mucilagem, agitando-se por mais 5 minutos. A solucéao
obtida mostrou ser homogénea. As dispersdes foram centrifugadas a 3000
rpm por 3 minutos para remocéo das bolhas em centrifuga da marca FA-
NEM (modelo Excelsa ® Il — 206 BL) e depositadas em placas de teflon.
Estas solugdes foram secas a 23 °C com circulagdo de ar por cerca de 48
horas para formag&o dos filmes. Os filmes formados foram removidos das
placas e colocados em dessecadores a 2312 °C e 55% de umidade relativa
por pelo menos 48 horas antes da realiza¢do das anélises mecénicas e per-
meabilidade ao vapor de dgua. Os experimentos foram realizados em ré-
plicas. Os filmes reticulados com acido citrico seguiram o método utili-
zado por Thomas et al. (2009) adaptado. Apds a agitacdo em Ultra Turrax,
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a solugdo aquosa foi submetida a agitacdo em agitador magnético TEC-
NAL (modelo TE-085) para adicdo de &cido citrico 1:0,4 (mucila-
gem:dacido citrico) a solucdo inicial, a qual foi mantida sob agitacdo em
chapa de aquecimento por 3 horas a 40 °C, sendo que ap6s 1 hora de inicio
desse processo, foi adicionado 2% (m/m) de acido p-tolueno sulfénico
como catalisador da reacéo. Por fim, procedeu-se a centrifugacao e seca-
gem conforme empregadas nos demais filmes.

3.4 CARACTERIZACAO DOS FILMES
3.4.1 Aspecto geral dos filmes

Os filmes de mucilagem de Cereus com e sem plastificante se mos-
traram continuos, sem fraturas ou rupturas apos a evaporacédo do solvente.
Os filmes sem plastificante se mostraram mais quebradigos, principal-
mente aqueles reticulados com acido citrico.

Quanto a manuseabilidade dos filmes, foi de facil remocéo da placa
de teflon, apesar de que os filmes com maior proporcdo de glicerol
(1:1m/m) apresentaram maior adesdo a placa, sendo necessario maior cui-
dado em sua remogdo para que ndo houvesse fratura. Resultado seme-
Ihante foi relatado por Mali et al. (2006).

3.4.2 Espessura dos filmes

Ap0s periodo de acondicionamento, a espessura dos filmes de Ce-
reus hidmaniannus foi obtida utilizando micrémetro digital (Digimess,
IP54). A espessura foi fixada como sendo a média aritmética de 10 medi-
das aleatdrias sobre a area do filme.

3.4.3 Permeabilidade ao vapor d’agua

A permeabilidade ao vapor de agua (PVA) dos filmes de Cereus
hidmaniannus foi determinada por gravimetria a 25 °C, utilizando a
norma da ASTM, método E96-95 (ASTM, 1995). Os filmes foram corta-
dos com 65 mm de diametro e dispostos em células de aluminio com per-
meacdo em recipiente contendo cloreto de calcio anidro. Essas células fo-
ram colocadas em dessecadores a 25 °C e 75 % de umidade relativa. O
ganho de massa de cloreto de anidro foi medido em intervalos de 1 h por
um periodo de 9 h, através de sucessivas pesagens em balanca analitica
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da marca SHIMADZU (modelo AUY 220). Assim foi possivel determi-
nar o vapor de agua transferido através do filme de acordo com a Equacéo
1 (conforme mostrada anteriormente no item 2.4.3).

3.4.4 Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fou-
rier (FT-IR)

O espectro de absorcdo na regido do infravermelho, FT-IR, dos fil-
mes de Cereus hidmaniannus foi obtido em espectrofotémetro da marca
Bruker, modelo TENSOR 27, com resolucgéo 4 cm, com 32 varreduras
na regido compreendida entre 4000 a 600 cm™, utilizando a técnica de
reflectancia atenuada (ATR) com transformada de Fourier, disponivel no
Laboratério de Materiais (LABMAT) do Departamento de Engenharia
Mecénica, da Universidade Federal de Santa Catarina — UFSC.

3.4.5 Analise Termogravimétrica

A andlise termogravimétrica (TG/DTA) dos filmes de Cereus hid-
maniannus foi realizada em um analisador térmico STA 449 F1 Jupiter®
(Netzsch), do Laboratério de Materiais (LABMAT) da Universidade Fe-
deral de Santa Catarina. As analises foram realizadas em uma faixa de
temperatura de 30 a 600 °C, a uma taxa de aquecimento de 10 °C.min,
utilizando fluxo de nitrogénio de 50 cm3.min-%.

3.4.6 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

As analises da morfologia dos filmes de C. hildmaniannus foram
realizadas em um microscdpio eletronico de varredura (MEV) da marca
Jeol, modelo JSM-6390LV, com fonte de elétrons de tungsténio e detec-
tor de elétrons secundarios, localizado no Laboratério Central de Micros-
copia Eletrbnica, da Universidade Federal de Santa Catarina. Para a ob-
tencdo das imagens da superficie dos filmes de Cereus, as amostras foram
coladas com fita de carbono dupla face em um suporte metalico, recober-
tas com uma fina camada de ouro e observadas utilizando tensdes entre
10 e 15 kV.

3.4.7 Capacidade maxima de absorc¢ao de agua dos filmes

A absorcdo maxima de agua dos filmes secos foi determinada em-
pregando-se corpos de provas de 6x1 cm? em triplicata, de acordo com a
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metodologia utilizada por Rodrigues et al. (2008). Os filmes foram pesa-
dos em balanca analitica Shimadzu (modelo — AUY 220) para determina-
¢do da massa seca e, posteriormente, hidratados em 5 mL de agua em
placas de Petri por 24 h em estufa STERILIFER com circulacdo de ar a
37 °C. Apds esse periodo, 0 excesso de solvente foi removido com a ajuda
de papel filtro e os corpos de prova foram novamente pesados em balanga
analitica para a determinacdo da massa Umida. A capacidade maxima de
absorc¢do de agua (Cw), foi determinada através da Equacéo 2:

_(MU_MS)
CW——MS

onde: My é a massa Umida final e Ms é a massa seca dos filmes.

2

3.4.8 Quantificacdo dos agucares solUveis totais liberados em dgua
pelos filmes.

A extracdo de agucares soluveis totais presentes nos filmes de Ce-
reus, foi feita de acordo com a metodologia proposta por Shannon (1968),
utilizando uma aliquota de 4 mL da solucdo aquosa do ensaio de absorcéo
de dgua. As amostras foram liofilizadas (20 mg — massa seca) e maceradas
com 2 mL da solucdo MCW (metanol:cloroférmio:agua) (12:5:3, viv). A
solucdo foi centrifugada (3000 rpm) por 5 minutos, o sobrenadante foi
coletado e o residuo foi novamente extraido com 2 mL da solucdo de
MCW (5 minutos, 3000 rpm). Os sobrenadantes foram reunidos, adicio-
nados de 1 mL de cloroférmio e 1,5 mL de 4gua e o extrato foi novamente
centrifugado. A fase superior dos extratos foi coletada e utilizada para
analise dos agucares. A dosagem dos agUcares soluveis totais foi realizada
de acordo com o0 método de Umbreit e Burris (1964). Aliquotas de 1 mL
do extrato foram acrescidos de 2 mL do reagente antrona (200 mg de an-
trona em 100 mL de &cido sulfdrico concentrado), sendo agitados em vor-
tex e aquecidos em banho-maria a 100 °C por 3 minutos. Ap6s, procedeu-
se a leitura das amostras a 630 nm em espectrofotdmetro UV-Vis (Spec-
trophotometer SPECTRO LGS53, Bel Engineering, Milano, Italy). A
guantificacdo dos agUcares solUveis totais foi feita a partir da curva padréo
de glicose (10 a 200 pg.mL™?). Os resultados foram expressos em mg de
glicose por g de massa seca.
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3.4.9 Medidas de angulo de contato

O método da gota séssil foi utilizado para avaliacdo do angulo de
contato (0), do qual é possivel avaliar a hidrofobicidade/hidrofilicidade
de uma gota de agua na superficie do filme (Figura 8). A imagem foi cap-
turada com o auxilio de uma camera filmadora de alta resolucéo acoplada
ao gonidbmetro (Hamé-Hart, modelo 250, Succassuna, NJ). O equipa-
mento capta pequenos volumes de gota e, por um software instalado a um
computador, realizaram-se os célculos pertinentes ao experimento. Um
esquema de representacdo de um liquido em uma superficie sélida pode
ocorrer de trés formas. A molhabilidade ocorre quando (a) 6 = 0°, (b) 0°<
0 < 90° (superficie hidrofilica) e a ndo molhabilidade quando (c) 90°< 6
< 180° (superficie hidrofébica).

Figura 8 - Esquema representativo de um liquido sobre uma superficie sélida.

(2) ®,
- N
el — —
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Fonte: Desenvolvido pelo autor.

3.4.10 Propriedades Mecanicas dos Filmes

As propriedades mecénicas dos filmes foram determinadas utili-
zando um texturémetro TA. HD. Plus, (Stable Micro Systems) disponivel
Central de Analises do EQA-UFSC, com uma célula de carga de 50 N.
As amostras foram cortadas com 10 mm de largura e 70 mm de compri-
mento e posteriormente acondicionadas a temperatura de 23 £ 2 °C e umi-
dade relativa de 55 + 3% por 48 h, antes dos ensaios. Como parametros
para a efetivacdo dos ensaios foram adotados uma distancia inicial de se-
paracdo das garras de 50 mm e uma velocidade de 1 mm s de acordo
com o0 método ASTM D882 (ASTM, 2001; SHI et al., 2016). Os ensaios,
que permitiram obter resultados de tensdo maxima (o), alongamento per-
centual (¢) e modulo de Young (MY), foram realizados a partir de cinco
repeticbes para cada formulagéo filme (0:1, 1:4, 1:2 e 1:1). Os valores da
tensdo de ruptura, o, € da elasticidade, €, foram obtidos com as equacdes
3 e 4, respectivamente. O médulo de Young (YY) é obtido pela razdo entre
o ¢ ¢ (Equacdo 5).
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o=-n ©)

sendo, Fn a forca maxima aplicada no momento de ruptura (N), Ao é a
area da seccdo transversal do filme (m?).

g:(LF—_LO))doo

(4)

0

sendo, Lr o comprimento final do filme (cm) e Lo e 0 comprimento inicial
(cm).

y =2 5)
E

sendo o a tensdo aplicada e € a deformacéo longitudinal do filme.

3.4.11 Caracterizacédo optica dos filmes

A determinacdo de cor foi realizada através de um colorimetro Mi-
niScan (EZ, HunterLab, USA) e a escala do sistema CIELab. Esse sistema
admite a especificacdo de percepgdes de cores em termos de um espago
tridimensional, onde a axial L* é conhecida como luminosidade e varia
de preto (0) ao branco (100), a* do verde (-60) ao vermelho (+60) e b*
apresenta variacdo do azul (-60) ao amarelo (+60) (GENNADIOS et al.,
1996). Os testes foram realizados em triplicata. A partir desses dados foi
possivel calcular a diferenga total de cor (AE), através da equacéo (6),
indice de amarelecimento (Yi) pela equacéo (7) e de transparéncia (Wi)
pela equacéo (8) de acordo com Ahmadi et al., 2012.

AE = J(AL*)? + (Aa*)? + (Ab*)? 6)
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Onde:
AL*=L*-L,*
Aa*=a*-a,™*
Ab*=b*—p,*

sendo Lo™= 95,40; ao"=0,3162 e bo"= 33,26 os valores de cor do padréo
obtidos através da calibragem do equipamento.

142 *

Vi — 86b -
L*

Wi =100—./(100— L*)2+a*2+b*2 ®)

3.5 ANALISE ESTATISTICA

Os resultados foram tratados estatisticamente através de Analise de
variancia (ANOVA) e pelo teste de Tukey a 95% de confianga, utilizando
o0 software Statistica 10.0 (StatSoft, Tulsa, Estados Unidos).



4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 PRECIPITACAO DA MUCILAGEM E DESENVOLVIMENTO
DOS FILMES

De acordo com o estudo realizado por Sepulveda et al. (2007), a
precipitacdo e purificacdo da mucilagem com etanol gera um pé leve-
mente amarelado ou esbranquicado, dependendo da fonte, analogo ao de
outras gomas comerciais. O etanol reage diferentemente com os diversos
sacarideos, podendo dissolver parte da clorofila presente na planta, mas
também purificando e precipitando a mucilagem.

Ensaios preliminares mostraram que a preparagdo de filme sem
adicdo de plastificante é possivel, mas que se apresentam, no entanto,
quebradicos e de dificil manuseio. Desta forma optou-se pela adi¢do de
um plastificante, e dentre os previamente avaliados, foi escolhido o glice-
rol de forma a melhorar as caracteristicas mecanicas. Os testes mostraram
gue a concentragdo de mucilagem adequada para a formacéo do filme foi
de 1% (m/v) com adic¢éo de glicerol na proporcéao 1:4 (m/m) glicerol: mu-
cilagem. Os filmes com maior concentragdo de glicerol na proporgdo (1:1
m/m) se mostraram mais flexiveis e pegajosos.

4.2 CARACTERIZACAO DOS FILMES

4.2.1 Espessura dos filmes

A Tabela 4 mostra o resultado da espessura média dos filmes de Cereus
hidmaniannus a partir de 10 medidas aleatérias.

Tabela 4 - Média e desvio padrdo da espessura dos filmes.

Filmes . Espessura (mm)
(glicerol:mucilagem (m/m))

0:1 0,1065 + 0,001%*
1:4 0,1106 + 0,002?
1:2 0,1405 + 0,002°
11 0,1773 £ 0,004°¢
Reticulado 0,1376 + 0,002

Letras iguais na mesma coluna mostram que ndo diferem significativamente entre
si (p < 0,05). * Média * desvio padréo.
Fonte: desenvolvido pelo autor.
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Para uma concentracdo constante de MP (1%), os filmes prepara-
dos com diferentes concentracfes de glicerol nas proporcdes 1:4, 1:2 e
1:1 glicerol: mucilagem (m/m) tiveram espessuras variando de 0,1106-
0,1773 mm (Tabela 1). As amostras com maior concentracdo do plastifi-
cante glicerol absorvem mais umidade e consequentemente promovendo
o0 inchamento do filme. Isto levou a um aumento na espessura do mesmo.
Os valores de espessura encontrados no presente trabalho foram maiores
que os relatados por Ahmadi et al. (2012) ao desenvolverem filmes da
semente de psilio (Plantago ovata Forsk), devido as diferencas nas con-
centragdes de glicerol e procedimentos de producéo dos filmes. No traba-
Iho de Jouki et al. (2013), apesar de também apresentar uma menor espes-
sura que os relatados no presente estudo, foi possivel notar que ndo houve
diferenca significativa (p< 0,05) para os filmes com 0:1 e 1:4(m/m) gli-
cerol:goma (m/m). Ja no estudo de Razavi et al. (2014), nos filmes a base
de goma de semente de Salvia em que foi utilizado 1,5% de goma com a
mesma proporg¢do de glicerol:goma (1:1 m/m) vertidos e placas de 15 cm
(no presente estudo em placas de 10 cm). Os valores de espessura foram
préximos (0,115 mm) ao encontrado neste trabalho (0,117 mm). Para os
filmes 1:0 e 1:4 (m/m), ndo se notou diferenca estatistica significativa (p<
0,05), o que pode ser atribuido a baixa quantidade de glicerol utilizado na
formulag&o 1:4 (m/m).

O aumento da espessura nos filmes em presenca de um plastifi-
cante pode ser atribuido a funcdo das moléculas plastificantes no rompi-
mento das ligagBes intermoleculares entre cadeias de polimero, levando
assim, a organizacao e reestruturacdo do polimero para uma estrutura
mais alargada e consequente aumento de volume, o que resulta em filmes
mais espessos (RAZAVI et al., 2014).

A espessura de um filme deve ser designada de acordo com a sua
finalidade de aplicacdo (SARMENTO, 1999). Materiais poliméricos para
aplicacdo cutdnea devem ser mais finos que a pele humana, a qual varia
entre 0,5 e 2 mm de acordo com a idade, sexo e regido do corpo do indi-
viduo (MA et al., 2001). Nesse contexto, os filmes produzidos nesse es-
tudo se encontram na faixa de espessura comumente utilizada em curati-
VOs.

4.2.2 Propriedades Mecanicas
A Tabela 5 expressa os resultados obtidos para a tensdo maxima

de resisténcia a tracéo (o), alongamento percentual () e modulo de
Young (Y).
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Tabela 5 — Propriedades mecéanicas dos filmes.

Filme o(MPa) &(%0) Y (MPa)
glicerol:mucilagem

(m/m)

0:1 27,914+577¢  0,36+0,25%  2359,32+377,132
1:4 22,73+5,83%  6,13+3,11°  732,40+161,65°
1:2 7,14+0,65°  17,04+2,65° 60,22+4,20°

1:1 3,14+0,91°  19,1045,01¢ 39,87+2,59°

Letras iguais na mesma coluna mostram que ndo diferem significativamente entre
si (p < 0,05). * Média * desvio padréo.

Com o aumento da concentracdo de glicerol, pode-se perceber va-
riacdes significativas entre as diferentes formulagdes dos filmes. A Resis-
téncia a Tracdo dos filmes variou de 27,91 a 3,14 MPa, e foi possivel
observar que os filmes com menor concentragdo do plastificante glicerol
(0:1 e 1:4m/m) ndo diferiram estatisticamente entre si a nivel de 5% de
significAncia; o0 mesmo ocorreu entre as formulagbes com maiores con-
centracOes de glicerol (1:2 e 1:1 m/m). Comportamento semelhante foi
observado com relacdo ao alongamento dos filmes: os valores obtidos va-
riaram de 0,62 a 17,21 %. O mddulo de Young variou de 2359,32 a 39,87
MPa e mostrou que houve diferenca significativa nos filmes 0:1, 1:4, po-
rém ndo houve entre os filmes 1:2 e 1:1. O resultado obtido nesse estudo
para ao formulacdo 1:4(m/m) (732,40 MPa) foi semelhante ao encontrado
no trabalho de Dick et al., (2015) (778,40 MPa) para filmes feitos a partir
da mucilagem de chia com a mesma proporcao de glicerol adicionado ao
filme.

O aumento da concentragdo de glicerol favorece a elevacdo da de-
formacéo na tracéo dos filmes, e isto provavelmente se deve a capacidade
do glicerol em reduzir as interag@es entre cadeias poliméricas, diminuindo
assim a resisténcia do filme e aumentando a flexibilidade (SOTHORN-
VIT; KROCHTA, 2000). Segundo Zhang e Han (2006), a 4gua presente
nos filmes plastificados com glicerol néo so interage com grupos hidro-
xilas do polimero, mas também se posicionam entre o polimero e a molé-
cula de glicerol. Portanto, ocorre o aumento da distancia espacial entre a
cadeia polimérica, o que induz a redugdo da Resistencia a tracao resul-
tante.

O efeito do incremento da concentracdo de plastificante sobre as
propriedades mecénicas do filme tem sido amplamente discutido na lite-
ratura. Diversos autores como Ahmadi e colaboradores (2011), que estu-
daram o efeito da adicdo de glicerol em filmes de sementes de psilio
(Plantago ovata Forsk), constataram que o aumento da concentracao foi
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responsavel pelo aumento no percentual de alongamento (¢%), diminui-
¢do da tensdo de ruptura (o) e do Mddulo de Young (MPa). Em trabalho
recente Haq et al. (2013) avaliaram o efeito de plastificantes ao caracteri-
zarem os filmes de goma de cordia; o resultado mostrou que a adi¢éo de
plastificantes (glicerol, sorbitol entre outros) levou acentuados valores de
tensdo de ruptura (o) e alongamento (%). Segundo Oliveira (1996), 0 mo-
dulo de elasticidade ou médulo de Young expressa a relagdo entre a re-
sisténcia a tragdo (o) e porcentagem de alongamento (g), e indica a rigidez
do filme, ou seja, quanto maior o valor do moédulo de Young (Y) mais
rigido sera o filme.

De acordo com Wang et al. (2002), uma das desvantagens ao se
utilizar biopolimeros para produgéo de curativos, é que quando compara-
dos a polimeros sintéticos, os biopolimeros costumam apresentar menor
resisténcia mecénica. Os autores afirmam que a resisténcia a tracéo da
pele sadia varia de 2,5 a 16 MPa, e por esse motivo é de carater relevante
a avalicdo desses biopolimeros que serdo utilizados como curativos. No
presente trabalho os filmes elaborados com a mucilagem do Cereus se
encontram dentro da faixa da resisténcia a tracdo de uma pele sadia.

4.2.3 Permeabilidade ao vapor de agua (PVA)

A Tabela 6 mostra os resultados referentes a permeabilidade ao
vapor de agua dos filmes de Cereus hildmaniannus.

Tabela 6 — Resultado da permeabilidade ao vapor de agua dos filmes de Cereus.

Filmes

glicerol:mucilagem PVA

(m/m) (g mm/kPa h m?)
0:1 0,32 £ 0,022
1:4 0,34+ 0,072
1:2 0,84 +0,17°
1:1 1,11+0,17°

Letras iguais na mesma coluna mostram que ndo diferem significativamente entre
si (p <0,05). * Média + desvio padrdo.
Fonte: Desenvolvido pelo Autor

Diversos autores afirmam que filmes que possuem glicerol em sua
formulagdo apresentam comportamento linear quanto ao aumento da
PVA com a concentragdo de glicerol adicionada, o que pode ser atribuido
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ao aumento da molhabilidade das cadeias poliméricas facilitando a difu-
sdo da agua através do filme (GONTARD et al., 1993). Os valores da
PVA encontrados no presente estudo estiveram na faixa de 0,328 — 1,110
g mm/kPa h m2 para as formulages (0:1, 1:4, 1:2 e 1:1) de glicerol por
massa de mucilagem e sdo similares aos relatados por alguns autores na
literatura para filmes de biopolimeros. Foi possivel observar que as for-
mulagdes 1:0 e 1:4, diferiram estatisticamente das demais formulacdes
1:2 e 1:1. Khazaei et al. (2014), ao caracterizarem goma de semente de
manjericdo, obtiveram 0,806 + 0,01 mm/kPa h m? para filmes com 50%
de glicerol. O presente estudo forneceu o valor 0,844 + 0,17 g mm/kPa h
m?2 para a mesma concentracdo (1:2 m/m). Mufioz et al. (2012) elaboraram
filmes contendo mucilagem de chia, proteico concentrado de soro e gli-
cerol em diferentes proporg¢des, cujo valor proximo a 0,620 g mm/kPa h
m?2 foi encontrado. Souza et al. (2013) relatam o aumento significativo (p
<0,05) em filmes de quitosana 0,1725 + 1,25x10° g mm/kPa h m2 e 0,282
+ 3,33x10° g mm/kPa h m2 para filmes contendo quitosana e glicerol.
Hag et al. (2014), ao caracterizarem filmes de goma de Cordia com dife-
rentes plastificantes, puderam observar que o incremento de glicerol au-
mentou linearmente a permeabilidade ao vapor de dgua dos filmes, mas o
mesmo ndo pode ser observado com os filmes PEG 200 e PEG 400 que
tiveram uma redugdo inicial seguida de um aumento da PVA.

4.2.4 Infravermelho com transformada de Fourier

Através da técnica de espectroscopia de absorcao na regido do in-
fravermelho, foram identificados os principais grupos funcionais do filme
do fruto de Cereus hildmaniannus na sua forma pura (0:1), com adi¢do de
glicerol nas proporcdes de 1:4, 1:2 e 1:1 bem como o filme 0:1 reticulado
com &cido citrico. Os espectros de FT-IR dos filmes estdo apresentados
na Figura 9.
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Figura 9 - Espectros de absorcéo na Regido do Infravermelho dos filmes de Ce-
reus hildmaniannus.
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, -1
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Fonte: Desenvolvido pelo Autor.

Analisando os espectros dos filmes (Figura 9) na sua forma pura
(0:1) e com adicéo de glicerol (1:4, 1:2 e 1:1 m/m) percebe-se que todas
as amostras apresentam uma banda intensa e larga entre 3570 e 3200 cnm
! com absorcdo em aproximadamente 3325 cm?, sendo atribuido ao esti-
ramento vibracional do grupo O-H (SILVERSTEIN et al., 2006, PAVIA
etal., 2008). Avaliando ainda o espectro do filme puro, as vibragdes fora
do plano da ligagdo C-O correspondente & estrutura sacaridea, aparecem
em 1034cm™ e 885 cm?, juntamente do pico préximo a 1236 cm repre-
sentando o estiramento C-O em polissacarideos (CAl et al., 2008). Ainda
sobre o filme puro, observa-se uma banda de estiramento de C-H em apro-
ximadamente 2931 cm-!, a banda de estiramento da ligacdo C=0 pode ser
observado na faixa de 1740-1725 cm* com absorcédo em 1739 cm?, sendo
caracteristico de aldeidos alifaticos (PAVIA et al., 2008). Dessa forma,
os resultados encontrados nos espectros de infravermelho para o filme
puro de mucilagem estdo de acordo com os de Colonetti (2012), que ca-
racterizou a fracdo soltvel do fruto da mucilagem precipitada de Cereus
hildmaniannus K. Schum.
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Na tabela 7 sdo identificadas as principais vibra¢Ges corresponden-
tes aos grupos quimicos encontrados nos espectros dos filmes.

Tabela 7 — Principais vibragdes correspondentes aos grupos quimicos dos filmes
da mucilagem do fruto de C. hildmaniannus.

Bandas (cm™) Grupos Quimicos Associados
3570 — 3200 O-H ligado

(3412)

2955 — 2845 vC-H: (ass)

(2931)

1034 e 885 vCOC (estrutura sacaridea)
1236 C-0

1739 vC=0

Fonte: Desenvolvido pelo autor.

O espectro do filme de mucilagem reticulado indica que 0 processo
de reticulagdo com acido citrico foi efetivo, quando comparado com o
espectro do filme na sua forma pura, sendo observada uma reducéo na
intensidade na banda do estiramento vibracional do grupo O-H entre 3570
a 3200 cm™ (PAVIA et al., 2008) e o aumento da intensidade do pico
referente a carbonila do éster em aproximadamente 1718 cm™. Esse com-
portamento pode ser atribuido ao processo de reticulacdo, sendo seme-
Ihante ao trabalho desenvolvido por Reddy e Yang (2010), os quais estu-
daram os efeitos da reticulagdo com &cido citrico em filmes de amido e
ao trabalho de Abdulsamad et al. (2015) que avaliaram a derivatizacdo da
goma de caju via reticulagdo com acido citrico.

4.2.5 Analise termogravimétrica

A analise termogravimétrica permite observar o comportamento
térmico dos filmes avaliados, atribuindo uma ideia da estabilidade térmica
do material.

A figura 10, apresenta os termogramas referentes a analise tér-
mica (TG-DTA) dos filmes na sua forma pura, com adicao de glicerol e
reticulado com acido citrico com suas respectivas etapas de decomposi-
¢ao térmica.



Figura 10 — Curvas de (TG-DTA) dos filmes (a) 0:1 (b) 1:4 (c) 1:2 (d) 1:1 e (e)

0:1 Reticulado.
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A tabela 8, apresenta as etapas de decomposicdo térmica e a massa
residual dos filmes de Cereus hildmaniannus.

Tabela 8 — Etapas da decomposi¢do térmica dos filmes.
Filme 0:1 1:2 1:4 1:1 0:1R
°C 215 180 180 123 150

< 0

2 . % 727 268 268 345 657
8 2 °C 347 302 302 321 220
3 % 43,35 4805 5267 67,62 12,56
2 30 °C 5986 5986 598,6 5986 308
§ % 1206 1735 1012 717 31,03
S 40 °C - - - - 360
o % - - - - 7,94
g o °oC - - - -- 598
g % - - - - 131
"' Massa Residual 37,32 3359 3453 2176 28,80

Fonte: Desenvolvido pelo Autor.

Através das curvas de TG-DTA dos filmes (0:1, 1:4, 1:2 e 1:1),
observa-se 0 comportamento térmico caracterizado pela reducédo na esta-
bilidade térmica conforme o aumento da concentracdo de plastificante,
sendo que para os filmes, a primeira etapa de decomposicao térmica cor-
responde a dessorcdo de umidade de ligacdes de hidrogénio da estrutura
polissacaridea (ZOHURIAAN, M. J.; SHOKROLAMHI, F., 2004). A curva
de DTA dos filmes 1:4, 1:2 e 1:1, (adicionados de glicerol) apresentou
uma endoterma iniciando em aproximadamente 100 °C, relacionando que
a 2% e a 3% etapa de decomposigéo térmica desses filmes correspondem a
volatilizagdo do plastificante glicerol, juntamente da oxidagao/fusdo do
biopolimero (ZOHURIAAN, M. J.; SHOKROLAMHI, F., 2004).

Para a curva de TG-DTA do filme reticulado com &cido citrico,
pode-se observar que o efeito de reticulagdo ndo melhorou a estabilidade
térmica do filme quando comparados aos filmes adicionados de glicerol.

4.2.6 Aspecto visual e morfoldgico da superficie dos filmes de Cereus
hildmaniannus

Os filmes obtidos a partir da mucilagem do fruto de Cereus hild-
maniannus precipitado (Figura 11) apresentaram uma tonalidade leve-
mente amarelada, sendo que o filme com a maior incorpora¢do do plasti-
ficante glicerol (1:1) se mostrou mais escuro que os demais filmes.
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Quanto a fragilidade dos filmes, foi possivel observar que quanto maior a
concentracdo do plastificante, menor a fragilidade dos filmes, sendo o
filme 1:2 maledvel e 0 1:1 extremamente maledvel e levemente pegajoso.
O filme reticulado com acido citrico se mostrou muito quebradico, difi-
cultando seu manuseio.

Figura 11 - Aspecto visual dos filmes de Cereus hildmaniannus com diferentes
proporgdes de glicerol:mucilagem (m/m).

(0:1) reticulado com
acido citrico

(1:1)

Fonte: Desenvolvido pelo Autor.

As imagens da superficie dos filmes de mucilagem obtidas por
MEV, com ampliacdo de 1600 vezes estdo apresentadas na Figura 12.
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Figura 12 - Micrografias dos filmes de C. hildmaniannus. Amostras: a) 0:1; b)
1:4; c) 1:2; d) 1:1; e) 0:1 Filme Reticulado.

5kV X1,600 10pm LCME-UFSC 5kV X1,600 10pm LCME-UFSC

5kv X1,600  10pm LCME-UFSC Skv X1,600 10pm LCME-UFSC

5kv X1,600 _ 10pm LCME-UFSC
Fonte: Desenvolvido pelo Autor.

Na tentativa de visualizar mudancas microestrurais na superficie
dos filmes, a andlise de microscopia eletrnica de varredura (MEV) foi
realizada. A micrografia dos filmes sem plastificante (0:1 e 0:1 reticu-
lado) e dos filmes com diferentes concentracdes de plastificante (1:4, 1:2,
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1:1) apresentou uma superficie uniforme sem a presenca de poros ou fis-
suras. Nao foi percebida diferenca marcante na estrutura dos filmes com
diferentes concentracdes de glicerol apesar de filmes com plastificante
apresentarem uma superficie relativamente lisa e uniforme. Estes resulta-
dos foram semelhantes aos obtidos por Jouki et al. (2013) que estudaram
filmes CSG (goma de semente de agrido) com diferentes concentragdes
de glicerol, bem como os de Dick et al. (2015) que avaliaram a concen-
tracdo de glicerol em filmes de mucilagem de chia.

4.3 PROPRIEDADES DA MUCILAGEM EM AGUA

4.3.1 Absorcao de agua dos filmes

A tabela 9 apresenta a capacidade de absor¢do dos filmes apds 24
horas de armazenamento.

Tabela 9 — Capacidade de absorcdo de agua dos filmes em 24 horas.

Filmes
Glicerol: mucilagem

Capacidade de absorcéo
(9/9)

(m/m)

0:1 22,80 + 1,442
1:4 16,14 + 1,49b
1:2 11,62 +1,34°¢
1:1 9,32 +£0,79¢
0:1 Reticulado 14,98 + 0,74°

*Valores médios + desvio padrdo em triplicata. Letras sobrescritas diferentes na
mesma coluna indicam que ouve diferenca significativa (p<0,05).
Fonte: Desenvolvido pelo Autor.

A capacidade méaxima de absorcdo de &gua dos filmes apresentou
valores entre 9,32 e 22,80 g de H,O/g filme. Estes valores foram superi-
ores aos encontrado por Rodrigues et al. (2008), que ao prepararem e ca-
racterizarem membranas de quitosana e alginato, observaram que a adi-
¢do de glicerol na matriz das membranas teve um efeito negativo na ab-
sorcdo de agua das membranas, devido a possivel diminuicdo do ndmero
dos grupos disponiveis para interagir com o solvente. Isto também foi ob-
servado no presente trabalho e, quanto maior a concentracdo de glicerol
na matriz do filme menor a capacidade de absorcdo de agua. Ao passo
gue o filmes reticulado com &cido citrico e o filme néo reticulado (0:1
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m/m), diferiram estatisticamente entre si, mostrando que a reticulacao di-
minui a capacidade de hidratagdo do filme.

4.3.2 Potencial de aplicacdo: liberacdo dos agUicares totais presente
nos filmes

O processo de liberagdo dos aglcares presentes nos filmes de Ce-
reus constituem um potencial de aplica¢do na forma de curativos, consi-
derando que a liberacdo desses agUcares representa a efetividade no pro-
cesso de cura de uma determinada lesdo (COELHO et al., 2002). E para
tanto, através da analise de agucares, foi possivel observar que de fato os
acucares presentes nos filmes de mucilagem de Cereus sdo liberados em
solucdo aquosa com a hidratacdo do filme. Sabemos que a mucilagem
presente no fruto € rica em monossacarideos que podem favorecer a cica-
trizacdo da pele como mencionado anteriormente. A Tabela 10 apresenta
0s agUcares totais presente na fracdo solubilizada dos filmes.

Tabela 10 —Acucares totais liberados do filme ap6s 24 horas.

Filme Acucares Totais
glicerol: mucilagem (9/100g massa seca)
(m/m)

0:1 1,99+0,0032

1:4 1,85+0,0022

1:2 1,60+0,0012

1:1 0,94+0,001°¢

0:1 Reticulado 1,02+0,001°¢

*Valores médios + desvio padrdo em triplicata. Letras sobrescritas diferentes na
mesma coluna indicam que ouve diferenca significativa (p<0,05).
Fonte: Desenvolvido pelo autor.

A presenca de agucares na frac8o soltvel de Cereus foi estabele-
cida anteriormente em trabalhos realizados no mesmo seguimento de pes-
quisa, no qual caracterizaram quantitativamente e qualitativamente os
acuUcares presentes na mucilagem dessa cactaceae, encontrando 7,59
g/100g (PILETTI, 2011) e 17,04 g/100g (COLONETT]I, 2012). Essa di-
vergéncia na quantificacdo dos acglcares presentes na mucilagem, pode
ser atribuida as diferentes metodologias adotadas em ambos os trabalhos,
sendo que Piletti (2011) realizou a andlise a partir da técnica Dubois e
Colonetti (2012) usou cromatografia gasosa.

Assim, a quantidade de agUcares totais liberada dos filmes em 24
horas variou de 0,942 a 1,99 g/100g de massa seca. Com esses resultados
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foi possivel avaliar também que o filme reticulado com acido citrico libe-
rou uma quantidade menor de agucares que o filme puro (0:1 m/m), sendo
este comportamento atribuido ao efeito de reticulagdo do filme.

4.3.3 Angulo de Contato

A Tabela 11 mostra o angulo de contato dos filmes da mucilagem
de C. hildmaniannus.

Tabela 81 — Anélise de &ngulo de contato dos filmes.

Filmes Angulo de contato (°) *
Glicerol: mucilagem

0:1 108,08 + 1,207

1:4 95,80 +1,15P

1:2 84,83 £ 0,52¢

1:1 75,93 + 0,09¢

0:1 Reticulado 105,57 + 0,482

*Valores médios + desvio padrdo em triplicata. Letras sobrescritas diferentes na
mesma coluna indicam que ouve diferenca significativa (p<0,05).
Fonte: Desenvolvido pelo Autor.

Na Figura 13 é possivel observar a imagem da analise de angulo de con-
tato dos filmes.



Figura 13 - Imagem da gota de agua sobre a superficie dos filmes, (a) 0:1, (b)
1:4, (c) 1:2, (d) 1:1 e (e) 0:1 Reticulado com Acido Citrico.
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Fonte: Desenvolvido pelo Autor.

A medida de angulo de contato foi empregada para avaliar o carater
hidrofilico dos filmes estudados. Com base nos resultados apresentados
na Tabela 6 e na Figura 13, foi possivel observar a diminuicao significa-
tiva do angulo de contato com a agua de 108,08 ° para 75,93 °. Ahamadi
etal., (2012) também observaram uma diminuic&o no angulo (84,47° para
41,01°) em filmes feitos a partir da semente de psilium com a adicao de
glicerol. Os angulos de contato dos filmes (Figura 13c e 13d) foram me-
nores que 6 <90° e mostram uma superficie predominantemente hidrofi-
lica. Nos demais filmes (Figuras 13a, 13b e 13e), os angulos de contato
foram maiores (6 > 90°), predominando uma superficie hidrofobica.
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Assim, pode-se observar que conforme aumenta a quantidade de
plastificante no filme, maior a afinidade com a agua, ou seja, sua molha-
bilidade, que aumenta gerando um angulo de contato menor.

O aumento da quantidade de glicerol conduziu a um valor de an-
gulo de contato gradualmente menor, devido a hidrofilicidade do mesmo
na matriz do filme. Dessa forma, aceita-se que 0 angulo de contato dos
filmes com a agua sera maior com o aumento da sua hidrofobicidade. Es-
ses resultados foram reportados por Khazaei et al. (2014) em filmes da
goma de semente de manjericdo (BSG).

4.4 DETERMINACAO DOS PARAMETROS DE COR

Os parametros de cor sdo de grande importancia na analise de fil-
mes. Esses pardmetros permitem que seja medida a variacéo total da cor
relacionada a diferentes condicfes de producéo a partir das coordenadas
L, a* e b*, assim como dos indices de amarelamento e de brancura para
0s materiais que compde os filmes. A Tabela 12 apresenta os parametros
de cor obtidos a partir da avaliacdo dos filmes.

Tabela 92 - Pardmetros de Cor L*, a*, b* e Variagdo Total de Cor (AE) dos ma-
teriais.

Filme L* a* b* AE

0:1 84,76+0,95° -1,86+0,09° 16,49+0,59¢ 19,48+0,64¢
1:4 85,04+0,20° -0,26+0,08°> 13,00+0,17° 16,37+0,252
1:2 86,32+0,19° -0,65+0,04° 14,66+0,19° 16,99+0,252
1:1 80,14+1,35> 0,01+0,23" 18,11+0,712 23,44+1,26°
0:1R  85,47+0,272 -0,02+0,01> 16,68+0,15° 19,13+0,26¢

*Letras iguais na mesma coluna indicam que ndo ha diferenca significativa entre
os resultados (p < 0,05).
Fonte: Desenvolvido pelo Autor.

Os dados do parametro L* (Tabela 12) referem-se ao parametro de
luminosidade das amostras. Os filmes apresentaram valores de luminosi-
dade variando de 80,14 a 85,47, indicando uma boa luminosidade consi-
derando que o pardmetro em questdo varia de 0-100, onde O=preto €
100=branco. O filme 1:1 apresentou-se estatisticamente diferente dos de-
mais filmes a nivel de confianca (p<0,05), com o0 menor valor no parame-
tro L*, porém teve um aumento no parametro a*(verde-vermelho) e no
b*(azul-amarelo), apesar de néo perder sua transparéncia se comparado
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com os demais filmes. Embora na literatura seja relatada em sua grande
maioria, que o parametro L* aumenta com a incorporacgdo de glicerol, ja
que o plastificante tende a aumentar a transparéncia do filme. No estudo
de Ahamdi et al. (2012), Jouki et al. (2013) e Razavi et al. (2015) a dife-
renca desse parametro néo foi significativa a nivel p < 0,05, bem como no
trabalho de Dick et al. (2015), no qual ocorreu a diminuigdo do parametro
L* com a incorporacdo de glicerol, sendo este comportamento semelhante
ao encontrado no presente estudo.

Os dados referentes ao pardmetro a* (eixo verde-vermelho) da es-
cala CIElab mostram uma pequena tendéncia a cor verde dos filmes. Em-
bora os valores sejam baixos em todas as amostras, elas apresentaram di-
ferencas significativas (p<0,05) divididas em trés grupos.

Ainda na Tabela 12, os resultados obtidos para o pardmetro b*(eixo
azul — amarelo) revelam a tendéncia dos filmes a cor amarela. A amostra
1:1(m/m) apresentou maior valor (18,11+0,71) com relacdo as demais
amostras, 0 que pode ser atribuido a alta concentracdo de glicerol.

Considerando a variacao total de cor (AE), foram formados trés
grupos, nos quais as amostras 0:1 e 0:1 reticulado, ndo diferiram estatica-
mente entre si, bem como as amostras 1:4 e 1:2 (m/m). A amostra
1:1(m/m) apresentou maior valor (23,44+1,26) diferindo das demais, essa
pequena variagcdo pode ser observada visualmente.

Através da escala CIELab, ainda é possivel determinar os indices
de amarelamento (i) e de brancura (Wi). Os valores positivos de amare-
lamento (i) indicam a presenca e magnitude da cor amarela, enquanto
gue valores negativos de amarelamento indicam que o material tem a ten-
déncia a cor azulada. A Tabela 13 apresenta os valores de indice de ama-
relamento e de brancura dos filmes de mucilagem de Cereus.

Tabela 103 - indices de amarelamento (Vi) e de brancura (Wi) dos filmes

Filme Yi Wi
glicerol:mucilagem (m/m)

0:1 27,78+0,99% 77,4610,71%
1:4 21,84+0,34°> 80,18+0,26°
1:2 24,26+0,36 79,94+0,25°
1:1 32,29+1,65¢ 73,12+1,33¢
0:1 Reticulado 27,89+0,33* 77,87+0,28?

*Letras iguais na mesma coluna indicam que néo ha diferenca significativa entre
os resultados (p < 0,05).
Fonte: Desenvolvido pelo Autor.
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O filme de mucilagem com maior incorporacgdo de glicerol (1:1)
diferiu estatisticamente dos outros dois grupos formados, 0:1 e 0:1 reticu-
lado do grupo 1:4 e 1:2, tanto para o indice de amarelamento (Yi) quanto
para o indice de brancura (Yi), mostrando que o glicerol em maiores ni-
veis afeta diretamente a cor dos filmes.



5 CONCLUSOES

Este trabalho mostrou que é possivel elaborar filmes da mucilagem
precipitada em etanol de Cereus hildmaniannus K. Schum, e que este pos-
sui boas caracteristicas mecénicas quando adicionados de plastificante,
uma vez que o filme reticulado com &cido citrico se mostrou extrema-
mente quebradico dificultando algumas analises. O glicerol mostrou in-
fluir nas propriedades mecénicas diminuindo a tensdo de ruptura (c) e 0
maodulo de Young (Y), aumentando, por outro lado a elongacéo (g); tam-
bém influenciou a permeabilidade ao vapor de agua, que aumentou com
sua adigdo ao filme. A partir dos espectro FTIR dos filmes foi possivel
observar que ndo ouve 0 aparecimento nem o desaparecimento de novas
bandas. As curvas de TG-DTA dos filmes mostraram uma reducdo na es-
tabilidade térmica, conforme o aumento da concentragdo de plastificante,
e que a reticulagdo com é&cido citrico, ndo contribuiu na melhora da esta-
bilidade térmica quando comparados aos filmes adicionados de glicerol.
O filme reticulado com &cido citrico se mostrou muito quebradigo difi-
cultando seu manuseio. A presenga do plastificante resultou em filmes
com tonalidade levemente amarelada embora néo tenha alterado as mi-
crografias de superficie dos filmes. A capacidade de absorcéo de agua dos
filmes diminuiu com a concentracdo de glicerol e o filme reticulado ab-
sorveu menor quantidade de agua que o filme puro (0:1m/m). O aumento
da quantidade de glicerol acarretou um valor de angulo de contato gradu-
almente menor. A analise colorimétrica mostrou que os parametros de cor
L*, a*, b* e (AE) sofreram alteracdo com a incorporacdo de glicerol,
sendo possivel observar que os filmes sem o plastificante ndo diferiram
estatisticamente nesses parametros. Os indices de amarelamento (Yi) e de
brancura (Wi) também foram afetados pela adicdo do plastificante sendo
o filme 1:1 (m/m) glicerol: mucilagem apresentou maior valor de (Yi) e
consequentemente menor de (Wi). A partir da anélise de agUcares totais
foi possivel observar a liberacdo dos aglcares presentes no filme em agua,
0 que corrobora o potencial de aplicacdo dos filmes desenvolvidos nesse
estudo como curativo, apesar de haver uma necessidade de comprovagéo
da eficiéncia de cicatrizagdo através de analises in vitro e em in vivo.






6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Para a continuidade deste trabalho, sugere-se:

-Desenvolver um filme reticulado com melhores propriedades mecéni-
cas.

- Realizar ensaios in vitro e in vivo para avaliar a biocompatibilidade dos
filmes;

- Realizar a andlise de cromatografia liquida para determinagéo dos agu-
cares presentes no filme.
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