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RESUMO 

 

FARIAS, Mônica Guimarães. Elaboração e caracterização de filmes de amido e polpa de 

acerola por casting, extrusão termoplástica e termoprensagem. 2016. 170p. Tese 

(Doutorado em Ciência e Tecnologia de Alimentos) - Departamento de Tecnologia de 

Alimentos, Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro, Seropédica, RJ, 2016. 

 

O impacto ambiental gerado pelo uso contínuo de material inerte, oriundo exclusivamente de 

derivados de petróleo, tem favorecido o aumento nas pesquisas visando o desenvolvimento de 

filmes para embalagem a base de biopolímeros, pois estes em condições de compostagem são 

reincorporados ao ambiente. Além disso, os filmes a base de biopolímeros podem 

desempenhar funções de suporte de nutrientes, preservação de bioativos, melhoria das 

características nutricionais e sensoriais dos alimentos, elevando sua qualidade e vida útil. 

Neste contexto, os polissacarídeos apresentam-se como alternativa, pois são capazes de 

formar matrizes poliméricas contínuas. O objetivo deste trabalho foi desenvolver e 

caracterizar filmes flexíveis biodegradáveis ativos a partir de amido, incorporados de polpa de 

acerola e óleo essencial de cravo (OEC) como aditivos antioxidantes, antimicrobianos, fontes 

de vitamina C e carotenoides, elaborados pelos processos de casting, extrusão e 

termoprensagem. Nos filmes por casting, as soluções filmogênicas foram elaboradas em 

concentrações fixas de amido de mandioca (4%), polpa de acerola (34,54%) e concentrações 

variadas de glicerol (30; 22,5; 15; 7.5 e 0%) e OEC (0; 7,5; 15; 22,5 e 30%) em relação ao 

peso do amido. Sendo, os aditivos glicerol e OEC representados por 30% na base de amido. 

Uma etapa deste estudo consistiu em avaliar a capacidade antimicrobiana do OEC e dos 

filmes compostos adicionados deste. Esta avaliação foi realizada por meio do teste de difusão 

em ágar com as bactérias Staphylococcus aureus do grupo Gram-positivo e Salmonella 

tiphymurium do grupo Gram-negativo e dos fungos Penicillium sp. e Aspergillus flavus. Os 

filmes formados foram visualmente transparentes e homogêneos. A substituição do glicerol 

por OEC não provocou diferença estatisticamente significativa nas propriedades de espessura, 

atividade de água (Aw) e permeabilidade ao vapor de água (PVA). A redução do teor de 

glicerol, proporcional à elevação da concentração de OEC, aumentou o teor de sólidos totais, 

vitamina C, carotenoides totais, β-caroteno, atividade antioxidante e a redução do teor de 

umidade. A redução do teor de glicerol até 15% favoreceu o aumento da tensão e deformação 

nos ensaios de tração e de perfuração, bem como do módulo de elasticidade, após este limite, 

foi evidenciada uma redução drástica nestas propriedades. A função desejabilidade foi 

utilizada no processo de otimização para seleção do filme ideal (elevado teor de vitamina C, 

carotenoide e β-caroteno, maior resistência e deformação nos ensaios de tração e perfuração, 

elevada capacidade antioxidante e médio módulo de elasticidade) elaborado por casting, para 

reprodução por extrusão e prensagem. O bioplástico extrusado e prensado obtido nas mesmas 

condições (concentração de amido, polpa, glicerol e OEC), que o formado por casting, foi 

flexível, visualmente homogêneo e apresentou menores valores para deformação na tração, 

força na perfuração, teor de vitamina C, carotenoides, β-caroteno e capacidade antioxidante 

por DPPH. Foram analisadas as perdas de bioativos entre cada etapa dos processos casting e 

extrusão, separadamente. Possivelmente, a incorporação de óleo essencial de cravo conferiu 

um pronunciado efeito protetor dos bioativos da polpa de acerola nos biofilmes de amido de 

mandioca, alterando as propriedades físico-químicas e mecânicas. 

 

 

Palavras chave: filmes ativos, polissacarídeo, Malpighia glaba L., óleo essencial de cravo. 



 

ABSTRACT 

FARIAS, Mônica Guimarães. Elaboration and characterization of starch films with   

acerola pulp for casting, thermoplastic extrusion and thermopressing. 2016. 170p. Thesis 

(Doctor of Science and Technology) - Departamento de Tecnologia de Alimentos, 

Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro, Seropédica, RJ, 2016. 

Due to the environmental impact generated by the continued use of inert material derived 

exclusively from petroleum, there was an increase in research aimed at developing of films 

for packaging based on biopolymers, because they are degraded in composting conditions, not 

harm the environment. Films produced by biopolymer based perform support nutrients 

functions, preservation of bioactive, improved nutritional and sensory food characteristics of 

bringing with their quality and shelf life. In this context, the polysaccharides as an alternative 

because they are able to form solid polymeric matrices. The objective of this study was to 

develop and characterize flexible biodegradable films from natural polymers from renewable 

sources (starch), incorporated acerola pulp and clove essential oil (OEC) as antioxidant 

additives, antimicrobials, sources of vitamin C and carotenoids, prepared by casting process, 

aiming the choice of the best formulation for production of bioplastics by extrusion and 

pressing process. The filmogenic solutions were prepared at fixed concentrations of cassava 

starch (4%), acerola pulp (34.54%) and varying concentrations of glycerol (30; 22,5; 15; 7,5 

and 0%) and OEC (0; 7,5, 15, 22,5 and 30%). One step of this study was to evaluate the 

bacteriostatic ability of the OEC and composite films with him against the bacteria 

Staphylococcus aureus of Gram-positive group and Salmonella tiphymurium of the Gram-

negative group, and the fungus Penicillium sp. and Aspergillus flavus. All formed films were 

visually transparent and homogeneous. The substitution of glycerol for OEC caused no 

statistically significant difference in the properties of thickness, water activity (AW) and to 

water vapor permeability (WVP). The reduced glycerol content, proportional to the increase 

in concentration of OEC, increased total solids, vitamin C, carotenoids, β-carotene and 

antioxidant activity by DPPH and ABTS and the reduction of the moisture content. The 

reduction of the glycerol content until 15% favored increased stress and strain at tensile and 

puncture and young modulus, after this limit has shown a drastic reduction in these properties. 

The desirability function used in the optimization process for selecting the best film produced 

by casting, to reproduce by extrusion and pressing. The extruded and compressed bioplastic 

obtained under the same conditions (starch concentration, pulp, glycerol and OEC) that 

formed by casting, was flexible, visually homogeneous and showed lower values for total 

solids, tensile deformation, puncture force, vitamin C, carotenoids and β-carotene contents, 

and higher values in moisture and antioxidant activity by DPPH. Losses of bioactive were 

analyzed between each step of the casting process and extrusion, separately. Therefore, the 

incorporation of pulp acerola and clove essential oil in cassava starch biofilms gave a 

pronounced protective effect of the bioactive, altering the physical, chemical and mechanical 

properties. 

 

 

 

 

Keywords: active films, polysaccharide, Malpighia glaba L., clove essential oil. 
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1 INTRODUÇÃO 

 

A questão do impacto ambiental associado ao alto custo de reciclagem das embalagens 

plásticas tem favorecido o aumento das pesquisas sobre filmes obtidos de polímeros naturais, 

que além de desempenharem funções de conservação do alimento, podem ser usados como 

suporte de nutrientes e/ou aditivos, tais como: antioxidantes, vitaminas, agentes 

antimicrobianos e aromas, que melhoram e modificam as características nutricionais e 

sensoriais dos alimentos. Os filmes obtidos com polímeros naturais apresentam as vantagens 

de serem produzidos a partir de componentes biodegradáveis e não gerarem resíduos sólidos 

na natureza, podendo ser facilmente degradados no ambiente pela ação de microrganismos. A 

substituição de materiais oriundos exclusivamente de derivados de petróleo é uma tendência 

mundial. O amplo uso do amido como principal constituinte de filmes é devido à sua 

abundância, disponibilidade e baixo custo relativo. O amido tem sido incorporado em 

materiais sintéticos há quase quarenta anos, desde as décadas 70 e 80 do último século, porém 

em baixos teores. Esses materiais são conhecidos com o nome de biofragmentáveis. No 

entanto, por conta do impacto das embalagens biofragmentáveis no ambiente, mais 

recentemente, as pesquisas são voltadas à elaboração de embalagens de fonte 100% 

renovável.  Já a acerola (Malpighia glaba), se destaca como excelente fonte de vitamina C, 

antioxidante e pigmentos naturais agregando valor nutricional, quando incorporada na 

elaboração de outros produtos.  

 Avanços tecnológicos, como a transição da técnica de produção de filmes por casting 

para processo continuo de produção via extrusão termoplástica por sopro, vem permitindo 

processar o amido, resultando em materiais biodegradáveis de maior aplicação industrial e em 

escala comercial. 

 A partir da extrusão termoplástica de materiais à base de amido é possível obter 

filmes biodegradáveis em larga escala, o que possibilita a utilização desses materiais em 

embalagens para produtos alimentícios.  

A utilização do óleo essencial de cravo é um aditivo interessante, que pode ser 

incorporado aos filmes, pois possui a capacidade de inibir o crescimento de microrganismos 

objetivando a segurança, a melhoria da qualidade e as propriedades sensoriais, por meio da 

incorporação de substâncias inibitórias na formulação da solução formadora de embalagem, 

caracterizando as embalagens ativas. A adição de substâncias antimicrobianas possibilita a 

redução da taxa de crescimento de microrganismos, permitindo a extensão da fase “lag” do 

microrganismo alvo, prolongando a vida útil do alimento. Essa área possui um grande 

potencial para novas pesquisas.  A proposta de combinar amido e acerola em um filme 

flexível, associado ao óleo essencial de cravo é o principal objetivo deste trabalho. 

 

 

 

2 OBJETIVOS  

 

2.1 Objetivo Geral 

Desenvolver filmes ativos a partir de amido de mandioca, glicerol e polpa de acerola, 

incorporados de óleo essencial de cravo utilizando as técnicas de casting e de extrusão 

termoplástica associada à termoprensagem. 
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2.2 Objetivos Específicos 

 Avaliar o efeito do processamento pela técnica casting, por extrusão e termoprensagem 

no teor de vitamina C, carotenoides e β-caroteno dos filmes;  

 Determinar o efeito do processamento na capacidade antioxidante dos filmes;  

 Caracterizar os filmes quanto às propriedades mecânicas (ensaios de tração e 

perfuração); 

 Avaliar o efeito antimicrobiano dos filmes produzido por casting, extrusão 

termoplástica e termoprensagem; 

 Avaliar a toxidade do óleo essencial de cravo e do filme obtido por extrusão e 

termoprensagem. 
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3 REVISÃO DE LITERATURA 

 

3.1 Filmes Biodegradáveis 

 O aumento pela procura de alimentos microbiologicamente seguros, maior praticidade, 

pequenos volumes, prazo de validade maior, conscientização ambiental e aspectos negativos 

do material polimérico derivado do petróleo estão forçando a pesquisa por novos produtos 

para acondicionamento (GALGANO et al. 2015). 

Os plásticos biodegradáveis, introduzidos na década de 1980, vieram de encontro à 

produção de plásticos oriundos do petróleo, assim como a redução dos efeitos ambientais 

devido ao aumento no volume de material destinado aos aterros (GIRONI; PIEMONTE, 

2010). O problema da eliminação de resíduos sólidos urbanos com o aumento da quantidade 

de materiais plásticos aterrados, aumenta anualmente, pois a reciclagem de materiais plásticos 

oriundos de embalagem, para aplicação em alimentos, torna-se impraticável economicamente, 

devido à contaminação por alimentos e substâncias biológicas (SIRACUSA et al., 2012).  

Desta forma, conforme estabelecido pela Norma ASTM D 883, polímeros 

biodegradáveis são aqueles que apresentam quebra de ligações químicas em suas cadeias 

poliméricas através de agentes biológicos, levando a uma fragmentação ou desintegração dos 

mesmos. Sendo definido mais especificamente como ``material biodegradável´´ aquele 

material capaz de ser degradado enzimaticamente por organismos vivos (bactérias, leveduras, 

fungos), tendo os produtos finais do processo de degradação (CO2, H2O e biomassa (sob 

condições aeróbicas) e hidrocarbonetos, metano e biomassa (sob condições anaeróbias) (DOI; 

FUKUDA, 1994). Assim, a única via de degradação capaz de remover completamente um 

polímero ou seus produtos de degradação do ambiente é a biodegradação (KROCHTA; 

MULDER-JOHNSTON, 1997). 

Preocupações com o meio ambiente e a percepção de que as fontes de petróleo são 

finitas, têm atraído a atenção nas últimas décadas, para os polímeros oriundos de fontes 

renováveis (YU; DEAN; LI, 2006). Segundo Soroudi e Jakubowicz (2013), os produtos 

oriundos de fontes renováveis apresentam aceitabilidade comercial e ambiental que derivam 

do envolvimento de recursos renováveis, capacidade de reciclagem e biodegradabilidade. A 

crescente demanda por soluções mais sustentáveis se reflete na crescente capacidade de 

produção de bioplásticos. Em 2012 a capacidade de produção chegou a 1,4 milhões de 

toneladas (European Bioplastics, 2014). De acordo com as estimativas de mercado, a 

capacidade de produção até 2017 chegará a mais de 6 milhões de toneladas. 

A função principal das embalagens de alimentos é a de manter a qualidade, segurança 

e prolongar a vida útil dos alimentos durante o armazenamento e transporte, impedindo o 

contato com fatores ou condições desfavoráveis (microrganismos, contaminantes químicos, 

oxigênio, umidade, luz, entre outros). Sendo assim, os materiais de embalagem devem 

fornecer proteção física e condições físico-químicas adequadas aos produtos, sendo essenciais 

na obtenção de uma vida útil satisfatória e na manutenção da qualidade e segurança do 

alimento (RHIM; PARK; HA, 2013).  

Algumas técnicas são utilizadas com o intuito de aumentar a vida útil das frutas e 

hortaliças, como o aumento da umidade relativa do ar, diminuição da temperatura e o uso de 

embalagens com características específicas. As embalagens têm o objetivo de proteger o 

produto contra perda de massa excessiva através da transpiração, assim como reduzir as trocas 

gasosas com o meio, diminuindo o seu metabolismo e aumentando a vida útil, além de evitar 

danos físicos e mecânicos durante a movimentação, transporte e distribuição. Considerando o 
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exposto, tem-se procurado diferentes tipos de embalagens que protejam os alimentos da forma 

mais natural possível sem prejudicar o meio ambiente (MALI, 2010). 

 O uso de amido para produzir bioplásticos teve inicio nos anos 70 (CURVELO et al., 

2001). O amido possui vantagens por ser barato, abundante, biodegradável, renovável e 

possuir comportamento termoplástico. Por esta razão, é um dos biopolímeros mais utilizados 

para elaboração de filmes e revestimentos, o que contribui para uma menor poluição ambiental 

(LAROTONDA et al., 2004; MALI et al., 2005; HENRIQUE et al., 2008; ALMEIDA, 2010).  

A funcionalidade e o desempenho dos filmes e revestimentos dependem de suas 

propriedades de barreira e mecânicas, o que por sua vez dependem da composição do filme, 

seu processo de formação e o método de aplicação para o produto,  como também, dos efeitos 

das propriedades intrínsecas de seus componentes (cristalinidade, hidrofobicidade, tamanho 

molecular e forma tri-dimensional) (RODRÍGUEZ et al., 2006).  

Os nichos de mercado de polímeros biodegradáveis na área de embalagens incluem 

sacos de compostagem para resíduos ou alimentos, sacolas e aplicações de serviços de 

alimentação (copos de uso único compostáveis, canudos, pratos, talheres e recipientes) 

(LUCKACHAN e PILLAI, 2011). O mercado Europeu já comercializa, filmes de amido de 

milho (produtos de confeitaria, embalagens de manteiga e margarina (blend 90% amido/10% 

ácido polilático), filmes a base de amido de milho, amido de milho e trigo, batata e trigo 

(sacos de lixo) (BASTIOLI, 2000; HAUGAARD, 2001), com amido de batata, ácido 

polilático e polihidroxi-alcanoato como embalagem de alimentos que necessitam do controle 

de trocas gasosas (VILPOUX; AVEROUS, 2003), embalagens biodegradáveis tipo bandejas a 

base de PLA (Ácido Polilático) para utilização em alimentos. 

 Ressalta-se dentre algumas das possíveis aplicações dos filmes a base de amido, a 

aplicação como embalagem para frutas e legumes. Os filmes biodegradáveis ativos deverão 

ter amplo campo de atuação no futuro, ao desempenharem funções como: controle da entrada 

de O
2
 (em alimentos facilmente oxidáveis), retenção de aditivos, sequestro de etileno, ação 

antimicrobiana (BRODY, 2002). Muitas pesquisas vêm sendo realizadas neste sentido, como 

a melhora das propriedades de barreira, mecânicas, suporte de aditivos e ainda a garantia de 

que o agente ativo adicionado ao filme não prejudique a inocuidade do produto embalado. 

 

 

 

3.1.1 Embalagens ativas 

Em virtude de o Brasil situar-se em terceiro lugar mundial como produtor de frutas, 

com uma produção de 41,5 milhões de toneladas, onde 5,7% é colhido (FAO, 2014). 

Entretanto, cerca de 30% desta produção é representada por desperdício em perdas pós-

colheita (inadequação da colheita e do transporte; ausência de classificação no beneficiamento 

dos frutos e de cadeia de frio; embalagens e falta de tratamentos auxiliares (reguladores 

vegetais) e a aplicação de fungicidas que evitem doenças pós-colheita (CHITARRA e 

CHITARRA, 2005; VAL, 2012).  

Algumas das principais doenças pós-colheita de frutas é a antracnose e a podridão do 

pedúnculo (REZENDE e FANCELLI, 1997). A antracnose pode causar lesões na casca e 
afetar a polpa, fatos que comprometem a aparência, causando grandes prejuízos na 

comercialização. Por esta razão, para a inibição do desenvolvimento destes fungos é 

recomendado o uso de fungicidas. No entanto, o não controle de dosagens, do período de 

carência e o uso de princípios ativos não registrados para a cultura oferecem risco a saúde 

humana e danos irreparáveis ao ambiente (OLIVEIRA, 2013).  

Sendo assim, na manutenção da qualidade de frutas e hortaliças, algumas das 

principais formas utilizadas são o uso de recobrimentos poliméricos, refrigeração, atmosfera 
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modificada e irradiação (HENRIQUE et al., 2008; ALMEIDA, 2010). Atualmente, alguns 

métodos alternativos estão sendo usados como uma alternativa viável para manutenção de 

qualidade destes produtos como a aplicação de ceras e de óleos essenciais extraídos de 

plantas.  

A contínua procura por métodos de conservação que provoquem menos alterações nas 

qualidades sensoriais e físico-químicas dos alimentos e que contenham uma quantidade 

mínima de aditivos vem incentivando a indústria a buscar e investir em novos métodos 

tecnológicos visando à qualidade e proteção do alimento. Com isso houve uma mudança, 

especificamente no que se refere à embalagem para alimentos, que antes exerciam somente a 

função de barreira de forma passiva, hoje já podem atuar como fator ativo na segurança 

alimentar, na conservação e na manutenção da qualidade.  

Embalagens ativas apresentam um conceito inovador definido como uma embalagem 

onde o produto e o meio ambiente interagem para prolongar a vida útil ou melhorar a 

segurança e as propriedades sensoriais, mantendo a qualidade do produto. Para tanto, têm sido 

desenvolvidas embalagens alimentícias com sistemas de atmosfera modificada, controle e 

absorção de umidade, incorporação de aditivos antimicrobianos e antioxidantes (SUPPAKUL 

et al., 2003; BRAGA e PERES, 2010; WU et al., 2010; HEMPEL et al., 2013; GOMEZ-

ESTACA et al., 2014).  

A embalagem antimicrobiana é um tipo promissor de embalagem ativa que apresenta a 

substância antimicrobiana incorporada e ou imobilizada no material da embalagem, sendo 

capaz de inibir ou eliminar microrganismos deterioradores e ou patogênicos (SOARES, 

2009), atuando como mais uma barreira (VERMEIREN et al., 1999).  

A liberação de aditivos por intermédio de embalagens ativas aumenta a segurança do 

consumidor, pois esses compostos, em vez de serem diretamente adicionados ao alimento, são 

liberados de forma controlada em menores quantidades, e apenas onde sua presença é 

requerida (SOARES et al., 2002). Essas embalagens, elaboradas com filmes ativos, com o 

tempo de armazenamento, podem continuar inibindo os microrganismos, dependendo da 

temperatura de estocagem (SUPPAKUL et al., 2011). Têm sido publicados diversos estudos 

sobre a atividade antimicrobiana dos óleos essenciais de plantas contra patógenos de origem 

alimentar. Diversas pesquisas focam na incorporação desses óleos em filmes comestíveis, 

como um meio eficaz de controle de microrganismos deteriorantes e patogênicos, aumentando 

a vida útil dos produtos e a segurança do alimento (DU et al., 2011; MORADI et al., 2012; 

AGUIRRE et al., 2013; SOUZA et al. 2013).  

Em embalagens antimicrobianas, o agente antimicrobiano pode ser incorporado na 

elaboração do material de embalagem (DEVLIEGHERE et al., 2004). Essas embalagens têm 

sido utilizadas em uma variedade de produtos, como pães, biscoitos, bolos, pizzas, massas 

frescas, queijos, carnes, frutas, entre outros. As substâncias químicas com atividade 

antimicrobiana, geralmente incorporadas no material de embalagem, são ácidos e sais 

orgânicos (sorbato de potássio e cálcio, ácido propiônico, ácido acético, benzoato de sódio, 

sulfitos, nitritos e antibióticos. Os agentes antimicrobianos podem ser incorporados 

inicialmente dentro do material de embalagem e migrar para o alimento por meio de difusão, 

sendo um aspecto importante o controle da liberação e da migração da quantidade de 

substância antimicrobiana (HAN, 2000).  

A oxidação é também um importante fator de deterioração e redução da vida útil dos 

alimentos. Além de alterar o gosto (rancificação) e a qualidade nutritiva (perda de vitaminas e 

ácidos graxos essenciais) dos alimentos, a oxidação resulta em compostos reativos e tóxicos 

que representam um perigo para os consumidores (LAGUERRE et al., 2007).  

Uma das tecnologias mais promissoras para preservar alimentos sensíveis à oxidação 

são as embalagens ativas antioxidantes (LEE, 2005). Esse sistema consiste na incorporação de 
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substâncias antioxidantes em filmes plásticos, papéis ou sachês, de onde serão liberadas para 

proteger os alimentos da degradação oxidativa, inibindo as reações de oxidação ao reagirem 

com radicais livres e peróxidos e, consequentemente, estendendo a sua vida útil (MIN e 

KROCHTA, 2007). As embalagens antioxidantes apresentam potencial para aplicações 

comerciais, entretanto, é necessário que elas satisfaçam critérios de segurança dos alimentos. 

A difusão dos antioxidantes para os alimentos causa preocupações aos consumidores no que 

diz respeito à sua segurança (VERMEIREN et al., 1999). Por essa razão, existe crescente 

preferência pelo uso de substâncias antioxidantes naturais (YANISHLIEVA-MASLAROVA, 

2001). Alguns antioxidantes naturais que podem ser utilizados em embalagens para alimentos 

incluem ácidos fenólicos (á-tocoferol), ácidos orgânicos (ácido ascórbico), extrato de plantas 

(alecrim, canela, cravo, chá e outros) e poliaminas (espermina e espermidina). Ácidos 

ascórbico, cítrico, caféico e N-acetilcisteína são exemplos de agentes antioxidantes e têm sido 

incorporados em revestimentos ativos (SOARES et al., 2008). 

Foram relatadas diversas pesquisas sobre a aplicação de embalagens ativas 

antioxidantes e o seu efeito sobre a oxidação em alimentos (SILVA, 2009; MALI et al., 2010; 

SOUZA et al., 2011). Salmieri e Lacroix (2006) desenvolveram filmes à base de alginato e 

policaprolactona incorporados com óleos essenciais de orégano, segurelha e canela e 

avaliaram as suas propriedades antioxidantes por meio do teste colorimétrico do N, N-dietil-p-

fenilenediamina (DPD). Os resultados demonstraram as melhores propriedades antioxidantes 

para os filmes a base de orégano. 

A investigação sobre a utilização de filmes ativos como materiais de embalagem é 

continua devido ao grande potencial desses filmes em melhorar e manter a qualidade do 

alimento, possibilitar o alimento seguro e aumentar a vida útil, além de agir como uma 

barreira contra a difusão (umidade, gases e voláteis). Filmes ativos podem servir como 

suporte para uma ampla gama de aditivos alimentares, incluindo agentes antioxidantes, 

vitaminas e corantes (CAGRI; RYSER, 2004), o que tem sido crescente para a indústria 

alimentar.  

Filmes ativos elaborados à base de biopolímeros podem atuar como barreira ao vapor 

de água, a gases, proteção mecânica contra deterioração e ainda possibilitar a incorporação de 

aditivos funcionais, como antioxidantes e agentes antimicrobianos, além de estender a vida 

útil dos alimentos (CHEN, KUO e LAI, 2010).   

A incorporação de agentes antimicrobianos, como os óleos essenciais, em filmes ou 

revestimentos pode aumentar a funcionalidade destes contra danos causados por 

microrganismos e ainda estender a vida pós-colheita e a qualidade dos alimentos (ANTUNES 

et al., 2012). 

 

   

 

3.2 Polímeros Naturais Renováveis Utilizados na Elaboração de Bioplásticos 

Na formação de um filme biopolimérico são necessários uma macromolécula e um 

plastificante a fim de formar uma matriz coesa e contínua (DENAVI et al., 2009). As 

macromoléculas mais utilizadas são os polissacarídeos (alginato, pectina, amido, celulose, 

quitosana) e as proteínas (colágeno, glúten e zeína, gelatina, caseína) (LUCKACHAN; 

PILLAI, 2011) ou a combinação desses materiais (DONHOWE, FENNEMA, 1992).  

Ainda assim, na formação dos filmes à partir dos biopolimeros, algumas propriedades 

são vantajosas e outras ainda necessitam de mais pesquisas para serem melhoradas. Segundo 

Guilbert et al. (1997), os filmes desenvolvidos a partir de polissacarídeos e proteínas possuem 

uma elevada PVA, entretanto os polissacarídeos apresentam efetiva barreira à migração de 

óleos e gorduras e as proteínas efetiva barreira a gases (KROCHTA, 2002, TANADA-
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PALMU et al., 2005). Já os filmes elaborados a partir de lipídios, apesar de sua excelente 

propriedade de barreira ao vapor de água, podem oxidar, modificando as características 

sensoriais (GUILBERT et al., 1997).  

O amido é um dos polímeros naturais mais utilizados atualmente na elaboração de 

bioplásticos biodegradáveis devido à sua propriedade termoplástica, abundância e baixo custo 

(CHIVRAC et al., 2010; KECHICHIAN et al., 2010; MALI, 2004). 

 A força coesiva de um filme é relacionada à estrutura química do polímero, natureza 

do solvente, presença de aditivos, como agentes de ligações cruzadas, e condições do meio 

durante a produção dos filmes. O grau de coesão influencia a resistência, a flexibilidade e a 

permeabilidade dos filmes (GONTARD; GUILBERT, 1996; KESTER; FENNEMA, 1986). 

 

 

 

3.2.1. Amido  
O amido é a maior fonte de reserva de polissacarídeo, presente nos cloroplastos das 

folhas e nos amiloplastos dos órgãos de reserva (sementes, raízes, rizomas e tubérculos). Em 

seu estado nativo se compõe por grânulos semicristalinos insolúveis em água que, ao 

microscópio, apresentam-se brilhantes com dimensões que variam de acordo com a sua 

origem botânica (GUILBOT & MERCIER, 1985).  É o biopolímero mais abundante no 

mundo após a celulose (BAYER e LAMED, 1992), além da grande produção mundial e do 

baixo custo.   

De acordo com a Legislação Brasileira (BRASIL, 1978), os polissacarídeos de reserva 

podem ser denominados amidos ou fécula, sendo a fécula a substância extraída das raízes, 

tubérculos e rizomas e amido as extraídas dos grãos dos cereais. 

O amido é um polissacarídeo natural encontrado na forma de grânulos em cereais, 

raízes, tubérculos e leguminosas (HUANG, 2006). Esses grânulos são formados 

essencialmente por dois polímeros de glicose (Figura 1): a amilose e a amilopectina, com 

estruturas e funcionalidades diferentes. Os teores destas duas frações tendem a variar de 

acordo com a fonte botânica do amido. O amido de mandioca apresenta teores em torno de 17 

a 20% de amilose (SARMENTO, 1997) e amilopectina em torno de 80 a 83% (MAMADOU, 

1994).  A proporção entre essas duas frações, a distribuição de moléculas de amilose no 

interior dos grânulos de amido, bem como a estrutura molecular dos polissacarídeos de amido 

individuais determinam a estrutura e funcionalidade do amido (GENKINA et al., 2014). 

 

 

 

Figura 1. Molécula de glicose. 

 

A amilose é uma macromolécula linear, formada por unidades de glicose unidas por 

ligações glicosídicas α(1-4). As cadeias de amilose apresentam tamanho médio de 10
3
 

unidades de glicose, massa molar variando entre 1,5 x 10
5 

e 10
6
 Da e grau de polimerização 
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de 200 a 300, de acordo com a fonte do amido. Apresenta comportamento instável em 

soluções aquosas diluídas formando um retículo (retrogradação). Embora considerada fração 

linear existem evidencias de ramificações ou outros tipos de ligações glicosídicas ao longo da 

cadeia (BILIADERIS, 1991).   

As moléculas de amilose (Figura 2) apesar de apresentarem forma retilínea, devido às 

ligações α(1-4), assumem uma estrutura enrolada em duplas hélices, contendo cerca de 6 

(seis) moléculas de glicose a cada passo. Os diversos grupos hidroxilas presentes ficam 

voltados para a parte externa, explicando algumas complexações existentes com outras 

moléculas como iodo, álcool e lipídios (IMBERTY et al., 1991). 

 

 

 

 

Figura 2. Estrutura química da amilose e respectiva conformação helicoidal  

FONTE: Maia et al., 2000. 

 

 

Amilopectina é uma macromolécula altamente ramificada (Figura 3) formada por um 

esqueleto linear de D-glicospiranoses unidas por ligações α(1-4) e ramificações da ordem de 

6% da mossa molar. As ramificações são cadeias curtas de α-D-glicopiranoses unidas ao 

esqueleto linear por ligações α(1-6) ((BILIADERIS, 1991, LEHNINGER, 1995). Sua massa 

molecular é de 5000-30000 kg/mol (DAMAGER et al, 2010). As cadeias de amilopectina 

apresentam conformação em forma de hélices duplas, sendo denominados em referência a sua 

estrutura, modelos em cachos ou ´´modelos em clusters`` (IMBERTY et al., 1991). 

 

 

Figura 3. Estrutura química da amilopectina e seu formato de ramificações. 



9 
 

 A amilose e a amilopectina estão associadas entre si por ligações de hidrogênio, sendo 

depositadas em sucessivas camadas superpostas em torno de um núcleo, o hilo (CIACO; 

CRUZ, 1982; BILIADERIS, 1991), conferindo ao amido o caráter semicristalino, com áreas 

mais ordenadas (cristalinas) onde se concentra a amilopectina e áreas amorfas, onde as 

cadeias poliméricas estão menos ordenadas, sendo constituída pela amilose (IMBERTY et 

al.,1991; GALLIARD & BOWLER, 1987). 

 Devido às suas estruturas cristalinas, os grânulos de amido proporcionam padrões 

específicos de cristalinidade (A, B, C ou V). O padrão A é característico do amido de cereais, 

o padrão B de tubérculos, de frutas, de milho com alto teor de amilose e dos amidos 

retrogradados, o padrão C, uma mistura de A e B, característico do amido de leguminosas 

(CARVALHO, 2012) e o padrão V é atribuído a um amido complexado a um lipídio.  

Quando o amido é aquecido na presença de excesso de água, a estrutura do grânulo 

torna-se menos ordenada, o grânulo aumenta até que sua estrutura finalmente se desintegre e a 

amilose e a amilopectina sejam liberadas na suspensão aquosa. A proporção entre esses 

polissacarídeos afeta a arquitetura do grânulo de amido, as propriedades de pasta, a 

gelificação e os atributos texturais, podendo afetar sua aplicação (THOMAS; ATWELL, 

1999). 

Durante o aquecimento dos grânulos as ligações de hidrogênio presentes nas áreas 

amorfas são rompidas, permitindo o intumescimento granular. As ligações de hidrogênio, 

presentes na área micelar, possibilitam que o grânulo permaneça intacto até que estas ligações 

se rompam em algum ponto. Nessa condição, a expansão dos grânulos torna-se irreversível e 

a ordem estrutural desaparece, podendo ser caracterizada por uma endoterma obtida através 

de calorimetria diferencial exploratória de varredura (DSC), pela perda da birrefringência e 

pelo desaparecimento da cristalinidade evidenciada pela difração de Raios X (GARCIA, 

1997; COSTA, 2008). Caso os grânulos continuem a se expandir, a amilose é lixiviada para a 

fase aquosa (BILIADERIS, 1991) (Figura 4). Após a gelatinização, as moléculas de amilose, 

devido à sua linearidade, aproximam-se suficientemente, ficando lado a lado, para formar 

ligações de hidrogênio entre as hidroxilas de polímeros adjacentes (fenômeno de 

retrogradação). Ocorre a redução do volume livre, diminuindo a afinidade do polímero pela 

água, podendo o amido gelatinizado (Tabela 1) formar filmes estáveis e flexíveis 

(WURZBURG, 1986). 

 

 

Figura 4. Influência do tratamento hidrotérmico em excesso de água sobre o estado do amido 

(Fonte: Bornet, 1992). 
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Tabela 1. Faixa de ocorrência da temperatura de gelatinização de alguns amidos. 

Amido Intervalo de temperatura de 

gelatinização (ºC) 

Batata 56-66 

Mandioca 58-70 

Milho 62-72 

Sorgo 68-75 

Trigo 52-63 

Arroz 61-77 

Milho ceroso 63-72 
Fonte: BOBBIO e BOBBIO, 1995. 

 

 As propriedades mecânicas dos filmes de amido dependem da proporção de amilose e 

amilopectina (LOURDIN et al., 1995). O principal componente responsável pela capacidade 

de formação de filmes de amido é a amilose, devido à linearidade de suas moléculas. O teor 

de amilose é normalmente responsável pela resistência física do filme (THOMAS; ATWELL, 

1999). 

 

 

 

3.2.1.1 Cristalinidade do amido  

 Macromoléculas e polímeros podem formar cristais da mesma forma que compostos 

inorgânicos e minerais. Para que um polímero cristalize, é necessário que ele apresente certas 

características moleculares, como um alto nível de organização das unidades repetitivas 

(monômeros), tanto do ponto de vista de composição quanto de estereoquímica. As regiões 

cristalinas dos polímeros agem como reforçadoras da estrutura, porém um excesso de 

cristalinidade pode resultar em fragilidade (NETO, 2003). 

A técnica de difratometria de raios X permite realizar estudos morfológicos em 

materiais, determinando sua estrutura cristalina e o percentual de cristalinidade. Quando os 

raios X interagem com um material cristalino eles geram um padrão de difração, com picos 

que são mais intensos, pontiagudos e estreitos, sendo que cada substância cristalina tem seu 

padrão em um plano de uma estrutura. As partes amorfas geram picos mais largos e menores. 

Tal técnica é empregada para estudar o caráter cristalino do amido (THERMO ARL, 1999; 

THOMAS; ATWELL, 1999; NETO, 2003). 

 Os grânulos de amido possuem regiões cristalinas e amorfas. Essa cristalinidade 

relativa do amido se deve principalmente às cadeias de amilopectina e encontra-se entre 15 a 

45%. Como já mencionado, os padrões de cristalinidade dos amidos podem ser classificados 

em tipos A, B, C e V (Figura 5) (YONEMOTO; CALORI-DOMINGUES; FRANCO, 2008). 

Estes padrões são obtidos pela avaliação quantitativa das intensidades dos picos e do ângulo 

de difração 2θ do difratograma.  
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Figura 5. Representação dos padrões de cristalinidade dos grânulos de amido. 

             FONTE: Liu (2005). 

  

 

O padrão A é característico de amido de cereais e apresenta picos intensos nos espaços 

interplanares 15, 17, 18 e 23 em 2θ. O padrão B é encontrado em amidos de tubérculos e 

raízes com picos principais em 5, 6, 15, 17, 18 e 23 em 2θ e o C pode ser encontrado em 

amidos de tubérculos tropicais e leguminosas como ervilha, com picos intensos em 5,5, 15, 

17, 22 e 23 em 2θ (MARCON, 2009). O padrão C de acordo com alguns autores é uma 

associação dos tipos A e B, pois os perfis de raios X do tipo C apresentam regiões 

características de ambos simultaneamente. Este padrão geralmente pode ser encontrado em 

leguminosas (ELFSTRAND et al., 2004; PEREZ; BALDWIN; GALLANT, 2009). 

 O padrão V é obtido quando o amido é recristalizado na presença de ácido graxo ou de 

álcool de cadeia longa. Esse padrão é atribuído a um amido complexado a um lipídio. Este 

tipo é parcialmente resistente a digestão enzimática e pode ser encontrado em amido de arroz, 

aveia, milho e trigo (THOMAS; ATWELL, 1999). 

 Modificações na estrutura cristalina dos grânulos de amido podem influenciar nas suas 

propriedades funcionais como inchamento do grânulo, desenrolamento e dissociação da dupla 

hélice, perda da birrefringência óptica e solubilidade do amido (YONEMOTO; CALORI-

DOMINGUES; FRANCO, 2008). 

 A cristalinidade exerce importante função na estrutura do grânulo e em suas 

características físico-químicas, como a susceptibilidade a enzimas e a insolubilidade em água 

fria (TANG et al., 2006). O polimorfismo dos padrões de amido é influenciado por condições 

ambientais, tamanho das cadeias de glicose, concentração de amido na solução, presença de 

outros solventes e moléculas orgânicas (JAYAKODY, 2001). 

 

 

 

3.2.1.2 Propriedade térmica do amido 

Em amidos, a análise por DSC permite verificar com precisão sua temperatura de 

gelatinização, como também transições térmicas de primeira (fusão) e segunda (transição 

vítrea) ordem. As temperaturas de transição do amido e entalpia de gelatinização, medidas por 

DSC, podem relatar as características do grânulo de amido e o seu grau de cristalinidade 

(LACERDA, 2006). 

É uma técnica que permite avaliar as variações de entalpia ocorridas com a amostra 

durante um processo de aquecimento ou resfriamento, através da diferença de energia 
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fornecida à amostra e a um material de referência enquanto são submetidas a uma 

programação controlada de temperatura (LACERDA, 2006). As vantagens em se utilizar o 

DSC são a rapidez de medidas, a obtenção de dados múltiplos em um único termograma e o 

uso de uma pequena quantidade de amostra, gerando resultados precisos (MURPHY e 

MARKS, 1998). 

Quando uma transição térmica ocorre, a energia absorvida ou liberada pela amostra é 

suprida por um aumento ou decréscimo da energia fornecida à mesma pelo calorímetro, para 

manter o balanço de temperatura. O registro desse balanço de energia é feito na forma de um 

pico; a área sob o pico é diretamente proporcional à mudança na entalpia (ΔH) e a sua direção 

indica se o evento térmico é endotérmico (WENDLANT, 1986; PEREIRA, 2004) (Figura 6). 

Através desta análise pode-se acompanhar os efeitos de calor associados com 

alterações físicas ou químicas da amostra, como transições de fase (ebulição, fusão, 

sublimação, congelamento, inversões de estruturas cristalinas) ou reações de desidratação, de 

dissociação, de decomposição, de óxido-redução entre outras. Normalmente, transições de 

fase, reduções, desidratações, algumas reações de decomposição produzem efeitos 

endotérmicos, já oxidação, cristalização e certas reações de decomposição produzem efeito 

exotérmico (IONASHIRO, 2005). 

 

 

 

Figura 6. Ilustração esquemática de uma endoterma típica obtida em DSC 

          (T0, temperatura onset, Tp, temperatura de pico e Tf, temperatura final). 

FONTE: Adaptado de ALTAY e GUNASEKARAN (2006) 

 

 

 

A temperatura de pico (Tp) indica a medida da qualidade cristalina. A entalpia de 

gelatinização (∆Hgel) indica a medida total da qualidade e quantidade de cristalinidade, como 

também é um indicador da perda da ordem molecular dentro do grânulo. No caso do amido 

retrogradado, o valor da entalpia fornece uma medida da quantidade de energia de 

transformação que ocorre durante a fusão da amilopectina recristalizada bem como médias 

precisas da temperatura de transição do evento endotérmico (SINGH et al., 2003). A fusão 

endotérmica dá informações da estabilidade, heterogeneidade, grau e perfeição da estrutura, 

que é fortemente ligada com a cristalinidade (ELFSTRAND et al., 2004). 
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3.2.2 Amido de mandioca 

A mandioca (Manihot esculenta Crantz), da família das Euforbiáceas é uma planta 

perene, arbustiva, sendo a raíz sua parte mais importante. Em média, as raízes de mandioca 

apresentam 34 % de carboidratos, 62 % de umidade, 1,3 % de fibras, e 1,1 % de cinzas 

(FRAIFE-FILHO e BAHIA, 2009). 

Nos países em desenvolvimento, o cultivo da mandioca é de grande relevância 

econômica como principal fonte de carboidratos. O Brasil, é um dos maiores produtores 

mundiais, com produção de 23 milhões de toneladas de raízes frescas (IBGE, 2014) e 473,72 

mil toneladas de amido de mandioca em 2013 (CEPEA/ABAM, 2014), situando-se entre os 

nove primeiros produtos agrícolas do País, em termos de área cultivada, e o sexto em valor de 

produção (EMBRAPA, 2011).  

Dos diversos subprodutos provenientes das raízes de mandioca (mais de 150), os mais 

conhecidos são: polvilho azedo, polvilho doce (amido ou amido) e a farinha. A indústria 

alimentícia representa 69% do consumo total de amido, o restante vem sendo aplicado nas 

indústrias têxtil, celulósica, farmacêutica, de cosméticos e em lamas para perfuração de poços 

de petróleo (MOORE, 2001). 

Por conta do amplo cultivo nacional da mandioca, seu amido vem sendo bastante 

estudado por pesquisadores brasileiros para a produção de embalagens biodegradáveis (MALI 

et al., 2010; SOUZA et al., 2011; FARIAS et al. 2012; ROCHA et al., 2014). 

Segundo Cereda (1994), a diferença na denominação relacionada ao amido de 

mandioca também conhecido como amido, polvilho doce ou goma, não se refere à 

composição química, mas à origem e à utilização funcional ou tecnológica do produto 

amiláceo. O amido de mandioca é um pó fino, branco, inodoro e insípido, obtido através das 

raízes de mandioca devidamente lavadas, descascadas, trituradas, desintegradas, purificadas, 

peneiradas, centrifugadas, concentradas, desidratadas e secadas. A coloração indica o grau de 

envelhecimento, qualidade e a sanidade da mandioca utilizada do processamento (ABAM, 

2013). 

 

  

 

3.2.3 Processabilidade do amido para produção de filmes  

Devido ao crescente mercado de produtos biodegradáveis, o amido, na indústria de 

polímeros é considerado uma das principais matrizes atualmente estudadas. O amido pode ser 

processado como os materiais termoplásticos, sendo denominado amido termoplástico (TPS). 

Seus grânulos são gelatinizados na presença de um plastificante que combinado com energia 

térmica e mecânica, no processo de extrusão e termoprensagem, produz um material amorfo 

capaz de escoar (HERNANDEZ e KROCHTA, 2008; TAGHIZADEH; SARAZIN; FAVIS, 

2013). Segundo Mościcki et al. (2012), quimicamente na obtenção do amido termoplástico, a 

estrutura granular semicristalina do amido é perdida, obtendo-se um comportamento similar 

ao de um polímero sintético fundido. É necessário a adição de um plastificante e de água, 

tendo a água adicionada a formulação, a função de desestruturar o grânulo de amido, 

rompendo as ligações de hidrogênio entre as cadeias de amilose e amilopectina, dando origem 

a um produto plástico.  

O amido termoplástico depende da origem dos grânulos e das condições de 

processamento (temperatura, tamanho da partícula, configuração dos parafusos, tipo de 

canhão na extrusora, taxa de alimentação do material, tipo de matriz, quantidade de água no 

sistema e teor de plastificante) (CARVALHO, 2012). 
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As propriedades mecânicas de um material termoplástico à base de amido estão 

relacionadas à quantidade de água presente na mistura, já que esta permite abaixar a 

temperatura de transição vítrea e a do ponto de fusão. 

Vários autores têm apontado que apesar da facilidade de preparação, os filmes à base 

de amido apresentam alguns fatores limitantes, tais como baixa resistência à água (WANG et 

al., 2003) e a pobre propriedade mecânica (JENSEN, 2007), sendo necessária a adição de 

compostos plastificantes (PERESSINI et al., 2003; BRAVIN; PERESSINI; SENSIDONI, 

2006).  

A tecnologia de extrusão termoplástica é um sistema que que combina trabalho 

mecânico, calor e pressão, que modifica a estrutura do material, gerando novas formas e 

texturas. É um processo tecnológico não poluente recomendado na elaboração de bioplásticos 

pela semelhança e capacidade produtiva com a indústria de polímeros sintéticos (SHEN et 

al.,2010; BERRIOS, et al., 2013). Alguns autores relatam a utilização de matérias-primas 

diversas no processo de extrusão como o amido de mandioca (MÜLLER;LAURINDO; 

YAMASHITA, 2011), blendas de amido termoplástico com poli (L-ácido lático) (SHIRAI et 

al., 2014) e zeína (WANG; RAKOTONIRAINY; PADUA, 2003). 

Existe uma grande diversidade de produtos obtidos a partir do TPS onde são utilizados 

diferentes amidos nativos, como sacos descartáveis, recipientes, vasos, garfos, facas e sacos 

de lixo (MA et al., 2009). 

 

 

 

3.3 Componentes Utilizados na Elaboração de Filmes 

3.3.1 A Acerola 

  A acerola, também conhecida como Cereja das Antilhas ou Cereja de Barbados é uma 

planta frutífera, pertencente à família Malpighaceae, originada das Antilhas, norte da América 

do Sul e América Central (PIMENTEL, 2002), que vem apresentando boa adaptação em 

diversos países sendo, sobretudo, cultivada no Brasil, Porto Rico, Cuba e Estados Unidos 

(COELHO et al., 2003). Sua classificação botânica ainda é bastante discutida. Malpighia 

glabra L., Malpighia punicifolia L. e Malpighia emarginata D.C. são comumente utilizados 

para designar a acerola. Entretanto, estudos demonstraram que M. glabra e M. punicifolia 

referem-se à mesma espécie, a qual produz frutos pequenos, insípidos e sem muito suco, 

distintos da acerola que é cultivada (OLIVEIRA et al., 2003). Conforme Asenjo (1980), a 

acerola corresponde à espécie M. emarginata, o que é confirmado pelo Comitê Internacional 

de Recursos Genéticos de Plantas, que a partir de 1986 adotou essa denominação de espécie 

(IBPGR, 1986).  

 O interesse pela acerola surgiu a partir 1940, quando foi descoberto que na porção 

comestível do fruto havia altos teores de vitamina C (800 a 4000 mg 100g
-1

) (ARAÚJO; 

MINAMI, 1994). Foi introduzida no Brasil em 1955, pela Universidade Federal Rural de 

Pernambuco, no próprio Estado, a partir de sementes trazidas de Porto Rico (ASENJO, 1995).  

A aceroleira pode florescer e frutificar várias vezes durante o ano, com uma produção de três 

ou mais safras anuais. A partir do 3° ou 4° ano do plantio, plantas adultas chegam a produzir 

acima de 40 kg de frutos/planta/ano, que corresponde a uma produtividade em torno de 16 t 

ha
-1

 (RITZINGER; RITZINGER, 2004). A formação dos frutos se processa rapidamente entre 

21 e 25 dias após a antese. O fruto da aceroleira é uma drupa, carnosa, variando na forma, 

tamanho e pesa de 2 a 10 g (NEVES, 2007). Sua polpa (mesocarpo) carnuda e suculenta é 

recoberta por uma casca (epicarpo) de proteção muito fina e delicada, que amadurece 

rapidamente. Seu endocarpo normalmente é constituído de três caroços triangulares,  



15 
 

alongados, com textura de pergaminho e superfície reticulada, podendo ou não conter uma 

semente cada (MARQUES; FERREIRA; FREIRE, 2007; RITZINGER; RITZINGER, 2011). 
 

 O mesocarpo ou polpa representa 70 a 80% do peso total do fruto (FREITAS et al., 

2006). As variedades são divididas em doces e ácidas. Apesar dos doces serem mais 

agradáveis ao consumo in natura, são as ácidas que despertam o maior interesse comercial, 

pelo fato de apresentarem maior teor de ácido ascórbico (SANTOS; SIQUEIRA; BORBA, 

2006). 

A acerola já há algum tempo é uma alternativa comercial altamente viável no mercado 

fruticultor, gerando uma superprodução que vem justificando estudos direcionados ao 

desenvolvimento de novos produtos a partir desta matéria-prima, que concentra na fruta in 

natura e na polpa, sua maior forma de consumo (NOGUEIRA, 2002). 

 

 

 

3.3.1.1 Considerações nutricionais sobre a acerola 

Pelo seu potencial como fonte natural de vitamina C e sua capacidade de 

aproveitamento industrial, a aceroleira tem atraído o interesse dos fruticultores e passou a ter 

importância econômica em várias regiões do Brasil (NOGUEIRA, 2002).  

Além de excelente fonte de vitamina C, a acerola contém altos teores de provitamina 

A, contém vitaminas do grupo B como tiamina (B1), riboflavina (B2), piridoxina (B6) e 

niacina, e apresenta em sua composição ferro, cálcio, fósforo e sódio (Tabela 2) 

(FOLEGATTI; MATSUURA, 2003).  

A acerola é também fonte de carotenoides, antocianinas e pigmentos antioxidantes 

que, quando combinados, são responsáveis pela coloração vermelha dos frutos
 
(HWANG et 

al., 2007). Alguns carotenoides podem ser convertidos em vitamina A, e como tal, 

desempenham um importante papel na prevenção da síndrome xeroftálmica (RAMALHO, 

2001).  

 

 

 

Tabela 2. Composição centesimal da acerola em 100g de polpa. 

Composição Concentração 

deácidascórbico 

(mg/100g) 

Umidade (g) 91,1 

 Proteína (g) 0,63 

 Carboidratos (g) 

 
6,98 

Extrato etéreo (g) 0,19 

Fibras dietética total (g) 

 

0,60 

Ácido Ascórbico (mg) 

 

2329,0 

β-caroteno (mg) 

 

0,408 

Cálcio (mg) 

 
8,7 

Fósforo (mg) 

 
16,2 

Tiamina (mg) 

 

0,028 

Riboflavina (mg) 0,079 

Niacina (mg) 

 

0,034 

Ferro (mg) 

 

0,7 

    Miller et al. (1961) citado por Tocchini et al. (1995). 
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O ácido ascórbico (ou vitamina C) é o aditivo mais extensivamente adicionado aos 

alimentos por dois propósitos: como suplemento vitamínico e como protetor antioxidante, 

melhorando a qualidade dos alimentos (BASTOS et al., 2009). Na Tabela 3 pode-se observar 

a concentração de ácido ascórbico de algumas frutas, mostrando que a acerola é uma boa 

fonte. 

 

 

Tabela 3. Concentração de ácido ascórbico de 

algumas frutas 
 

Frutas 
Ácido ascórbico 

(mg/100g) 

Abacate 15 

Abacaxi 27,2 

Acerola 1000-4676 

Amora 210 

Banana 10 

Cabeludinha 706-2417 

Camu-camu 2000-5000 

Caju 147-548 

Goiaba 30-486 

Laranja 37-80 

Limão 23-60 

Manga 30-147 

Mamão 36-109 

Melão 12,5-58,7 

Morango 41-81 

Pêssego 18,7-26,8 

Tangerina 15-56 

         Adaptado de Silva (2000) e Figueiredo (1998) 

 

Existem numerosos procedimentos analíticos para detectar o ácido ascórbico, mas 

nenhum é totalmente satisfatório, seja por sua falta de especificidade ou porque a maioria dos 

alimentos possui numerosas substâncias interferentes. Para a quantificação do ácido 

ascórbico, é necessário primeiramente extraí-lo dos tecidos utilizando soluções ácidas para 

prevenir a oxidação da vitamina. As perdas da vitamina C podem ser atribuídas à oxidação 

enzimática; à degradação térmica; às reações químicas onde o ácido ascórbico atua como 

antioxidante; à difusão (principalmente em processos de inativação enzimática ou de 

branqueamento) ou à irradiação. É extremamente sensível a todos estes fatores, podendo ser 

utilizada como parâmetro ou marcador, para avaliar as condições de manuseio, estocagem e 

processamento de alimentos (UDDIN et al., 2002).  

 A capacidade antioxidante das frutas varia segundo o seu conteúdo de vitamina C, 

vitamina E, carotenoides (VON LINTIG, 2010). Polpas de acerola tem mostrado ser uma boa 

fonte de β-caroteno (DIAS, DE CAMÕES e OLIVEIRA, 2009; SEGANTINI et al., 2012). 

Os carotenoides são pigmentos naturais, bioativos, sendo alguns deles com atividade 

pró-vitamínica A, responsáveis pelas cores que variam do amarelo ao laranja ou vermelho de 

muitas frutas e hortaliças (cenoura, manga, mamão, laranja tomates, abóbora melancia, 

goiaba, caqui, banana, tangerina, melão, milho, espinafre, brócolis e couve). Em frutas e 
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vegetais as fontes de pró-vitamina A mais comum são o β-caroteno, α-caroteno e a β-

criptoxantina (Tabela 4). A exigência mínima para um carotenoide possuir atividade pró-

vitamínica A é ter um anel β-ionona não substituído e cadeia poliênica com mínimo 11 

carbonos e o β -caroteno apresenta duas dessas estruturas, enquanto todos os demais 

carotenoides pró-vitamina A apresentam apenas uma. Deste modo, o β-caroteno é o 

metabólito vegetal mais importante como fonte de vitamina A, equivalendo a duas moléculas 

de retinol (THURNHAM, 2007). Basicamente, a estrutura da vitamina A (retinol) é a metade 

da molécula do β-caroteno, com uma molécula de água adicionada no final da cadeia 

poliênica. Na acerola, o β-caroteno é a fonte de carotenoide predominante, com um teor de 

11000 µg/ 100g de polpa (FARIAS et al., 2012). 

 

 

Tabela 4. Composição de carotenoides em acerola e polpas de acerola brasileiras 
 

Fruta Região Variedade Estádio 
α-caroteno 

µg/g 

β-caroteno 

µg/g 

 

β-criptoxantina 

µg/g 

Luteina 

µg/g 

Violaxantina 

µg/g 

Acerola SP 
Malpighia 

glaba 
- tr 4,0 0,5 nq nq 

Acerola PE 
Malpighia 

glaba 
- 0,1 26 3,6 nq nq 

Acerola CE 
Malpighia 

glaba 
- tr 22 2,1 nq nq 

Acerola SP quintal 
Parcial/

maduro 
0,5 5,4 0,5 1,6 0,3 

Acerola SP quintal maduro 1,1 12 1,1 1,3 0,6 

Acerola 

 
SP Olivier 

Parcial/ 

maduro 
0,3 12 0,3 0,7 0,7 

Acerola

 S

P 

Acerola

 S

P 

SP Olivier maduro 0,7 38 1,2 1,1 3,1 

Acerola SP 
Waldy Cati 

30 
- 0,2 6,2 0,5 1,0 tr 

Polpa 

congelada 
 

Média 4 

marcas 
- 0,3 11 0,7 0,9 0,1 

nq: não quantificado/ tr: traços/ Fonte: Amaya. et al (2001). 

 

 

 Silva et al. (2014) obteve na quantificação para β-caroteno na polpa de acerola 

liofilizada 2623,57 µg/100g. Mezadri et al. (2005) encontraram, em acerolas provenientes de 

Itajaí (SC), como carotenóides majoritários o β-caroteno (100,2-783,4 μg/100g), β-

criptoxantina (16,4-417,5 μg/100g), luteína (78,2-144,7 μg/100g) e violaxantina (17,6- 395,3 

μg/100g), verificando o maior nível em frutas maduras.  

Lima et al. (2003), determinando por CLAE o teor de polifenóis e carotenóides totais 

em acerola em três estádios de maturação de duas estações diferentes, encontraram os 

carotenóides totais em equivalente de β-caroteno, a variação dos teores, no estádio maduro, na 

estação seca de 9,4 a 30,9 μg/g e na estação de chuvas de 14,1 a 40,6 μg/g. 

As substâncias ativas presentes em frutos são capazes de atuar na prevenção de várias 

doenças. Dentre as propriedades biológicas dessas substâncias, destaca-se sua ação 

antioxidante (GUTIÉRREZ et al., 2008), fitoquímicos com ação antioxidante, dentre os quais 

se destacam três grandes grupos: ácido ascórbico e fenólicos como antioxidantes hidrofílicos 

e carotenoides como antioxidantes lipofílicos (HALLIWELL, 1996). Gardner et al. (2000) 

observaram que tanto a vitamina C quanto os polifenóis totais em sucos de frutas, estão 
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fortemente relacionados com a capacidade antioxidante. Jayaprakasha e Patil (2007) relatam 

que alguns extratos de frutas cítricas podem exibir propriedades antioxidantes comparáveis 

com antioxidantes comerciais sintéticos. Assim a polpa de acerola com relação à todas as 

propriedades relacionadas anteriormente, pode ser promissora na elaboração de filmes ativos 

para embalar frutas e hortaliças, preservando e ou mantendo os bioativos, como também 

retardando a senescência destes.   

O interesse dos consumidores e da comunidade científica em relação aos antioxidantes 

naturais tem aumentado, particularmente em relação àqueles encontrados em frutas e vegetais 

(RENAUD et al.,1998).  

Segundo a Food and Drug Administration (FDA), antioxidantes são substâncias 

usadas para preservar alimentos através do retardo da deterioração, rancidez e descoloração 

decorrente da autoxidação (ADEGOKE et al., 1998). Tais compostos atuam sequestrando as 

espécies reativas de oxigênio e complexando/quelando os íons metálicos (MELO et al., 2008; 

RETO et al., 2008). Para Krinsky (1994), antioxidante é um composto que protege o sistema 

biológico contra o efeito nocivo de processos ou reações que podem causar oxidação 

excessiva.  A definição nacional está descrita no decreto n. 50.040 de 1961 e descreve 

antioxidante como a substância que retarda o aparecimento de alterações oxidativas nos 

alimentos (ANVISA, 2006). 

A presença de antioxidantes sintéticos em alimentos é questionável devido aos riscos 

potenciais, e a necessidade de estritos controles legais. Uma abordagem alternativa que está 

sendo amplamente estudada é o uso de recursos naturais antioxidantes, particularmente 

extratos de plantas, tocoferol e óleos essenciais de ervas e especiarias (AL MALAIKA, 

ASHLEY e ISSENHUTH, 1994; JIPA et al., 2005; SÁNCHEZ, 2010; DOPICO-GARCIA et 

al., 2011). Os antioxidantes podem ser classificados em produtos que atuam sobre a formação 

do O
2
, que reagem com O

2
, que atuam de forma competitiva em cadeia ou que atuam sobre os 

peróxidos, decompondo-os, de forma a produzirem compostos que não mais participam da 

reação em cadeia de radicais livres (RAMALHO e JORGE, 2006). 

Os antioxidantes mais comumente utilizados em aplicações alimentares são os 

antioxidantes fenólicos sintéticos, como o Butil Hidroxianisol (BHA), Butil Hidroxitolueno 

(TBHQ), ou substâncias bioativas tais como aminoácidos, aminas, ou carotenoides, bem 

como ácido ascórbico ou vitamina C (GENEMA, 2002). 

 Há diversas metodologias para determinação da atividade antioxidante de produtos. 

Estes métodos divergem quanto ao princípio de atuação: ORAC e TRAP (captura do radical 

peroxila), FRAP e CUPRAC (poder de redução do metal), ABTS, DPPH (captura da radical 

hidroxila (método de desoxirribose), captura do radical orgânico), TBARS, oxidação do LDL, 

co-oxidação do caroteno (quantificação de produtos formados durante a peroxidação de 

lipídios) (FRANKEL e MEYER, 2000; SÁNCHEZ-MORENO, 2002; ARUOMA, 2003; 

GÜLÇIN et al., 2012). Os mais utilizados são ABTS, FRAP, DPPH e ORAC (PÉREZ-

JIMÉNEZ e SAURA-CALIXTO, 2006). 

Um dos métodos mais utilizados para verificar a atividade antioxidante de compostos 

puros consiste em avaliar a atividade sequestradora do radical 2,2-difenil-1-picril-hidrazila 

(DPPH) (BRAND-WILLIAMS et al., 1995), de coloração púrpura, que absorve em um 

comprimento de onda de 515 nm. O DPPH é um radical livre que pode ser obtido diretamente 

por dissolução do reagente em meio orgânico.  Por ação de um antioxidante ou uma espécie 

radicalar (R.), o DPPH é reduzido formando 2,2-difenilpicril-hidrazina (DPPH-H), de 

coloração amarela com consequente desaparecimento da banda de absorção, sendo a mesma 

monitorada pelo decréscimo da absorbância (OLIVEIRA et al., 2009) (Figura 7). 
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          Figura 7. Representação esquemática do comportamento do radical DPPH utilizado 

          na determinação da atividade antioxidante de OEs. 

 

 

Este ensaio é comumente utilizado para avaliar a capacidade antioxidante de ervas, 

sementes, farelo e grãos, legumes, frutas, ácido linoleico e óleos em diferentes sistemas de 

solventes como: etanol, solução aquosa de acetona, metanol, álcool e benzeno (CHENG et al., 

2006). O método DPPH quando em comparação com outros métodos, têm como principais 

vantagens a sensibilidade, boa estabilidade, simplicidade e viabilidade (JIN et al., 2006).  

Segundo Deng et al. (2011), os resultados utilizando este método têm sido reportados de 

diferentes maneiras, sendo que a maior parte dos estudos exprimem como o valor IC50, 

definido como a quantidade de antioxidante necessária para reduzir a concentração inicial de 

DPPH em 50%.  Este valor é calculado através da representação gráfica da percentagem de 

inibição contra a concentração da substância utilizada. Outro método muito utilizado para 

medição de atividade antioxidante é através da captura do radical 2,2-azinobis (3-

etilbenzotiazolina-6-ácido sulfônico) (ABTS), que pode ser gerado através de uma reação 

química, eletroquímica ou enzimática. Com essa metodologia, pode-se medir a atividade de 

compostos de natureza hidrofílica e lipofílica (KUSKOSKI et al., 2005). 

 

 

 

3.3.2 Óleos essenciais (antimicrobianos naturais) 

De acordo com ANVISA (Agência Nacional de Vigilância Sanitária), óleos essenciais 

são definidos como produtos voláteis de origem vegetal, obtidos de partes de plantas por 

processo físico (destilação por arraste com vapor de água, destilação a pressão reduzida ou 

outro método adequado). De forma geral, são misturas complexas de substâncias voláteis, 

lipofílicas, odoríferas e líquidas. Também podem ser chamados de óleos voláteis, etéreos ou 

essências. A principal característica dos óleos essenciais é o aroma agradável e intenso da 

maioria dos óleos voláteis (SIMÕES e SPITZER, 1999; ALMEIDA, 2006).  

Os óleos essenciais são líquidos oleosos, aromáticos, obtidos a partir de material 

vegetal (flores, brotos, sementes, folhas, galhos, cascas, ervas, madeira, frutos e raízes) 

(SÁNCHEZ et al., 2010; SANTOS e NOVALES, 2011), cujos componentes incluem 

hidrocarbonetos terpênicos, alcoóis simples, aldeídos, cetonas, fenóis, ésteres, ácidos 

orgânicos fixos e outros em diferentes concentrações, nos quais, um composto 

farmacologicamente ativo é majoritário. Esses compostos e suas porcentagens presentes 

variam de acordo com a espécie considerada, as condições de coleta, extração e as partes da 

planta utilizadas. Parece que existe uma relação entre a estrutura química do componente mais 

abundante do óleo essencial e seu efeito antifúngico (AMARAL e BARA, 2005; COSTA et 

al., 2011). 

Os óleos essenciais e extratos, no Brasil, estão inclusos na classe de aditivos como 

aromatizantes naturais. Entretanto, excluem-se do regulamento da ANVISA (Agência 
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Nacional de Vigilância Sanitária), as matérias de origem vegetal ou animal que possuam 

propriedades aromatizantes intrínsecas, quando não são utilizadas exclusivamente como fonte 

de aromas (ANVISA, 2007). 

Os óleos essenciais são substâncias naturais voláteis de origem vegetal classificados 

como GRAS (Generally Regarded as Safe), o que os tornam atrativos por não apresentarem 

efeito tóxico, mesmo quando empregados em concentrações relativamente elevadas 

(PEREIRA et al., 2006). 

Há décadas vem sendo utilizado farmacologicamente com fins medicinais, perfumaria, 

cosméticos, e adicionados aos alimentos na forma de ervas e especiarias, o que tem 

estimulado a busca por substâncias biologicamente ativas e eficazes, especialmente sobre 

microrganismos. Apresentam-se como substâncias chave para a pesquisa de novos 

medicamentos, pelo fato de serem naturais, biodegradáveis, geralmente com baixa toxicidade 

aos mamíferos e por atuarem sobre várias moléculas-alvo ao mesmo tempo, quando 

comparado a fármacos sintéticos (FIGUEIREDO et al., 2008). Em torno de 3000 óleos 

essenciais são conhecidos, sendo que aproximadamente 300 são usados comercialmente no 

mercado de sabor e fragrâncias (BURT, 2004). 

Existe uma forte discussão sobre o aspecto seguro de aditivos químicos, devido a esses 

terem sido considerados responsáveis por muitos atributos carcinogênicos e teratogênicos 

como também pela sua toxicidade residual. Por essas razões, no passado, houve uma 

intensificação na demanda por aditivos naturais (SKANDAMIS et al., 2001). Este aumento da 

procura por ingredientes antimicrobianos naturais foi devido conscientização dos 

consumidores quanto aos riscos à saúde, em potencial, associados ao uso de componentes 

químicos, apesar da sua eficiência (MOREIRA et al., 2005).  

Eles podem ser obtidos por prensagem, fermentação, ou por extração, sendo o método 

de destilação à vapor o mais comumente utilizado para fins de produção comercial (VAN DE 

BRAAK e LEIJTEN, 1999).  

Estes óleos apresentam uma solubilidade limitada em água, sabor geralmente acre e 

picante e são geralmente incolores ou amarelados quando recém extraídos. Em geral, pouco 

estáveis na presença luz, calor, ar, umidade e metais (TAVARES, 2007). Seu aroma se deve a 

uma complexa mistura de substâncias voláteis, terpenos, sesquiterpenos e derivados 

oxigenados (DIAZ-MAROTO et al., 2002).  

São muitos os fatores que podem influenciar na composição química dos óleos 

essenciais, alterando sua efetividade em relação aos microrganismos. Tais como a genética da 

planta, manejo de cultivo, região, variações climáticas, época, horário de colheita, técnica 

empregada para a extração do óleo e o seu armazenamento (COSTA et al., 2005; 

OUSSALAH et al., 2007; SANTOS et al., 2009; OLIVEIRA, 2011). 

A indústria de alimentos utiliza os óleos essenciais principalmente como 

aromatizantes. Embora, estes representem uma fonte alternativa natural antimicrobiana e 

antioxidante (HYLDGAARD et al., 2012) podendo ser utilizados na conservação de 

alimentos. No entanto, a identificação dos compostos antimicrobianos mais ativos presentes 

nos OEs é complexa, tendo em vista que, alguns podem apresentar mais de quarenta e cinco 

compostos diferentes, com variações percentuais dependente da época da colheita e do 

método de extração, entre outros (ESPINA et al., 2011). 

 A possibilidade dos óleos essenciais em proteger os alimentos de microrganismos 

patogênicos e deteriorantes tem sido relatada em diversas pesquisas (ROJAS-GRAU et al., 

2007). No entanto, para obtenção do potencial efetivo da atividade antimicrobiana na 

aplicação direta no alimento seria necessária uma concentração bastante elevada do óleo 

essencial, que ocasionaria sabor e odor inapropriado ao produto (GUTIEREZ et al., 2009).  
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Diversos estudos evidenciaram a efetividade dos óleos essenciais na inibição do 

crescimento microbiano (BURT, 2004; TAJKARIMI et al., 2010). No entanto, o complexo 

mecanismo de ação dos óleos essenciais sobre os microrganismos ainda não foi totalmente 

elucidado. Sabe-se que vários de seus compostos possuem atividade antimicrobiana, atuando 

na permeabilidade da membrana citoplasmática, causando perdas de constituintes celulares, 

prejudicando sistemas enzimáticos, inativando ou destruindo o material genético de bactérias 

(SIKKEMA et al., 1995; COX et al., 2000; BURT, 2004; TAJKARIMI et al., 2010) e 

causando lise da parede celular (OLIVEIRA et al., 2011) do microrganismo. Um outro 

mecanismo seria os danos às proteínas da membrana, interrupção da força motriz de prótons 

(ULTEE e SMID, 2001), do fluxo de elétron, do transporte ativo e da coagulação dos 

conteúdos celulares (BURT, 2004). 

Para Walsh et al. (2003), os compostos fenólicos presentes nos óleos essenciais têm 

como sítio de ação a membrana celular da célula microbiana, onde acumulam-se causando 

desarranjo na função e na estrutura da membrana. Assim, penetram na célula exercendo 

atividade inibitória no citoplasma celular, provocando lise e liberação do ATP intracelular.  

Apesar de ainda não haver consenso sobre o mecanismo de ação dos óleos essenciais, 

para Burt (2004), é muito provável que a atividade antibacteriana dos óleos essenciais não 

aconteça por apenas um mecanismo de ação, devido ao grande número de compostos 

químicos presentes, pois, existem vários alvos na célula como: alterações da membrana 

plasmática, perturbações sobre a força próton motriz, no fluxo de elétrons, no transporte ativo 

e coagulação do conteúdo da célula. Estes mecanismos podem ocorrer sinergicamente ou em 

cadeia (FRANCO e LANDGRAF, 1996). 

Além dos efeitos antimicrobianos, os diferentes compostos presentes nos OEs, juntos 

produzem um arranjo de antioxidantes que, através de diferentes mecanismos de ação, 

conferem também um sistema de defesa efetivo contra o ataque dos radicais livres 

(SHAHIDI, 1997). 

 

 

 

3.3.2.1 Cravo-da-índia 

Eugenia caryophyllata (cravo-da-índia) pertence à família Myrtaceae. É uma planta de 

porte arbóreo, aromática, podendo atingir 10 metros de altura O fruto é do tipo baga, de 

formato alongado, suculentos, vermelhos e comestíveis (AFONSO, 2012).  Os cravos-da-

índia utilizados na culinária são os botões florais (MARTINS et al., 1998). É uma especiaria 

nativa da Indonésia (Moluku das ilhas da Indonésia) e cultivada em muitas partes do mundo 

como Tanzânia, Madagascar, Sri Lanka, Índia, China, Indonésia, Malásia, Brasil, República 

de Malgaxe, Jamaica e Guinea (TRAJANO et al., 2010; SINGH et al., 2012 ), sendo o estado 

da Bahia o único produtor no Brasil desta especiaria de forma comercial (OLIVEIRA et al., 

2009).   

O cravo-da-índia (Caryophillus aromaticus L.) contém de 14 a 20% de óleo volátil nos 

botões florais secos, sendo constituído de eugenol (70 a 95%), acetato de eugenol e α-

cariofileno (5 a 8%) (Tabela 5).  
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Tabela 5. Composição e parte da planta utilizada para extração do óleo essencial de 

cravo-da-índia  
 

Nome 

comum 

Nome 

científico 
Família 

Parte da 

planta 

Componente 

principal 

Composição 

aproximada 

(%) 

Cravo da 

Índia 

Eugenia 

cariophyllata 
Mirtáceas Flor 

Eugenol 

 

Acetato de 

eugenol 

70–95% 
 

5–8% 

    FONTE: Bauer et al (2001). 

 

 

O cravo-da-índia é uma planta usada como tempero desde a antiguidade, sua espécie 

tem sido explorada principalmente para extração industrial do óleo essencial obtido dos 

botões florais, folhas e outras partes (COSTA, 2011). 

Segundo Araújo (2005), Oliveira et al., (2009) e Costa et al., (2011), diversos estudos 

comprovam a capacidade do óleo essencial de cravo como antioxidante natural, anestésico 

local e também sua capacidade biológica como desinfetante, germicida e fungicida, sendo 

uma alternativa no tratamento pós-colheita, capacidade antimicrobiana frente a bactérias 

Gram-positivas e Gram-negativas e ação anti-inflamatória. 

 

 

 

     Tabela 6. Principais constituintes do óleo de cravo 

   Componentes Botões florais secos (%) 

    Eugenol  88,38 

    β-Cariofileno  0,64 

    Acetato de eugenila 10,98 

          FONTE: Oliveira et al. (2009). 

 

 

 

O eugenol, principal constituinte do óleo de cravo (Tabela 6), quimicamente 

designado como 4-alil-2-metoxifenol, apresenta variações na concentração de 

fenilpropanóides de acordo com a porção do vegetal utilizado e a região de cultivo (AFONSO 

et al., 2012). Possui ponto de fusão a -9 ºC e ebulição em 253 ºC, instabilidade diante do 

contato prolongado com o ar com aumento da viscosidade e alteração de cor do amarelado 

para avermelhado. Este composto apresenta baixa solubilidade em água, sendo solúvel em 

clorofórmio, álcool etílico, gordura e éter. Sua alta lipossolubilidade possibilita uma fácil 

absorção através das membranas lipídicas e rápido acesso ao local de ação. É capaz de 

penetrar nas membranas biológicas e atingir alvos intracelulares como as mitocôndrias, onde 

inibe a oxidação da nicotinamida adenina dinucleotídeo reduzida (NADH), diminuindo os 

níveis de adenosina trifosfato ATP (LINARD, 2008).  

O eugenol possui diversas ações farmacológicas comprovadas, sendo utilizado em 

práticas odontológicas (antisséptico tópico), analgésico, anestésico local, anti-inflamatório, 

cicatrizante, diminuição de bactérias presentes na boca, ação bactericida aos cimentos 
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obturadores de canais, tratamento de algumas enfermidades infecciosas na cavidade bucal 

(ESCOBAR, 2002). 

Os alimentos, com sua composição intrínseca excelente para o desenvolvimento de 

microrganismos, quando associado a práticas não adequadas no processamento e/ou no 

armazenamento, proporcionam condições favoráveis para o crescimento de microrganismos, 

de espécies patogênicas, ou mesmo indesejáveis ao alimento e a saúde do consumidor. Diante 

disso e na busca por alternativas naturais de preservação dos alimentos, a uso de óleos 

essenciais nos alimentos torna-se um potencial sistema de bioconservação, prolongando a 

vida útil e a mantenção da qualidade em relação a suas características microbiológicas 

(TRAJANO et al., 2009). 

A ação isolada de compostos como o eugenol oriundo de diferentes espécies vegetais 

foi bem relatada na literatura no controle de microrganismos (FARIA et al., 2006), sendo um 

poderoso composto frente as linhagens de Escherichia coli (ZAGO et al. (2009).  

Scherer et al. (2009) observaram a redução significativa da taxa de crescimento dos 

microrganimos Staphylococcus aureus, Escherichia coli, Campylobacter jejuni, Salmonella 

Enteritidis, Listeria monocytogenes e Staphylococcus epidermidis quando testado para o óleo 

essencial de cravo-da-índia, evidenciando a acentuada atividade antimicrobiana.  Para Burt 

(2004), há uma maior susceptibilidade dos microrganismos Gram-positivos em relação aos 

Gram-negativos, embora alguns resultados diferentes possam ter sido relatados.  

De acordo com Carvalho et al., (2009), o óleo essencial de cravo mostrou ser 

promissor no controle do Rhizopus spp., quando comparados aos fungicidas químicos 

utilizados em fruticultura. Pereira et al. (2006), observaram que o óleo essencial de cravo é 

um fungicida natural eficaz. Os autores concluíram, também, que o eugenol inibe 

completamente o desenvolvimento de Aspergillus flavus e A. versicolor.   De acordo com 

Hoffmann et al. (1999), o óleo essencial de cravo é excelente inibidor de crescimento de 

microrganismos, como levedura e bactérias, na concentração de 10%, comprovando sua 

eficiência antimicrobiana. 

Segundo Barbosa (2010), o eugenol possui o seguinte mecanismos de ação: a) inibe a 

produção de amilase e protease para os B. cereus, b) degradação da parede celular e lise 

celular. 

Além dos efeitos antimicrobianos, o cravo-da-índia também apresenta importante 

atividade antioxidante. Gülçin et al. (2012) avaliaram in vitro a atividade antioxidante do OE 

de cravo-da-índia, evidenciando sua eficiência, incluindo redução dos radicais DPPH (2,2-

difenil-1-picril-hidrazila) e ABTS (2,2´-azinobis), índice de peróxidos, capacidade quelante 

de metais, comparado com os compostos antioxidantes convencionais como BHA (butil 

hidroxianisol), BHT (butil hidroxitolueno), α- tocoferol, podendo ser usado para minimizar ou 

evitar a oxidação lipídica em produtos alimentares. 

 

 

 

3.4 Utilização de Plastificante em Filmes 

Plastificantes são moléculas geralmente pequenas (baixa massa molar), pouco voláteis, 

com um ponto de ebulição alto, miscível e que competem com as ligações de hidrogênio e 

interações eletrostáticas polímero-polímero (BANKER et al., 1996; CRUZ, 2000; 

MANGAVEL et al., 2003). Quando adicionados a outro material altera suas propriedades 

físicas e/ou mecânicas (BANKER et al., 1996).  

Filmes compostos essencialmente por amido são muito quebradiços, com isso se torna 

essencial à adição de plastificantes, compostos estes que melhoram sua flexibilidade (MALI, 

2004).  
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McHugh e Krochta (1994) afirmam que polióis como sorbitol, glicerol, 

polietilenoglicol são plastificantes efetivos devido à sua habilidade em reduzir as ligações de 

hidrogênio internas, ao mesmo tempo em que aumentam os espaços intermoleculares.  

Os plastificantes devem ter compatibilidade com o biopolímero. Devem possuir pouca 

ou nenhuma migração para a superfície do material, alta resistência à extração por água, óleos 

e solventes, baixa toxicidade e resistência térmica (KESTER e FENNEMA, 1986). Os mais 

usados em combinação com os filmes de amido são os polióis (glicerol e sorbitol), sacarose, 

ureia e polietilenoglicol (GENNADIOS, 1992).  

Os plastificantes possuem a capacidade de evitar as rachaduras do filme durante o 

manuseio e armazenagem (GONTARD; GUILBERT; CUQ, 1993), diminuindo possíveis 

descontinuidades e zonas quebradiças (KROCHTA et al., 1994), além de melhorar a 

adesividade do filme (LIN et al., 2000). 

Quando são incorporados no processamento de plásticos visam aumentar a 

flexibilidade, reduzir a viscosidade do material fundido, diminuir a temperatura de transição 

vítrea e a rigidez do material (BENGTSSON et al., 2003).  Segundo Janjarasskul e Krochta 

(2010), o aumento da flexibilidade é causado pela redução das ligações de hidrogênio ao 

longo das cadeias poliméricas, aumentando assim o espaçamento intermolecular.  

São considerados três hipóteses para explicar o fenômeno da plastificação. A primeira, 

que o plastificante atua como um lubrificante interno, reduzindo o atrito intermolecular, 

possibilitando maior mobilidade entre as cadeias. Uma segunda, baseia-se no efeito de 

solvatação dos sítios polares das cadeias poliméricas, reduzindo a atração intermolecular. E a 

terceira, considera que o movimento das moléculas plastificantes, com baixa massa molar, 

aumenta o volume livre do polímero, permitindo maior espaço para o movimento das cadeias 

(STEVENS, 1993).  

Tem sido demonstrado que os plastificantes reduzem a temperatura de transição vítrea 

(Tg) e de fusão (Tm) do amido, por facilitarem a mobilidade, através da redução das forças 

intermoleculares de coesão na estrutura do sistema (GONTARD; GUILBERT; CUQ, 1993; 

MARZINOS et al., 2002). Este efeito sobre a Tg pode, em alguns casos, permitir um 

processamento mais fácil do material (MANGAVEL et al., 2003). Entretanto, devido ao 

caráter higroscópico dos plastificantes hidrofílicos, as propriedades de barreira ao vapor de 

água dos filmes são prejudicadas e tornam-se dependentes das condições ambientais (DOLE 

et al., 2004; MALI et al., 2004). 

Água também é considerada um plastificante em filmes hidrofílicos, resultando em 

produtos com alto brilho (LIU et al., 2006). Porém, quando a plastificação é feita 

exclusivamente pela água, existe um aumento da cristalinidade com o aumento da umidade. 

Entretanto, quando o glicerol é empregado sob umidade constante e controlada, a velocidade 

de recristalização é reduzida, isto porque as interações amido-glicerol, provavelmente, atuem 

reduzindo o número de interações amido-amido (RINDLAV-WESTLING et al., 1998). 

 Os plastificantes adicionados aos polímeros atuam como solventes, uma vez que suas 

moléculas começam a penetrar na fase polimérica, modificando seu arranjo conformacional. 

Sendo o plastificante compatível com o polímero, toda a estrutura deste interage com as 

moléculas do plastificante e provocando a separação entre as cadeias poliméricas, 

ocasionando o aumento da mobilidade. Os grupos polares do plastificante interagem com os 

grupos polares do polímero, enquanto que os grupos apolares atuam como espaçadores entre 

os dipolos, resultando em liberdade molecular e mantendo-se a coesão global da estrutura 

(MALI et al., 2010). 

O glicerol (Figura 8) é o plastificante mais comumento utilizado na produção de 

biofilmes de amido. Desde 1959, é reconhecido como substância atóxica, permitido como 

aditivo em alimentos, e também considerado como substância “GRAS” (Generally Regraded 
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as Safe) pelo Food and Drug Administration dos Estados Unidos (MORRISON, 1994). No 

Brasil, seu uso em produtos alimentícios é assegurado pela Resolução de n. 386, de 5 de 

agosto de 1999 (BRASIL, 1999). 

 

 

 

 

Figura 8. Fórmula estrutural da molécula de glicerol.  

                 FONTE: Mota (2009). 

 

O glicerol apresenta uma infinidade de aplicações, sendo utilizado na indústria 

cosmética, farmacêutica, alimentícia e química. O crescente aumento na produção mundial de 

biodiesel gera um aumento considerável na disponibilidade da glicerina, podendo esta ser 

purificada e utilizada pelos diferentes segmentos da indústria. As principais aplicações do 

glicerol podem estar: i) na indústria química, como, por exemplo, insumo para a síntese de 

resinas, ésteres e plásticos, responsáveis pelo consumo de 18 % do glicerol disponível; ii) na 

indústria farmacêutica, como componente de cápsulas, medicamentos, cremes e pomadas, 

onde seu consumo é de aproximadamente 7 %; iii) em cosméticos por ser atóxico, não 

irritante, insípido e inodoro, têm sido amplamente utilizado como emoliente e umectante em 

cremes para a pele, loções pós-barba, desodorantes, batons e maquiagens em geral. Essas 

aplicações correspondem a 40% de seu consumo; iv) na indústria alimentícia, cerca de 24 % 

do glicerol é utilizado na composição de umectantes, além deconservar por mais tempo 

bebidas e alimentos, tais como refrigerantes, balas, bolos, pastas de queijo e de carne e ração 

animal seca; v) em outros usos (cerca de 11 %), no processamento de tabaco, a fim de tornar 

as fibras do fumo mais resistentes e evitar o ressecamento das folhas, na composição dos 

filtros de cigarros e como veículo de aromas; e vi) na indústria têxtil para amaciar e aumentar 

a flexibilidade das fibras (ARRUDA, 2007). 

 A Europa e os Estados Unidos são, atualmente, os principais centros produtores de 

glicerina proveniente do biodiesel. Em 2000, a produção mundial de glicerol foi de 800 mil t. 

e, no mesmo ano, a produção advinda do biodiesel (Europa e EUA) foi de 80 mil t/ano, sendo 

que, em 2002, esta produção atingiu cerca de 200 mil t/ano. Naturalmente, a forte expansão 

que hoje se verifica na indústria de biodiesel causará uma eventual redução no valor 

comercial da glicerina que, mais barata, poderá ser absorvida pelo mercado como insumo para 

uma variedade de aplicações até hoje não exploradas por razões fundamentalmente 

econômicas.  

Os plastificantes, dependendo da concentração utilizada, podem causar um efeito 

chamado antiplastificante, isto é, ao invés de aumentar a flexibilidade e hidrofilicidade, 

apresentam um efeito contrário (GAUDIN et al., 1999, 2000). Isto ocorre geralmente, quando 

são empregadas pequenas concentrações de plastificante (abaixo 20 g/100 amido), então o 
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plastificante interage com a matriz polimérica, mas não em quantidade suficiente para 

aumentar a mobilidade molecular, aumentando apenas o grau de interações e a rigidez da 

matriz, fenômeno fortemente dependente das condições de armazenamento (MALI et al., 

2005; SHIMAZU; MALI; GROSSMANN, 2007).  

O uso de glicerol é estrategicamente interessante, como um dos co-produto principal 

de produção de biodiesel. Ao encontrar novas alternativas para sua utilização colabora-se para 

o desenvolvimento de práticas sustentáveis. Os grupos hidroxilas presentes no glicerol são 

responsáveis pelas interações inter e intramoleculares nas cadeias poliméricas, 

proporcionando filmes com uma estrutura mais flexível (SOUZA et al., 2010). Deste modo, a 

associação de amido de mandioca com plastificantes como o glicerol pode promover 

alterações nos materiais, o que justifica o estudo deste aditivo para desenvolver um potencial 

alternativo e ecológico para o plástico sintético. 

Geralmente, o segundo componente principal de um filme à base de amido é o 

plastificante. Os agentes plastificantes são comumente utilizados para a produção do amido 

termoplástico, que inclui água e glicerol (ALVES et al., 2007) e também outros polióis. 

 

 

 

3.5 Utilização de Vitamina C e Carotenoides em Filmes 

Uma das tecnologias mais promissoras para preservar alimentos sensíveis à oxidação 

são as embalagens ativas antioxidantes (OLIVEIRA et al., 2008; SOUZA et al., 2011; 

SANTANA et al., 2012). Diversos antioxidantes vêm sendo estudados para esta finalidade. O 

interesse em fontes naturais de compostos antioxidantes é justificado pelos questionáveis 

efeitos danosos à saúde dos compostos sintéticos (JARDINI e MANCINI-FILHO, 2007). 

Assim, o uso de polpa de acerola como fonte de vitamina C e carotenoides pode ser 

promissor. 

Baldwin et al. (1996) observaram em filmes à base de celulose com a adição de vários 

antioxidantes, incluindo o ácido ascórbico, a redução do escurecimento e o da perda de água 

de maçãs cortadas. Do mesmo modo, Perez-Gago et al. (2006) relataram uma redução 

substancial do escurecimento de maçãs minimamente processadas ao usar um concentrado de 

cera de abelha e proteínas do trigo no revestimento contendo ácido ascórbico. Os autores 

observaram uma melhoria significativa da eficiência de agentes antioxidantes quando 

incorporados à formulação. 

Souza et al. (2011) trabalhando com filmes elaborados com amido de mandioca, 

sacarose e açúcar invertido como plastificantes e polpas de manga e acerola, observaram 

redução da oxidação do azeite de dendê embalado com esses filmes, constatado pelo baixo 

índice de peróxido, dienos conjugados e teores de hexanal. 

Zhong et al. (2011), utilizaram amido de kudzu, ácido ascórbico (0,5%) e agentes 

tenso ativos, foi observado redução na formação de estruturas cristalinas, maior flexibilidade, 

menor força na tração, nos filmes formados. 

Tapia et al. (2008) observaram que o ácido ascórbico (1%) incorporado em filmes de  

alginato e gellan ajudou a preservar o teor de ácido ascórbico natural em mamão 

minimamente processado, contribuindo assim para manter a qualidade nutricional do fruto 

durante o armazenamento. 

McHugh e Senesi (2000), observaram redução significante da umidade perdida, em 

maçãs frescas cortadas, quando foram embaladas com filmes de purê de maçã, cera de abelha, 

glicerol, pectina, ácido ascórbico e ácido cítrico.  

Min e Krochta (2007) desenvolveram uma película de recobrimento à base de proteína 

do soro contendo ácido ascórbico para controle da oxidação em amendoim. Os resultados 
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demonstraram que o recobrimento retardou significativamente a oxidação lipídica em 

amendoins. 

Rodriguez e Ca'novas (2003) preservaram fatias de pêra Anjou minimamente 

processadas do escurecimento de superfície usando revestimento à base metilcelulose 

contendo ácido ascórbico e ácido cítrico. Resultados semelhantes foram obtidos por Lee et al. 

(2003), que estudaram o efeito de revestimentos comestíveis com carragena e proteina do 

trigo concentrada em combinação com agentes anti escurecimento em fatias de maçã 

minimamente processada e observou que a incorporação dos ácidos ascórbico, cítrico e 

oxálico foi vantajoso na manutenção da cor durante duas semanas. 

Segundo Krinsky e Johnson (2005), os tratamentos térmicos, em geral não são 

suficientes para promover a degradação total dos carotenoides, o que pode ser importante, 

devido ao processo de obtenção de filmes. 

 

 

 

3.6 Utilização de Óleo Essencial de Cravo em Filmes 

Conforme já apresentado anteriormente, a combinação de filme e agente 

antimicrobiano (embalagem ativa) se torna eficaz na conservação de alimentos, pois 

possibilita o aumento da vida útil do alimento, impedindo ou inibindo o crescimento de 

microrganismos indesejáveis (SUPPAKUL et al., 2003; WURLITZER, 2007). A 

incorporação de substâncias antimicrobianas na embalagem pode controlar a contaminação 

por meio da redução da taxa de crescimento populacional, permitindo estender a fase “lag” do 

microrganismo alvo, prolongando a vida útil e mantendo a segurança do produto (HAN, 

2000). 

Várias substâncias têm sido testadas na averiguação de potenciais aplicações em 

embalagens antimicrobianas de alimentos. Entre as substâncias testadas estão incluidos ácidos 

orgânicos (ácido benzoico e sorbatos), enzimas (lisozima e glicose oxidase), bacteriocinas 

(nisina e pediocina), óleos essênciais, fungicidas (benomyl e imazalil), polímeros (quitosana), 

extratos naturais, antibióticos (triclosan e compostos de prata) entre outros (JOFRÉ et al., 

2008; BASTARRACHEA, DHAWAN e SABLANI, 2011). 

A ação antimicrobiana das especiarias e seus óleos essenciais tem sido amplamente 

estudada, pelo apelo do uso de substâncias naturais (ISMAIEL; PIERSON, 1990; 

OUSSALAH et al. 2004; NÉRIN et al. 2006; ROJAS-GRAU et al 2007; SALMIERI e 

LACROIX, 2006). Além do efeito antimicrobiano, alguns óleos essenciais, como o óleo 

cravo-da-índia, apresentam também alta atividade antioxidante, relacionada, principalmente 

com a presença de compostos fenólicos, como o eugenol (LEMOS et al., 2005; FARIA et al., 

2006; FILGUEIRAS e VANETTI, 2006). 

Diversos trabalhos vêm incorporando o óleo essencial de cravo em filmes objetivando 

a capacidade antimicrobiana e ou antioxidante dos produtos por eles embalados.  

Além do efeito antimicrobiano, Teixeira et al. (2013) observaram forte atividade 

antioxidante do cravo-da-índia. Resultado similar ao encontrado em antioxidantes sintéticos 

como o BHT. 

Hoffmann et al. (1999) observaram que o óleo essencial de cravo na concentração de 

10%, inibiu completamente o crescimento de S. aureus, fato também constatado por López et 

al. (2005) ao estudarem a atividade antimicrobiana de seis óleos essenciais, comprovando a 

eficiência do óleo de cravo. 

Gómez-Estaca et al. (2010), observaram redução acentuada do crescimento de 

bactérias Gram negativas na superfície de bacalhau durante armazenagem refrigerada, 

utilizando filme a base de gelatina e quitosana incorporada com OE de cravo. 
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Massilia et al., (2008) observaram que a adição de cravo ou  seus compostos ativo 

(eugenol) em 0,5%  em filmes de alginato, aumentou o seu efeito antimicrobiano, reduzindo a 

população de E. coli O157: H7 em mais de 4 log UFC/g, e estendeu a vida útil de maçãs Fuji 

pelo menos por 30 dias. 

Pereira (2001) concluiu que o cravo em pó causou inibição de 100% no 

desenvolvimento micelial de Rhizopus spp.  

Carvalho et al. (2009), avaliaram a eficiência de produtos alternativos, aplicados na 

pós-colheita, no controle da podridão-parda (Monilinia fructicola) e da podridão-mole 

(Rhizopus spp.) em pêssegos e concluiram que os tratamentos com óleo de cravo a 0,01%, e 

dióxido de cloro na dose de 0,1% reduziram a incidência e a severidade de Rhizopus spp.  

Segundo Lara-Lledó, Olaimat e Holley (2012), algumas estratégias têm sido 

empregadas para incorporação de agentes antimicrobianos à filmes poliméricos. Em filmes 

produzidos por casting, o agente antimicrobiano é incorporado diretamente à solução 

filmogênica, já no caso da extrusão o agente antimicrobiano pode ser incorporado diretamente 

durante o processamento (PIRES; PETZHOLD; SANTOS, 2014). 

Todos esses relatos, afirmam de forma conclusiva o potencial antimicrobiano e 

antioxidante do cravo-da-índia e seu óleo essencial. 

 

 

 

3.7 Técnicas de Produção de Filmes 

Entre uma grande variedade de técnicas, moldagem por injeção, extrusão (incluindo as 

técnicas de coextrusão), moldagem por sopro (extrusão-sopro e injeção-sopro), moldagem por 

compressão, calandragem, termoformagem à vácuo, moldagem rotacional (ou rotomoldagem) 

para a produção de filmes, sendo o casting e a extrusão as mais utilizadas.  

A técnica casting (onde os filmes são formados pela evaporação de solvente em um 

suporte) vem há algum tempo sendo bastante utilizada na pesquisa de filmes biodegradáveis 

e/ou comestíveis à base de amido, mostrando dentro do perfil laboratorial, bons resultados 

(ROCHA, 2014; NASCIMENTO, 2012; FARIAS, 2012; VICENTINI; SOBRAL; CEREDA, 

2002; ZHAI et al., 2003). Entretanto essa técnica apresenta algumas desvantagens como: 

longo tempo de secagem e dificuldade de produção de filmes de grandes dimensões. Em 

escala industrial, estas desvantagens tornam essa técnica impraticável (ZHAI et al., 2003).  

De acordo com Fishman et al. (2000), uma solução para o problema é a utilização do 

processo de extrusão para a produção em escala industrial, tendo como vantagens a rapidez e 

menor custo de produção. Fato importante a considerar é que o processo de extrusão já é 

utilizado na produção de embalagens sintéticas convencionais, como as de polietileno, 

polipropileno, polietileno, tereftalato e outras. 

Diversos polímeros biodegradáveis têm sido processados por extrusão e a técnica tem 

se mostrado eficiente para estes sistemas, como exemplo, amido de mandioca (FISHMAN et 

al., 2000; RINDLAV-WESTLING et al., 2002; MÜLLER; LAURINDO; YAMASHITA, 

2011), amido de batata (THUNWALL et al., 2008), blendas de amido termoplástico com poli 

(L-ácido lático) (SHIRAI et al., 2014), zeína (WANG; RAKOTONIRAINY; PADUA e 

WANG, 2003), gelatina (PARK et al., 2008; LIU et al., 2006). 

A extrusão é um processo de tratamento térmico que por uma combinação de calor e 

trabalho mecânico modifica profundamente as matérias primas possibilitando novas formas e 

estruturas com novas características funcionais e nutricionais. O processo promove a 

gelatinização do amido, a desnaturação e reorientação das proteínas, a inativação enzimática, 

a destruição de substâncias tóxicas tais como os inibidores das proteases e a diminuição da 
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contagem microbiana para formar um produto de características físicas e geométricas pré-

determinadas (SEBIO, 1996).   

O processo de extrusão permite a termoplastificação de um material sólido pela 

aplicação de calor e trabalho mecânico, sendo, portanto, o principal processo para obtenção 

dos bioplásticos. É um processo altamente versátil, em que o extrusor pode se comportar 

como um trocador de calor, devido às trocas térmicas que ocorrem entre o material a ser 

extrusado e o equipamento. Em condições de altas temperaturas (até 250°C), altas pressões 

(até 25 MPa) e curto espaço de tempo (0,5 a 1 min), o extrusor desempenha também a função 

de um reator químico de processamento de polímeros termoplásticos ou de alimentos. A 

transformação do material durante o processo de extrusão ocorre em três etapas: a 

plastificação, onde o material sólido em qualquer estado nativo, torna-se um líquido 

homogêneo pela fusão, como processo físico principal; a modelagem do material em estado 

fundido pela passagem através da matriz; e por fim, o cozimento e a texturização do produto 

(COLONNA et al., 1987; OLKKU, LINKO, 1997). 

O processo de extrusão de amidos causa uma ampla variedade de mudanças nas 

estruturas morfológica e molecular dos grânulos de amido devido à dissipação de energias 

térmica e mecânica (BRÜMMER et al., 2002). O amido quando convertido em material 

termoplástico, mantém seu caráter biodegradável e constitui uma interessante alternativa para 

polímeros sintéticos (TEIXEIRA, 2007).  

O processo de extrusão apresenta vantagens como versatilidade, alta qualidade do 

produto final, baixo custo de produção, produtos com formas geométricas variadas e a não 

liberação ou formação de efluentes (SMITH, 1976).  

 O extrusor é um equipamento que consiste de um ou dois parafusos de Arquimedes que 

giram dentro de um cilindro encamisado subdivido em seções sob condições de alta 

temperatura, pressão e de forças de cisalhamento (BARUFFALD, 1998; BERRIOS et al., 

2013). 

 O parafuso ou rosca é a parte essencial do extrusor, possibilitando uma mistura continua 

do material conduzindo-o pelo cilindro, gerando fricção mecânica e calor, regulando a 

qualidade final do produto (GUY, 1988). Divide-se em três zonas: a zona de alimentação que 

recebe e transporta a massa para as zonas seguintes, a zona tribológica onde o material 

começa a ser compactado pelo aumento da compressão e grande parte da energia mecânica é 

dissipada, causando aumento rápido da temperatura e a transformação da massa da forma 

granular para uma forma plástica e a zona reológica, onde as variáveis temperatura, pressão e 

taxa de cisalhamento atingem o máximo e o comportamento da massa é ditado pelas relações 

reológicas (HARPER, 1992). À porção final do extrusor, está acoplado a matriz e o 

mecanismo de corte, este sendo constituído por lâminas horizontais ou verticais (GUY, 1988). 

  A mistura dentro do canhão absorve calor por dissipação de energia mecânica aplicada 

ao parafuso. O calor pode também advir através do aquecimento elétrico ou de uma camisa de 

vapor ao redor do cilindro. O controle da temperatura em cada uma das zonas do extrusor 

pode ser feito através de serpentinas de ar comprimido ou camisas de água fria. Diversos 

cilindros vêm equipados, para o controle do processo, com sensores de pressão e temperatura. 

(BORSCHIVER et al., 2008). 

  Na extrusão, parâmetros como temperatura, umidade, rotação do parafuso, velocidade 

de alimentação, diâmetros da matriz, tempo e temperatura de secagem, entre outros fatores 

são aspectos importantes que devem ser monitorados cuidadosamente para se obter produtos 

de alta qualidade (ASCHERI, 2006; YU et al., 2006; ASCHERI, 2011).  

Também, a composição da matéria-prima, o tamanho de partícula e teor de umidade 

influenciam diretamente na viscosidade do produto no extrusor, determinando as condições de 

operação e a qualidade final do produto (FELLOWS, 2006). 
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 A umidade do material a ser extrusado pode afetar a estrutura celular e a fragilidade dos 

produtos obtidos (COLONNA et al., 1984; ONWULATA et al., 2001). Durante o 

aquecimento e cisalhamento, o aumento da umidade diminui o grau de degradação do amido 

(VAN DEN HEUVEL et al., 1990). 

 A relevância da uniformidade das partículas na extrusão está relacionada com a 

uniformidade no condicionamento das mesmas, isto baseado no princípio da difusividade da 

água, em que as partículas de menor tamanho serão as que mais rapidamente absorverão água 

em detrimento das outras (ASCHERI, 2011), resultanto em cocção uniforme do produto. Caso 

contrário, o produto final poderá apresentar partículas com diferentes graus de cocção, 

diminuindo a qualidade do produto na aparência e na palatabilidade (ASCHERI, 1994).   

 A temperatura do canhão também pode influenciar muito a qualidade do produto final, 

pois a utilização de temperaturas elevadas provoca alto grau de cozimento do produto na saída 

da matriz, que pode mostrar sinais de expansão, como bolhas de ar nas peças. O excesso de 

calor junto a outros fatores degrada a matéria-prima a compostos de menor massa molar, 

como polímeros livres, amidos rompidos, oligossacarídeos e açúcares simples. Torna-se 

essencial a monitorização de cada zona do canhão a fim de atingir a temperatura requerida e 

controlar o excesso de calor (ASCHERI et al., 1995). 

A velocidade no parafuso é outro fator que afeta a qualidade do protudo. É 

proporcional à taxa de cisalhamento e uma maior velocidade do parafuso possibilita um maior 

grau de cozimento do material, menor tempo de resistência.  A qualidade no produto final 

dependerá da possibilidade de utilização dos níveis ótimos destes parâmetros (ASCHERI, 

2011). 

  A matriz pode apresentar diversas configurações, com a finalidade de moldar o produto 

de forma especifica e funcionar como um restritor de fluxo, mantendo a pressão na zona de 

cocção (GUY, 1988). A mudança da matriz pode influenciar drasticamente a taxa de 

cisalhamento.  

 Vários autores já relataram a eficiência em extrusar polímeros biodegradáveis, como 

foi observado por Fakhoury et al. (2013) com blendas de amido e gelatina por prensagem 

seguida por sopro e extrusão seguida por sopro e por Krishna et al. (2012) em filmes de 

gelatina extrusados e prensados. Concordando com os resultados obtidos por Flores et al. 

(2010) e Melo et al. (2011) com filmes de amido de mandioca, goma xantana, glicerol e 

sorbato de potássio por extrusão e sopro e também por Fishman et al. (2000), trabalhando 

com filmes de amido, pectina e glicerol por moldagem e extrusão. 

Müller; Laurindo; Yamashita (2011) utilizaram amido de mandioca, Shirai et al., 

(2014), blendas de amido termoplástico com poli (L-ácido lático) e Wang; Rakotonirainy; 

Padua (2003) trabalharam com zeína. Soares et al. (2013) produziram laminados de amido de 

mandioca, PLA e glicerol por extrusão.  

 

 

 

3.7.1 Comportamento reológico das soluções filmogênicas 

 Reologia pode ser definida como a ciência que estuda o comportamento mecânico dos 

materiais quando em processo de deformação devido a um campo de tensões. Importante nos 

fenômenos relacionados a transferência de massa que tem lugar nos processos industriais, as 

características reológicas são também imprescindíveis na otimização, no controle e nos 

cálculos de processos. Esses conhecimentos servem, igualmente, para o desenvolvimento de 

produtos e correlação de parâmetros físicos e sensoriais (BEZERRA, 2000).  
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 A deformação ocorre no caso de a matéria estar no estado sólido e o escoamento, 

quando a matéria está no estado líquido. A propriedade reológica de interesse no caso dos 

sólidos é a elasticidade e, no caso dos líquidos, é a sua viscosidade (DINIZ, 2009).  

 Todos os produtos líquidos derivados de frutas são sistemas bifásicos, compostos por 

partículas sólidas dispersas em um meio aquoso. Alguns apresentam escoamentos 

newtonianos, embora a maioria flua com características pseudoplásticas, mostrando, por 

vezes, uma resistência inicial ao fluir e/ou uma dependência do tempo. A variabilidade do 

comportamento reológico está relacionada com a alteração estrutural provocada pelo 

cisalhamento (COSTELL e DURAN, 1982). 

 Em ensaios estacionários, as suspensões de amido e os géis após a gelatinização, se 

comportam como fluidos pseudoplásticos. Quando gel de amido ou uma suspensão é 

submetida a um campo de deformação em cisalhamento simples, ele apresenta uma 

resistência ao escoamento. A grandeza que indica tal resistência é conhecida como 

viscosidade em regime permanente de cisalhamento ou simplesmente viscosidade η(γ). A 

viscosidade é a propriedade reológica mais importante no processamento de polímeros 

fundidos, pois descreve as propriedades de escoamento de um fluido, ou seja, o atrito das 

camadas internas dentro do fluido que impõe resistência ao escoamento (FARROS, 2008). 

 É importante o conhecimento das propriedades reológicas das soluções formadoras de 

filme para o desenho das operações de processo (PERESSINI et al., 2003; FARROS, 2008). 

 

  

 

3.8 Propriedades dos Filmes 

3.8.1 Aspecto visual  

 Uma das mais importantes propriedades de um filme está relacionada à sua aparência 

e pode ser obtida por observações visuais e tácteis. O filme deve apresentar uma superfície 

contínua e homogênea, ou seja, não deve apresentar fissuras após o processo de secagem, nem 

partículas insolúveis ou poros abertos (CARVALHO, 1997). A coloração deve ser uniforme, 

não devendo apresentar áreas com colorações mais escuras ou mais claras.  

 

 

 

3.8.2 Espessura  

 Definida como a distância perpendicular entre as duas faces de uma mesma superfície. 
A espessura de um filme deve ser a mais homogênea possível para evitar problemas 

mecânicos e de conservação.  Portanto, protocolos e cuidados devem ser estabelecidos 

durante o processamento dos materiais, com o objetivo de garantir a homogeneidade das 

espessuras entre as amostras para efeito de comparação (GENNADIOS et al. 1993; 

SARMENTO, 1999).  

É um importante parâmetro de medida, pois é a base para várias propriedades dos 

filmes, incluindo as mecânicas e as de permeabilidade (XIE et al., 2002). A alteração da 

permeabilidade ao vapor de água devido à alteração da espessura deve-se à mudanças 

estruturais causadas pelo inchamento da matriz hidrofóbica, podendo influenciar a permeação 

(PARK, CHINNAN, 1995). 
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3.8.3 Atividade de água 

A atividade da água define-se como a relação entre a pressão de vapor de um alimento 

em relação a pressão do vapor de água pura à mesma temperatura e varia de 0 a 1. É um dos 

parâmetros mais importantes para a indústria de alimentos, pois através da atividade de água 

pode-se explicar a estabilidade do produto pela determinação da disponibilidade de água 

existente (água livre), visto que essa dissociação permite a previsão das condições da 

participação dessa água em reações químicas e enzimáticas ou do crescimento microbiano. É 

um parâmetro inteiramente ligado à umidade do alimento, permitindo assim determinar sua 

capacidade de conservação. A atividade de água de um alimento pode ser reduzida 

aumentando a concentração de solutos na fase aquosa dos alimentos, mediante a extração da 

água (liofilização) ou mediante a adição de novos solutos.  

A atividade aquosa junto a temperatura, o pH e o oxigênio, são os fatores que mais 

influenciam na estabilidade dos produtos alimentícios. Sendo assim, quanto menor a atividade 

de água do filme, menor teor de água disponível para outras atividades biológicas, logo um 

alimento menos suscetível a degradação. 

 

 

 

3.8.4 Permeabilidade ao vapor de água 

Segundo a ASTM E96-95, permeabilidade ao vapor de água (PVA) é a taxa de 

transmissão de vapor de água por unidade de área através do filme, de espessura conhecida, 

induzida por um gradiente de pressão entre duas superfícies específicas, de umidade relativa e 

temperatura especificada (ASTM, 1990). É uma propriedade de barreira muito importante, já 

que a facilidade que um polímero possui de limitar as transferências entre o ambiente e seu 

conteúdo é definida como barreira.  

A escolha do polímero apropriado depende da propriedade de barreira que esse pode 

oferecer.  A qualidade do alimento desde o pós-colheita até o consumidor final é uma das 

preocupações da atualidade (MARTIN-POLO et al., 1992) e a migração de vapor de água é 

um dos principais fatores que podem contribuir para essa alteração, tanto sensorialmente 

quanto relacionado à estabilidade de estocagem (KAMPER e FENNEMA, 1984; GONTARD 

et al., 1994; CHEN, 1995).  

O percentual de umidade pode influenciar nitidamente as reações químicas e 

enzimáticas, propriedades de textura e estabilidade microbiana e física dos alimentos 

mudando drasticamente sua qualidade durante o processamento e/ou estocagem. Com o 

intuito de maximizar a vida útil do produto, por vezes se torna necessário limitar a migração 

de umidade através embalagens capazes de inibir a transferência da molécula de água 

(MARTIN-POLO et al., 1992; GONTARD et al., 1996).  

Carulo (2005) define o coeficiente de permeabilidade ao vapor de água como a 

transferência do vapor permeante através de um material. Em materiais poliméricos esta 

transferência ocorre por difusão molecular, conforme as seguintes etapas: movimento do 

permeante para a superfície da estrutura do filme e sua absorção na matriz polimérica; difusão 

através de “espaços livres” formados pelo movimento da cadeia polimérica do filme ou na 

própria fabricação; e dessorção a partir da superfície do filme e sua consequente dispersão no 

ar. O processo de difusão em um sistema que relaciona polímero/solvente depende da 

natureza química, tamanho, configuração da molécula penetrante e do movimento molecular 

da cadeia do polímero na matriz do filme.  A PVA é uma das mais importantes propriedades 

relacionadas a filmes destinados a embalagens de alimentos (MILTZ, 1992). A principal 

função de uma embalagem é impedir a transferência de umidade entre o alimento e a 
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atmosfera circundante ou entre dois componentes de um produto alimentício, então é 

interessante que a PVA seja a menor possível. Fatores como a concentração de plastificante, a 

morfologia e integridade do filme, características da molécula permeante, as interações entre 

cadeias poliméricas (mobilidade), os raios entre as zonas amorfas e cristalinas e o grau de 

reticulação podem afetar intensamente a permeabilidade ao vapor de água em filmes 

biodegradáveis (KESTER e FENNEMA, 1986; MEI e ZHAO, 2003).  

Filmes de frutas exibem baixa barreiras à difusão do vapor de água,  

barreira eficaz semi-permeável aos gases, criando uma atmosfera modificada, quando 

aplicado às frutas e produtos vegetais (BALDWIN, 1994). 

Um dos principais problemas enfrentados na obtenção de filmes a base de amido é a 

alta permeabilidade ao vapor de água. Nesse sentido, diversas pesquisas vêm incorporando 

outras matérias-primas, com o objetivando à redução dessa propriedade, tentando a 

proximidade em valores à permeabilidade dos materiais oriundos do petróleo. 

Na avaliação da PVA de filmes a base de amido, observa-se uma relação direta entre a 

permeabilidade ao vapor de água com a concentração do plastificante e a espessura do filme. 

Este fato pode ser explicado nos termos das variações no número de potenciais interações 

intermoleculares na estrutura do filme, pois o plastificante (glicerol) devido a sua natureza 

hidrófila, favorece a permeabilidade ao vapor de água, elevando a taxa da difusão da água 

dentro do filme, permitindo a maior mobilidade do polímero.  

 

 

 

3.8.5 Propriedades Mecânicas 

A resistência à tração, deformação na tração e módulo de elasticidade ou módulo de 

Young são parâmetros relacionados as propriedades mecânicas dos filmes com suas estruturas 

químicas (MCHUGH e KROCHTA, 1994). As principais propriedades mecânicas a serem 

avaliadas nos bioplásticos são a resistência à tração, que expressa a força máxima suportada 

pelo filme durante um teste de resistência, a elongação, que é a habilidade do filme em 

estender até a ruptura e o módulo de elasticidade (módulo de Young) que é a relação linear 

entre a tensão aplicada e a deformação sofrida e é determinado pela inclinação da curva de 

tensão versus deformação na região elástica (GENNADIOS et al., 1994; WARD e 

HARDLEY, 1998). Estes filmes devem ainda proteger o alimento quanto ao manuseio e 

transporte, mantendo a integridade da sua resistência à ruptura e a abrasão, sendo flexível 

suficiente para adaptar-se a eventuais deformações no alimento sem dano mecânico. As 

propriedades mecânicas refletem a capacidade dos filmes e revestimentos em  manter uma 

boa integridade. 

Uma alta resistência à tração é desejada em filmes à base de biopolímeros, enquanto 

que o valor da elongação irá depender do tipo de aplicação, já que para manter a sua 

integridade e propriedades de barreira, um filme deve tolerar a tensão normal encontrada 

durante a sua aplicação, além do transporte e manuseio (GONTARD et al., 1994). 

A natureza do material utilizado, sua coesão estrutural e a afinidade do polímero em 

formar fortes e numerosas ligações à nível molecular entre as cadeias poliméricas irão 

influenciam as propriedades mecânicas dos filmes. Esta afinidade dependerá da extensão da 

cadeia polimérica, da sua geometria, da massa molar e da natureza e posição de grupamentos 

laterais (GONTARD, 1991).  

 Uma importante propriedade dos filmes poliméricos é sua resposta a aplicação de uma 

força, indicada por dois tipos principais de comportamento: o elástico e o plástico. A maioria 

dos filmes poliméricos sintéticos demonstra uma combinação dos comportamentos elástico e 

plástico, apresentando comportamento plástico após o limite elástico ter sido excedido.  
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3.8.5.1 Teste de Tração  

O teste de tração expressa a resistência do material ao alongamento e ao rompimento, 

quando submetido à tração. Esse comportamento é registrado através de uma curva 

característica de tensão de tração versus deformação. No início, o material oferece resistência 

crescente à solicitação de tração, que provoca seu alongamento. A partir daí o aumento de 

resistência passa a ser menor para um mesmo aumento de deformação até o ponto de 

escoamento, a partir do qual é possível alongar o filme sem que este responda com um 

aumento de resistência. Continuando o alongamento, o material resiste até que ocorra sua 

ruptura (SARANTÓPOULOS, 2002) (Figura 9). 

 
 

 

 
 

Figura 9. Curva característica da relação resistência a tração versus deformação 

Fonte: Miltz (1992). 

 

 

 A resistência à tração, geralmente expressa em MPa, N/m
2 

ou kgf/cm
2
, é a relação 

entre a força, medida pela área transversal inicial do corpo de prova. Já o fator de ruptura, 

geralmente medido MPa, N/m
2
 ou kgf/cm

2
, é a relação entre a força máxima de tração por 

unidade de largura inicial do corpo de prova. A porcentagem de alongamento (deformação na 

tração) é a relação entre o alongamento do corpo de prova e seu comprimento inicial, podendo 

ser determinada para a situação de ruptura (SARANTÓPOULOS, 2002).  

As medições de tensão na ruptura e deformação na ruptura são conduzidas de acordo 

com o método padrão de propriedades de tração de filme plástico fino (ASTM, 1993), com a 

utilização de um instrumento universal de teste mecânico, o Instron ou o texturômetro.  

A razão entre a tensão e a deformação dentro do limite elástico do corpo de prova é 

determinada através do módulo de elasticidade em que a deformação é totalmente reversível e 

proporcional à tração (MANO e MENDES, 1999). 

Vários trabalhos mostraram a relação entre a adição de plastificantes e óleos nas 

propriedades de tração (ANDRADE, 2000; MALI; GROSMANN, 2003; MALI et al., 2006; 

GODBILLOT et al., 2006; ALVES et al., 2007; SHIMAZU; MALI; GROSSMANN, 2007).  

Em geral, com apresença de plastificantes, ocorre uma redução na resistência, no módulo de 

elasticidade e o aumento da deformação, pois a presença de plastificantes diminui a densidade 

das interações, aumentando a mobilidade das cadeias poliméricas e consequentemente, 

tornando os filmes menos resistentes e mais elásticos.  

Rojas et al. (2010), avaliando o efeito da incorporação de óleos essenciais nas 

propriedades mecânicas de biofilmes de zeína, verificou que o aumento da concentração de 
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óleos essenciais, possibilitou uma menor tensão máxima de ruptura e um aumento nos valores 

de elongação dos filmes. Desse modo, conclui-se que, um teor maior de óleos essenciais no 

filme, atua como um plastificante, proporcionando maior mobilidade entre as cadeias 

poliméricas. 

Rojas-Grau et al. (2007) constataram que a deformação de filmes com purê de maçã, 

alginato e glicerol aumentou em todos os filmes com a adição de óleos essenciais. 

Sousa et al. (2013) evidenciaram redução da resistência e deformação na tração de 

filmes de amido de mandioca incorporados com óleo essencial de canela, plastificados com 

glicerol, quando comparados ao controle (sem o óleo). 

 

 

 

3.8.5.2 Teste de Perfuração  

 Força de perfuração é a força necessária em Newton (N) para que um dispositivo 

perfure a superfície do filme.  

A realização do teste compreende a perfuração do material por uma sonda cilíndrica, a 

qual desce perpendicularmente à superfície do filme, fixado na base do equipamento, até 

ocorrer o seu rompimento (Figura 10). A força aplicada pela sonda em função de seu 

deslocamento é registrada em um gráfico, onde a altura do pico se traduz pela força de 

ruptura, expressa em Newton e a medida do deslocamento da sonda entre o momento onde ele 

toca o filme e onde o filme se rompe, se traduz pela deformação do filme (expressa em %) 

(VICENTINI, 2003; PATIL et al., 2005). 

 

 

 

   Base do equipamento 

 

Figura 10. Representação esquemática do teste de perfuração na ruptura dos filmes.  
FONTE: adaptado Vicentini (2003). 

 

 
 

A deformação na perfuração está relacionada ao comprimento inicial do filme.  

Quando se aplica determinada força sobre a superfície do filme, este pode resistir até 

determinado instante, mantendo a sua estrutura por uma elongação até que esta se rompa 

(SOBRAL et al., 2001). 

  Diversos trabalhos mostraram a relação do uso de óleo essencial e plastificante na 

perfuração de filmes de amido/proteína (ROJAS-GRAU, 2007). 
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3.8.6 Cristalinidade  

Os raios X são radiações eletromagnéticas, com comprimento de onda da ordem de  

10
-1

 m a 10
-7

 m (Figura 11) (RUSSEL, 1994). Sua espectroscopia atômica está baseada nas 

medidas de emissão, absorção, espalhamento, fluorescência e difração da radiação 

eletromagnética (MARTINS, 1998). Sólidos e líquidos podem apresentar-se estruturados, 

espacialmente organizados, sendo capazes de difratar um feixe de raios X. A esta regularidade 

estrutural denominamos cristais, comum em produtos sólidos. Líquidos cristalinos também 

apresentam esta característica, como os cristais líquidos e, mesmo substâncias não cristalinas, 

podem apresentar algum grau de estruturação, dando origem a bandas de difração não tão bem 

definidas (CANEVAROLO, 2004). 

Dentre as várias técnicas de caracterização de materiais, a difratometria de raios X é a 

mais indicada na determinação das fases cristalinas presentes em materiais poliméricos. Isto é 

possível porque na maior parte dos sólidos (cristais), os átomos se ordenam em planos 

cristalinos, separados entre si por distâncias da mesma ordem de grandeza dos comprimentos 

de onda dos raios X. Ao incidir um feixe de raios X em um cristal, o mesmo interage com os 

átomos presentes, originando o fenômeno de difração (CANEVAROLO, 2004).  

Os raios X são difratados por um cristal porque os elétrons dos seus átomos absorvem 

a radiação e então servem como fontes secundárias que reemitem radiações em todas as 

direções. As ondas reemitidas reforçam-se mutuamente em algumas direções e se cancelam 

em outras (RUSSEL, 1994). 

Segundo a lei de Bragg (λ=2d senө), a difração de raios X pelos cristais resulta em um 

processo em que os raios X são dispersos pelos elétrons dos átomos sem mudança do 

comprimento de onda. Um elétron de um átomo é influenciado pelos raios X excitado em um 

campo flutuante, tornando-se uma fonte de ondas eletromagnéticas de mesma frequência e 

comprimento de onda que os raios incidentes. Desta forma, o elétron do átomo dispersa o 

feixe incidente combinando-se para difratar a radiação X. 

 

 

 

   Figura 11. Espectro eletromagnético 

 

 

As vantagens da técnica de difratometria de raios X para a caracterização de fases 

destacam-se pela simplicidade e rapidez do método, a confiabilidade dos resultados obtidos, a 

possibilidade de análise de materiais compostos por uma mistura de fases e uma análise 

quantitativa destas fases (ALBERS et al., 2002). 
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A difração de raios X em filmes tem sido usada para acompanhar a estabilidade 

estrutural dos filmes ao longo do tempo, através da avaliação do percentual amorfo e 

cristalino do material. 

 

 

3.8.7 Atividade antimicrobiana 

 A avaliação da atividade antimicrobiana de filmes ativos é uma técnica bastante 

utilizada. O método de difusão em ágar é a técnica mais difundida de avaliação da atividade 

antimicrobiana de OEs, sendo reconhecido como preciso e confiável, embora produza 

resultados qualitativos, nem sempre reprodutíveis (KALODERA et al., 1995). De acordo com 

este método, placas de Petri de 5 a 12 cm de diâmetro são preenchidos com 10 a 20 mL de 

ágar, sendo inoculado com o microrganismo a ser testado. Duas formas de incorporação do 

OE são possíveis, em disco de papel ou em poços perfurados no ágar.  Séries de placas de 

Petri com discos de papel ou poços contendo diferentes concentrações do OE são incubadas. 

A eficácia do OE é demonstrada pelo tamanho da zona de inibição do crescimento do micro-

organismo em torno do disco ou poço, sendo usualmente expresso como o diâmetro dessa 

zona, em cm ou mm, podendo ou não ser incluída a área correspondente ao disco de papel ou 

poço (KALEMBA e KUNICKA, 2003).  

Os testes de atividade antimicrobiana são classificados como: difusão, diluição ou 

bioautográficos (BURT, 2004). A literatura, embora sem padronização para avaliar a 

atividade antibacteriana de possíveis conservantes em relação a microrganismos com 

alimentos, descreve os princípios e práticas destes métodos (DAVIDSON e PARISH, 1998).  

Em decorrência à volatilidade, insolubilidade em água e complexidade dos mesmos, 

testes e avaliações da atividade antimicrobiana de OEs são complexos. Os OEs devido à 

natureza hidrofóbica e a alta viscosidade, dificultam a capacidade de diluição ou causam 

distribuição desigual do óleo no meio (mesmo na presença de emulsificantes) (KALEMBA e 

KUNICKA, 2003), como também, os longos períodos de incubação, durante o período de 

testes, podem resultar na evaporação ou decomposição de alguns dos componentes.  
O método de difusão CLSI (Clinical and Laboratory Standards Institute) para testes 

de susceptibilidade antibacteriana (CLSI, 2009), utilizado na avaliação de antibióticos, foi 

modificado para uso com OEs. É um dos métodos mais amplamente utilizados para o ensaio 

de susceptibilidade microbiana, devido à simplicidade da realização e interpretação dos 

resultados, além de ser um método reconhecido e recomendado pelo CLSI. Esse método, 

modificado e padronizado por Bauer et al. (1966), basea-se nos princípios de difusão 

inibitória de agentes antimicrobianos em um meio de cultura apropriado contendo o agente 

patógeno à avaliar. Aonde, pequenos discos de papel de filtro com 6mm de diâmetro 

impregnados com o óleo essencial a ser testado são dispostos em uma placa de Petri contendo 

ágar Mueller Hinton solidificado, e sobre o qual encontram-se inoculadas os microrganismo a 

serem testados, sendo em seguido incubados por 18 a 24 horas em estufas a 35 °C. Durante 

esse período, o agente antimicrobiano irá difundir pelo meio e atuará negativamente sobre o 

crescimento do microrganismo, o qual será visualmente identificado pelo aparecimento de 

uma área em volta do disco contendo o óleo onde as cepas não se desenvolverão, denominada 

halo de inibição. Quanto maior for o seu diâmetro, mais susceptível é o microrganismo 

(TAVEIRA et al., 2004). 
No entanto, a comparação dos resultados encontrados na literatura fica dificultada, 

tendo em vista os fatores que podem afetar os resultados, como método de extração do óleo, 

volume do inóculo, fase de crescimento do microrganismo, meio de cultura, tempo de 

incubação, temperatura, entre outros (BURT, 2004). 
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3.8.8 Toxicidade dos Filmes 

Um método que atualmente vem sendo bastante utilizado para determinação de 

toxicidade de materiais é o teste bioensaio com Artemia salina (MEYER et al., 1982). 

A Artemia salina é um invertebrado que quando na forma de larva, possui de 8 a 10 

mm de comprimento, pertence a família Artemiidae. É um micro-crustáceo que habita as 

águas salinas, conhecida como camarão de salmoura, amplamente usado como alimento para 

peixes. É de fácil cultivo e pode viver por meses, possuindo quatro estádios de 

desenvolvimento: ovo, náuplios, metanáuplios (Figura 12a e 12b) e adulto. De acordo com 

Meyer et al. (1982), este micro-crustáceo através de uma metodologia oficial vêm sendo 

utilizado na avaliação in vivo da toxicidade de vegetais.  

 É considerado um teste simples, sensível, preciso, rápido e de baixo custo. Através 

deste é possível determinar a DL50 (dose letal), que é a dose necessária para causar a morte 

de 50% de uma amostra em estudo (BEDNARCZUK et al., 2010). Segundo Klassen et al. 

(2001) com base na dose por unidade de superfície corporal, os efeitos tóxicos no homem 

estão consideravelmente nos mesmos limites que os observados nos animais de laboratório, 

sendo possível descobrir possíveis riscos aos humanos. 

 

 

 

.  

          Figura 12. Estádios de desenvolvimento da Artemia salina: 

     náuplio (a) e metanáuplio (b). 

 

 

 

 

a b 
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4 MATERIAL E MÉTODOS 

 

 

4.1 Materiais  

(i)  Amido de mandioca ou polvilho doce (Manihot esculenta, L.) foi obtida no comércio local 

da cidade do Rio de Janeiro, da marca Yoki
® 

(Paranavaí, Paraná, Brasil). 

 

(ii) Polpa de acerola integral comercial congelada marca Doce Vida (Anápolis, Goiás, Brasil). 

 

(iii) Glicerina P.A. marca Vetek (Duque de Caxias, Rio de Janeiro, Brasil). 

 

(iv) Óleo essencial de cravo (Eugenia caryophyllus) (botão) obtido pelo método de destilação 

por arraste a vapor da marca comercial FERQUIMA® Indústria e Comércio LTDA (Tijuco 

Preto, Vargem Grande Paulista, SP). 

 

 (v) Os microrganismos utilizados foram Penicillium sp. e Aspergillus flavus, Salmonella 

typhimurium ATCC 14028 e Staphylococcus aureous ATCC 13565 adquiridos da Seção de 

Coleção de Culturas Microbiológicas da Embrapa Agroindústria de Alimentos, Rio de 

Janeiro, RJ, Brasil. 

 

(iv) Foram utilizados ovos de Artemia salina, cultivados no Laboratório de cereais da empresa 

Embrapa Agroindústria de Alimentos. 

 

 

 

4.2 Métodos 

4.2.1 Caracterização da Matéria-Prima 

4.2.1.1 Umidade  

A umidade da polpa de acerola foi determinada segundo técnica gravimétrica em 

estufa a vácuo, à temperatura de 70 °C, até a obtenção de peso constante, de acordo com 

método oficial 934.06 da AOAC (2010) e do amido de mandioca segundo a metodologia 

934.01, da AOAC (2010). Neste avalia-se a perda de peso da amostra em estufa a 105°C até 

peso constante. 

 

  

4.2.1.2 Cinzas  

O resíduo mineral fixo (cinzas) foi determinado segundo a metodologia 923.03, da 

AOAC (2010) que consiste na incineração do material em mufla a 550°C até obtenção de 

cinzas claras.  
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4.2.1.3 Matéria graxa 

O teor de gorduras da polpa de acerola foi determinado segundo a metodologia 922.06 

da AOAC (2010) e do amido de mandioca de acordo com a método 945.38 da AOAC (2010), 

utilizando-se um extrator soxhlet. Este consiste em filtração continua (mínimo de 6 horas) da 

amostra em éter de petróleo sobre chapa aquecida. Em seguida este é evaporado e o balão 

levado à estufa a 105°C. O líquido resultante é considerado a fração lipídica total da amostra. 

 

 

 

4.2.1.4 Proteína 

 O teor de proteína da polpa de acerola e do amido de mandioca foi determinado 

segundo o método 2011.11 e do método 2001.11, respectivamente, modificado, pela 

determinação do nitrogênio total da amostra, segundo Association of Official Analytical 

Chemists (2010). 

 

 

 

4.2.1.5 Carboidratos 

 A fração glicídica do amido de mandioca e da polpa de acerola foi determinada por 

diferença entre o total (100%) e a porcentagem de umidade, extrato etéreo, proteína e cinzas.  

 

 

 

4.2.1.6 Determinação dos sólidos solúveis  

 A determinação de sólidos solúveis da polpa de acerola in natura e da polpa 

concentrada foi realizada por meio de leitura direta em refratômetro Abbe de bancada Carl 

Zeiss (Jena, Alemanha), segundo o método analítico estabelecido pelo Instituto Adolfo Lutz 

(IAL,2008). Os resultados foram expressos em °Brix. 

 

 

 

4.2.1.7 Determinação dos sólidos totais da polpa 

A determinação de sólidos totais da polpa de acerola in natura e da polpa concentrada 

foi determinado segundo Vasques (2003), por secagem por evaporação em banho-maria pelo 

período de 5 horas,  seguido por secagem em estufa de 80 a 105 ºC por 3 horas. 

 

 

 

4.2.1.8 Determinação do pH  

 O pH da polpa de acerola in natura congelada foi determinado à temperatura ambiente 

utilizando pHmetro TEC 2MP (PHTEK, Otawa, Canadá), seguindo metologia descrita por 

Silva et al., (2001).  
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4.2.1.9 Teor de vitamina C  

A determinação do teor de vitamina C, da polpa de acerola in natura e da polpa 

concentrada foi realizada por CLAE (Cromatográfia Líquida de Alta Eficiência) em um 

cromatógrafo Waters Alliance 2695 (Milford, EUA) com padronização externa, em coluna 

HPX 87H BIO RAD (7,8 x 300 mm) (Waters, Milford, EUA) de troca iônica com fase móvel 

de ácido sulfúrico 0,05 M; pré-coluna de mesma fase da coluna; temperatura do injetor:  5°C 

e detector de UV PDA 2996 Waters (243,8 nm); volume de injeção de 20 μL; tempo de 

corrida de 15 min;  vazão de fase móvel de 1,0 mL (min)
-1

, conforme a metodologia descrita 

por Rosa et al. (2007). 

No processo de extração da amostra, após a pesagem de 0,5 g foi adicionado 10 mL de 

solução de ácido sulfúrico 0,1 N e depositado em um banho ultrassom por 10 minutos. Após a 

extração em ultrassom, foi completado o volume à 25 mL com solução de ácido sulfúrico 0,1 

N e filtrado o conteúdo do balão diretamente no vial, para posterior injeção no cromatógrafo. 

 

 

 

4.2.1.10 Teor de carotenoides e β-caroteno 

Os teores de carotenoides totais e β-caroteno das polpas de acerola in natura, polpa 

pré-extrusão, polpa concentrada e dos filmes foram determinados por CLAE, segundo 

metodologia descrita por Pacheco (2009), em cromatógrafo líquido modular Waters, 

composto por bomba analítica 600, em desgaseificador, injetor automático 717 plus e detector 

de arranjo fotodiodos UV/Vis 996. Coluna YMC C30 carotenoid (250 x 4,6 mm x 3 µm) a 33 

°C, com eluição em gradiente de éter metil terc-butilico e metanol, fluxo móvel de 0,8 

mL/min, volume de injeção 15 μL, fazendo-se a leitura dos carotenoides totais em 

espectrofotômetro UV 1800 (Shimadzu Corporation, Kyoto, Japão), nos comprimentos de 

onda de 450nm, e aplicando-se os valores das leituras na equações desenvolvidas por 

Lichtenthaler (1987).  

Utilizou-se o método descrito por Rodriguez-Amaya (2001), com modificações para a 

extração dos pigmentos. Aproximadamente 2 g de polpa foi utilizada para a extração dos 

carotenoides com acetona e celite. À medida que os carotenoides foram extraídos com 

acetona, essa mistura foi filtrada a vácuo em kitassato acoplado a um funil de vidro com placa 

sinterizada, até total remoção dos pigmentos. Logo após, o extrato filtrado foi transferido para 

um funil de separação contendo aproximadamente 30 mL de éter de petróleo onde se realizou 

a lavagem do extrato com água. Após a lavagem, os pigmentos permanecentes, retidos na fase 

etérea, foram filtrados em funil com sulfato de sódio anidro para balão volumétrico de 10 mL, 

com o intuído de retirar toda a água. Em seguida, transferiu-se o extrato de carotenóides para 

um balão volumétrico e o volume foi aferido com éter de petróleo. A leitura da absorbância 

foi realizada em espectrofotômetro UV/VIS, UV 1800 (Shimadzu Corporation, Kyoto, Japão), 

no comprimento de onda de absorção máxima (450 nm). Em seguida foi retirada uma alíquota 

da solução de acordo com a tabela de absorbância. Essa alíquota foi evaporada até secagem 

completa com ar comprimido e ressuspensa com 200 µL de acetona. A solução foi transferida 

para vial com redutor de volume e depositada no cromatógrafo. 
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4.2.1.11 Determinação da capacidade antioxidante  

A capacidade antioxidante da polpa de acerola foi determinada pelos métodos de 

captura dos radicais livres DPPH
+
 e ABTS

+
, de acordo com as metodologias descritas por 

Brand-Williams; Cuvelier e Berset (1995) e Re et al. (1999), com modificações,  

respectivamente. 

 

 

 

4.2.1.11.1 Obtenção dos extratos  

O procedimento utilizado para obtenção do extrato foi adaptado de Larrauri et al. 

(1997). Foi pesado 1,0g de amostra e adicionados 5 mL de acetona 70%, sendo 

homogeneizado em vortex e mantido em banho agitador por 24h à 25°C. Após esse período, a 

mistura foi centrifugada a 9000 rpm em uma centrífuga Universal 320R (Hettich, Tuttingen, 

Alemanha) por 15 minutos, filtrada em papel filtro e separado o resíduo do sobrenadante. Foi 

transferido o sobrenadante para um balão volumétrico de 10 mL e reservado sob refrigeração. 

Ao resíduo desta extração, agregou-se 5 mL de metanol 50%, homogeneizado em vortex e 

mantido em banho agitador à 25°C por 24h. Foi centrifugado novamente a 9000 rpm durante 

15 minutos, filtrado e transferido o sobrenadante para o balão volumétrico contendo o 

primeiro sobrenadante e avolumado  para 10 mL com água destilada. As análises foram feitas 

em triplicata.  

 

 

 

4.2.1.11.2 Determinação da atividade antioxidante pela captura do radical livre ABTS
+ 

 O teste da capacidade antioxidante pela captura do radical livre 2,2’ azino-bis (3-

ethylbenzo thiazoline-6-sulfonic acid-diammoninum salt) ABTS
+
 foi realizado segundo a 

metodologia descrita por Re et al. (1999). Através desta análise determina-se a capacidade 

antioxidante expressa como Trolox Equivalente Antioxidant Capacity (TEAC). Este radical de 

coloração verde esmeralda é quantificado à 734 nm.  

Para o preparo de ABTS
+
, foi pesado 0,0384 g de ABTS

+
 com 0,0066g de persulfato 

de potássio e avolumado a 10 mL, em balão volumétrico âmbar com água bidestilada e 

mantido por 16 h à temperatura ambiente em obscuridade, para completar a reação. Após, 

diluiu-se o ABTS
+
 com etanol até a obtenção de uma absorbância de 0,7 ± 0,20 nm, em um 

espectrofotômetro UV 1800 (Shimadzu Corporation, Kyoto, Japão). 

Para a determinação da curva-padrão, foi utilizado o Trolox como antioxidante de 

referência. Foi pesado 0,05 g de Trolox 6-hydroxi-2,5,7,8-tetrametilcroman-2-carboxílic acid 

97% (Aldrich Chemical Co., Gillingham, Dorset, Inglaterra), foi avolumado a 10 mL, em um 

balão volumétrico com álcool etílico, obtendo-se uma solução de 20 µM. Logo após,  foram 

preparadas soluções de trolox de 2,5; 2,0; 1,5; 1,0; 0,5; 0,25 e 0 µM. Imediatamente, em 

ambiente escuro, foi transferida uma alíquota de 10 µL de cada solução de trolox a um tubo 

eppendorf  e foi adicionado 990,0 mL da solução do radical ABTS
+
. A leitura foi realizada 

após 30 minutos de reação, em espectrofotômetro UV 1800 (Shimadzu Corporation, Kyoto, 

Japão) à 734 nm, o álcool etílico foi utilizado, como branco, para calibrar o 

espectrofotômetro.  

A partir das absorbâncias obtidas das diferentes diluições dos extratos, foram plotadas 

concentrações de trolox (µM) no eixo X e as respectivas porcentagens de inibição (Equação 

1) no eixo Y. As análises foram feitas em triplicata.  

Desta forma, foi calculada a equação da reta, obtendo-se a Equação 2. 



43 
 

  
+

+

amostraABTS

ABTS
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% inibição=

Abs
x

 
 
 
 

100    Equação 1 

 

 

 

Onde:  AbsABTS
+ 

:  absorbância do ABTS
+
  

Absreação : absorbância após a reação   

Y = a + b X        Equação 2 

 

 

Onde:  

Y:  porcentagem de inibição 

a: termo independente ou valor percentual de inibição quando a concentração de trolox é zero 

b:  coeficiente angular da curva, representa o incremento no percentual de inibição  

X: concentração de trolox 

 

 

4.2.1.11.3 Determinação da atividade antioxidante pela captura do radical livre DPPH
+

 

O método DPPH desenvolvido por Brand-Williams; Cuvelier e Berset (1995) é 

baseado na captura do radical DPPH 2,2-difenil-1-picril-hidrazil, (Sigma Aldrich, Poole, 

Dorset, Inglaterra) de coloração violeta-escura, e os antioxidantes, promovem o decréscimo 

da cor e da absorbância, as leituras são feitas a  515 nm (Figura 13). 

Para o preparo do radical, pesou-se 2,4 mg de DPPH e avolumou-se para 100 mL em 

um balão volumétrico com álcool metílico. A mistura foi homogeneizada e transferida para 

um frasco de vidro âmbar, obtendo uma solução de 0,06 mM. Esta solução foi preparada e 

utilizada no mesmo dia. 

A partir do extrato, foi preparado em tubo eppendorf com no mínimo três diluições 

diferentes em triplicata. Em ambiente escuro, foi transferido uma alíquota de 25 µL de cada 

diluição do extrato com 975 µL do radical DPPH e homogeneizado.  O álcool metílico foi 

usado como branco, para calibrar o espectrofotômetro. As leituras (515 nm) foram realizadas 

após 30 min. A partir das absorbâncias obtidas das diferentes diluições dos extratos, plotou-se 

a porcentagem de inibição no eixo Y e a concentração no eixo X mediante a Equação x. O 

cálculo do EC50 foi determinado como a quantidade de amostra necessária para inibir 50% do 

radical presente na reação. As análises foram feitas em triplicata.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

Figura 13. Redução da banda de absorção do radical  

DPPH 
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% inibição do radical DPPH
+
 =     Equação 3 

 

Onde: 

 Abr é a absorbância do DPPH  

Aar é a absorbância depois da reação com a amostra. 

 

 

 

4.2.1.12 Identificação da composição química do óleo essencial de cravo 

O óleo essencial de cravo foi analisado por CG/ FID e GC/ MS num Agilent 7890N e 

um sistema Agilent 5975C, ambos com colunas capilar de sílica fundida HP-5MS (30 m x 

0,25 mm x 0,25 um). O hidrogênio foi utilizado como gás de arraste para a GC/ FID e o hélio 

para a GC/ MS, com fluxo de 1,5 e 1,0 ml/ minuto, respectivamente. O modo de injeção: split 

de 1:20, a temperatura do injetor em 250 °C e o tempo de corrida estabelecido em 70 minutos. 

A temperatura do forno: taxa de 3 °C/minuto e após, mantido a 240 °C por 10 minutos. O 

detector de massas foi operado em modo de ionização eletrônico em 70 eV. A composição 

percentual foi obtido por normalização de sinal FID. A composição do óleo foi identificado 

por comparação dos dois espectros e os índices de massa de retenção linear com a biblioteca 

espectral e a literatura. As análises foram realizadas em triplicata. 

 

  

 

4.2.1.13 Tamanho de partícula do amido e da polpa 

 A determinação do tamanho das partículas de amido de mandioca e da polpa de 

acerola separadamente foi realizada em determinador de partículas à laser Analysette 22 D-

55743 (Fritsch, Idar-Oberstein, Alemanha), seguindo os procedimentos descritos por Ascheri 

et al. (2011), o qual utiliza o princípio da difração a laser, produzindo laser hélio-neon no 

comprimento de onda de 632 nm. A amostra foi adicionada lentamente sobre água destilada 

(dispersante), sob agitação constante e ultrasom, até que cerca de 7% de obscuridade do feixe 

de laser fosse alcançada para início da leitura em triplicata.  

 A configuração do equipamento na realização das análises de amido de mandioca foi 

posição da célula 100 mm, faixa de leitura de 1,83 μm a 263,81 μm. A configuração do 

equipamento na realização das análises da polpa de acerola integral foi posição da célula de 

474 mm, faixa de leitura de 8,67 μm a 1250,45 μm. 

 

 

 

4.2.1.14 Cristalinidade do amido 

 Para a determinação da cristalinidade do amido de mandioca foi utilizado um 

difrator de raios X D2-Phaser (Bruker, Karlsruhe, Alemanha), operando com radiação Cu 

(comprimento de onda de 1,506 Å) a um tempo de varredura de 8 s, um passo de 0,02, sendo 

alimentado com voltagem de 30 kV e corrente elétrica de 10 mA. O material foi colocado em 

um suporte de acrílico (aproximadamente 1g) e a região de varredura do ângulo de difração 

foi de 2-32 (2-theta). As análises foram realizadas em triplicata.  
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4.2.1.15 Calorimetria diferencial de varredura (DSC) 

 Para avaliar as propriedades térmicas do amido de mandioca foi utilizado um 

DSC Q200 (TA Instruments, New Castle, EUA). As amostras foram pesadas em cápsulas de 

alumínio herméticas em excesso de água destilada e mantidas em repouso até o dia seguinte. 

A amostra foi aquecida a 10 °C/min na faixa de 5 a 110°C, resfriada a 20°C e novamente 

aquecida até 110°C com o intuito de verificar a fusão dos cristais de amido (Ionashiro, 2005). 

A entalpia foi determinada por meio da integral da área sob a curva e expressa em J/g. As 

análises foram feitas em triplicata.  

 

 

 

4.2.1.16 Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) 

   A análise da microestrutura do amido de mandioca foi realizada no microscópio 

eletrônico de varredura (MEV) TM 3000 (Hitachi, Tókio, Japão).  As amostras analisadas 

foram previamente secas em estufa com circulação, a uma temperatura de 60°C por 24 horas. 

Posteriormente, as amostras foram colocadas em suporte apropriado para a análise no MEV.  

 

 

 

4.2.1.17 Reologia das soluções filmogênicas 

 O objetivo do estudo foi investigar a gelatinização do amido de mandioca em presença 

de glicerol e polpa de acerola. 

 O amido de mandioca (0,5% p/p) e glicerol (50%, sob o peso do amido) foram 

suspensos em água ou polpa de acerola e analisados durante o processo de gelatinização. As 

amostras foram: (T1) amido de mandioca e água, (T2) amido de mandioca, polpa de acerola e 

glicerol, (T3) amido de mandioca e polpa de acerola, (T4) amido de mandioca, água e 

glicerol, (T5) polpa de acerola, (T6) polpa de acerola e glicerol (Tabela 7). 

 Os perfis das suspensões de amido a uma concentração de 0,5% e os componentes 

foram medidos usando Rheoscope (Thermo Haake, Karlsruhe, Alemanha) equipado com lente 

20x  acoplado  ao Rheometro MARS (Thermo Haake, Karlsruhe, Alemanha). Este sistema 

combina um viscosímetro com um microscópio óptico e uma câmara de vídeo digital. O 

Rheoscope foi acoplado a um banho de água Phoenix DC30 (Thermo Haake, Karlsruhe, 

Alemanha), o que permite o aquecimento e arrefecimento de rampa de fluido de teste durante 

as medições. Foi utilizada uma geometria refletiva de placas paralelas de  60 mm de diâmetro 

com tamanho de abertura de 0,2 mm rodando a uma velocidade de cisalhamento de 100 s
-1

.  O 

perfil de temperatura seguido foi de acordo com o  método descrito por Tan et al. (2008) com 

modificações, como se segue: início a 50 °C permanecendo por 2 min, aquecimento até 90 °C 

durante 14 min, mantendo a 90 °C por 8 minutos, seguido por arrefecimento a 73 °C durante 

14 min. Tempo de corrida da análise, 40 minutos.   

  

 

 

 

 

 

 

 

 



46 
 

Tabela 7. Perfil das suspensões de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e água 

 

 

 

A viscosidade das amostras, taxa de corte, temperatura e imagens digitais foram registados e 

analisados para determinar as alterações dos grânulos de amido e as suas interações, em 

diferentes tempos. 

 

 

 

4.2.2 Processamento da Polpa 

Foram necessários testes preliminares para se avaliar a distribuição granulométrica da 

polpa a ser utilizada nos processo de casting e extrusão termoplástica, a fim de observar a 

necessidade de concentração da polpa in natura, pois a dispersão da polpa na matriz amilácea 

para elaboração dos filmes por casting requer uma granulometria extremamente fina e o 

aspecto visual do filme não deve ficar comprometido quanto a sua translucidez. No processo 

de extrusão, foi necessário a concentração da polpa in natura através do processo de 

evaporação.  

 

 

 

4.2.2.1 Concentração da Polpa 

4.2.2.1.1 Escala Laboratorial 

Foram realizados testes preliminares em um rotaevaporador laboratorial digital 

(JKARV10) acoplado a um banho térmico (JKAHB10) e a bomba à vácuo do equipamento 

(Figura 14). A polpa de entrada apresentava um Brix de 6,5. O objetivo foi determinar a 

concentração da polpa necessária para obtenção da mistura à ser extrusada, sendo o melhor 

resultado (maior concentração), o parâmetro para concentração definitiva em escala industrial. 

Foram empregadas as seguintes condições (Tabela 8): 

 

 

 

Amostras 
Amido 

(%) 

Água 

(%) 

Glicerol 

(%) 

Polpa de acerola 

(%) 

T1 0,5 99,5 0 0 

T2 0,5 0 0,25 99,25 

T3 0,5 0 0 99,5 

T4 

T5 

0,5 

0 

99,25 

0 

0,25 

0 

0 

100 

T6 0 0 50 50 
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 Tabela 8. Parâmetros utilizados no processo de concentração laboratorial da polpa in natura 
. 

Polpa in natura 

(g) 

Tempo 

(h) 

Temperatura 

(°C) 

Rpm Polpa concentrada 

(°Brix) 

500 0 0 60 6,5 

500 4 40 60 8 

500 3 60 60 21,5 

 

 

 

 

Figura 14. Rotoevaporador a vácuo JKARV10. 

 

 

 

 Esta escala (laboratorial) foi inviável devido à necessidade de maiores quantidades 

para o processo de extrusão. Este teste possibilitou a visualização e a avaliação da 

possibilidade de concentração da polpa in natura, nas condições adequadas para o processo de 

extrusão. Sendo assim, foi iniciado o processo em escala Piloto. 

 

 

 

4.2.2.1.2 Escala Piloto 

 Devido à não viabilidade do processo laboratorial (escala pequena), foi estabelecido 

assim a concentração em escala Piloto. O processo de concentração da polpa in natura em 

escala piloto foi realizado em um rotaevaporador à vácuo industrial (SENAI, Vassouras, RJ). 

A temperatura do sistema foi de 60 °C a 90 °C, durante o período de 6 horas, passando de 6,5 

°Brix a 21 °Brix (Figura 15). 
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                Figura 15. Rotoevaporador à vácuo industrial (SENAI, Vassouras, RJ). 

 

 

4.2.3 Elaboração dos filmes 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

      

 

 

 

Figura 16. Fluxograma do esquema de elaboração dos filmes por casting, extrusão e 

termoprensagem. 
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4.2.3.1 Preparo dos Filmes por Casting  

Os filmes foram elaborados segundo a técnica casting, que consiste na formação de 

filmes pela desidratação de uma solução, aplicada em um suporte (GONTARD et al., 1992). 

O modelo experimental utilizado para a elaboração dos filmes por casting foi o inteiramente 

casualizado com 5 tratamentos, em triplicata (Tabela 9). As variáveis independentes 

analisadas foram teor de glicerol (%) e teor de óleo essencial de cravo (%). 

O delineamento proposto foi baseado nos estudos de Farias et al. (2012). Foram 

consideradas neste estudo as concentrações das matérias-primas utilizadas para obtenção dos 

melhores resultados para as propriedades julgadas mais importantes para filmes obtidos de 

polímeros naturais, trabalhando com as mesmas matérias-primas (amido de mandioca, polpa 

de acerola liofilizada e glicerol). Diante disto, foi utilizado a polpa in natura em substituição à 

polpa liofilizada e adicionado à este delineamento o óleo essencial de cravo. 

Como objetivo secundário, à avaliação da substituição total (30%) do plastificante 

(glicerol) de modo proporcional pelo óleo essencial de cravo, observando a possibilidade do 

mesmo (OEC) atuar como plastificante. E ao final, a reprodução do melhor tratamento em 

escala industrial (extrusão termoplástica). 

 A solução filmogênica foi elaborada conforme delineamento experimental 

apresentado na Tabela 9, em concentração fixa de amido de mandioca (4% p/p).  O teor de 

polpa de acerola congelada (umidade de 92,72%) adicionado foi de 34,54% sobre o peso de 

amido. As concentrações de glicerol (30; 22,5; 15,0; 7,5 e 0%) e de óleo essencial de cravo (0, 

22,5, 15, 7,5 e 30%) também variaram sobre o peso de amido.  

 

 

 

Tabela 9. Desenho experimental do processo de elaboração do filme de amido de mandioca, 

polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo por casting 
 

Variáveis 

Níveis 

T1 (%) T2 (%) T3 (%) T4 (%) T5 (%) 

        Amido 4 4 4 4 4 

Polpa 34,54 34,54 34,54 34,54 34,54 

Glicerol** 30 22,5 15 7,5 0 

*OEC** 0 7,5 15 22,5 30 

*Óleo essencial de cravo/ ** porcentagem em relação ao peso de amido 

 

 

 

As soluções foram preparadas em condições controladas de cisalhamento e 

temperatura (temperatura máxima de 90°C) em um viscoamilógrafo Brabender (Duisburg, 

Alemanha). As soluções filmogênicas foram aquecidas sob constante agitação até 90ºC, 

permanecendo nesta temperatura por 10 minutos e resfriadas a 50 ºC.  

Após o resfriamento da solução à temperatura ambiente, 41,7g de solução foram 

vertidas em placas plexiglass de 142 mm de diâmetro, onde o controle de peso foi aferido em 

balança semi-analítica (TECNAL, modelo B-TEC-330). As placas foram levadas para secar 

em estufa com circulação de ar forçada (ELKA, Alemanha) a 25 a 35 °C por 46 horas. 
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Após completa secagem e remoção manual das placas, os filmes foram condicionados 

em câmaras herméticas (Figura 17) com umidade relativa do ar controlada  por meio de uma 

solução saturada de nitrato de magnésio Mg(NO3)2, sob vácuo. Nesta condição, os filmes 

foram mantidos por 6 dias até o equilíbrio do teor de umidade. As análises foram feitas em 

triplicata. Após este período os filmes foram caracterizados. 

 

 

 

 
 

Figura 17. Câmara hermética a vácuo (Marconi, São Paulo, 

 Brasil) usadas no condicionamento dos filmes. 

 

 

 

4.2.3.2 Preparo dos filmes por extrusão 

4.2.3.2.1 Ensaios preliminares em extrusora monorosca 

 Com o intuito de testar o comportamento das matérias primas perante o processo de 

extrusão definitivo em uma extrusora dupla rosca foram realizados testes preliminares de 

extrusabilidade a fim de determinar as proporções em que as matérias-primas obteriam vazão, 

pressão e características desejáveis na elaboração dos filmes. Dessa forma, foram elaboradas 

duas formulações:  

 

 

- Formulação A: amido de mandioca (70%) e polpa de acerola integral (30%) 

 

- Formulação B: amido de mandioca (70%), polpa de acerola integral (15%) e glicerol (15%) 

  

 

Esse ensaio foi conduzido em uma extrusora monorosca Brabender DSE 20DN 

acoplado ao Do-corder DSE 330 (Duisburg, Alemanha) (Figura 18). 



51 
 

 
Figura 18. Extrusora monorosca Brabender (A); configuração do parafuso (B); 

matriz de 25 x 1 mm (C) e material extrudado (pellets) (D). 

 

 

 

Os parâmetros constantes utilizados foram taxa de compressão do parafuso 3:1, 

temperaturas de 50°C (zona 1), 90°C (zona 2) e 60°C (zona 3), rotação do parafuso de 100 

rpm, matriz laminar de 25 x 1 mm e umidade inicial da matéria-prima de 35% nas duas 

formulações. 

As amostras foram condicionadas a 35% de umidade, calculada de acordo com a 

Equação 4: 

 

 

 

Uf  = Ua  x Pa + Up  x  Pp / Pa  +  Pp        Equação 4 

 

 

Sendo: 
Uf = umidade final da mistura (%) 

Ua= umidade inicial do amido (%) 

Pa = peso do amido (g) 
Up= umidade inicial da polpa (%) 

Pp = peso da polpa (g) 

 
 

 

 A umidade inicial das amostras foi calculada tendo em vista a umidade inicial do 

amido de mandioca e da polpa de acerola pré-determinada segundo metodologia da AOAC 

934.01 e 934.06 da AOAC (2010), respectivamente. Após o ajuste de umidade, as amostras 

foram homogeneizadas mecanicamente, em uma masseira M5A (Guangzhou, Guangdong, 

China) e em seguida, reservadas até sua posterior utilização (Figura 19).  Foram preparados 

1000g de cada amostra para a extrusão. 
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O produto extrusado (pellet) foi coletado, quando as zonas apresentaram equilíbrio de 

temperatura e homogeneidade do material na saída. 

 Após extrusão, as amostras (pellets) foram condicionadas sob congelamento à 

temperatura de -8 a -20 °C. Após o descongelamento à temperatura ambiente, estas foram 

dimensionadas em fitas de aproximadamente 5g. Essas fitas foram depositadas entre duas 

folhas de Teflon
®
 e então termoprensadas em uma prensa hidráulica (Figura 20) em 

temperatura estabelecida de 90 °C por 60 segundos sob pressão de 5,5 toneladas para os 2 

tratamentos. Para facilitar a remoção do filme prensado do revestimento (Teflon), este foi 

depositado no interior da câmara frigorífica de congelamento a temperatura de -8 a -20 °C por 

1 min, antes da sua completa retirada do substrato. Após a obtenção dos filmes, estes foram 

depositados em câmara tipo B.O.D (Biochemical oxygen demand), Hydrosan (Hydrosan, Belo 

Horizonte, MG) com umidade relativa de 41% (±2ºC) e temperatura de 30°C (±1ºC) por 48 h 

até completa secagem. 

Após secagem, os filmes foram acondicionados em câmara hermética (Figura 23) com 

umidade relativa do ar controlada por meio de uma solução saturada de nitrato de magnésio 

(Mg(NO3)2), sob vácuo. Nesta condição, os filmes foram mantidos por 6 dias até o equilíbrio 

do teor de umidade. Somente após este período os filmes foram caracterizados. Os filmes 

obtidos nos ensaios preliminares foram caracterizados quanto à espessura, tração, perfuração, 

opacidade, e difração de raios X. 

 

 

 

4.2.3.2.2 Preparo dos filmes por extrusão em extrusora dupla rosca 

 O melhor filme obtido por casting, segundo a ferramenta desejabilidade (ver item 

4.2.6.1) foi utilizada para o processamento por extrusão. O processo de extrusão foi realizado 

em uma extrusora dupla rosca Evolum HT025 Clextral (Clextral, Firminy, França) (Figura 

20), com 10 zonas de aquecimento, utilizando as seguintes condições de 7,9 kg/h vazão de 

sólido, 15,17 L/h vazão de líquido, velocidade da rosca (250 rpm), diâmetro das roscas de 25 

mm, comprimento do parafuso de 110 cm, e temperatura das últimas duas zonas de 

aquecimento de 60 a 90ºC, equipada com uma matriz laminar de 3 cm de largura por 1 mm de 

espessura obtendo-se extrusados em formato de fita (pellet) (Figura 20D). O plastificante, a 

polpa e óleo essencial de cravo foram homogeneizados previamente e então adicionados ao 

Figura 19. Formulação de amido e polpa de acerola (A); formulação de amido, 

polpa de acerola e glicerol (B). 
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material sólido (amido) no interior da extrusora através do bombeamento na 3ª zona de 

aquecimento, controlado por uma bomba de líquidos automática. 

 O perfil de temperatura empregado nas dez zonas de aquecimento foram: 40, 50, 60, 

80, 95, 110, 120, 120, 80 e 65ºC e a velocidade dos parafusos foi de 250 rpm.  

 Foram realizados testes preliminares com as vazões: de sólidos de 13,58; 11,64 e 4,85 

kg/h e de líquido de 15,14 e 7,5 L/h e as rotações de 100, 200 e 300 rpm. Nestas condições 

não foram obtidos resultados satisfatórios. A formulação utilizada está apresentada da Tabela 

10. 

 

 

Tabela 10. Formulação utilizada para a produção 

do pellet. 

Formulação Teor (%)  

Amido 4,0  

Polpa 34,54**  

Glicerol 22,5**  

OEC* 7,5**  

* óleo essencial de cravo 

** porcentual em relação ao peso de amido 

 

 

Os pellets obtidos foram condicionados para posterior prensagem. As análises e o 

processo de extrusão foram realizados na Embrapa Agroindústria de Alimentos.  

 

 

 

Figura 20. Extrusora de rosca dupla Clextral Evolun HT25 (Firminy, França) (A);  

matriz laminar: 30 x 1 mm; (B) configuração dos parafusos (C); pellet extrusado (D). 
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Para a obtenção do filme flexível, os pellets (Figura 20) obtidos por extrusão foram 

cortados no comprimento médio de 30 cm, embalados em sacos de polietileno e 

acondicionados em câmara frigorífica de congelamento a temperatura de -20 °C. Após o 

descongelamento, as fitas foram subdivididas manualmente em pedaços de 8g, com 2cm de 

comprimento e 1cm de largura. Este pedaço, foi disposto no centro de uma prensa termo-

hidráulica manual Skay Máquinas e Equipamentos Hidráulicos (São José do Rio Preto, SP) 

(Figura 21) de 30 t dotada de placas de aquecimento e resfriamento inferior e superior 

revestidas de Teflon®. 

Foram realizados testes preliminares de prensagem com as pressões 0,5; 1; 1,5; 2; 3; 4; 

5 toneladas, nos tempos de 10, 20, 30 e 60 segundos e nos tempos de resfriamento: 1, 2, 5, 10, 

15, 20, 25, 30 minutos. A melhor avaliação tátil, visual e de despreendimento dos filmes do 

suporte foi a escolhida como parâmetro. Sendo a melhor condição de processo de prensagem, 

ou seja, a selecionada, a pressão de 0,5 t por 20 segundos e 25 minutos de resfriamento. Não 

foram obtidos resultados satisfatórios nas outras condições, como falta de homogeneidade 

bolhas e dificuldade no descolamento do suporte. 

Para facilitar a remoção do filme prensado do revestimento, este foi depositado no 

interior da câmara frigorífica de congelamento a temperatura de -8 a -20 °C por 25 min.  

Após a obtenção dos filmes, estes foram condicionados em câmara hermética (Figura 

17) com umidade relativa do ar controlada por meio de uma solução saturada de nitrato de 

magnésio Mg (NO3)2, sob vácuo. Nesta condição, os filmes foram mantidos por 6 dias até o 

equilíbrio do teor de umidade. Após, foram utilizados nas análises posteriores. A Figura 21b 

mostra o princípio para a obtenção dos filmes por termoprensagem. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 21a. Prensa hidráulica SKAY  



55 
 

4.2.4 Caracterização dos Filmes  

4.2.4.1 Aspecto visual 

Análises visuais e táteis foram realizadas, com o intuito de utilizar apenas os filmes 

que fossem homogêneos (sem a presença de partículas insolúveis, sem a presença de rupturas 

e coloração uniforme) e possibilitassem o manuseio (facilidade em retirar os filmes do 

suporte). Os filmes que não apresentaram tais características foram descartados. 

 

 

 

4.2.4.2 Espessura 

A espessura dos filmes foi determinada em micrômetro digital modelo Fowler IP 54 

(Fowler, Newton, EUA), com sensibilidade de ±0,001 mm, segundo método descrito por 

CAO; FU; HE (2007), em dez pontos aleatórios em diferentes partes do filme. A espessura 

final do corpo-de-prova foi a média aritmética das 10 medidas. A resposta obtida foi relativa à 

média aritmética de três filmes de cada tratamento. 

 

 

 

4.2.4.3 Opacidade  

A opacidade aparente dos filmes foi determinada com o auxílio de um 

espectrofotômetro Femto modelo 700 Plus (Femto Ind. Com. Instrumentos Ltda, São Paulo, 

Brasil). Os filmes foram dimensionados em forma retangular (4 x 1 cm) e inseridos ao interior 

da cubeta do espectrofotômetro. A cubeta vazia (ar) foi usada como referência. O 

comprimento de onda utilizado foi de 600 nm e a absorbância do filme foi observada no 

equipamento e a opacidade calculada de acordo com o trabalho de Han e Floros (1997), onde 

essa medida é relacionada à espessura do filme e expressa em mm
-1 

de acordo com a Equação 

5. Pelo menos cinco corpos-de-prova foram testados. 

 

 

Opacidade = A600  /X                 Equação 5 

 

Onde: 

 A600 é a absorvância a 600 nm  

 X é a espessura do filme (mm) 

 

 

 

4.2.4.4 Atividade de água dos filmes 

A determinação da atividade de água (Aa) foi realizada pela leitura direta utilizando-se 

um AquaLab Lite 2T, da Decagon Devices Inc, (Pullman, EUA), operando-se à temperatura 

de 25°C. Para calibração foi utilizado água destilada e solução saturada de cloreto de lítio (Aa 

0,112 ± 0,003).
 
As amostras foram dimensionadas com formato circular de 35 mm de 

diâmetro e espessura variando de 0,175 a 0,195 mm, colocadas em cápsulas plásticas do 

próprio equipamento. As análises foram feitas em triplicata.  
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4.2.4.5 Permeabilidade ao vapor de água 

A transmissão do vapor da água nos filmes foi determinada gravimetricamente 

segundo método proposto pela ASTM (American Society for Testing and Material), E96-80 

(2001) modificado, à temperatura de 25°C, citado por Vicentini (2003). Amostras de filmes 

foram dimensionadas em formato circular com 40 mm de diâmetro e aplicadas em células de 

permeação contendo água destilada. Estas células foram colocadas em dessecador contendo 

sílica gel azul de forma a assegurar um gradiente hídrico no sistema (Figura 22). Ao longo de 

nove dias, houve monitoramento do peso das células e filmes em intervalos de 24 h de forma 

a acompanhar a variação de peso no período. O fluxo de permeabilidade ao vapor de água 

(Fva) foi determinado de acordo com a metodologia descrita por Nazan, Truhan e Sahbaz 

(2004). O cálculo foi feito através de regressão linear entre os pontos de ganho de peso, 

segundo as Equações 6 e 7. As análises foram feitas em triplicata.  

 

 

 

        Equação 6 

 

 

       Equação 7 

 

Sendo que:  

Fva é o fluxo de permeabilidade ao vapor de água; 

 g é o ganho de peso (g); 

 t é o tempo total em horas; 

 A é a área de permeação;  

 g/t foi calculado por regressão linear entre os pontos de ganho de peso e tempo 

(regime permanente); 

 PVA é permeabilidade ao vapor de água (gmm/m
2
diakPa); 

 x é a espessura média do filme (mm);   

 ΔP é a diferença de pressão de vapor do ambiente contendo sílica gel (kPa, a 25°C) e a 

água pura (3,167 kPa, a 25°C). 

 

 

 
 

 Figura 22. a) esquema do equipamento utilizado para teste de permeabilidade ao 

vapor de água; b) célula de permeação utilizada na análise. 
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4.2.4.6 Teor de Vitamina C  

A vitamina C e os carotenoides foram determinados na polpa in natura, na solução 

filmogênica, nos filmes elaborados por casting, na polpa concentrada, na mistura à ser 

extrusada, nos pellets e nos filmes após extrusão termoplástica e termoprensagem. 

A quantificação de vitamina C foi realizada por cromatografia líquida de alta 

eficiência (CLAE) em um cromatógrafo Waters Alliance 2695 (Milford, EUA) conforme 

descrito no item 4.2.1.9. As análises foram feitas em triplicata.  

 

 

 

4.2.4.7 Determinação de Carotenoides totais e β-caroteno  

As condições cromatográficas para extração e quantificação dos teores de carotenoides 

totais e β-caroteno dos filmes foram baseadas nas metodologias descritas por Pacheco (2009) 

e Rodriguez-Amaya (2001), com modificações, conforme descrito anteriormente no ítem 

4.2.1.10.  A extração dos carotenoides e do β-caroteno dos filmes seguiu também o mesmo 

procedimento descrito no item. As análises foram feitas em triplicata. 

 

  

 

4.2.4.8 Propriedades Mecânicas 

Os filmes foram analisados quanto a performance no teste de tração e penetração em 

um analisador de textura Texture Analyser TA XT Plus (Stable Microsystems, Surrey, 

Inglaterra) (Figura 25a), operado de acordo com o método padrão ASTM D 882-83 (ASTM, 

1995D). No teste de tração, os filmes foram dimensionados em corpos de prova com 50 mm 

de comprimento e 15 mm de largura, armazenados por 48 h a 25°C e umidade relativa de 

60%. Estes corpos de prova foram fixados nas garras do equipamento com distância inicial 

entre elas de 30 mm e a velocidade de tração de 1 mm/s. A tensão na ruptura foi determinada 

pela relação entre força e área da seção transversal inicial do filme. A deformação na ruptura 

foi determinada pela curva de tensão versus deformação (deformação linear [(l - lo )/ lo ]). O 

módulo de Young ou de elasticidade foi determinado na região linear do gráfico da curva de 

tensão em função da deformação. Foram realizadas ao menos 15 replicatas para cada amostra. 

Nos testes de perfuração foram determinadas a força e a deformação na ruptura, de 

acordo com Vicentini (2003). Os corpos de prova foram dimensionados com 20 mm de 

comprimento e 20 mm de largura, fixado no equipamento em plataforma móvel com abertura 

de 10 mm e perfurado por um probe com ponta de esfera com cinco mm de diâmetro, com 

velocidade de deslocamento de 1 mm/s (Figura 25b). As curvas de força x deformação foram 

obtidas por meio do programa Texture Exponent 32 (Stable Microsystems, Surrey, 

Inglaterra), foi possível determinar a força na perfuração (F) e o deslocamento do probe (D). 

A deformação na ruptura por perfuração (∆l / lo) foi calculada de acordo com a Equação 8 

(GONTARD et al., 1992). Os resultados foram analisados, através do programa Texture 

Exponent 32, versão 6.0. 

 

 

 

      Equação 8 
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Sendo:  

 lo o comprimento inicial do filme, igual ao raio da célula de medida (5 mm) 

D o deslocamento, obtido diretamente da curva de força em função do deslocamento. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

4.2.4.9 Determinação da Atividade Antioxidante Total   

4.2.4.9.1 Obtenção dos extratos  

Procedimento utilizado para obtenção do extrato dos filmes e produtos estão descritos 

no item 4.2.1.11.1.  

 
 

 

4.2.4.9.2 Determinação da atividade antioxidante pela captura do radical livre ABTS
+ 

 O teste da atividade antioxidante pela captura do radical ABTS
+
 dos filmes e dos 

produtos estão descritos no item 4.2.1.11.2. 

 

 

 

4.2.4.9.3 Determinação da atividade antioxidante pela captura do radical livre DPPH
+

 

O teste da atividade antioxidante pela captura do radical ABTS
+
 dos filmes e dos 

produtos estão descritos no item 4.2.1.11.3. 

 

 

 

4.2.4.10 Cristalinidade dos Filmes 

A determinação do perfil de cristalinidade dos filmes foi realizada em um difrator de 

raios X D2-Phaser (Bruker AXS, Rheinfelden, Alemanha) equipado com uma fonte de 

Figura 23. Analisador de textura Texture Analyzer TA XT Plus (Surrey, Inglaterra) 

equipado com geometria para realização dos ensaios de tração (a) e perfuração (b). 
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radiação tipo Cu Kα de 0,154 nm operando a 30 kV e 10 mA, conforme a metodologia 

descrita por Wu, Y.; Chen, Z.; Li, X.; Wang, Z. (2010). Os difratogramas foram obtidos na 

faixa angular de 2 a 32° (2 theta) no passo de 0,02 mm a 4 s para cada passo, com a fenda de 

divergência com largura de 0,6 mm, a fenda de recepção de 0,6 mm e a fenda de 

espalhamento de 0,2 mm. As análises foram feitas em triplicata.  

 

 

 

4.2.4.11 Determinação da Atividade Antimicrobiana do Óleo Essencial de Cravo (OEC) 

e dos Filmes  

 

4.2.4.11.1 Bactérias Gram-positivo e Gram-negativo 

 Neste trabalho foi testado a capacidade antimicrobiana do óleo essencial de cravo e 

dos filmes em células bacterianas de Salmonellas tiphymurium do grupo Gram-positivo e 

células bacterianas Staphylococcus aureous do grupo Gram-negativo.  

O método empregado foi o descrito por Harris et al. (1989), com modificações, o qual 

consiste na fixação de um papel filtro impregnado com o antimicrobiano ou na abertura de um 

poço, devidamente preenchido com o antimicrobiano em questão, na superfície do meio de 

cultura sólido previamente semeado com a bactéria teste. A inibição do crescimento 

bacteriano é visualizada pela formação de um halo de inibição em torno do disco ou do poço.  

No preparo do inóculo, uma alçada da cultura pura foi transferida para um tubo 

contendo 5 mL de caldo BHI (Brain and Heart Infusion). O mesmo foi incubado por 24 horas 

a 37°C para Salmonella tiphymurium e a 35°C para Staphylococcus aureous.   Após a 

incubação, 1 mL deste conteúdo foi transferido para outro tubo com 9 mL de solução 

peptonada 0,1%. Procedeu-se sucessivas diluições até a obtenção da diluição de 10
-4

UFC.  

Na semeadura das placas estéreis, um inóculo de 1mL das culturas bacterianas da 

maior diluição (10
-4

) de Salmonella tiphymurium e Staphylococcus aureous, foram semeados 

individualmente, por pour plate ou plaqueamento em profundidade. Foi utilizado TSA 

(Soybean Casein Digest Agar) como meio de cultura. 

O óleo essencial de cravo e os filmes, em forma de discos, com diâmetro de 2,5 cm 

foram depositados assepticamente sobre a superfície dos meios inoculados, onde foram 

aderidos, individualmente, sendo pressionados levemente sobre a superfície do meio. As 

placas foram incubadas a 35 e 37°C para Staphylococcus aureous e Salmonella tiphymurium, 

respectivamente, por 24 horas. Após a incubação, as placas foram observadas quanto à 

homogeneidade e inibição do crescimento. O diâmetro do halo foi medido com auxílio de um 

paquímetro. Os testes foram realizados em triplicata e os resultados apresentados 

correspondem aos valores médios. 

 

 

 

4.2.4.11.2 Fungos 

O efeito antimicrobiando in vitro em fungos dos filmes produzidos com OEC e dos 

OEC puro e diluído foi determinado pelo método de difusão em poços. Neste estudo foi 

testado a sensibilidade dos fungos Penicillium sp e Aspergillus flavus de acordo com método 

descrito por Silva et al. (2010), com adaptações, que consistiu na perfuração do poço e 

preenchimento com 15 µL do óleo essencial de cravo nas concentrações definida ou na 

fixação de um filme em forma de disco (diâmetro de 30 mm) na superfície do meio de cultura 

sólido (DBA) previamente semeado com os fungos analisados. A inibição ou não do 
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crescimento fungico foi visualizado pela formação ou não do halo de inibição em torno do 

disco ou do poço. 

As culturas fúngicas foram filtradas em gase e diluídas em solução peptonada com 

Twin 80. Estas culturas foram incubadas por 24 horas a 25°C.  Procedeu-se a diluição até a 

obtenção de uma suspensão padronizada (10
5
 UFC). 

As placas foram semeadas com um inóculo de 0,1mL de cada cultura de fungos 

Penicillium sp. e Aspergillus flavus sendo semeado com swab estéril na superfície das placas 

contendo DBA (Agar Batata Dextrose) solidificado, onde foram aderidos, pequenos discos de 

filme com 6 mm de diâmetro, individualmente, e discos de papel filtro com 15µL do óleo 

essencial (puro, 7,5%, 15% e controle (sem o óleo)), sendo pressionados levemente sobre a 

superfície do meio. As placas foram então incubadas a 25°C por 120 horas, e a leitura dos 

halos de inibição foi feita com a utilização de um paquímetro. Os testes foram realizados em 

triplicata e os resultados apresentados correspondem aos valores médios. 

Como controle foi utilizado o filme com a mesma concentração de polpa e glicerol, 

mas sem o agente antimicrobiano. A avaliação foi feita no 1°, 3° e 6° dias. A eficiência do 

agente antimicrobiano foi avaliada pela formação de halo ao redor dos filmes.  

 

 

 

4.2.4.12 Toxicidade dos Filmes  

A toxicidade dos filmes produzidos por extrusão e do OEC foram determinadas pelo 

bioensaio com Artemia salina (T.A.S.). Através deste estudo foi possível determinar a DL50 

em Artemia salina para o óleo essencial de cravo e do filme contendo 7,5% deste óleo.  

O teste de toxidade com náuplios de Artemia salina foi realizado de acordo com 

metodologia adaptada de Meyer et al. (1982). A concentração da solução salina utilizada para 

eclodir os ovos de Artemia salina foi de 3,5%, onde foram incubados 50 mg de cistos de 

Artemia salina, em condições de aeração constante e iluminação artificial durante 48 horas 

(Figura 24). 

 

 

 

 Figura 24. Incubação dos cistos de Artemia salina em 

condições de aeração constante e iluminação artificial. 
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Após 48 horas, as larvas foram expostas a diferentes concentrações para o óleo (10, 

50, 100, 500 e 1000 μg/mL) e para o filme extrusado (10, 50, 100, 500, 1000 e 3000 μg/mL), 

por 24 horas.  Então, 10 náuplios de Artemia salina foram transferidos para tubos de ensaio 

contendo 5 mL de salina artificial (Figura 25). O óleo essencial (0,5g) foi diluído em solução 

de DMSO (dimetil sulfóxido) à 2%. O controle negativo (branco) foi realizado com solução 

salina artificial. A contagem dos náuplios mortos e vivos foi realizada após 24 horas de 

exposição. Sendo considerados vivos todos aqueles que apresentassem qualquer tipo de 

movimento quando observados próximos a uma fonte luminosa por 10 segundos.  

 

 

 

 

Figura 25. Concentrações com nauplios de 

Artemia salina. 

 

 

 

Foram obtidos os gráficos das curvas de sobreviventes de seis pontos contendo dez 

náuplios eclodidos em cada tubo de ensaio. Os resultados foram submetidos ao tratamento 

estatístico utilizando a regressão linear, o qual forneceu os valores de DL50 em 24 h. A DL50 

foi calculada a partir do gráfico do percentual de animais sobreviventes contra as doses 

ensaiadas. Todos os testes foram realizados em triplicata. Os dados foram calculados 

conforme a fórmula de Abbottt (Equação 9). 

As concentrações da curva foram 10, 50, 100, 500 e 1000 ppm para o óleo essencial de 

cravo e 10, 50, 200, 500, 1000 e 3000 ppm para o extrato do filme extrusado. 

 

 

 

 

Onde:  

% sobrevivência = média de indivíduos vivos por concentração após 24h. 

 

 

 

 

 

Equação 9 
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4.2.5 Análises Estatísticas dos Resultados 

Os dados foram avaliados e interpretados estatisticamente utilizando-se o programa 

Statistica versão 7.0 (Tulsa, EUA) para calcular as análises de variância (ANOVA). O teste de 

Tukey foi utilizado para determinar diferenças entre os tratamentos no intervalo de 95% de 

confiança. 

 

 

 

4.2.5.1 Otimização ou desejabilidade 

Para definição da melhor condição de elaboração dos filmes de amido de mandioca, 

polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo-da-índia obtidos por casting para serem 

reproduzidos por extrusão termoplástica, foi utilizada a ferramenta estatistica denominada 

otimização ou desejabilidade. Esta ferramenta auxilia na escolha das propriedades indicadas 

como relevantes e dos parâmetros considerados ideais para o processo. A importância, como 

também a significância obtida através da análise de variância (ANOVA) de cada propriedade 

em relação ao produto avaliado foi utilizado como critério de seleção. Dessa forma, são 

definidos os valores de desejabilidade (D) restrito ao intervalo de 0 a 1. Sendo, 0 (para o 

mínimo aceitável), 0,5 (para o valor médio aceitável) e 1,0 (para o valor desejável). Quanto 

maior o valor de D mais conveniente será a resposta do sistema, sendo que o valor máximo de 

D é a solução otimizada do sistema. 

Para a obtenção de um filme ideal foram consideradas as variáveis respostas que 

apresentaram diferença significativa (ANOVA, p ≤ 0,05): teor de vitamina C, teor de 

carotenoides totais e de β-caroteno, força de tração e de perfuração, elongação na tração e na 

perfuração, módulo de elasticidade e atividade antioxidante total. Para isto, o filme escolhido 

deve possuir maiores teores possíveis de vitamina C, carotenoides, β-caroteno, atividade 

antioxidante (TEAC). Por outro lado, um mediano valor de módulo de elasticidade são 

desejáveis para a elaboração de um bom filme. Já as propriedades que não apresentaram 

diferença significativa não foram consideradas como parâmetro para escolha, pois não faria 

diferença selecionar qualquer um dos tratamentos com referencia à essas propriedades. Assim, 

foram adotados critérios com base nas restrições citadas para os valores mínimos, 

intermediários e máximos de cada resposta para encontrar os valores operacionais ótimos das 

variáveis independentes que satisfaçam simultaneamente os requisitos necessários às variáveis 

respostas (função desejabilidade). Desta forma, foi selecionado o tratamento 2, como sendo o 

desejável (7,5% de OEC, 22,5% de glicerol). Este tratamento escolhido foi processado em 

escala piloto (extrusão termoplástica e termoprensagem) e avaliado.  
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5 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

 

5.1 Caracterização das matérias primas 

5.1.1 Composição Química 

Os valores de composição química do amido de mandioca estão apresentados na 

Tabela 11. 

O amido geralmente é extraído por processos que permitem o carreamento de 

substâncias contaminantes como proteínas, lipídios e cinzas. Além do método de extração, a 

fonte botânica também apresenta importante influência no teor final destes componentes.  A 

quantificação destas substâncias determina o seu grau de pureza. Muito embora presentes em 

pequenas quantidades, estas substâncias podem interferir nas propriedades físico-químicas e 

funcionais do amido (LEONEL; CEREDA 2002).  

 

 

 

Tabela 11. Caracterização química do amido de mandioca (Manihot esculenta L.). 
 

Determinação Teor (b.s.) 

Umidade (%) 9,75 ±0,15 

Proteína (%) ND 

Matéria graxa (%) ND 

Cinzas (%) 

Carboidratos (%) 

0,15 ± 0,00 

90,10 ±0,21 

b.s.: base seca / ND: não detectado 

 

 

  O teor de umidade do amido de mandioca foi de 9,75% estando dentro dos limites de 

tolerância, para este parâmetro, segundo a Instrução Normativa n.23 de 14 de dezembro de 

2005, do Ministério da Agricultura, Pecuária e Abastecimento (BRASIL, 2005), que 

considera como aceitáveis valores de umidades menores do que 14%. E também se encontra 

em conformidade com os exigidos pela RDC n. 263 de 22 de setembro de 2005, da ANVISA, 

que estabelece como valor máximo permitido, em amido ou amido de mandioca, 18 % de 

umidade (BRASIL, 2005).  

Os resultados de umidade são úteis para controlar o processo de secagem do amido, 

sendo que a determinação da umidade nas amostras estudadas foi um parâmetro importante 

ser determinado, para que todos os resultados das análises subsequentes pudessem ser 

expressos em base seca.   

 Nunes, Santos e Cruz (2009), estudando amidos de três diferentes variedades de 

mandioca encontraram teores de umidade entre 11,47 e 12,11%.  

O teor de cinzas do amido foi 0,15%. A determinação das cinzas é útil para controlar a 

presença de resíduos de casca, ou seja, impurezas, no processamento do amido (MARCON, 

2009). O conhecimento destas impurezas associadas ao amido isolado reside na influência que 

essas exercem em seu comportamento. O alto teor de cinzas pode indicar a presença de sais 
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associados às moléculas de amilose e amilopectina, do que surgem comportamentos 

característicos na pasta, o mesmo ocorrendo com o teor de lipídio e proteína (AMANTE, 

1986). De um modo geral, quando os valores de cinza obtidos são consideravelmente baixos, 

indica eficiência do processo de separação na extração do amido. 

Segundo a Instrução Normativa n. 23 de 14 de dezembro de 2005, do Ministério da 

Agricultura, Pecuária e Abastecimento (BRASIL, 2005) que estabelece como valor máximo 

de cinzas 0,20 %, para amidos comerciais, assim como a RDC n.263 de 22 de setembro de 

2005, da ANVISA, que os valores de cinzas permitidos são até 0,50 % (BRASIL, 2005), o 

amido de mandioca utilizado neste estudo apresentou percentual dentro do limite aceitável. 

 Nesse estudo não foi detectado a presença de lipídios ou proteínas no amido de 

mandioca, evidenciando método de extração rigoroso. Segundo Peroni (2003), a quantidade 

de outros constituintes no amido como, lipídios, cinzas e proteínas dependem da origem 

botânica e do método de extração. Quanto menor o teor destas substânciase melhor a 

qualidade do amido.  

Os valores de composição química da polpa de acerola estão apresentados na Tabela 

12.  

A variação na composição físico-química de frutas e seus derivados, como polpa de 

frutas é decorrente de muitos fatores, tais como variedade, grau de maturação, local de 

plantio, época de plantio e colheita, entre outros (FOLEGATTI e MATSUURA, 2003).  

 

 

 

Tabela 12. Caracterização físico-química da polpa de acerola 

(Malpighia emarginata DC.). 
 

Determinação Valores obtidos 

Umidade (%) 92,72 ±0,15 

Proteína (g) 0,40 ±0,01 

Matéria graxa (%) 0,24 ±0,01 

Cinzas (%) 

Carboidratos (g) 

0,29 ±0,01 

6,35±0,02 

Sólidos solúveis (°Brix) 6,6 ±0,15 

pH 3,14 ±0,02 

Média±desvio-padrão 

 

 

 Segundo os padrões de identidade e qualidade para polpas de frutas aprovados pela 

Instrução Normativa n. 01, de 7 de janeiro de 2000 (BRASIL, 2000), polpa de acerola é 

definida como “o produto não fermentado e não diluído, obtido da parte comestível da acerola 

(Malpighia spp.) por meio do processo tecnológico adequado, com teor mínimo de sólidos 

totais. Esta Instrução Normativa estabelece que a polpa de acerola deve conter os teores 

mínimos de sólidos solúveis de 5,5 °Brix e pH de 2,8. De acordo com os dados obtidos, pode-

se concluir que a polpa de acerola utilizada no estudo, atendeu a legislação brasileira. 
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 Os resultados obtidos neste estudo estão na faixa dos valores encontrados para polpa 

de acerola por Mercali et al. (2011) para umidade (92%) e pH (3,28) e um pouco abaixo para 

sólidos solúveis (7,8 °Brix). Provavelmente essa diferença em relação aos sólidos solúveis  

se deva ao diferente estádio de maturação da fruta. Valores também semelhantes ao 

encontrado por Canuto et al. (2010) para proteínas (0,43-1,32 %) e inferiores para cinzas 

(0,43-0,45 %) e matéria graxa (0,92 %). 

 Pereira (2013), trabalhando com a polpa in natura na concentração de 7,5 °Brix 

encontrou os seguintes valores para umidade (92,10%), cinzas (0,32%), extrato etéreo 

(0,10%), proteínas (0,99%). Valores estes, semelhantes com o presente estudo para umidade e 

cinzas e acima para extrato etéreo e abaixo para proteínas provavelmente esta variação pode 

ser decorrente de fatores como variedade, grau de maturação, local de plantio e colheita 

(SILVA, 2000).  

Tendo como base a polpa com concentração de 6,6 °Brix, que foi a concentração 

encontrada para o produto in natura, os valores de umidade (92,72%) e cinzas (0,29%) 

encontrados estão de acordo com os apresentados na Tabela Brasileira de Composição de 

Alimentos, TACO (MINISTÉRIO DA SAÚDE, 2011), para polpa de acerola congelada, com 

93,6% para umidade e 0,3% para cinzas. Com relação às gorduras, apesar de a tabela TACO 

apresentar traços, foram encontrados 0,24%. Já em relação ao teor de proteínas (0,40%), 

houve uma grande diferença em relação ao presente na TACO (0,60%). Esta variação, 

segundo Silva (2000), pode ser decorrente de fatores como variedade, grau de maturação, 

local de plantio e colheita.  

Os componentes da caracterização química do óleo essêncial de cravo (OEC) estão 

apresentados na Tabela 13.  Através da análise por cromatografia gasosa acoplada à 

espectrometria de massas foi possível separar e identificar seis constituintes do óleo essencial 

de cravo. 

 

 

Tabela 13. Identificação dos componentes 

do óleo essencial de cravo. 
 

Identificação Teor (%) 

Eugenol 82,1 ± 0,2 

(E)-cariofileno 5,9 ± 0,1 

α-humuleno 0,7 ± 0,0 

trans-calameno 0,2 ± 0,0 

Acetato de eugenila 10,3 ± 0,1 

Óxido de cariofileno 0,7 ± 0,0 

   Média±desvio-padrão 

 

O OEC do presente estudo apresentou como compostos majoritários, o eugenol (82,1 

%), o β-cariofileno (5,9%) e o acetato de eugenila (10,3%). Resultado similar enfatizado por 

Singh et al. (2012), que comprovaram que entre os vários constituintes identificados no óleo 

de cravo, o eugenol, o acetato de eugenil e o β-cariofileno representam os principais 

componentes. Resultados semelhantes (82 a 88%) foram também obtidos por Ugaldea (2014), 

Costa et al. (2011), Arenas et al. (2011), Silvestri et al. (2010) e Oliveira et al. (2009). 
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Dzamic et al. (2009) identificaram 16 componentes no óleo essencial de cravo, sendo 

o eugenol (78,57%), β-cariofileno (15,56%) e α-humuleno (1,88%) como os principais 

componentes 

Trajano et al. (2010) identificaram 18 compostos químicos do óleo essencial extraído 

das folhas de E. caryophyllata.  O eugenol (74%) foi o composto majoritário, seguido pelos α-

humuleno (9,62%), D-cadineno (4,64%), trans-β-cariofileno (4,69%) e óxido de cariofileno 

(1,63%). Outros compostos, como eucaliptol (0,96%), γ-cadineno (0,86%), humuleno 

(0,83%), e torreiol (0,62%) foram encontrados em percentual menor.  

As diferenças existentes entre os componentes do OEC deste estudo e dos demais, 

provavelmente se deve ao processo destilação, secagem, região de plantio, temperatura, tempo 

de armazenamento e parte da planta utilizada (LEUSCHNER e ZAMPARINI, 2002; QIU et 

al., 2010). 

 

 

 

5.1.1.2 Teor de umidade e sólidos totais das polpas utilizadas 

Em virtude da grande quantidade necessária de polpa in natura para o processo de 

extrusão, as polpas utilizadas nos processos de casting e extrusão foram adquiridas em 

momentos distintos, logo pertencem à lotes diferentes, embora sejam do mesmo produtor, 

com isso os teores de umidade e sólidos totais diferem entre si.  

Com relação à umidade e sólidos totais da polpa concentrada, o processo de 

concentração foi necessário, devido ao alto teor de umidade da massa à ser extrusada com a 

adição da polpa in natura no estado original (Tabela 14). Portanto, foi necessário reduzi-lo 

para que se pudesse adicionar todo o volume de polpa com o aporte de vitamina C desejado, 

sem o excesso de água no sistema, o que impossibilitaria a processabilidade no extrusor. O 

aumento do teor de sólidos permitiu ser adicionada uma alta dosagem para extrusão. 

 

 

 

Tabela 14. Teor de umidade das polpas utilizadas na elaboração dos filmes por casting e 

por extrusão. 
 

Matéria-prima 
Umidade 

(%) 

Sólidos totais 

(%) 

Polpa casting 92,72±0,02
a 

7,28±0,02
a
 

Polpa pré-extrusão 93,48±0,02
c 

6,52±0,02
c
 

Polpa concentrada 81,21±0,03
b 

18,79±0,03
b
 

Média±desvio-padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem significativamente entre si 

pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 

 

Os valores de umidade para as polpas utilizadas na elaboração dos filmes (casting, 

concentrada e extrusada) foram de 92,72; 81,21 e 93,48%, respectivamente. Todas as polpas 

utilizadas neste estudo estão dentro da faixa de umidade da Tabela TACO (2006) que é de 92 

a 93,6%. 

Valor semelhante ao presente estudo (94,91%) foi encontrado por Salgado et al. 

(1999) para umidade na polpa de acerola industrializada. 
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Os valores de sólidos totais encontrados neste estudo para as polpas utilizadas na 

elaboração dos filmes (casting, concentrada e extrusada) foram de 7,28; 18,79 e 6,52%, 

respectivamente. Todas, estão dentro da faixa descrita (6,4 a 8,0 %) na TACO (2006). Valor 

semelhante à esse estudo foi encontrado por Salgado et al. (1999) para sólidos totais (5,09%) 

para polpa de acerola industrializada. 

 

 

 

5.1.2 Tamanho de partícula 

A distribuição do tamanho das partículas do amido de mandioca e da polpa de acerola 

podem ser vistas nas Figuras 26 e 27, respectivamente.  

O amido de mandioca apresentou distribuição do tamanho das partículas variando de 6 

μm a 35 μm, com maior volume de partículas em 18,8 μm. Segundo Vieira (2004), o tamanho 

dos grânulos e sua distribuição estão entre os fatores que influenciam as propriedades 

funcionais dos amidos.  

 

 

 

 

Figura 26. Distribuição granulométrica, em volume, das partículas do amido de mandioca 

 

Defloor et al. (1998) e Cereda (2001) relataram os diâmetros médios dos grânulos do 

amido de mandioca variam de 3 a 32 e de 5 a 35 μm de diâmetro com a média de 20 μm, 

respectivamente. Valores aproximados aos resultados obtidos neste estudo. 

Na Figura 27, está representado o resultado médio da distribuição do tamanho de 

partículas da polpa de acerola. Pode-se observar que a polpa apresentou um maior volume de 

partículas em torno de 233 μm.  O tamanho das partículas encontradas na polpa de acerola in 

natura variou da seguinte forma: partículas com tamanho entre 65 a 442 μm. Comportamento 

semelhante foi observado no suco de lima ácida orgânica integral (Viana, 2010), sendo que 

neste a maior concentração de partículas ficou acima de 200 μm. 
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Figura 27. Distribuição granulométrica, em volume, das partículas da polpa de acerola. 

  

 

 

 Carvalho et al. (2006), ao trabalhar  com suco de limão integral (Citrus limon, L.),  

observaram que o mesmo apresentava uma ampla distribuição de tamanho de partículas, de 

pequeno tamanho com 5 μm, como também partículas de maiores dimensões (8%) entre 500 e 

600 μm. 

Não foram encontrados relatos de trabalhos técnico científicos relacionados à análise 

quanto ao tamanho de partícula para polpa de acerola. 

 

 

 

5.1.3 Teor de vitamina C, carotenóides totais e de β-caroteno 

 Os diferentes períodos de aquisição das polpas (lotes diferentes), justificam as  

análises individuais. De acordo com a Tabela 15, observa-se que os teores obtidos de vitamina 

C, carotenoides e β-caroteno para polpa casting, polpa pré-extrusão e polpa concentrada, 

respectivamente. Através de análise estatística, as matérias-primas diferiram 

significativamente entre si (p ≤ 0,05). 

 

 

 

Tabela 15. Teor de vitamina C, carotenoides e de β-caroteno das matérias-primas 

utilizadas no processo de casting e de extrusão. 
 

Matéria-prima 
Vitamina C 

(mg/100g)* 

Carotenoides 

totais 

(µg/100g)* 

β-caroteno 

(µg/100g)* 

Polpa casting 1866,830
b 

2550,500
b 

1888,000
b 

Polpa pré-extrusão 1352,157
a
 1417,000

a 
1067,5

a 

Polpa concentrada 4399,867
c
 6125,500

c 
4409,0

c 

*base úmida/  Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem significativamente entre si pelo       

teste de Tukey (p < 0,05). 
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Oliveira et al. (2012), obtiveram o teor máximo de vitamina C de 1667 mg/100g em 

polpas congeladas, concordando com a faixa dos teores encontrados neste estudo. Porém, 

valores inferiores aos encontrados foram relatados por Araujo et. al. (2006) e Mendes et al. 

(2009), com valores variando de 470,24 a 1.119 mg/100g. Enquanto Souza et al. (2012), 

encontraram 821,12 mg/100g e Temóteo et al. (2012) obtiveram 1083,34 mg/ 100g. As 

diferenças nos resultados relatados ao deste trabalho, segundo Tomás-Barberan (2001) 

dependem de fatores intrínsecos (gênero, espécie, cultivar) e extrínsecos (condições 

ambientais, cultivo, manejo, condições de armazenamento, sensibilidade dos processos de 

extração e de determinação utilizados. 

Agostini-Costa et al. (2003) obtiveram 7100 µg/100 g de β-caroteno na polpa de 

acerola recém-processada, entretanto foi observada uma redução de 20% no conteúdo de 

carotenoides totais, já no quarto mês de estocagem, justificando parte das variaçoes 

encontradas na literatura, outras diferenças referem-se à safra, localidade de colheita e a 

variedades. Lima et al. (2005) determinaram o teor de β-caroteno em acerola, encontrando 

variações entre 940 e 3090 μg/100g (estação seca) e 1410 a 4060 μg/100g (estação de chuvas) 

no estádio maduro, concordando com os valores obtidos neste estudo.  

 

 

 

5.1.4 Capacidade antioxidante total   

A capacidade antioxidante total pelo método DPPH
+
 e ABTS

+
 das polpas de acerola e 

o OEC estão apresentadas na Tabela 16.  

Em relação ao método DPPH
+
, as substâncias antioxidantes presentes nos extratos 

reagem com o DPPH, que é um radical livre e dessa forma, estabiliza-o. O extrato que 

apresenta alto potencial em sequestrar radicais livres tem baixo valor de IC50 (concentração 

necessária para inibir 50% do radical livre formado). Dessa forma, uma pequena quantidade 

de extrato é capaz de decrescer a concentração inicial do radical DPPH
+
 em 50%, ou seja, 

quanto menor o valor do IC50, maior será a capacidade antioxidante do extrato analisado. 

Observa-se que a maior atividade antioxidante obtida foi da polpa concentrada com 

um valor de IC50 de 9,87 mg, seguido pela polpa casting com 14,92 mg. A diferença de 

valores entre essas duas polpas in natura (14,92 e 16,44 mg), como já foi relatado se deve à 

diferença de lotes, cultivares, condições climáticas e outros. De acordo com estes dados, fica 

evidenciado através dos resultados expressos tanto em IC50 DPPH e também por µM trolox no 

teste de DPPH, que a polpa concentrada, apresenta a maior capacidade antioxidante em 

comparação às outras duas polpas utilizadas, fato justificado pelo próprio processo de 

concentração, promovendo a concentração dos bioativos antioxidantes vitamina C e 

carotenoides, logo aumentando a capacidade antioxidante da mesma.  
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Tabela 16. Capacidade antioxidante da polpa de acerola in natura (casting e extrusão), da 

polpa concentrada e do OEC
a
 pelos métodos DPPH

+
 e ABTS

+
. 

 

 

Amostra 

DPPH ABTS 

IC 50 

mg/g 

µM trolox/g 

amostra 

IC 50 

mg/g 

µM trolox/g 

amostra 

Polpa casting* 14,92±0,54
b 

38,83 ± 4,32
a 

19,92±0,43
b 

52,34± 5,41
b 

Polpa pré-extrusão* 16,44±0,47
c 

41,64 ± 0,59
a 

32,27±0,65
c 

40,42± 0,65
a 

Polpa concentrada* 9,87±0,25
a
 74,08 ± 2,61

b 
16,43±0,44

a 
78,42± 5,62

c 

OEC*
a 0,58±0,02 1311,86 ± 45,47 0,33±0,02 2063,1 ± 55,75 

*base úmida / a óleo essencial de cravo/ IC50: quantidade de amostra necessária para inibir 50% do radical livre 

presente/ Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem significativamente 

entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 

 

Resultado superior para IC50 DPPH (0,00174 mg/mL) foi relatado por Vieira et al. 

(2011) para polpas de acerola. Porém, concordando com os resultados de ABTS em TEAC 

(52 a 3690 µM trolox/g amostra) do mesmo autor. Estas diferenças provavelmente se devem à 

complexidade desse grupo de compostos, aos métodos de extração e/ou à metodologia de 

quantificação empregada (BALASUNDRAM et al., 2003). Como também, segundo Wojdylo 

et al. (2008) possam ser justificadas às variações das condições climáticas, grau de maturação 

da fruta e solo, que afetam seu conteúdo em compostos fenólicos. Os resultados deste estudo 

foram semelhantes a vários estudos prévios que observaram que a polpa de acerola apresenta 

elevada capacidade antioxidante (KUSKOSKI et al. 2005; MELO et al. 2008; ROCHA, 2013).  

  Para o OEC, o resultado para IC50 pelo método DPPH foi de 0,58 mg/g, sendo inferior 

ao obtido por Ugalde (2014) (0,011 μg/mL) e superior ao encontrado por Vanin (2014) (367,5 

μg/mL), utilizando a mesma metodologia. Dessa forma, observa-se-se que o OEC possui 

potencial para ser utilizado como antioxidante (UGALDE; VANIN, 2014). As diferenças 

encontradas entre este estudo e de outros relatados provavelmente se devem à fatores como 

método de extração, condições e temperatura de armazenamento, partes da planta utilizada, 

clima, entre outros. 
Em relação ao método ABTS, as polpas casting, pré-extrusão e concentrada obtiveram 

19,92; 32,27 e 16,43 mg/g para o IC 50 e 52,34; 40,42 e 78,42 µM trolox, respectivamente. 

Diversos autores avaliaram a capacidade antioxidante de polpas e sucos de frutas. Kuskoski et 

al. (2005),
 
determinaram a capacidade antioxidante pelo método ABTS das polpas de amora, 

uva, açaí, goiaba, morango, acerola, abacaxi, manga, graviola, cupuaçu e maracujá, 

encontrando valores de TEAC variando de 2,0 e 67,6 μMol TEAC g/amostra, concordando 

com a faixa de variação dos resultados apresentados deste trabalho nos mesmos parâmetros. 

O mesmo fica evidenciado com relação ao OEC, em que em uma concentração de 0,33 

mg é comparável à 2063,1 µM trolox de um potente antioxidante sintético tido como 

referência (trolox). 

 

 

 

5.1.5 Cristalinidade do amido de mandioca 

A cristalinidade parcial dos grânulos de amido possibilita padrões específicos de 

difração de raios X. Segundo Zobel (1964), o que define os padrões de cristalinidade são a 
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intensidade relativa das linhas de difração dos raios X e os espaços interplanares (d). Esta 

análise é muito útil na identificação da natureza botânica de amidos (TAKO e HIZURUKI, 

2002). 

Na Figura 28 pode-se observar no difratograma de raios X, o padrão de cristalinidade 

do amido de mandioca do presente estudo, em que são evidenciados os picos de maior 

intensidade em 2θ de 15°; 17°; 18°, 23° e 27°. Marcon et al. (2009) e Shin (2005) sugerem 

que os grânulos de amido que apresentam características do tipo A são os que apresentam os 

picos principais em 15; 17; 18 e 23 em 2θ; tipo B, em 5,6; 15; 17; 18 e 23 em 2θ e tipo C, 

uma mistura dos tipos A e B com picos em 5,5; 15; 17; 22 e 23° em 2θ. Portanto, com base 

nesta classificação, os grânulos de amido de mandioca apresenta padrão semelhante ao tipo A. 

 Na literatura, os amidos de mandioca são classificados em diversos tipos. Lacerda 

(2006) descreve o perfil de cristalinidade do amido de mandioca como tipo A, Teixeira et al. 

(2009) classifica como tipo B, Marcon et al. (2009) classifica como tipo C e Costa (2010) 

classifica como tipo A.  Marengo et al. (2012), Huang et al. (2007) e Zobel (1998) 

observaram picos para amidos de mandioca próximos de 2θ em 15,3; 17,3; 18,3; 22 e 23,5° e 

caracterizaram os amidos como padrão de cristalinidade tipo C. 

No presente estudo, o índice de cristalinidade dos grânulos de amido de mandioca foi 

de 41,7%. Segundo Cheethan e Tao (1998), o índice de cristalinidade relativa de amidos 

nativos varia de 15 a 45 %, dependendo da espécie vegetal.  

 Buléon et al. (1998), Ferrini (2006) e Srichuwong et al. (2005) encontraram valores de 

índice de cristalinidade de 24,0 %, 25,24 % e de 31,0 %, respectivamente para amido de 

mandioca. Valores abaixo dos obtidos neste estudo. 

 

 

 

 

 

 

 

 

5.1.6 Temperatura de gelatinização do amido de mandioca   

 Como já descrito na revisão de literatura no item 3.2.1, uma das propriedades do 

amido de mandioca é a gelatinização. Suspensões de amido quando aquecidas em excesso de 

água possibilitam uma transição de primeira ordem, irreversível, sendo que nessa etapa ocorre 

o rompimento, a expansão e a hidratação dos grânulos e ainda a solubilização das moléculas 

de amido. Essa transição pode ser caracterizada por uma endoterma obtida através de 

calorimetria diferencial de varredura (DSC).  

Figura 28. Difratograma de raios X do amido de mandioca 
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 A Figura 29 mostra o termograma do amido de mandioca nativa para verificação da 

gelatinização total do amido. As temperaturas onset (T0) e de pico (Tp) e a entalpia de 

gelatinização (∆Hgel) do amido de mandioca nativa estão representadas na Tabela 17. 

 

 

 
     Figura 29. Termograma do amido de mandioca nativo. 

 

 

 

Tabela 17. Temperaturas onset (T0), de pico (Tp) e entalpia de gelatinização (∆Hgel) da 

amido de mandioca nativa 
 

Amostra T0  (°C) Tp (°C) ∆Hgel (J g
-1

) 

Amido de 

mandioca 
60,01 69,13 14,47 

  

 

 

 

Segundo os dados, na gelatinização do amido deste estudo a temperatura inicial (T0), 

de pico (Tp) e a entalpia de gelatinização (∆Hgel) foram de 60,01°C; 69,13°C e 14,47 Jg
-1

, 

respectivamente. Valores similares foram observados por Lacerda (2006), com a temperatura 

de pico de 63,43 °C e a entalpia de 12,89 Jg
-1

. 

Grânulos de cereais (cristalinidade tipo A) e tubérculos nativos (cristalinidade tipo B) 

possuem diferentes características de gelatinização. Os tubérculos iniciam a gelatinização em 

temperatura (T0) menor, mas possuem altas temperaturas de pico (Tp). Grânulos de amido 

nativo tipo B tem entalpia (∆Hgel) menor do que do tipo A (SINGH et al. (2003). 

Diversos estudos buscam elucidar o que ocorre durante o aquecimento de dispersões 

de amido em relação ao conteúdo de amilose e amilopectina. Silva e Cabello (2006) 

observaram que no amido de mandioca esses teores variaram de 17,17 a 19,67% para amilose 

e 80,33 a 82,83% para amilopectina.  

Sabe-se que a amilopectina exerce papel principal na cristalinidade dos grânulos de 

amido. Altas temperaturas de transição têm sido mencionadas como resultado do alto grau de 

cristalinidade, que fornece estabilidade estrutural aos grânulos e maior resistência à 

gelatinização. Assim, a presença de amilose baixa o ponto de fusão das regiões cristalinas e a 

 



73 
 

energia para iniciar a gelatinização, pois as longas cadeias de amilopectina requerem uma 

maior temperatura para dissociar completamente do que aquela requerida pra cadeias mais 

curtas das duplas hélices. Esta correlação indica que o amido com alto conteúdo de amilose 

tem maior região amorfa e perde região de cristalinidade a menor temperatura de 

gelatinização (SINGH et al., 2003). 

Geralmente, segundo Elfstrand et al. (2004), durante a análise de DSC das dispersões 

de amido/água, uma larga distribuição na transição endotérmica indica heterogeneidade 

cristalina, onde menos cristais estáveis derretem em uma temperatura baixa e os cristais 

restantes derretem a temperaturas mais altas, o que indica uma dependência entre o 

comprimento das cadeias e as temperaturas de transição e entalpia de fusão. Cadeias externas 

mais longas de moléculas de amilopectina fornecem altos valores de entalpia de fusão. 

 De acordo com Yoo e Jane (2002), a ocorrência de uma única endoterma no gráfico 

apresentado pelo DSC dos amidos indica que não há amilose complexada com lipídios. A 

presença desta, provocaria uma fusão com uma endoterma na faixa de temperatura de 91-

100ºC. Fato já esperado, pois amidos de raízes e tubérculos apresentam quantidades muito 

baixas de lipídios. Como mencionado anteriormente, não foi detectado a presença de matéria 

graxa no amido de mandioca (Tabela 11). O valor desta endoterma foi de 14,47 kJ kg
-1

, 

superior a endoterma do amido de mandioca encontrado por Peroni (2003), de 13,73 kJ kg
-1

. 

Possivelmente essa diferença de entalpia seja devido ao aumento da entalpia necessária ao 

evento, sugerindo um aumento nas características cristalinas do material, o que poderia ser 

justificado pela diferença nos conteúdos de amilose e amilopectina do amido de mandioca 

utilizadas, pois a sua cristalinidade está associada com a presença da amilopectina, sendo 

necessária maior energia à medida que o teor de amilopectina é maior do que o amido obtido 

por Peroni. E o amido, mesmo sendo da mesma espécie, depende da qualidade do solo, 

chuvas, plantio e outros.  

 

 

 

5.1.7 Microestrutura  

Os grânulos de amido de mandioca nativo observados por MEV têm sua morfologia 

externa apresentada na Figura 30, onde os grânulos podem ser observados com um aumento 

de 600, 1000, 1500, 2500 e 4000 vezes.  

Os grânulos apresentaram morfologia arredondada, as vezes truncadas, alguns 

aglomerados, e alguns grânulos côncavo-convexos característicos, características também 

observadas por Henrique et al. (2008), e Jane et al. (1994). Segundo Amante (1986), o 

tamanho e a forma dos grânulos de amido variam com a espécie e a distribuição de tamanho 

varia com o estádio de desenvolvimento da planta e forma de tuberização, podendo ainda se 

diferenciar entre variedades.  

Sriroth et al. (1999), observaram a influência do tempo de colheita da mandioca com 

relação a estrutura dos grânulos de amido em diferentes cultivares. Foi evidenciado através da 

análise de tamanho de grânulos de amido, que a distribuição de tamanho dos grânulos foi 

afetada pela idade da raiz. Leonel (2007), analisando amido de diferentes fontes botânicas, 

observou amidos com uma estrutura muito semelhante à observada neste trabalho.  
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a-600x  b-1000x 

 

 

 

c-1500x  d-2500x 

 

 

 
e-2500x  f-4000x 

 

5.1.8 Caracterização reológica  e – 

2500x 

Figura 30. Micrografias do amido de mandioca obtidas através de microscopia eletrônica de varredura 

(MEV) do amido de mandioca: a. 600x, b. 1000x; c. 1500x; d. 2500x; e. 2500x; f. 4000x. 
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O comportamento da viscosidade das amostras (T1) amido de mandioca  e água, (T2) 

amido de mandioca, polpa de acerola e  glicerol, (T3) amido de mandioca polpa de acerola, 

(T4) amido, água e glicerol, (T5) polpa de acerola, (T6) polpa de acerola  e  glicerol. sob 

variadas condições de temperatura é apresentado na Figura 31. Pode-se observar que na 

presença de polpa, as amostras T2, T3, T5 e T6, evidenciaram um aumento na viscosidade 

durante os primeiros 5 minutos à 50 °C e após, diminuindo progressivamente até os 30 min de 

análise enquando a temperatura aumentava para 83°C, mostrando ligeira recuperação 

enquanto a  temperatura diminuia. Este efeito provavelmente surgiu como resultado de uma 

organização inicial das cadeias poliméricas sob cisalhamento. 

 Destas amostras, para T2 (amido, polpa e glicerol) e T6 (polpa e glicerol), ficou 

evidenciado que a presença de glicerol pouco influenciou no aumento da viscosidade, 

provavelmente o pouco aumento da viscosidade constatado foi devido ao amido, mesmo em 

baixa concentração que interagiu com a polpa. Nas amostras T3 (amido e polpa) e T5 (polpa), 

a interação entre o amido e a polpa influenciando o aumento da viscosidade ficou ainda mais 

evidente, pois o aumento é drástico na amostra (T3) com à adição de apenas 0,5% de amido 

no perfil da viscosidade em relação à mesma amostra sem o amido (T5). 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 31. Curva de Tempo versus Viscosidade da suspensão de amido de mandioca com polpa de  acerola e glicerol: (T1) 
amido de mandioca  e água, (T2) amido de mandioca, polpa de acerola e  glicerol, (T3) amido de mandioca polpa de acerola, 
(T4) amido, água e glicerol, (T5) polpa de acerola, (T6) polpa de acerola  e  glicerol. 

 

  

 

 

 

 

 

 
Figura 32. Curva de Tempo versus Viscosidade da suspensão de amido de mandioca : amido de mandioca  e  água (T1), 
amido de mandioca, água e  glicerol (T4). 

 

T1 - 0,5% amido, 99,5% água, 

0% glicerol, 0% polpa 

T2 - 0,5% amido, 0% água, 

0,25% glicerol, 99,25% polpa 

T3 - 0,5% amido, 0% água,  

0% glicerol, 99,5% polpa 

 

T4 - 0,5% amido, 99,25% água, 

0,25% glicerol, 0% polpa 

T5 - 0% amido, 0% água,  

0% glicerol, 100% polpa 

 

T6 - 0% amido, 0% água,  

50% glicerol, 50% polpa 
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As amostras T1 (amido de mandioca e água) e T4 (amido de mandioca, água e 

glicerol) apresentaram viscosidade muito baixa ao longo de todo perfil de temperatura. Isto 

pode ser atribuído ao baixo teor de amido presente nas amostras (0,5%), sendo insuficiente 

para que os grânulos ao incharem contribuíssem para o aumento da viscosidade. Na Figura 

32, ficou evidenciado (T4) apenas um pico de aumento de viscosidade em torno de 1,4 mPa 

aos 18 min de análise aos 83 °C. Isto se deve provavelmente à fusão do glicerol (T4). 

 
 
 

 

 

 

 

 

 

As imagens do processo de  aquecimento das amostras em excesso de água de forma a 

mostrar o fenômeno de gelatinização do amido das amostras estão apresentadas na Figura 33, 

nos tempos 1, 11, 19 e 29 min e  temperaturas de 50, 71, 86 e 84 °C. Os amidos foram 

caracterizados pela presença de formas arredondadas contrastantes (grânulos), no início da 

análise, particularmente quando processado com água. Provavelmente, devido à diluição, 

formas de amido foram escassos, quando misturado com glicerina e polpa de acerola. Não 

foram observadas formas claras para a polpa e água, enquanto que quando o glicerol foi 

adicionado pronunciadas estruturas longas e finas foram sendo evidenciadas, provavelmente 

devido à presença de fibras (hidrocolóides) opticamente melhoradas pelo glicerol. 

 Por aquecimento contínuo e cisalhamento, grânulos de amidos expandiram até o 

desaparecimento da sua forma inicial após 15-20 minutos, dependendo da presença do agente 

plastificante. Um trabalho semelhante foi realizado por Tan et al. (2008), com os amidos de 

cereais. Eles  observaram que os grânulos maiores absorveram plastificante antes dos grânulos 

menores, o que também foi  observado neste estudo. 

Figura 33. Imagens do fenômeno de gelatinização do amido de mandioca e a sua 

interação com a polpa de acerola e glicerol. 
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 A polpa de acerola contêm uma concentração substancial de hemiceluloses (Farias et 

al., 2012) o que tem contribuído para aumentar a viscosidade em baixa temperatura no estudo. 

Sabe-se que a hemicelulose, como a pectina,  é utilizada como agente espessante e que as 

longas moléculas podem entrelaçar a baixa temperatura (BEMILLER, 2001).  

 De acordo com Pelegrine (1999), como a maioria das polpas de frutas apresenta-se na 

forma de sólidos dispersos em meios líquidos, a temperatura torna-se um dos fatores que mais 

afetam sua viscosidade. Um aumento da temperatura faz com que a viscosidade da fase 

líquida diminua, aumentando o movimento das partículas em suspensão, causando um 

decréscimo na viscosidade da polpa. Segundo Queiroz (1998) e Silva (2000), considerando 

que os fatores teor de sólidos e temperatura afetam o comportamento reológico das polpas de 

frutas, pode-se atribuir seu comportamento incomum às fibras longas presentes nesse 

material, não fragmentadas por ocasião do despolpamento. Essas fibras se entrelaçariam 

durante a deformação, formando fios que dificultariam o escoamento do material, opondo 

forcas de arraste ao movimento, aumentando a viscosidade no início da análise (T5). 

 Azoubel et al. (2005) avaliaram o efeito da concentração sobre a viscosidade do suco 

de caju, à 30°C, para teores de sólidos solúveis na faixa de 5,5 a 25 °Brix, observando que 

houve um aumento da viscosidade em função do conteúdo de sólidos. De acordo com 

Constenla, Lozano e Crapiste (1989), a viscosidade da solução é uma função das forças 

intermoleculares e interações entre água e soluto que acabam por restringir o movimento 

molecular. Quanto mais solutos estão dissolvidos na solução, maior é a viscosidade, devido a 

um aumento nas ligações de hidrogênio entre as moléculas de água e soluto. 

 De acordo com Torley e Van Der Molen (2005) tipos diferentes de açúcares divergem 

no seu efeito sobre a gelatinização do amido, e as suas misturas têm um efeito que é em 

grande parte proporcional à concentração dos açúcares presentes. Parece que as vitaminas e 

hidrocolóides de polpa de acerola afetaram a gelatinização do amido. Este efeito foi reduzido 

pela presença de glicerina, que pode formar ligações fortes com moléculas de água evitando a 

solubilização de hidrocolóides. 

 

 

 

5.2 Resultados Preliminares 

5.2.1 Caracterização dos filmes obtidos em extrusora monorosca e termoprensagem 

Foram realizados testes preliminares com o objetivo de avaliar o comportamento das 

matérias-primas utilizadas, em um sistema mais simples de extrusão de rosca simples na 

formação de filmes. A principal limitação deste sistema é a incorporação de líquidos, neste 

caso proveniente da polpa. Dessa forma, não foi possível adicionar maior teor de polpa ao 

amido, o que poderia ser resolvido com o uso do sistema de extrusão de dupla rosca, já que 

este permite bombeamento de líquidos. 

 

 

 

5.2.1.1 Análise visual 

 Foram obtidos pellets com aproximadamente 1 mm de espessura e 25 mm de largura 

(Figura 34). À base amido de mandioca adiciou-se o percentual de polpa de acerola e glicerol, 

conforme o item 4.2.4.1 Baseado nos resultados obtidos dos ensaios preliminares pôde-se 

concluir que a formulação contendo amido de mandioca (70%), polpa de acerola (15%) e 

glicerol (15%) foi a formulação que originou filmes com melhor aspecto visual, melhor 

comportamento táctil e mecânico.  
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Figura 34. Pellet de amido de mandioca e polpa de acerola (A), e pellet de amido de    

mandioca, polpa de acerola e glicerol (B). 

 

  

 

Os pellets foram prensados e os filmes resultantes (Figura 35), apesar de mostrarem-se 

de fácil manuseio e com boa transparência e translucidez, apresentaram-se com uma aparência 

pouco uniforme, rugoso nas extremidades, com flexibilidade variável de acordo com a 

presença do plastificante, com presença microbolhas.  Observa-se que os filmes são 

translúcidos e que aquele sem glicerol apresentou coloração mais escura que o filme com 

glicerol. Isso pode ser atribuído simplesmente ao maior teor de polpa nos filmes sem glicerol.  

De acordo com Sebio (2007), o fenômeno de plastificação hipoteticamente pode ter 

ocorrido devido ao teor de glicerol, água, cisalhamento e temperatura serem fatores que 

provocariam a fusão da matriz polimérica conduzindo à formação de uma pasta plástica 

viscosa e homogênea ou o alinhamento das moléculas ou agregados poliméricos devido ao 

escoamento progressivo laminar formando camadas paralelas superpostas. E até mesmo, o 

resfriamento da pasta polimérica na matriz comprida, fixa as estruturas e dá um formato final 

plastificado.  

 

 

 

A B 

  

A B 
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Figura 35. Imagem digitalizada dos filmes de amido de mandioca e polpa de 

acerola sem glicerol (A), e filme de amido de mandioca, polpa de acerola e 

glicerol (B). 

 

 

 

5.2.1.2 Espessura 

A espessura dos filmes elaborados no ensaio preliminar (extrusora monorosca), de 

acordo com as diferentes concentrações propostas foram 0,347
a
 ± 0,05 mm para o filme de 

amido de mandioca e polpa de acerola (A) e 0,377
b
 ± 0,09 mm para o amido de mandioca 

com polpa de acerola e glicerol (B). No presente trabalho, a variação de percentuais dos 

componentes da formulação resultou em materiais com diferentes espessuras (teste de tukey, 

p≤0,05). Isto é importante para permitir a comparação das diversas propriedades dos filmes 

elaborados, uma vez que se sabe que a espessura apresenta forte interferência na resposta. 

Desta forma, as possíveis diferenças encontradas nas respostas podem ser devidas não só a 

formulação, mas ao efeito da diferença na espessura dos filmes. 

Wang et al. (2010) com filmes produzidos com variável teor de purê de cenoura, 

carboximetilcelulose (CMC), amido de milho, gelatina e glicerol, verificaram que a espessura 

dos filmes variou de 0,099 a 0,238 mm. No entanto estes autores não relacionaram a variação 

da composição com o aumento da espessura, não sendo possível identificar o componente da 

mistura que levou a essas diferenças.  

Sothornvit (2007) estudando filmes exclusivamente elaborados com purê de manga, 

obteve a espessura média de 0,170 mm, resultado inferior a espessura dos filmes obtidos no 

presente estudo, provavelmente devido ao maior teor de amido utilizado.  

A interação de polpa de acerola e glicerol deve ter provocado um pequeno aumento na 

espessura dos filmes, o que também foi observado por vários autores (SHIMAZU et al. ,2007; 

FAKHOURI, 2003). Estes últimos, trabalhando com filmes de gelatina plastificados com 

triacetina, verificaram o aumento da espessura em função do aumento do plastificante.  

Por outro lado, Laohakunjit e Noomhorm (2004) em estudo de filmes de amido de 

arroz, observaram que a espessura não sofreu influência da concentração de glicerol, mas foi 

influenciada pela concentração de amido.  
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5.2.1.3 Ensaios mecânicos 

5.2.1.3.1 Tensão na ruptura no teste de tração 

De acordo com os resultados nos testes preliminares da análise de tensão na ruptura no 

teste de tração os valores médios obtidos para os filmes de amido de mandioca com adição de 

polpa de acerola foi de 11,88 ± 0,09 MPa (A) e para os filmes de amido de mandioca com 

adição de polpa de acerola e glicerol (B) foi 0,696 ± 0,03 MPa. Observa-se que adição de 

glicerol à formulação, provocou uma redução drástica da tensão na ruptura dos filmes, 

conforme pode ser visto na formulação B. Isso porque o glicerol possui a capacidade de 

reduzir as interações entre as cadeias poliméricas, aumentando o espaço entre as cadeias, 

promovendo maior mobilidade molecular (MALI et al., 2010) reduzindo a tensão na ruptura 

dos filmes. 

Resultado similar foi obtido por Wang et al. (2010) trabalhando com filmes de purê de 

cenoura, carboximetilcelulose (CMC), amido de milho, gelatina e glicerol. Os autores 

encontraram resultados variando de 5,06 a 11,73 MPa e observaram a melhora na tensão na 

tração com a elevação da concentração de amido de milho e a redução da tensão da mesma 

com o aumento do teor de glicerol nos filmes.  

Ziani et al. (2008) elaboraram filmes de quitosana sem glicerol e verificaram que a 

ausência deste plastificante favoreceu o aumento da tensão na tração. Assim, a presença de 

glicerol em filmes de quitosana resultou em uma diminuição da tensão na tração em torno de 

65%. Lima et al. (2007) verificaram que a tensão na tração para filmes de alginato puro 

aumentou de 18 para 49 MPa com a redução na concentração de sorbitol de 30 para 0%.  

Sothornvit e Pitak (2006) trabalhando com filmes com farinha de banana observaram 

que o aumento da concentração de farinha de banana ajudou a melhorar a resistência dos 

filmes, o que o autor atribuiu ao maior teor de polissacarídeos presente na estrutura do filme.  

Romero-Bastida et al. (2005), estudando filmes com amido de banana e manga 

adicionados de 50% de glicerol encontraram 25 e 19 MPa de tensão na tração, 

respectivamente. McHugh e Olsen (2004) analisando filmes de purês de maçã, pêssego, 

cenoura e brócolis sem a adição de glicerol relataram valores de 0,7; 1,8; 5,3 e 0,7 MPa, 

respectivamente.  

Sothornvit e Rodsamran (2007) trabalhando com filmes de purê de manga obtiveram 

1,2 MPa de tensão na tração, da mesma maneira que Rojas-Grau et al. (2007) que encontrou 

2,90 MPa em filmes de purê de maçã, alginato e glicerol. 

 

  

 

5.2.1.3.2 Deformação na ruptura no teste de tração 

De acordo com os resultados preliminares da análise de deformação na tração, os 

valores obtidos para os filmes de amido de mandioca com adição de polpa de acerola foi de 

1,83 ± 0,02% (A) e para os filmes de amido de mandioca com adição de polpa de acerola e 

glicerol foi 3,52 ± 0,07%. (B).  Nota-se que a presença de glicerol (ensaio B), aumentou a 

deformação na tração dos filmes, devido a capacidade do glicerol em reduzir as interações 

entre as cadeias poliméricas, promovendo o aumento do espaço entre as cadeias, maior 

mobilidade molecular (MALI et al., 2010) favorecendo o aumento da deformação. 

Wang et al. (2010) trabalhando com filmes compostos de purê de cenoura, CMC, 

amido de milho, gelatina e glicerol, observaram que a concentração de CMC, amido de milho 

ou gelatina não apresentaram efeito significativo sobre a deformação na tração, mas a 

elevação da concentração de glicerol provocou o aumento. Os autores comprovaram que a 

adição de glicerol aos filmes aumentou a sua extensibilidade e reduziu a sua força mecânica. 
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 Resultado semelhante ao presente estudo também foi encontrado por Vicentini (2003) 

trabalhando com filmes de amido de mandioca. A autora observou que a deformação 

aumentou linearmente de 3,28 para 7,34% e de 2,64 para 4,03% com incremento da 

concentração de glicerina e sorbitol, respectivamente. 

Observa-se no presente estudo que a presença de glicerol favoreceu o aumento da 

deformação na tração dos filmes, isto provavelmente se deve a capacidade do glicerol em 

reduzir as interações entre cadeias poliméricas, diminuindo assim a resistência do filme e 

aumentando a flexibilidade (SOTHORNVIT e KROCHTA, 2000, 2001). Resultados 

semelhantes também foram relatados por Park et al. (1993) para os filmes à base de celulose, 

Gontard et al. (1993) para filmes de glúten de  trigo e  Sothornvit e Pitak (2006) trabalhando 

com filmes de banana.  

McHugh e Olsen (2004) analisando filmes de purês de maçã, pêssego, cenoura e 

brócolis sem a adição de glicerol relataram valores de 11,8; 23; 7,3 e 4,1%, respectivamente, 

resultados superiores ao obtido no presente estudo.  Possivelmente essa menor deformação 

nos filmes de acerola se relacione ao menor conteúdo de glicerol presente neste filme.

 Romero-Bastida et al. (2005) estudando filmes com amido de banana e manga 

adicionados de 50% de glicerol encontraram 40 e 30% de deformação na tração, 

respectivamente e também encontraram valores maiores para os filmes adicionados com 

plastificante. 

 Sothornvit e Rodsamran (2008) trabalhando com filmes de purê de manga obtiveram 

18,5% como resultado para deformação na tração, resultado superior ao valor obtido no 

presente estudo, isso possivelmente se deve ao alto teor de amido (70%) dos filmes de acerola 

em relação aos filmes de manga (4%), já que o teor de polissacarídeo segundo os autores 

aumenta a resistência e reduz a deformação dos filmes. 

 

 

 

5.2.1.3.3 Força de ruptura no teste de perfuração 

Os valores obtidos de força de ruptura na perfuração para os filmes de amido de 

mandioca com adição de polpa de acerola (A) foi de 61,84 ± 2,54 N e para os filmes de amido 

de mandioca com adição de polpa de acerola e glicerol (B) foi 3,94 ± 0,72 N. Observa-se que 

com a presença de glicerol houve uma redução da força na ruptura dos filmes.  

O mesmo efeito também foi relatado por Sobral et al. (1998); Monterrey-Quintero e 

Sobral (2000) e confirmado por Mali (2002), que elaborou filmes com 3,3% de amido de cará 

e espessura de 0,07 mm. Este autor observou que o aumento da concentração de glicerina de 

1,3 para 2% causou a redução da força na ruptura da perfuração de 8,02 para 6,03N. O mesmo 

foi verificado por Vicentini (2003) quando observou que o incremento de glicerina, sorbitol e 

dietilenoglicol de 10 para 25% provocou uma redução linear da força de ruptura na perfuração 

de 7,25 para 4,28 N, de 10,04 para 8,45 N e de 7,02 para 4,16 N, respectivamente. 

 O efeito do plastificante reduzindo a força de ruptura na perfuração também pode ser 

explicado conforme descrito acima: à capacidade do plastificante em reduzir as interações 

entre cadeias poliméricas, diminuindo assim a resistência do filme e aumentando a 

flexibilidade (SOTHORNVIT e KROCHTA, 2000, 2001). 
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5.2.1.3.4 Deformação no teste de perfuração 

 Os valores de deformação na ruptura obtidos para os filmes de amido de mandioca 

com adição de polpa de acerola (A) foram de 4,183
a
 ± 0,17 % e para os filmes de amido de 

mandioca com adição de polpa de acerola e glicerol (B) foi 4,354
b
 ± 0,58 %.  Nota-se que a 

redução da concentração de polpa e a adição de glicerol favoreceram o aumento da 

deformação na perfuração dos filmes (formulação B). Possivelmente devido a redução das 

interações e ao aumento do espaço entre as cadeias poliméricas, promovendo maior 

deformação. 

No presente estudo foi evidenciada a capacidade do plastificante em aumentar a 

deformação na ruptura dos filmes no teste de perfuração. O que também foi comprovado por 

Vicentini (2003); Monterrey e Sobral (1999). 

Rojas-Grau et al. (2007) obteve 51,06% de deformação na perfuração em filmes 

elaborados com purê de maçã, alginato e glicerol. Este resultado é bastante superior ao obtido 

no presente estudo. Esta diferença pode ser devida ao menor teor de amido deste estudo em 

relação ao presente, uma vez que maior teor de amido confere maior resistência e menor 

deformação do que os filmes sem adição de amido, como nos filmes de purê de maçã. 

 

 

 

5.2.1.4 Medida de opacidade 

 Os resultados experimentais da análise de opacidade dos filmes de amido de mandioca 

e polpa de acerola (T1) e dos filmes de amido de mandioca, polpa de acerola e glicerol (T2) 

elaborados neste estudo foram de 1,57
a 

± 0,11 e 1,89
b 

± 0,03, respectivamente. Foi 

evidenciado diferença na opacidade dos filmes (teste de tukey, p ≤ 0,05), possivelmente 

relacionada à diferença nas espessuras 0,347
a
 (A) e 0,377

b
 mm (B). Segundo Davaço (2006) o 

grau de transparência do filme tem relação direta com a estrutura química e à massa molecular 

do material, portanto dependerá da estrutura do polímero utilizado (a cristalinidade é 

diretamente proporcional a opacidade) e de sua espessura (MALI, 2004; CRIPPA, 2006).  

Fato justificado neste estudo pela maior opacidade no filme com maior espessura  

 Os valores deste estudo para análise de opacidade foram similares aos encontrados por 

Ramos et al. (2006), os quais trabalharam com filmes de gelatina com 50% de glicerol (1,47), 

para filmes sintéticos de polipropileno orientado sem glicerol (1,67) e para filmes de poliéster 

sem glicerol (1,51) e também por Jongjareonrak et al. (2006), os quais trabalharam com 

filmes de gelatina com 50% de glicerol (1,82). 

Cao et al. (2007), utilizando filmes de isolado proteico de soja e gelatina, observaram 

que os valores variaram de 1,184 a 5,676. 

 Mali (2004) observou, em filmes de amido de inhame, que a opacidade sofreu 

influencia do efeito linear da espessura e da interação do teor de glicerol com a concentração 

de amido. O aumento da espessura provocou a elevação da opacidade dos filmes. 

Sobral et al. (2004) observaram, em filmes constituídos de proteínas miofibrilares e 

sarcoplasmáticas do músculo de tilápia-do-Nilo, que o aumento da concentração de glicerol 

provocou a redução da diferença de cor e da opacidade dos filmes, talvez pelo efeito da 

diluição provocado pelo glicerol, por ser um produto incolor e transparente (PASCHOALICK 

et al., 2003). 
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5.2.1.5 Cristalinidade dos filmes 

 Os resultados preliminares da análise de difração de raios X do amido de mandioca 

nativo, dos filmes elaborados com amido de mandioca e polpa de acerola (A), dos filmes de 

amido de mandioca, polpa de acerola e glicerol (B), com 3 dias e dos filmes (A) e (B) com 9 

dias de condicionamento em condições de umidade e temperatura controladas, estão dispostos 

na Figura 36.  

 Como já comentado anteriormente, o padrão de cristalinidade dos grânulos de amido 

de mandioca nativo apresentou picos de maior intensidade em 2θ de 15°; 17°; 18°, 23 e 27°. 

Este padrão é semelhante ao da difração do amido tipo A de acordo com Marcon et al. (2009).  

 

 

 

 
Figura 36. Difratogramas de amido de mandioca, filme de amido de mandioca e 

polpa de acerola (A) e amido de mandioca, polpa de acerola e glicerol (B), 

 com 3 dias e 9 dias. 
 

 

Pode-se observar através da análise de difração de raios X realizada, que o amido de 

mandioca nativo evidenciou picos característicos da presença de cristais de amilose e 

amilopectina.  

Os difratogramas obtidos para os filmes (A e B) (Figura 38) não apresentaram nenhum 

padrão de cristalinidade no tempo 3 dias, ou seja, nenhuma cristalinidade residual foi 

observada, indicando que durante o processamento os cristais nativos foram completamente 

fundidos. Isto justifica que a combinação da temperatura, da pressão e do cisalhamento 

utilizados foram suficientes para romper a estrutura dos grânulos de amido. Porém, foi 

evidenciado um aumento no perfil de cristalinidade no filme B no tempo 9 dias, 

demonstrando 6,7% de aumento da zona cristalina, passando de 27,8 % a 34,5 %, nos tempos 

3 e 9 dias, respectivamente. Isso indica um certo grau de envelhecimento, tendo em vista que 

filmes de amido tendem a cristalizar durante o envelhecimento, ocasionando um aumento da 

rigidez do mesmo (JIMÉNEZ et al., 2012). 
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 Em filmes de amido de milho puro, há evidencias que o processo de recristalização 

também contribuiu para a redução da capacidade de estiramento, aumento da rigidez e da 

dureza do filme (MALI et al., 2010). Além disso, ocorrem outras implicações práticas como o 

decréscimo da permeabilidade aos gases (MAIA; PORTE; SOUZA, 2000), da PVA. Isto 

acontece porque uns números maiores de interações acontecem e reforçam as ligações de 

hidrogênio entre as cadeias do amido (GARCIA; MARTINO; ZARITZKY, 2000). 

Foi observado neste estudo que a região cristalina do amido se situa no intervalo de 

20°, fato também relatado anteriormente por Chen, Kuo e Lai, (2009); Famá, Rojas, Goyanes 

e Gerschenson (2005). 

 

 

5.3 Caracterização dos filmes obtidos por casting  

5.3.1 Aspecto visual 

Inicialmente foram realizados ensaios, utilizando-se a técnica laboratorial de casting 

para seleção do teor de plastificante e das concentrações de OEC para serem usados na técnica 

piloto de extrusão e termoprensagem. Os biofilmes produzidos por casting apresentaram bom 

aspecto visual, visualmente transparentes, homogeneidade, brilho e flexibilidade sendo 

facilmente removidos das placas de secagem. Não foi evidenciada a presença de rachaduras, 

partículas insolúveis ou de bolhas visíveis nos filmes, com exceção do filme (T5) que foi 

elaborado sem plastificante, tornando-se frágil e quebradiço, provavelmente este efeito tenha 

sido resultado da ausência do plastificante na matriz amilácea (JANGCHUD e CHINNAN, 

1999). Os biofilmes elaborados com 7,5% de glicerol e 22,5% de OEC (T4) formaram uma 

matriz mais rígida, apresentando maior dificuldade de descolamento da placa.  

Na Figura 37 é apresentado o aspecto visual dos filmes elaborados por casting e na 

Figura 38 do filme T2.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 37. Filmes elaborados pela técnica casting (T1: 4% de amido, 34,54% de polpa de acerola, 

30% de glicerol, 0% de OEC; T2: 4% de amido, 34,54% de polpa de acerola, 22,5% de glicerol, 7,5 de OEC; T3: 

4% de amido, 34,54% de polpa de acerola, 15% de glicerol, 15% de OEC; T4: 4% de amido, 34,54% de polpa de 

acerola, 7,5% de glicerol, 22,5% de OEC; T5: 4% de amido, 34,54% de polpa de acerola, 0% de glicerol, 30% 

de OEC). 
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Em função da análise visual dos filmes elaborados por casting (aspecto homogêneo, 

ausência de bolha, rachaduras, fissuras, partículas insolúveis, boa maleabilidade e fácil 

descolamento das placas) e através da propriedade desejabilidade (filme desejável, nas 

condições pré-estabelecidas como ideais (Figura 38) discutido a anteriori no item 4.2.6.1 foi 

selecionado o tratamento ideal ou desejável para reprodução em escala industrial, ou seja, por 

extrusão termoplástica.  

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 38. Filme elaborado casting (ensaio 2) 

 

 

 

5.3.2 Espessura 

Os resultados de espessura para as formulações de filmes elaborados por casting com 

amido de mandioca e polpa de acerola com diferentes teores de glicerol e OEC estão 

apresentados na Tabela 18. 

As espessuras dos filmes elaborados por casting nas diferentes formulações variaram 

de 0,175 mm a 0,195 mm. A incorporação dos diferentes teores do aditivo (OEC) na matriz 

plastificada com glicerol em diferentes concentrações não resultou em alteração significativa 

(p ≤ 0,05) na espessura dos biofilmes, quando comparados ao filme sem OEC. Não foi 

evidenciado diferença estatisticamente significativa entre as médias dos tratamentos. 
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Tabela 18. Espessura dos filmes elaborados por casting. 
 

Ensaios 
Glicerol 

(%) 

OEC* 

(%) 

Espessura 

(mm) 

1 30 0 0,175 ± 0,01
a 

2 22,5 7,5 0,185 ± 0,01
a 

3 15 15 0,178 ± 0,01
a 

4 7,5 22,5 0,181 ± 0,01
a 

5 0 30 0,195 ± 0,01
a 

* óleo essencial de cravo / Média±desvio-padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, 

diferem significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 
 

O controle da espessura é importante para a uniformidade dos filmes, para a 

repetitividade das medidas das propriedades e validação das comparações entre as 

propriedades dos filmes. Variações na espessura de um material podem afetar suas 

propriedades mecânicas e de barreira, comprometendo o desempenho da embalagem 

(SARANTÓPOULOS, 2002; OLIVEIRA et al.,1996). É um parâmetro que influência as 

propriedades dos filmes (CUQ et al., 1996ª).  

Valores de espessura estatisticamente iguais para todos os tratamentos também foi 

observado por Souza et al. (2012) em filmes de amido de mandioca (4%), contendo polpas de 

manga e de acerola (0 a 20%) plastificadas com sacarose e açúcar invertido (0,7 e 1,4%, 

respectivamente) e por Moradi et al. (2012) em filmes de quitosana com óleo essencial de 

tomilho e extrato de semente de uva. Os autores obtiveram valores de espessura inferiores 

(0,123 a 0,140 mm e 0,07 e 0,08 mm, respectivamente) às relatadas neste estudo. Esta 

diferença possivelmente se deva a menor massa de solução filmogênica (28,06 a 40,83 g) com 

relação a utilizada neste estudo (41,7 g). Segundo Andrade (2013), a concentração das 

matérias-primas utilizadas pode interferir na espessura dos filmes formados, pois soluções 

mais viscosas tendem a formar filmes mais espessos. 

Valores inferiores para espessura também foram obtidos por Almeida et al. (2013) 

(0,020 a 0,078 mm) para filmes compostos por blenda de amido de batata e celulose 

bacteriana e por Rojas-Grau et al. (2007) em filmes elaborados com purê de maçã, alginato, 

glicerol e óleos essenciais de orégano, capim-limão e canela. Os autores observaram que a 

presença dos óleos não causou efeito significativo na espessura dos filmes.  

Shimazu et al. (2007), em filmes elaborados por casting com amido de mandioca (3% 

amido/ solução filmogênica) e teores de glicerol (0, 5, 10, 15, 30 e 40%/ amido), observaram 

a variação na espessura dos filmes com o aumento gradual proporcional ao aumento do 

plastificante. Resultado contrário ao deste estudo, provavelmente devido à substituição do 

glicerol pelo OEC na mesma proporção, mantendo assim a mesma massa constante de 

´´plastificante`` em todos os tratamentos.  
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5.3.3 Umidade e sólidos totais 

Os resultados da análise de umidade para as formulações de filmes elaborados por 

casting com amido de mandioca e polpa de acerola com diferentes teores de glicerol e OEC 

estão apresentados na Tabela 17.  As variações nos teores de umidade nos diversos 

tratamentos foram de 11,84% a 15,16%. 

Embora os valores sejam próximos, foi constatada diferença significativa (p ≤ 0,05) 

entre os tratamentos. Sendo assim, ficou evidenciado que os tratamentos 4 e 5; 2 e 3; 1 e 2 são 

similares entre si. 

Pode-se observar que o decréscimo da concentração do glicerol influenciou a redução 

da umidade dos filmes. Já o aumento proporcional do teor de OEC provavelmente não atuou 

na redução da umidade dos filmes elaborados por casting, possivelmente devido a sua 

hidrofobicidade. Segundo Mali et al. (2004), a interação entre os aditivos incorporados e o 

tipo de plastificante utilizado pode influenciar no aumento ou redução da umidade dos filmes 

de amido. Fato também observado neste estudo, com o aumento da concentração do glicerol, 

tendo em vista a constância do teor de polpa em todos os tratamentos. 

Os teores de umidade dos filmes sem OEC (controle) foram semelhantes aos obtidos 

por Machado et al. (2012) com valores de umidade entre 15,50 e 18,78%, para filmes de 

amido de mandioca com nano celulose e extrato de erva-mate. 

As variações nos teores de sólidos totais dos filmes elaborados por casting variaram de 

84,83 a 88,16% (Tabela 19). 

 

 

 

Tabela 19. Teor de umidade e sólidos totais dos filmes elaborados por casting. 
 

Ensaios 
Glicerol  

(%) 

OEC* 

 (%) 

Umidade 

(%) 

Sólidos Totais  

 (%) 

1 30 0 15,16±0,17
cd

 84,84±0,17
ab 

2 22,5 7,5 14,33±0,21
bc

 85,67±0,21
bc 

3 15 15 13,70±0,05
b
 86,30±0,05

c 

4 7,5 22,5 12,35±0,47
a
 87,65±0,47

d 

5 0 30 11,84±0,68
a
 88,16±0,68

d 

* óleo essencial de cravo / Média±desvio-padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, 

diferem significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 

Houve diferença significativa (p≤0,05) entre alguns tratamentos (Tabela 18). Os 

tratamentos 1 e 2; 2 e 3; 4 e 5 foram semelhantes entre si.   Nota-se que o decréscimo da 

concentração do glicerol provocou a elevação do teor de sólidos totais dos filmes (ensaios 1 e 

5). Possivelmente este aumento do teor de sólidos totais com a redução do glicerol esteja 

relacionado à alta hidrofilicidade do glicerol. Por ele ser bastante hidrofílico, retem mais água 

no sistema. Assim a umidade do filme é maior e consequentemente o teor de sólidos é menor. 

A alta hidrofilicidade do glicerol também foi constatado por Mali et al., (2004); Shimazu; 

Mali; Grossmann, (2007). 
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Sothornvit e Rodsamran (2008) constataram o teor de sólidos totais médio de 92,04% 

em biofilmes obtidos a partir de purê de manga sem adição de plastificantes. Valor este 

superior ao encontrado nesse estudo, provavelmente isso se deva à ausência do plastificante, 

reduzindo a hidrofilicidade do filme (retendo menos água), elevando assim, a concentração de 

sólidos totais (MALI, 2010). 

 

 

 

5.3.4 Permeabilidade ao vapor de água  

De acordo com os resultados de PVA dos filmes elaborados por casting nas diferentes 

formulações, não houve diferença significativa (Tukey, p≤0,05) entre eles (Tabela 20). O 

valor da permeabilidade ao vapor de água variou de 0,36 a 0,39 g.mm.h
-1

.m
-2

.kPa
-1

 

dependendo da formulação. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

* óleo essencial de cravo / Média±desvio-padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem 

significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 

Os valores encontrados no presente trabalho foram menores que os valores de PVA 

encontrados por Martelli et al. (2013) em filmes à base de purê de banana (3,03 

g.mm/m².h.kPa), Rojas-Graü et al. (2006) em filmes de purê de maçã (7,04 g.mm/m².h.kPa) e 

Azeredo et al. (2009) em filmes de purê de manga (2,66 g.mm/m².h.kPa). Possivelmente, o 

menor valor da PVA obtido neste estudo se deva a presença de fibras insolúveis presentes na 

polpa de fruta, provocando alterações na estrutura e diminuição dos espaços livres na matriz 

polimérica dificultando a passagem do vapor, acarretando a redução nos valores de PVA 

(MULER et al., 2008). Outra explicação para isto pode estar relacionada à presença de 

material hidrofóbico (OEC) nos filmes que dificulta a permeação de vapores de água 

(PETERSSON e STADING; LODHA e NETRAVALI, 2005) resultando em menores valores 

de PVA.  

Zhang e Han (2006) também obtiveram menor PVA (em relação aos filmes do 

presente estudo) em filmes de amido de ervilha, plastificados com glicose ou frutose. Isto 

pode ser justificado pela compatibilidade estrutural de mono ou dissacarídeos com o amido 

Tabela 20. Permeabilidade ao vapor de água dos filmes elaborados por casting 
 

Ensaios 
Glicerol 

(%) 

OEC* 

(%) 

PVA 

(g.mm.h
-1

.m
-2

.kPa
-1

) 

1 30 0 0,36 ± 0,03
a 

2 22,5 7,5 0,39± 0,02
a 

3 15 15 0,36± 0,03
a 

4 7,5 22,5 0,36± 0,01
a 

5 0 30 0,37 ± 0,01
a 

* óleo essencial de cravo / Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, 

diferem significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 
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promovendo a redução do volume livre e da movimentação das cadeias, resultando em menor 

permeabilidade. 

Souza et al. (2012) trabalhando com filmes de amido de mandioca, polpas de manga e 

acerola, plastificada com sacarose e açúcar invertido, observaram um aumento nos valores de 

PVA em baixos percentuais de incorporação da polpa e a redução da permeabilidade com a 

incorporação de altos percentuais. 

Os valores obtidos para os filmes do presente estudo foram maiores que os observados 

para filmes de polietileno de alta densidade (0,00079 g.mm/m².h.kPa) e de baixa densidade 

(0,00310 g.mm/m².h.kPa) (CUQ; GONTARD; GUILBERT, 1995). De acordo com Garcia; 

Martino; Zaritzky (2006), como a PVA depende da relação de componentes hidrofílicos-

hidrofóbicos dos filmes, uma vez que a transferência de vapor de água geralmente ocorre 

através da porção hidrofílica do filme, substâncias pécticas e celulose presentes na polpa de 

acerola explicam a alta PVA dos biofilmes à base de frutas.  

Embora os valores dos materiais produzidos neste estudo sejam extremamente 

superiores aos observados nos filmes sintéticos, sua indicação poderia ser para aplicação em 

produtos que não necessitem de elevada barreira ao vapor de água. 

 

 

 

5.3.5 Atividade de água 

Os valores de atividade de água obtidos para os filmes de amido de mandioca e polpa 

de acerola com concentrações variadas de glicerol e OEC elaborados por casting variaram de 

0,63 a 0,64 (Tabela 21). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

A comparação das médias, mostra semelhança entre os tratamentos, constatando que 

variações na concentração de OEC e glicerol, não influenciaram na atividade de água dos 

filmes desse estudo.  

Resultado semelhante foi observado por Dantas et al. (2015) em filmes elaborados por 

casting, contendo amido de mandioca (4,5%), glicerol (1%) e polpas de manga, acerola e 

Tabela 21. Atividade de água dos filmes produzidos por casting. 

Ensaios 
Glicerol 

(%) 

OEC* 

(%) 
Atividade de água 

1 100 0 0,63± 0,02
a 

2 75 25 0,64± 0,02
a 

3 50 50 0,63± 0,02
a 

4 25 75 0,63± 0,03
a 

5 0 100 0,64± 0,01
a 

* óleo essencial de cravo / Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma 

coluna, diferem significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 
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seriguela (5 a 10%), os quais obtiveram valores para atividade de água, ligeiramente 

superiores ao deste estudo (0,66 a 0,70). 

Farias et al. (2012), obtiveram resultados inferiores para atividade de água (0,50 a 

0,56) em filmes elaborados por casting, compostos por amido de mandioca, polpa de acerola 

liofilizada e glicerol. Possivelmente essa diferença se deva à diferença de umidade relativa 

durante o armazenamento entre os estudos (UR de 53 e 60%), como também as características 

das matérias-primas (polpa liofilizada e in natura). 

 

 

 

5.3.6 Propriedades Mecânicas 

5.3.6.1 Tensão, deformação e módulo de elasticidade na tração 

Os parâmetros medidos em tensão na ruptura são resistência à tração na ruptura, 

elongação na ruptura e módulo de elasticidade ou de Young. Resistência à tração na ruptura 

exprime a tensão máxima desenvolvida em um filme durante o testes de tração 

(GENNADIOS et al., 1994). A elongação na ruptura é definida como a capacidade máxima de 

estiramento do filme antes da ruptura (PEREDA, AMICA e MARCOVICH, 2012). O módulo 

de elasticidade ou de Young é um indicador da rigidez dos filmes.  Quanto maior o valor do 

módulo de Young, mais rígido é o material (ANDRADE, 2013). 

De acordo com os resultados de tensão no teste de tração (Tabela 22), os valores 

obtidos para os filmes de amido de mandioca e polpa de acerola com concentrações variadas 

de glicerol e OEC elaborados por casting variaram de 0,116 a 8,198 MPa. 

 

 

 

Tabela 22. Resultados de tensão, deformação e módulo de elasticidade no teste de tração dos 

filmes de amido de mandioca, polpa de acerola e óleo essencial de cravo (OEC) elaborados 

por casting. 
 

Ensaios 
Glicerol 

(%) 

OEC 

(%) 

Tensão na 

Ruptura 

(MPa) 

Deformação na 

          Ruptura 

(%) 

Módulo de 

Elasticidade 

(MPa) 

1 30 0 4,079±0,06
b 

11,305±1,05
b 

278,18±33,54
a 

2 22,5 7,5 5,399±0,61
c 

11,318±0,67
b 

375,34±91,62
a 

3 15 15 8,198±1,38
d 

9,258±6,25
b 

932,20±171,14
b 

4 7,5 22,5 2,979±0,18
b 

0,058±0,02
a 

398,37±233,96
a 

5 0 30 0,116±0,01
a 

0,118±0,02
a 

298,61±15,31
a 

* óleo essencial de cravo / Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna,    diferem 

significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 

No teste de tensão na tração foi evidenciada diferença significativa (p ≤ 0,05) entre os 

tratamentos.  Foi constatado semelhança apenas entre os tratamentos 1 e 4. 
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Observa-se que as variações da concentração de OEC e do plastificante influenciaram 

nas propriedades de força na tração. A maior força foi obtida em filmes contendo proporção 

equimolar de glicerol e de OEC. Os menores valores foram em filmes sem plastificante, mas 

contendo alto teor de OEC (30%). Fato justificado através da perda de mobilidade 

macromolecular, ocasionada pelo elevado teor do óleo essencial de cravo, reduzindo a tensão 

e a deformação na tração dos filmes (SOUZA et al., 2013). Pois, talvez o óleo essencial esteja 

apresentando efeito antiplastificante na concentração utilizada, fato já evidenciado em alguns 

estudos com plastificantes como glicerol e sorbitol (MALI et al., 2010).  Os autores avaliando 

filmes de amido de mandioca, glicerol, óleo essencial de canela, obtiveram resultados 

tendenciosos aos encontrados neste estudo, com a presença do óleo essencial, foi observada a 

redução da tensão e deformação dos filmes com relação ao controle. 

Rojas et al. (2007), em filmes elaborados com purê de maçã (38° Brix), alginato, 

glicerol e óleo essencial de erva-cidreira, canela, orégano e citral, obtiveram os valores para 

tensão na tração variando de 2,47 a 2,84 MPa. Os autores observaram que a incorporação do 

óleo essencial causou uma redução significativa (p <0,05) na tensão dos filmes. Efeito 

similiar foi observado no presente trabalho em condições de alta concentração de OEC (acima 

de 22,5%). No entanto, em baixos teores de OEC (menores que 15%) foi observado efeito 

contrário; isto é, um aumento da tensão até 15% da concentração e após essa concentração, 

uma redução drástica da tensão. Os valores do presente estudo também foram superiores, 

demostrando serem filmes mais resistentes. Com relação ao teor de glicerol, nota-se que a 

redução deste em substituição pelo OEC proporcionalmente, isto até 15%, favoreceu a 

elevação da tensão na tração. Após a concentração de OEC ficar superior à de glicerol, a 

resistência voltou a diminuir. Fato este, também constatado por Souza et al. (2013), em que os 

filmes produzidos mostraram uma superfície comprometida, tornando-se cada vez mais frágil 

com o aumento do teor de óleo essencial na formulação. Sendo necessário variar o teor de 

plastificante de acordo com a aumento de teor do óleo. A tensão variou de 191,27 a 264,03 % 

nos filmes com o óleo e do controle (sem o óleo- 123,61 %), evidenciando que o aumento do 

teor do óleo reduziu o parametros, indicando perda de mobilidade macromolecular.  

Na análise de deformação (Tabela 21) dos filmes elaborados por casting conforme as 

variadas concentrações de óleo essencial de cravo e glicerol, os resultados variaram de 0,058 

a 11,318%. Foi evidenciado diferença significativa entre alguns tratamentos (p ≤ 0,05). De 

acordo com a comparação das médias, houve semelhança entre os tratamentos 1, 2, 3 e entre 4 

e 5.  

Pode-se observar uma redução da deformação dos filmes com a redução da 

concentração de glicerol (ensaios 1 e 5) e com um aumento do teor de OEC. Fato também 

evidenciado por Souza et al. (2013) utilizando óleo essencial de canela, que observou a 

redução deste parâmetro com o aumento da concentração do óleo (2,05 a 2,32 MPa) em 

relação ao controle (sem o óleo - 3,96 MPa).  

O efeito plastificante do glicerol já foi demonstrado em diversos outros trabalhos 

(ZIANI et al., (2008); PALMU; VICENTINI, (2003). O glicerol rompe algumas ligações 

intermoleculares, resultando em maior mobilidade do sistema e consequentemente permitindo 

maior deformação dos filmes (MALI et al.; GUERREIRO et al.; AZEREDO et al., 2010).   

Os baixos valores de deformação em filmes com maiores teores de OEC indica um 

baixo efeito plastificante do óleo essencial frente ao glicerol, uma vez que neste estudo, o 

aumento do glicerol está diretamente relacionado à redução do teor de OEC da formulação. 

Dantas et al. (2015) obtiveram resultados superiores, ao observado neste estudo, para 

deformação (14,77 a 34,78%) em filmes de amido de mandioca (4,5%) contendo glicerol 

(1%) e polpas de manga, acerola e seriguela (5 a 10%). Essa diferença possivelmente ocorreu 

devido à maior concentração de polpa utilizada neste estudo. Segundo Souza et al. (2011), a 
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incorporação de polpas aumenta a resistência dos filmes, deixando-os mais rígidos, reduzindo, 

portanto, sua capacidade de deformação. Os autores ainda acrescentam que a incorporação de 

polpas de frutas em filmes altera substancialmente as propriedades mecânicas dos mesmos, 

devido à formação de uma nova matriz, gerada a partir de interações da água com as fibras e 

dos componentes da própria matriz com as polpas. 

Resultados também superiores (56,96 a 58,33 %) foram obtidos por Rojas et al. (2007) 

em filmes elaborados a base de purê de maçã, alginato glicerol e óleos essenciais. Os autores 

observaram que o percentual de deformação aumentou em todos os filmes contendo óleo 

essencial em relação ao controle (51,06%). Efeito contrário foi evidenciado neste estudo, onde 

houve uma redução gradual até 15% da concentração de óleo essencial e, após essa 

concentração, a deformação foi reduzida vertiginosamente. 

Os valores do módulo de elasticidade (ou de Young) para os filmes elaborados por 

casting conforme as variadas concentrações de óleo essencial de cravo e glicerol variaram de 

278,18 a 932,20 MPa. De acordo com a análise estatística foi evidenciado diferença 

significativa (p <0,05) entre alguns tratamentos. Foi evidenciado semelhança entre os 

tratamentos 1, 2, 4 e 5. Somente o ensaio 3 diferiu dos demais (Tabela 20). 

Somente no tratamento 3 foi evidenciada maior tensão na tração e módulo de 

elasticidade. Os demais são iguais entre si. Tal fato pode estar relacionado as interações 

glicerol e óleo essencial quando em proporções equimolar, favorecendo o aumento das 

ligações de hidrogênio entre as cadeias, resultando em uma matriz mais resistente. Resultado 

controverso ao encontrado aqui foi relatado por Mali et al. (2005), que constataram que filmes 

de amido de mandioca adicionados de plastificante resultou em filmes com menor módulo de 

elasticidade, isto é, menor rigidez e, portanto, mais flexíveis. No entanto, os resultados do 

presente estudo são semelhantes aos relatos feitos por Sothornvit e Pitak (2007) em filmes de 

farinha de banana e por Mali et al. (2005a) em filmes de amido de inhame. Dessa forma, fica 

evidente a influência da composição da matéria-prima sobre esses parâmetros dos filmes. 

Os resultados deste estudo foram superiores para tensão, deformação e inferior quanto 

ao módulo de elasticidade nos filmes elaborados por casting (ensaio 2) no teste de tração 

(5,399 MPa, 11,318% e 375,34 MPa, respectivamente) (Tabela 20), aos resultados, obtidos 

por Martelli, Barros e Assis (2014) em filmes elaborados com purê de banana e glicerol com 

valores de (3,20 MPa, 24,00% e 21,00 Mpa). Essas diferenças possivelmente se justificam 

pela presença do óleo essencial nos filmes deste estudo, que favorem a redução da mobilidade 

macromolecular, consequentemente, maior resistência à ruptura, menor deformação e maior 

rigidez da matriz polimérica (filme) (SOUZA, et al. (2013). 

Ainda em comparação ao Ensaio 2 no teste de tração (5,399 MPa, 11,318% e 375,34 

MPa, respectivamente) (Tabela 20), Azeredo et al. (2009) obtiveram valores superiores para 

tensão e elongação (8,76MPa e 43,30%) em filmes de purê de manga reforçado com 

nanofibras de celulose e similar em relação ao módulo de elasticidade (322,05MPa). Fato 

justificado pelos autores pelo alto teor de fibras advindas do purê de manga e nano fibras de 

celulose, aliado à isso a presença do óleo essencial nos filmes deste trabalho, ambos 

favoreceram a redução da mobilidade molecular, conferindo maior resistência e menor 

deformação (SOUZA et al. 2013). 

Rojas-Grau et al. (2007) obtiveram resultado inferior ao deste trabalho para tensão na 

tração (2,47 a 2,84 MPa) deformação (56,96 a 58,33%) e para o módulo de elasticidade (5,75 

a 6,86 MPa) ao estudarem filmes a base de purê de maçã e óleos essenciais (orégano, canela, 

capim limão) e também quando comparados ao controle (2,90 MPa, 51,06% e 7,07, 

respectivamente) (sem o óleo). Essa redução é mais uma vez enfatizada pela incorporação de 

óleo essencial utilizado pelos autores em relação ao controle e em relação ao presente 
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trabalho, como também ao maior teor de sólidos solúveis 38° Brix (favorecendo a redução das 

propriedades de resistência e módulo de elasticidade). 

 

 

5.3.6.2 Força e deformação na perfuração 

De acordo com os resultados experimentais da análise de força no teste de perfuração, 

os valores obtidos para os filmes de amido de mandioca e polpa de acerola com concentrações 

variadas de glicerol e OEC elaborados por casting variaram de 0,493 a 16,563 N (Tabela 23).  

Na mesma Tabela estão também os resultados de deformação no teste de perfuração (variaram 

de 4,041 a 4,641%). 

 

 

Tabela 23. Força e deformação no teste de perfuração dos filmes de amido de mandioca, 

polpa de acerola e óleo essencial de cravo (OEC). 
 

Ensaios 
Glicerol 

(%) 

OEC* 

(%) 

Força 

(N) 

Deformação 

(%) 

1 30 0 
12,540±0,54

b 
4,641±0,05

b 

2 22,5 7,5 
13,357±0,52

bc 
4,538±0,09

b 

3 15 15 
16,563±4,38

c 
4,506±0,01

b 

4 7,5 22,5 
0,635±0,03

a 
4,060±0,01

a 

5 0 30 
0,493±0,09

a 
4,041±0,00

a 

* óleo essencial de cravo / Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem 

significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 

De acordo com a análise estatística, houve diferença significativa (p ≤ 0,05) entre 

diversos tratamentos. No teste de força na ruptura, observou-se que os tratamentos 1 e 2; 2 e 

3; 4 e 5 são similares entre si.  Já, para o teste de deformação na ruptura, a similaridade de 

resposta foi entre os tratamentos 1, 2 e 3 e os tratamentos 4 e 5. 

Com relação à força no teste de perfuração houve um aumento da força com a redução 

da concentração de glicerol em substituição por OEC, até a equiparação das concentrações 

(15%). Após a concentração de OEC ficar superior à de glicerol, a força de perfuração reduziu 

drasticamente, demonstrando ser um filme mais frágil, mostrando mais uma vez o forte efeito 

plastificante do glicerol frente ao óleo essencial. Como já discutido anteriormente, o glicerol 

age reduzindo ligações intermoleculares resultando em redução da força necessária para 

romper o filme 

Quanto à deformação dos filmes no teste de perfuração, nota-se uma redução gradual 

do percentual de deformação com a redução do teor de glicerol e aumento de OEC em 

substituição por glicerol. O efeito do plastificante (glicerol) em aumentar a deformação na 

ruptura no teste de perfuração também foi encontrado por diversos autores (VICENTINI, 

2003; SOBRAL et al., 1998; MONTERREY-QUINTERO; SOBRAL, 2000; MONTERREY e 

SOBRAL, 1999), fato justificado, pois a presença de plastificantes diminui a densidade das 

interações polímero-polímero, aumentando a mobilidade das cadeias polimericas e 

consequentemente, tornando os filmes menos resistentes e mais elásticos. 
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5.3.8 Teor de vitamina C 

 Os valores de vitamina C obtidos para os filmes de amido de mandioca e polpa de 

acerola com variadas concentrações de glicerol e OEC e elaborados por casting foram de 

3404,908 a 5117,464 mg/100g (b.s.). Na Tabela 24 encontra-se a análise estatística aplicada 

aos dados experimentais. 

De acordo com a análise estatística foi constatado diferença significativa (p ≤ 0,05) 

nas médias de Vitamina C entre os tratamentos. Comparando essas médias, observa-se 

semelhança entre os tratamentos 1 e 2; 3, 4 e 5.  

 

 

 

Tabela 24. Teor de vitamina C dos filmes de amido de mandioca, polpa de acerola 

e óleo essencial de cravo (OEC). 

Ensaios  Glicerol (%) OEC (%)* Vitamina C (mg / 100g) 

1  30 0 3404,908± 258,18
a 

2  22,5 7,5 3435,258± 56,80
a 

3  15 15 4622,998± 434,20
b 

4  7,5 22,5 4645,206± 161,57
b 

5  0 30 5117,464± 49,40
b 

* óleo essencial de cravo / Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, 

diferem significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 

 

 Observa-se que o teor de vitamina C dos filmes aumentou com a elevação da 

concentração de OEC. A elevação do teor de vitamina C não deveria ocorrer, pois a 

concentração de polpa de acerola desse estudo foi constante em todos os tratamentos. 

Possivelmente tal fato tenha sido devido à presença de OEC, que comprovadamente, em 

vários estudos foi evidenciado como um potente antioxidante natural, tendo o eugenol, que é 

um fenol, como componente majoritário. Para este composto, a atividade como antioxidantes 

tem sido relatada próxima a do α-tocoferol (Ruberto e Baratta, 2000 e Sacchetti et al., 2005) 

ou a vitamina C (KIM e LEE, 2004). Sendo assim, ele atuou como antioxidante atuando 

sinergicamente com a vitamina C da polpa, que também possui capacidade antioxidante, 

preservando o bioativo (vitamina C), isto é, se oxidando no lugar do bioativo, tendo em vista 

o aumento proporcional da concentração de OEC com o teor de vitamina C. Essa atuação 

justifica-se principalmente pela presença de grupo hidroxila no anel benzenico (SHAHIDI, 

JANITHA, e WANASUNDARA, 1992). 

 Neste estudo, o teor de vitamina C na ausência de OEC, deveria ser mantido constante 

e/ou reduzido, de acordo com as condições. Segundo Uddin et al. (2002), as perdas da 

vitamina C podem ser atribuídas à oxidação; à degradação térmica, às reações químicas onde 

o ácido ascórbico atua como antioxidante; à difusão (processos de inativação enzimática ou de 

branqueamento) ou à irradiação. Sendo extremamente sensível a todos estes fatores, a 

vitamina C geralmente é utilizada como marcador, na avaliação das condições de manuseio, 

estocagem e processamento de alimentos. 

Baldwin et al. (1996) observaram que a adição de vários antioxidantes, incluindo o 

ácido ascórbico, reduziu o escurecimento e retardou a perda de água de maçã cortada de 
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forma mais eficaz do que uma solução aquosa de antioxidantes.  Perez-Gago et al. (2006) 

relataram uma redução substancial do escurecimento de maçãs minimamente processadas 

utilizando concentrado de cera de abelha e proteínas do trigo no revestimento contendo ácido 

ascórbico, cisteína ou 4-hexilresorcinol. 

 Assim, o uso de OEC nos filmes foi importante para manutenção de altos teores de 

vitamina C nos filmes. Portanto, filmes incorporados com polpas de frutas e óleos essenciais, 

além de proporcionarem cor e alta ação antioxidante devido aos pigmentos e fenólicos 

presentes na polpa e no óleo (SOUZA et al. 2011), resultaram em filmes com flavor 

característico pela incorporação simultânea de compostos voláteis. Estes resultados 

comprovam o bom potencial de filmes incorporados com polpa de acerola e óleo essencial de 

cravo.  

  Não foram encontrados na literatura trabalhos relativos a determinação de vitamina C 

em filmes contendo polpas de fruta e óleo essencial para análise comparativa. 

 

 

 

5.3.9 Teor de carotenoides totais  

Os valores de carotenoides totais obtidos para os filmes elaborados por casting de 

amido de mandioca e polpa de acerola com variadas concentrações de glicerol e OEC 

variaram de 6750,897 a 10585,907 µg/100g (b.s.) (Tabela 25).  De acordo com a análise 

estatística foi constatado que houve diferença significativa (p ≤ 0,05) entre os tratamentos. 

Comparando essas médias, observa-se a semelhança apenas entre os tratamentos 3 e 4. Os 

tratamentos 1, 2, 5 são diferentes entre si e dos demais. 

 

 

 

Tabela 25. Teor de carotenoides totais dos filmes de amido de mandioca, polpa 

de acerola e óleo essencial de cravo (OEC). 

Ensaios 
Glicerol 

(%) 

OEC* 

(%) 

Carotenoides totais 

(µg/ 100g) 

1 30 0 
6750,897 ± 255,35

a
 

2 22,5 7,5 8821,723 ± 222,77
b 

3 15 15 9551,981 ± 68,68
c 

4 7,5 22,5 
9656,431 ± 120,64

c 

5 0 30 10585,907 ± 207,53
d 

* óleo essencial de cravo/ Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma 

coluna, diferem significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 

 

Observa-se a tendência de elevação do teor de carotenoides totais dos filmes com o 

aumento da concentração de OEC.  

Tendo em vista a concentração da polpa de acerola constante em todos os ensaios, o 

aumento no teor de carotenoides não deveria acontecer. Fato sugestivo ao potencial 

antioxidante natural, relativo ao óleo essencial de cravo presente, sendo o eugenol, um fenol, 
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principal responsável por essa atividade antioxidante. Dessa forma, provavelmente houve uma 

atuação sinérgica do óleo com os carotenoides da polpa que também possue potencial 

antioxidante, preservando o bioativo (carotenoide). O aumento proporcional da concentração 

de OEC com o teor de de carotenoide evidencia este processo. Portanto, os compostos 

antioxidantes presentes podem ser responsáveis pela ação protetora do processo de oxidação. 

 A utilização combinada de polpa de acerola e OEC nos filmes foi relevante na 

manutenção de teores elevados de carotenoides nos filmes, demonstrando ser uma interação 

interessante a obtenção de filmes incorporados com polpas de frutas e óleos essenciais. Pois 

estes, possibilitam o efeito adicional protetor antioxidante de bioativos, flavor e cor adequado 

à certas aplicações e além da proteção física. 

  Não foi encontrado na literatura trabalhos referentes a determinação de carotenoides 

presentes em filmes incorporados com óleo essencial. 

 

 

 

5.3.10 Teor de β-caroteno  

 O teor de β-caroteno nos filmes de amido de mandioca e polpa de acerola elaborados 

por casting conforme as variadas concentrações de óleo essencial de cravo e glicerol variaram 

de 5031,150 a 7554,340 µg/100g (b.s.). Na Tabela 26 encontra-se a análise estatística aplicada 

aos dados experimentais. 

 

 

 

Tabela 26. Teor de β-caroteno dos filmes de amido de mandioca, polpa de acerola e 

óleo essencial de cravo (OEC). 

Ensaios  
Glicerol 

(%) 

OEC* 

(%) 

β-caroteno 

(µg/ 100g) 

1  30 0 
5031,15± 125,87 

a 

2  22,5 7,5 
6501,999± 222,04

b 

3  15 15 
6884,812± 101,98

cd 

4  7,5 22,5 
7002,748± 141,21

d 

5  0 30 
7554,340± 95,28

e 

* óleo essencial de cravo / Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, 

diferem significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 
 
 
 

 

Foi constatada diferença significativa (p ≤ 0,05) entre os tratamentos. Comparando as 

médias, nota-se que apenas os tratamentos 3 e 4 são similares. Os tratamentos 1, 2 e 5 são 

diferentes dos demais. 

O mesmo comportamento observado para a vitamina C e para os carotenoides totais 

também foi observado aqui: aumento do teor de β-caroteno conforme elevação da 

concentração de OEC para os filmes elaborados por casting, evidencinado a provável atuação 
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sinérgica antioxidante dos compostos (polpa e OEC), preservando o bioativo 

proporcionalmente presente filmes com o aumento da concentração de OEC.  

 Em filmes biodegradáveis a ação conjunta da capacidade antioxidante e suporte de 

pigmentos, parece ser bastante interessante com a obtenção de filmes incorporados com 

polpas de frutas e óleos essenciais. Pois estes, possibilitam o efeito adicional ao da 

embalagem convencional. 

  Não foi encontrado na literatura trabalhos referentes a determinação de β-caroteno em 

filmes incorporados com óleo essencial. 

 

 

 

5.3.11 Capacidade antioxidante dos filmes pelos métodos DPPH e ABTS 

 Os resultados da capacidade antioxidante (métodos DPPH e ABTS) dos filmes de 

amido de mandioca e polpa de acerola elaborados por casting conforme as variadas 

concentrações de óleo essencial de cravo e glicerol estão apresentadas na Tabela 27. Pelo 

método DPPH os valores, para o IC50, variaram de 4,173 a 4,901 mg/g. 

 

 

 

Tabela 27. Capacidade antioxidante (métodos DPPH e ABTS) dos filmes de amido de 

mandioca e polpa de acerola com glicerol e óleo essencial de cravo (OEC). 
 

 

Ensaios 

DPPH ABTS 

IC 50 

mg/g (b.s.) 

IC 50 

mg/g (b.s.) 

µM trolox/g 

amostra (b.s.) 

1 4,901 ± 0,12
b 

4,818± 0,07
b 

4,706 ± 0,08
b 

4,564 ± 0,19
b 

4,173± 0,14
a
 

9,332 ± 0,47
c
 51,01 ± 2,80

a 

2 
8,710 ± 0,48

b
 73,57 ± 1,80

a 

3 
8,696 ± 0,38

b
 77,61 ± 1,25

a 

4 
7,243 ± 0,21

b
 105,69± 3,63

b 

5 
4,138 ± 0,11

a
 142,32 ± 9,16

c 

b.s.: base seca/ Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem 

significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). T1: 30% de glicerol e 0% de OEC; T2: 22,5% de 

glicerol e 7,5% de OEC; T3: 15% de glicerol e 15% de OEC; T4: 7,5% de glicerol e 22,5% de OEC; T5: 0% 

de glicerol e 30% de OEC. 

 

 

 

Foi constatada diferença significativa entre os tratamentos (p ≤ 0,05) para o IC50 

obtidos para capacidade antioxidante pelo método DPPH. Nota-se que os tratamentos 1, 2, 3 e 

4 são similares entre si e o ensaio 5 diferente dos demais. O ensaio com o mais alto teor de 

OEC, apresentou maior capacidade antioxidante IC50 (4,173 mg/g). Fato justificado pela 

elevado potencial antioxidante do eugenol, composto majoritário presente no OEC (ITO e 

YOSHINO, 2005). Entretanto não foi observada diferença estatistica entre os resultados para 

os valores em µM de trolox.  
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 Os valores obtidos neste estudo para IC50 foram inferiores ao encontrado por Ugaldea 

(2014) em filmes de amido de milho, quitosana, acetato de celulose e OEC (IC50 de 49 

μg/mL). Possivelmente essa maior ação antioxidante seja relacionada à quitosana utilizada no 

filme de Ugaldea, com atuação antioxidante reportada em diversos estudos (YEN et al., 2008; 

MORADI et al., 2012). Desta forma, conclui-se que o OE de cravo tem bom potencial para 

ser utilizado como antioxidante, quando comparado com antioxidantes utilizados como 

referência como o ácido ascórbico (IC50 = 2,15 μg/mL) e o BHT (IC50 = 5,37 μg/mL) 

(CANSIAN et al., 2010). 

Dantas et al. (2015) observaram a ação antioxidante do azeite de dendê embalado com 

filmes ativos contendo polpa de manga, acerola e seriguela (ambos ricos em vitamina C), após 

40 dias de armazenamento. Os autores evidenciaram menor percentual de aumento do índice 

de peróxido (IP) em comparação aos controles (sem as polpas, somente amido de mandioca 

com glicerol). As embalagens incorporadas com 20% das polpas resultaram em uma redução 

de 65 a 85% no IP do azeite de dendê, o que confirma o efeito antioxidante da vitamina C 

sobre o produto embalado, quando comparado o produto embalado filme de amido sem polpa 

de fruta. Além disso, foi constatado menor IP no azeite com o aumento das percentagens de 

polpas de frutas adicionadas aos filmes, demonstrando o aumento do efeito antioxidante dos 

filmes proporcional ao aumento do teor de polpa. 

 Em relação ao método ABTS, o IC50 variou entre 4,138 e 9,332 mg e, em trolox, a 

variação foi de de 51,01 a 142,32 µM trolox (Tabela 27). 

Foi constatado diferença significativa (p ≤ 0,05) nas médias dos resultados obtidos 

tanto para IC50 (mg/g) quanto para µM trolox/g amostra pelo método ABTS entre os 

tratamentos. Comparando as médias, para IC50 (mg/g) observa-se semelhança apenas entre os 

tratamentos 2, 3 e 4. Os demais tratamentos são diferentes entre si. Em comparação às médias 

de µM trolox/g amostra, nota-se semelhança entre os tratamentos 1, 2 e 3. Os tratamentos 4 e 

5 são diferentes entre si e dos demais.  

A presença e a elevação do teor de OEC favoreceu a inibição das reações de oxidação 

ao reagirem com radicais livres e peróxidos, protegendo os bioativos, aumentando a 

capacidade antioxidante (TOVAR et al. 2005, SHAHIDI, 1997).  

Atualmente, a comparação de resultados com a literatura científica, relacionadas a 

capacidade antioxidante, é complexa, devido a utilização de diferentes diluições das amostras, 

diferentes tipos de solventes e métodos para a realização da análise, visto que cada amostra 

apresenta um poder antioxidante e comporta-se de forma diferente em cada tipo de análise. 

Além disso, em alimentos devido a diversidade quanto à composição e especifica 

sensibilidade à determinados compostos, utiliza-se diferentes métodos de análise para 

identificação da capacidade antioxidante. Diante do exposto, diversos autores utilizam mais 

de um método para averiguação da capacidade antioxidante da amostra analisada. 

Diferentes estudos já estudaram a ação antioxidante de filmes biodegradáveis 

aditivados com compostos ativos antioxidantes naturais como polpa de manga, acerola, 

dendê, erva-mate, urucum e α-tocoferol (GRISI, 2008; MARINOVA et al., 2008; SOUZA et 

al., 2011; MACHADO et al., 2012; SANTANA et al., 2013).   

Reis (2011) avaliou a capacidade antioxidante de filmes de amido com polpa de 

manga e erva-mate e constatou que sua adição resulta em menor aumento do IP do produto 

embalado (no caso azeite de dendê). O azeite de dendê embalado no filme com 10% de polpa 

de manga e 30% de extrato de erva-mate apresentou o menor valor para o IP (86,72meqkg
-1

), 

enquanto que o embalado no controle apresentou um valor de 170,0 meqkg
-1

, após 45 dias. 

Diversos trabalhos já relataram a capacidade antioxidante do óleo essencial de cravo. 

Gülçin et al. (2012) constataram a efetividade do OE de cravo frente aos radicais DPPH e 

ABTS. Teixeira et al. (2013) identificaram elevada e moderada capacidade antioxidante em 
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OEs comerciais de cravo e orégano, respectivamente. Valores similares aos encontrados em 

antioxidantes sintéticos como o BHT.  Silvestri et al. (2010) avaliando OE de cravo em 

variadas concentrações, obtiveram 95,6 % de capacidade antioxidante na concentração de 

10.000 μg.mL
-1

. Pérez-Rosés et al. (2007) obtiveram um IC50 de 13,2 μg.mL
-1

 para o OE de 

cravo oriundo das folhas da planta. 

Scherer et al. (2009), obtiveram um IC50 de 7,8 μg.mL
-1 

para OE comercial de cravo, 

sendo o eugenol identificado como o composto majoritário. Similar ao observado neste estudo 

(ver Tabela 13, item 5.1.1). Segundo Ito e Yoshino (2005) e Affonso et al. (2012), o eugenol é 

um composto fenólico com potente ação antioxidante já comprovada in vitro e in vivo. De 

acordo com Ramalho e Jorge (2006), os antioxidantes fenólicos agem como sequestradores de 

radicais e, às vezes, como quelantes de metais, tanto na etapa de iniciação quanto na 

propagação do processo oxidativo.  

Jukic et al. (2007) identificaram e avaliaram a capacidade antioxidante de 33 fito 

constituintes presentes na noz-moscada, pimenta preta, cravo-da-índia, gerânio e melissa. As 

maiores capacidades antioxidantes foram observadas para os constituintes eugenol, carvacrol 

e timol. Os resultados dos trabalhos relatados anteriormente reforçam os achados do presente 

estudo em relação à alta atividade antioxidante demonstrada nos filmes.  

 

 

 

5.4 Caracterização dos filmes obtidos por extrusão e termoprensagem 

Diferentemente dos filmes obtidos por casting em que todos os filmes apresentaram 

coloração alaranjada, os filmes extrusados e prensados apresentaram visualmente uma 

coloração alaranjada levemente mais escurecida, apesar do aspecto homogêneo. Esse fato 

pode ser atribuído à temperatura e pressão mais elevada do que as usadas na técnica de 

casting, provocando uma mudança estrutural do amido, responsável pela alteração na cor. 

 

 

 

 

  

 

Assim, com base no que já foi apresentado anteriormente, a condição T2 processada 

por casting foi a escolhida (função desejabilidade) para ser processada via extrusão. Esta 

Figura 39. Filme elaborado por extrusão termoplástica 
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condição ideal processada por extrusão resultou em um filme com certa descontinuidade e/ou 

desorientação de sentido na matriz e também algumas bolhas na superfície (Figura 39), o que 

foi relacionado ao descolamento das folhas antiaderente utilizadas como suporte no processo 

de prensagem. A adição do OEC em substituição ao glicerol não comprometeu a 

transparência dos filmes visualmente 

Conforme já discutido anteriormente (item 4.2.6.1), para a obtenção de um filme ideal 

e que pudesse ser escalonado (Planta piloto de produção), as variáveis respostas significativas 

dos filmes de casting foram consideradas para análise estatísticas. Assim, o filme ideal 

deveria possuir os maiores teores possíveis de vitamina C, carotenoides, β-caroteno, alta 

resistência e deformação na tração e perfuração, elevada capacidade antioxidante (TEAC) e os 

menores valores de atividade antioxidante (IC 50%) e módulo de elasticidade. Desta forma, 

foi selecionado o tratamento 2, como sendo o desejável (7,5% de OEC, 22,5% de glicerol). 

Este tratamento foi processado em escala piloto (extrusão termoplástica e termoprensagem) e 

avaliado. 

Desta forma, foram seguidos alguns critérios, com base nas restrições citadas, para os 

valores mínimos, intermediários e máximos de cada resposta, com o objetivo de encontrar os 

valores operacionais ótimos das variáveis independentes, que satisfizessem simultaneamente 

os requisitos necessários às variáveis respostas (função desejabilidade). Esses critérios podem 

ser observados na Tabela 28. 

 

 

 

Tabela 28. Condições de desejabilidade (di) das variáveis respostas durante a 

otimização da produção dos filmes a base de amido de mandioca, polpa de 

acerola, glicerol e OEC por casting. 
  

acondições de desejabilidade 

Variável resposta  Mínimo Médio Máximo 

Vitamina C 
Valor (mg) 2747,5 4245,2 5742,9 

d
i 

a 0,0 0,5 1,0 

Carotenoides Totais 
Valor (µg) 6385,0 9073,4 11762,0 

di 0,0 0,5 1,0 

β-caroteno 
Valor (µg) 4815,5 6595,0 8374,5 

di 0,0 0,5 1,0 

IC 50% DPPH 
Valor (µg) 4,0595 4,6322 5,2049 

di 1,0 0,5 0,0 

uM trolox ABTS 
Valor (µM trolox) 24,574 90,042 155,51 

di 0,0 0,5 1,0 

Força Tração 
Valor (MPa) -6,281 7,690 21,662 

di 0,0 0,5 1,0 

Deformação Tração 
Valor (%) -3,787 7,158 18,103 

di 0,0 0,5 1,0 

Módulo Young 
Valor (MPa) 990,48 -130,9 429,81 

di 0,0 0,5 1,0 

Força Perfuração 
Valor (N) -5,549 22,984 8,717 

di 0,0 0,5 1,0 

Deformação Perfuração 
Valor (%) 3,8769 4,8712 4,374 

di 0,0 0,5 1,0 
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A otimização foi realizada a fim de se obter um filme com alta concentração de 

bioativos, boas propriedades mecânicas e elevada capacidade antioxidante.  

Desta forma, o filme elaborado por extrusão tenderá à valores máximos de vitamina C 

(5742,9 mg), carotenoides totais (11762,0 µg), β-caroteno (8374,5 µg), resistência à tração e 

perfuração (21,662 e 8,713 MPa, respectivamente), deformação na tração e perfuração 

(18,103 e 4,374%) e médio módulo de elasticidade (429,81 MPa) e IC 50% DPPH (4,059 

mg/g) e IC 50 ABTS (155,51mg/g).  

 

 

 

5.4.1 Espessura, umidade, teor de sólidos totais e atividade de água 

A espessura do filme elaborado por extrusão termoplástica seguido de termo 

prensagem foi 0,187 mm (Tabela 29). Na mesma Tabela está apresentado o valor de espessura 

do filme processado por casting (condição 2). Não foi evidenciado diferença significativa 

entre o filme extrusado e o filme processado por casting. Isto é importante pois será possível 

comparar as duas condições desconsiderando o efeito espessura da amostra. 

 

 

 

Tabela 29. Espessura, teor de umidade, teor de sólidos totais e atividade de água (Aa) 

dos filmes elaborados por casting e por extrusão. 
 

Processo 
Glicerol 

(%) 

OEC 

(%) 

Espessura 

(mm) 

Umidade 

(%) 

Sólidos Totais 

(%) 
Aa 

Casting* 22,5 7,5 0,185 ± 0,01a 14,33±0,21b 85,67±0,21a 0,64±0,02a 

Extrusão 22,5 7,5 0,187± 0,003a 15,63±0,32a 84,37±0,32b 0,63±0,01a 

     *Condição 2 / Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem 

significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 

 

O teor de umidade do filme extrusado seguido de termoprensagem foi de 15,63% 

(Tabela 28). Foi constatada diferença significativa entre os filmes elaborados por casting e 

por extrusão.  Embora os filmes apresentem a mesma formulação, o processo de produção é 

diferente, o que pode justificar a diferença observada. 

Os teores de sólidos totais obtidos para os filmes extrusado e processado por casting 

foram de 84,63 e 85,67%, respectivamente (Tabela 28). Os resultados apresentaram diferença 

significativa entre si (p ≤ 0,05). Provavelmente essa diferença se deva ao maior teor de 

umidade do filme extrusado com relação ao filme elaborado por casting, justificado pelo 

próprio processo de extrusão, ser um processo fechado por curto período, conferindo maior 

umidade e baixa evaporação ao sistema, efeito contrário à técnica casting (longo período de 

secagem por evaporação do solvente). 

Com o objetivo em avaliar e justificar as possíveis diferenças encontradas relacionadas 

as propriedades mecânicas e de barreira em filmes deste trabalho, foi utilizada a análise de 

sólidos totais. Resultados semelhantes foram obtidos por Souza et al. (2012) com valores 

entre 80,24 e 84,97% em filmes com amido de mandioca e polpas de manga e acerola. 
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De acordo com os resultados experimentais da análise de atividade de água (Tabela 

29), os valores obtidos para os filmes de amido de mandioca e polpa de acerola com as 

mesmas concentrações de glicerol e OEC, elaborados por extrusão seguido de 

termoprensagem e por casting foi de 0,63 e 0,64, respectivamente. Nota-se que não houve 

diferença significativa entre os resultados, evidenciando que a diferença de processos dos 

filmes elaborados por casting e por extrusão, não influenciaram na atividade de água dos 

filmes desse estudo.  

 

 

 

5.4.2 Permeabilidade ao vapor de água (PVA) 

 Os valores de permeabilidade do filme extrusado e prensado está apresentado na 

Tabela 30. Para efeito de comparação de processo, na mesma Tabela, tem-se também o valor 

de PVA do filme processado por casting. 

 

 

 

        Tabela 30. Permeabilidade ao vapor de água (PVA) dos filmes elaborados por casting  

        e por extrusão. 
 

Processo Glicerol (%) 
OEC 

(%) 

PVA 

(g.mm.h
-1

.m
-2

.kPa
-1

) 

Casting* 22,5 7,5 0,39 ± 0,02
a 

Extrusão 22,5 7,5 0,37± 0,01
a
 

*Condição 2 / Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem 

significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 
  
 
 

O filme elaborado por extrusão apresentou valor similar ao filme elaborado por 

casting, mostrando que, para esta propriedade, não houve diferença entre os processos de 

produção (piloto e laboratorial). Uma vez que, principalmente pela disponibilidade de grandes 

volumes de matérias-primas para testes, a maior parte dos estudos de produção de biofilmes 

ocorre em escala de bancada (casting), este comportamento é muito importante pois mostra 

que o processo laboratorial cumpre sua função de estudo preliminar capaz de ser reproduzido 

em escala maior. 

 

 

 

5.4.3 Propriedades mecânicas 

5.4.3.1 Propriedades de tração 

As propriedades mecânicas do filme de amido de mandioca e polpa de acerola 

plastificado com glicerol, aditivado com OEC e processado por extrusão e termoprensagem 

estão apresentadas na Tabela 31. 
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Não foi evidenciada diferença significativa (p ≤ 0,05) entre os filmes produzidos por 

extrusão e por casting quanto aos testes de força na tração e módulo de elasticidade. No 

entanto, os filmes extrusados deformaram menos que os filmes produzidos por casting. 

 

 

Tabela 31. Propriedades mecânicas (tração) dos filmes de amido de mandioca, polpa de 

acerola e óleo essencial de cravo (OEC) processados por extrusão e por casting 
 

Processo 
Glicerol 

(%) 

OEC 

(%) 

Tensão na 

Tração 

(MPa) 

Deformação na 

Tração 

(%) 

Módulo de 

Elasticidade 

(MPa) 

Casting* 22,5 7,5 5,399±0,61
a
 11,318±0,67

b 
375,34±91,63

a 

Extrusão 22,5 7,5 5,740±0,02
a
 10,408±1,03

a 
448,05±37,89

a 

      *Condição 2 / Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem 

significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 

 

           Os valores obtidos para os filmes de amido de mandioca e polpa de acerola 

elaborados por casting e por extrusão foram de 5,399 e 5,745 MPa, respectivamente. A 

deformação do filme elaborado por casting e do filme extrusado e prensado nas mesmas 

concentrações de óleo essencial de cravo e glicerol foi 11,318 a 10,408%, respectivamente. 

O módulo de elasticidade do material processado por casting e do material extrusado e 

prensado foi 375,34 e 448,05 MPa, respectivamente (Tabela 29).  

A menor deformação do filme extrusado em relação ao filme com a mesma 

formulação, mas processado por casting deve-se provavelmente à descontinuidade da matriz 

amilácea, causada pela maior quantidade de fibras insolúveis presentes na polpa de acerola 

concentrada, dispersas no filme, conferindo assim menor alongamento em comparação ao 

filme com menor quantidade de fibras (filme casting-polpa não concentrada). Embora essa 

diferença seja pequena, isso demonstra impossibilidade de reprodução em escala industrial 

(extrusão). 

O módulo de elasticidade ou de Young é um indicador da rigidez dos filmes 

(ANDRADE, 2013). Com relação à essa propriedade, evidencia-se através dos resultados 

obtidos, uma proporcionalidade entre formulação elaborada pela técnica casting e por 

extrusão mais uma vez enfatizando a provável reprodutibilidade do processo laboratorial. 

Os resultados para força, elongação e módulo de Young deste estudo, tanto para os 

filmes produzidos por casting quanto para os filmes produzidos por extrusão e 

termoprensagem, mostraram-se superiores aos achados de Martelli, Barros e Assis (2014) 

estudando filmes a base de banana e glicerol para resistência à tração (3,2 MPa) e para 

módulo de Young (21 MPa) e inferior quanto à elongação no teste de tração (24%). Resultado 

superior em relação à resistência no teste de tração e elongação também foi encontrado por 

Azeredo et al. (2009) em filme de purê de manga reforçado com nanofibras de celulose (8,76 

MPa e 43%) e semelhante em relação ao módulo de elasticidade (322 MPa). Rojas-Grau et al. 

(2006) em filme de purê de maçã contendo óleos essenciais, obtiveram resultado inferior para 

resistência na tração e para o módulo de elasticidade (0,640 MPa e 5,060 MPa) e superior 

para elongação (25,40%).  

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 30,  o processo laboratorial é 

adequado para dar respostas semelhantes em escala maior com relação as propriedades 

mecânicas de tração, pois a resistência  e o módulo de elasticidade mostraram respostas 

semelhantes e a deformação, embora tenha apresentado resposta diferente entre os processos, 
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essa  diferença pode ser interessante dependendo da utilização do filme (requerimentos menos 

extensíveis). 
 

 

5.4.3.2 Força e deformação na perfuração 

De acordo com os resultados experimentais da análise de força e deformação no teste 

de perfuração (Tabela 32), os valores obtidos para os filmes de amido de mandioca e polpa de 

acerola com glicerol e OEC elaborados no processo de extrusão seguido de prensagem. Na 

mesma Tabela estão apresentados os valores de perfuração para a mesma formulação, mas 

elaborada em processo laboratorial (casting). Os valores para força necessária para perfurar os 

filmes extrusados foram menores (8,409 N) comparada aos filmes feitos por casting (13,357 

N). Isto pode ser devido ao fato do processo de extrusão possibilitar modificações estruturais 

(degradação parcial) da cadeia polimérica. Fato confirmado por  Van Der Einde (2004), que 

observou nos resultados de extrusão, a redução da massa molar de amido devido à 

combinação de forças mecânica e térmica. Já, a deformação na perfuração não foi diferente 

entre os dois processamentos, confirmando, para esta propriedade, a capacidade de 

escalonamento do processo laboratorial. 

 

 

 

Tabela 32. Força e deformação no teste de perfuração dos filmes de amido de mandioca, 

polpa de acerola e óleo essencial de cravo (OEC) elaborados por extrusão e termoprensagem. 
 

Processo 
Glicerol 

(%) 

OEC 

(%) 

Força 

(N) 

Deformação 

(%) 

Casting* 75 25 13,357±0,52
b 

4,538±0,09
a 

Extrusado 75 25 8,409±1,36
a 

4,818±0,35
a 

*Condição 2/ Média±desvio padrão/ Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem 

significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 
 
 
 

Bukzem et al. (2012), avaliaram filmes de amido de mandioca com bagaço de cerveda, 

utilizando glicerol como plastificante por extrusão seguida de termoprensagem. Os valores 

encontrados no filme extrusado, para tensão e deformação no teste de tração (1,9 a 2,5 e 55 a 

60%, respectivamente) foram superiores aos obtidos neste trabalho (Tabela 31) para o filme 

extrusado e prensado, utilizando o mesmo equipamento e metodologia. Tal diferença pode ser 

devido a maior quantidade de fibras insolúveis presente no bagaço de cevada, conferindo 

menor alongamento (MALI et al., 2010) em comparação com a amostra contendo polpa de 

fruta concentrada deste estudo. 

Comparando os dois processos de produção quanto as propriedades mecânicas, fica 

evidenciado uma menor deformação na tração e força na perfuração nos filmes extrusado 

quando comparados aos elaborados por casting. O processo de extrusão resulta em alterações 

estruturais na matriz polimérica, como a redução da massa molar de amido devido à 

combinação de forças mecânicas e térmicas (VAN DER EINDE et al., 2004), justificando a 

menor força necessária para perfuração. Galdeano et al. (2014), também notaram respostas 

diferenciadas entre os processos de extrusão e casting quanto à este parâmetro. Os autores 
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obtiveram laminados de amido de aveia mais resistentes à perfuração do que os produzidos 

por casting, concordando com os resultados obtido neste trabalho. 

 

 

5.4.4 Teores de vitamina C, carotenoides totais e de β-caroteno 

 Os valores de vitamina C, carotenoides totais e β-caroteno obtidos para os filmes de 

amido de mandioca e polpa de acerola, plastificados com glicerol e adicionados de OEC estão 

apresentados na Tabela 33. Para efeito de comparação de processo, na mesma Tabela estão 

também os valores dos filmes, com a mesma formulação, mas elaborados por casting. 

 

 

 

Tabela 33. Teor de vitamina C, carotenoides totais e β-caroteno dos filmes de amido de 

mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo (OEC). 
 

Processo  
Glicerol 

(%) 

OEC 

(%) 

Vitamina C 

(mg/100g) 

Carotenoides 

Totais 

(µg/100g) 

β-caroteno 

(µg/100g) 

Casting*  22,5 7,5 
3435,258± 56,80

b 
8821,723± 222,77

b
 6501,999± 222,04

b
 

Extrusado  22,5 7,5 
1876,453± 32,51

a 
7445,946± 216,91

a
 5318,956± 168,90

a
 

*Condição 2 / Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem significativamente 

entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 
 

 

  No filme extrusado e prensado o teor de vitamina C (3435, 258 mg) foi reduzido à 

metade comparada com a mesma formulação elaborada por casting (1876,453 mg). 

Provavelmente por ter sido submetido a três processos térmicos (concentração, extrusão e 

prensagem) com temperaturas mais elevadas que as obtidas pela técnica casting, favorecendo 

a oxidação da vitamina C, que é termo instável (UDDIN et al., 2002).  

 Quanto ao teor de carotenoides totais, o valor obtido para o filme extrusado foi 

7445,946 µg, inferior ao valor obtido para o filme processado via casting (8821,723 µg), 

demonstrando diferença entre os processos. No entanto, no filme extrusado, foi preservado 

maior teor de carotenoides (34,26%) relacionado à mesma formulação elaborada por casting 

(25,18%), com uma pequena diferença entre os processos de 9,08%. Tendo em vista  que o 

maior percentual preservado foi no filme extrusado, apesar dos três processamentos térmicos 

(concentração, extrusão e prensagem). Fato justificado segundo Krinsky e Johnson (2005); 

Silva et al., (2013), os tratamentos térmicos não são suficientes para promover a degradação 

total dos carotenoides e em alguns casos até melhoram a sua biodisponibilidade devido ao 

amolecimento dos tecidos e rompimento das células, principalmente em processamentos não 

muito prolongados. O mesmo se aplica ao β-caroteno. Portanto, quanto à esse parâmetro, 

sendo a extrusão um processo rápido que envolve calor, pressão, trabalho mecânico, pode-se 

concluir que o processo de extrusão é interessante quanto ao bioativo carotenoide. 

 No resultado da análise de determinação do teor β-caroteno para os filmes elaborados 

por casting e por extrusão com as mesmas concentrações de óleo essencial de cravo e glicerol 

foram de 6501,999 e 5318,956 µg, respectivamente (Tabela 31).  Foi constatada diferença 

significativa (p ≤ 0,05) nas médias de β-caroteno entre os tratamentos, demostrando diferença 

entre os processos de casting e de extrusão e termoprensagem com referência ao teor de β-

caroteno. O processo casting ocasionou numa redução maior do teor de β-caroteno em relação 
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ao processo de extrusão. Pode-se notar que o filme elaborado por casting ainda assim manteve 

25,07% do teor de β-caroteno, enquanto filme elaborado por extrusão manteve 32,49%. 

Possivelmente essa diferença seja relacionada ao trabalho mecânico (cisalhamento) que 

ocorre no processo de extrusão, promovendo o rompimento das paredes de celulose e a 

liberação de maior concentração de carotenos (RODRIGUEZ-AMAYA, 2001). 

 

 

 

5.4.5 Capacidade antioxidante dos filmes pelos métodos DPPH e ABTS 

 Nos resultados da análise de determinação da capacidade antioxidante pela captura do 

radical DPPH e do radical ABTS para os filmes processados via extrusão estão 

apresesentados na Tabela 34.  Na mesma Tabela estão também os resultados analíticos dos 

filmes elaborados por casting.  

 Para o DPPH, os IC50 dos filmes por casting e dos filmes extrusados foram de 4,818 e 

12,098 mg/g. Para o método ABTS, foram de 8,710 e 6,457 mg/g (IC50) e 73,570 e 57,910 

µM trolox/g amostra, respectivamente. 

 Foi constatada diferença significativa (p ≤ 0,05) para os valores de IC50 obtidos para 

capacidade antioxidante pelo método DPPH entre os filmes elaborados por casting e por 

extrusão. O mesmo comportamento foi observado para o método ABTS tanto para os valores 

de IC50 e quanto para TEAC. Como houve diferença entre os tratamentos, isso demonstra a 

impossibilidade de reprodução quanto à esse parâmetro. 

 

 

 

Tabela 34. Resultados experimentais das análises de DPPH e ABTS dos filmes de amido 

de mandioca e polpa de acerola e óleo essencial de cravo. 
 

Processo 

 

Glicerol 

(%) 

OEC 

(%) 

DPPH 

IC50 

(mg/g) 

ABTS 

IC50 

(mg/g) 

TEAC 

µM trolox/g 

amostra 

Casting* 22,5 7,5 
4,818 ± 0,07a 

8,710 ±0,48b 73,57 ± 1,80b 

Extrusado 22,5 7,5 
12,098 ± 0,35b 

6,457±0,14a 57,910 ± 0,99a 

*Condição 2 / Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem 

significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 
 

 

Os resultados expressos em IC50 e em µM trolox indicaram maior redução da 

capacidade antioxidante perante o radical livre DPPH no processo de extrusão quando 

comparado ao processo casting. O efeito redutor da capacidade antioxidante de produtos 

extrusados também foi relatado por Sarawong et al. (2014), o que pode ser justificado pela 

destruição de parte dos compostos fenólicos presentes no óleo essencial de cravo e da 

degradação de carotenoides e vitamina C presentes na polpa de acerola, ocasionada pelo 

maior número de processos térmicos utilizados (extrusão e termoprensagem), como também  

e a elevada temperatura.  

  Dessa forma, foi possível concluir que o processo casting reteve 2,54 vezes da 

capacidade antioxidante nos resultados expressos em IC50 no teste de DPPH a mais do que no 

processo de extrusão. Efeito contrário foi evidenciado quanto ao radical ABTS, apresentando 

no processo de extrusão, um aumento da capacidade antioxidante de 1,96 e 1,14 vezes em 
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relação ao processo casting, para os resultados expressos em IC50 e em µM trolox, 

respectivamente. 

 

 

5.5 Percentual de redução entre os processos  

 De acordo com análise estatística (Tabela 35), pode-se constatar que as matérias-

primas diferem significativamente entre si (polpa casting, polpa pré-extrusão e polpa 

concentrada), devido a diferença nos lotes (diferentes tempos de aquisição), do teor avaliado 

dos bioativos, sendo assim as perdas durante os processos (casting e extrusão) foram 

discutidas separadamente. 

 

 

 

5.5.1 Concentração 

 Como já mencionado no item 5.3.1 caracterizações da matéria prima (Tabela 15), a 

polpa utilizada no processo de concentração foi oriunda da polpa pré-extrusão in natura. 

Comparando as médias em relação ao teor de vitamina C (mg/100g) para as matérias-

primas utilizadas tanto no processo de casting quanto no de extrusão, observa-se que todas 

diferiram entre si. O mesmo foi observado com relação ao teor de carotenoides totais e de β-

caroteno, onde as três polpas utilizadas diferiram significativamente entre si. Possivelmente, 

as diferenças entre as polpas casting e extrusada foram devido à fatores como diferença de 

lotes, tempo de congelamento, solo, grau de maturação da fruta. Já com relação a polpa 

concentrada, esta diferença foi devido ao próprio processo de concentração, concentrando os 

bioativos, quanto aos teores de vitamina C, carotenoides e β-caroteno. Entretanto, apesar de 

este ser um processo térmico à vácuo com perdas menores de bioativos, houve diferença 

significativa entre as mesmas quanto à capacidade antioxidante nos métodos DPPH e ABTS. 

Souza et al. (2012) avaliando a eficácia da incorporação de polpas de manga e de acerola 

como aditivos antioxidantes em filmes de amido de mandioca plastificado com sacarose e 

açúcar invertido, observou pelo monitoramento das alterações químicas da embalagem e do 

produto durante o armazenamento, os valores de 2688,2 mg/100g (b.s.) para vitamina C e 

6255,30 mg/100g (b.s.) carotenoides totais, respectivamente. Resultados concondantes aos 

obtidos neste estudo. 

 

 

 

Tabela 35. Resultados experimentais das análises de IC 50% e µM trolox das matérias-prima 

no processo de casting e extrusão pelo método DPPH e ABTS. 
 

Matéria-prima (B.U.) 

IC50 

DPPH 

(mg/g) 

ABTS 

IC 50 

(mg/g) 

ABTS 

µM trolox/g 

 

Polpa casting 14,92±0,54
b 

19,92±0,43
b 

52,34±5,41
b 

Polpa pré- extrusão 16,44±0,47
c 

32,27±0,65
c 

40,42±0,65
a 

Polpa concentrada 9,87±0,25
a 

16,43±0,44
a 

78,42±5,62
c 

Média±desvio padrão / Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem significativamente entre si pelo 

teste de Tukey (p ≤ 0,05). 
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Com relação a capacidade antioxidante pelo método DPPH (Tabela 35), nota-se 

semelhança somente nos valores obtidos para µM trolox/g para as matérias-primas in natura 

utilizadas no processo casting e de extrusão (polpa pré-extrusão). As polpas concentrada, pré-

extrusão e concentrada diferiram entre si nos demais parâmetros para IC50 DPPH. 

Nas médias das amostras relacionadas a capacidade antioxidante pelo método ABTS, 

todas as polpas diferiram significativamente entre si nos valores obtidos para o IC50 (mg/g) e 

para os resultados expressos uM trolox (g amostra). 

 

 

 

5.5.1.2 Perdas na etapa de concentração da polpa 

 Devido ao alto teor de umidade da polpa de acerola in natura ( ̴ 94%), foi necessário a 

redução deste teor através do processo de concentração, afim de possibilitar a adição do 

ingrediente na mesma concentração de sólidos (oriundos da polpa) dos filmes elaborados por 

casting.  O alto teor de umidade da massa a ser extrusada seria um obstáculo, dificultando ou 

até mesmo impossibilitando a processabilidade dentro do equipamento. Assim, conforme já 

explicado anteriormente, a polpa utilizada para a produção do filme extrusado (aqui chamada 

de polpa extrusada) foi oriunda de um lote diferente da polpa utilizada no processamento 

laboratorial (polpa casting). E foi a partir desta polpa para extrusão que originou-se a polpa 

concentrada. 

 Na Tabela 36, estão apresentados os teores de umidade e de compostos bioativos das 

polpas in natura (polpa pré-extrusão) e concentrada. 

 

 

 

Tabela 36. Efeito da concentração nas polpa in natura (polpa pré-extrusão) no teor de 

umidade e bioativos. 
 

Parâmetro Polpa pré-extrusão Polpa concentrada 

Umidade (g/100g) 93,487
a
 81,218

b
 

Vitamina C (mg/100g) 20738,599
a 23427,090

b
 

Carotenoides totais (µg/100g) 21733,129
a
 32614,338

b
 

β-caroteno (µg/100g) 16372,699
a
 23475,721

b
 

IC50 DPPH (mg/g)* 16,44
b
 9,87

a
 

IC50% ABTS (mg/g)* 32,27
b
 16,43

a
 

TEAC µM trolox/g * 

 
40,42

a
 78,42

b
 

* b.u.: base úmida/ Médias com letras diferentes na mesma linha, diferem significativamente entre si pelo teste 

de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 

 

 Observa-se que houve diferença significativa (p ≤ 0,05) entre as polpas em todos os 

parâmetros. A concentração da polpa resultou em valores inferiores somente para umidade e 

superior para vitamina C, carotenoides totais, β-caroteno e capacidade antioxidante quanto 
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aos valores de IC50 tanto para o método DPPH quanto para ABTS e µM trolox DPPH e 

ABTS. Valores inferiores eram esperados uma vez que o processamento de concentração 

ocorre em evaporadores sob temperaturas elevadas (80 °C) e períodos prolongados (6 horas). 

No entanto o maior teor de vitamina C, carotenoides e β-caroteno, observado na polpa 

concentrada em relação à polpa in natura deve-se ao próprio processo de concentração da 

polpa. Segundo, Maia, Sousa e Lima (2007) o uso do vácuo possibilita a concentração de 

alimentos termosensíveis. 

A concentração da polpa in natura através de um processo de concentração a vácuo foi 

vantajosa com relação à alguns bioativos como vitamina C, carotenoides totais e β-caroteno, 

pois esses bioativos foram concentrados, obtendo um aumento no seu teor inicial de 12,96; 

50; e 43,38%, respectivamente. O mesmo efeito foi evidenciado com relação à capacidadade 

antioxidante tanto para o método DPPH, quanto para o ABTS, com reduções dos seus teores 

iniciais de 1,73 e 1,47 vezes para IC50, respectivamente. 

 Ainda assim, apesar das reduções dos teores de bioativos ocasionada pela 

concentração da polpa, sem esta etapa não seria possível produzir filmes por extrusão devido 

ao elevado teor de umidade da matéria-prima impedir a processabilidade da matéria-prima. 

 

 

 

5.5.2 Redução no processo de casting 

 De acordo com a Tabela 37 pode-se observar a redução dos bioativos vitamina C, 

carotenoides totais, β-caroteno e da capacidade antioxidante durante as etapas de produção 

dos filmes por casting. Foi evidenciado diferença significativa entre os componentes 

utilizados na elaboração dos filmes pela técnica casting (polpa, solução filmogênica e filme 

(T2)).  A solução filmogênica preservou ainda 86,44% do teor de vitamina C em relação à 

polpa in natura, reduzindo entre este processo (polpa e solução filmogênica) apenas 13,56%.  

Entretanto, após a secagem dos filmes (em estufa à 30 – 35°C, 46h), preservou-se apenas 

15,50%, havendo uma redução considerável de 84,50% em relação à solução e 86,60% em 

relação à polpa in natura, preservando somente 13,40% do teor de vitamina C inicial. 

 As reduções dos teores dos bioativos analisados, possivelmente possam ter ocorrido ou 

pela degradação térmica dos bioativos ou devido à dificuldade de extração desses bioativos da 

matriz dos filmes e produtos. 

 

 

Tabela 37. Resultados experimentais das análises de teor de bioativos e da capacidade   

antioxidante dos filmes de amido de mandioca, polpa de acerola e (OEC) processados por 

casting. 
 

Ensaios 

(b.s.) 

Vitamina C 

(mg/ 100g) 

Carotenoides 

Totais 

(µg/ 100g) 

β-caroteno 

(µg/ 100g) 

DPPH 

IC50 

(mg/g) 

IC50 

ABTS 

(mg/g) 

TEAC 

µM 

trolox/g 

amostra 

Polpa 25643,269c 35034,341b 25934,066b 1,086a 

1,450a 3,81a 

SF 22166,503b 

8778,689a 6360,656a x 

x x 

Filme* 3435,258a 

8821,723a 6501,999a 4,818b 

8,710b 73,570b 

b.s: base seca/ SF: solução filmogênica / *Condição 2 /x: não analisada/ Médias com letras diferentes na 
mesma coluna, diferem significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 
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 Em relação aos carotenoides, foi evidenciada diferença significativa apenas entre a 

matéria-prima (polpa in natura) e as demais etapas (solução filmogênica e filme). Observa-se 

semelhança entre a solução filmogênica e os filmes prontos. Nota-se que em relação a técnica 

casting, a solução filmogênica preservou ainda 25,06% do teor de carotenoides em relação à 

polpa in natura, reduzindo entre este processo (polpa e solução filmogênica) 74,94%.  

Entretanto, após a secagem dos filmes (estufa à 30 – 35°C, 46h), não houve redução em 

relação à solução, mas ocorreu uma redução de 74,9% em relação à polpa in natura, 

preservando somente 25,18% do teor de carotenoides totais. As reduções destes teores 

possivelmente possam ter ocorrido não necessariamente pela degradação térmica dos 

bioativos, como também devido à dificuldade de extração desses bioativos da matriz dos 

filmes. 

 Foi evidenciada diferença significativa (Tabela 37) entre os componentes. A solução 

filmogênica e filme (T2) apresentaram semelhança entre si e diferença da polpa. Na Tabela 35 

observa-se que a solução filmogênica preservou somente 24,53% do teor de β-caroteno 

presente na polpa in natura.  Entretanto, após a secagem dos filmes (em estufa à 30 – 35°C, 

46h), não houve redução do teor de β-caroteno. O filme seco preservou somente 24,6% do 

teor de β-caroteno presente na matéria-prima inicial. 

Estatisticamente foi constatado diferença significativa entre os componentes utilizados 

na elaboração dos filmes pela técnica casting com relação a capacidade de captura do radical 

livre DPPH, tanto para os valores relatados em IC50 (Tabela 37). Na comparação das médias, 

ficou enfatizado a diferença entre eles. 

Através dos dados apresentados na Tabela 35, nota-se pelo valor obtido do IC50, que a 

polpa in natura com relação ao filme elaborado (T2) pela técnica casting, após a secagem dos 

filmes (em estufa à 30 – 35°C, 46h), reduziu sua capacidade antioxidante em 4,4 vezes. 

Estatisticamente (Tabela 37), foi constatado diferença significativa entre os 

componentes utilizados na elaboração dos filmes pela técnica casting com relação a 

capacidade antioxidante pelo método ABTS, tanto para os resultados apresentados em IC50 

(mg/g) quanto para os resultados em uM trolox (g/amostra).  

 Através dos dados apresentados para os resultados expressos em IC50 (Tabela 35), 

nota-se uma redução da capacidade de captação do radical livre ABTS em 6 vezes entre as 

etapas do processo casting, com relação à polpa in natura e o filme (ensaio T2) e uma 

redução de 19 vezes em relação aos resultados em µM trolox.  Provavelmente esta perda 

acentuada seja devido as condições de processo (exposição à temperatura, luz e oxigênio, 

durante o processo de secagem em estufa com circulação de ar e a temperatura de 25 a 35 °C. 

 

 

 

5.5.3 Redução durante o processo de extrusão termoplástica e termoprensagem 

 Na Tabela 38 pode ser observado o esquema de perdas de vitamina C, carotenoides 

totais e β-caroteno no processo de elaboração de filmes pela técnica de extrusão termoplástica 

seguida de termoprensagem. 

 Foi evidenciada diferença significativa no teor de vitamina C entre as diferentes etapas 

de produção de filmes por extrusão, com exceção apenas do pellet e do filme extrusado. Os 

componentes polpa, polpa concentrada e mistura diferiram significativamente entre si e dos 

demais.  Pode-se observar, conforme já comentado anteriormente, que a polpa in natura em 

relação à polpa concentrada: através do processo de concentração aumentou seu teor de 

vitamina C em 12,96%. A polpa concentrada em relação à mistura preservou 51,17% dos 

compostos presentes. Já a mistura à ser extrusada em relação ao pellet, preservou-se apenas 

22,11% do teor de vitamina C. Nota-se ainda que o filme extrusado em relação ao 
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pellet,reduziu 29,19% de vitamina C. Assim conclui-se que do início do processo (polpa pré-

extrusão) até o final do mesmo (filme extrusado e prensado) foi preservado apenas 9,05%, 

ocorrendo uma redução de 90,95% de vitamina C. Essas diferenças, não necessariamente 

evidenciam perdas somente pela degradação do bioativo, mas talvez também o fato dos filmes 

e produtos apresentarem maior dificuldade de extração da matriz em relação a polpa durante o 

processo. 

 Em relação aos carotenoides, foi evidenciada diferença significativa entre as etapas de 

elaboração do filme por extrusão. Todos os componentes diferiram significativamente entre si 

e dos demais.  Pode-se observar através do processo de concentração, o aumento do teor de 

carotenoides em 50%. Já a mistura à ser extrusada em relação ao pellet, preservou-se 36,53% 

com uma redução de 63,47% do teor de carotenoides totais presentes. Nota-se ainda que o 

filme extrusado em relação ao pellet reteve a totalidade (100%) dos carotenoides nesta etapa. 

Ainda assim, no pellet em relação à polpa concentrada, ocorreu uma redução de 79,11% dos 

carotenoides. Assim conclui-se que do início do processo (polpa pré-extrusão) até o final do 

mesmo (filme extrusado termoprensado) houve uma grande redução dos carotenoides totais 

presente de 65,74%. As diferenças, não necessariamente evidenciam perdas ou ganho, mas 

talvez o fato da presença do óleo essencial de cravo nos filmes e produtos, por lipofilicidade, 

possa ter facilitado o processo de extração dos carotenoides em relação a polpa durante o 

processo. 

 

 

 

Tabela 38. Resultados experimentais das análises de determinação do teor dos bioativos 

dos filmes de amido de mandioca, polpa de acerola e óleo essencial de cravo (OEC) 

processados por extrusão e termoprensagem. 
 

Ensaios 

(b.s.) 

Vitamina C 

(mg/ 100g) 

Carotenoides 

Totais 

(µg/ 100g) 

β-caroteno 

(µg/ 100g) 

DPPH IC 

50% 

(mg/g) 

IC 50% 

ABTS 

(mg/ g) 

TEAC 

µM 

trolox/g 

amostra 

Polpa 20738,599c 

21733,129d 16372,699c 

1,072a 2,104a 2,635a 

Polpa C.* 
23427,090d 

32614,338e 23475,721d 1,854b 

 
3,086b 14,728b 

Mistura 11987,393b 

18655,888c 13334,025b 2,822c 

1,916a 38,71c 

Pellet 2649,945a 

6814,123a 5028,152a 10,458d 

5,639c 37,64c 

Extrusado 1876,453a 

7445,946b 5318,956a 12,098e 

6,457d 57,91d 

b.s.: base seca/ *Polpa C.: polpa concentrada/ Médias com letras diferentes na mesma coluna, diferem 
significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 

 

Estatisticamente foi evidenciada diferença significativa entre as etapas de elaboração 

dos filmes por extrusão quanto ao teor de β-caroteno. Apenas o pellet e o filme extrusado não 

diferiram entre si. Observa-se que o processo de concentração aumentou o teor de β-caroteno 

da polpa in natura em 43,38%. Porém, houve uma perda de 43,20% entre a polpa concentrada 

e a mistura, fato justificado pela diluição da mesma com o glicerol e o OEC. Já a mistura à ser 

extrusada em relação ao pellet, preservou-se apenas 37,71% do teor original. Nota-se ainda 
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que o filme extrusado preservou 100% do β-caroteno em relação ao pellet. Entre a polpa 

concentrada e  o pellet houve uma perda de 78,58% do teor de β-caroteno. Assim conclui-se 

que do início do processo (polpa extrusada) até o final do mesmo (filme extrusado e prensado) 

pode-se preservar 32,49% e uma perda de 67,51% de β-caroteno.   

No processo de extrusão termoplástica também foi evidenciado diferença 

estatísticamente significativa entre os componentes utilizados na elaboração dos filmes quanto 

à capacidade de captação do radical livre DPPH e na comparação das médias nenhuma 

semelhança foi constatada para comparação dos valores obtidos em IC50.  

 Relacionando o processo de extrusão termoplástica com as perdas ocorridas entre as 

etapas para os resultados expressos em IC50, pode-se observar com relação a polpa in natura e 

a polpa concentrada, uma redução da capacidade antioxidante de 1,73 vezes, o mesmo fato foi 

constatado com relação à polpa e a mistura (1,52), com a mistura em relação ao pellet (3,71), 

do pellet com o filme extrusado (1,16) e uma redução da capacidade antioxidante de 11,29 

vezes do início do processo (polpa extrusada) ao final (filme extrusado). Constatando que a 

perda entre o processo de extrusão foi superior ao de casting em 6,85%, relacionado aos 

resultados obtido em IC50. 

 Quanto ao processo de extrusão, foi evidenciado estatisticamente diferença 

significativa entre os componentes utilizados na elaboração dos filmes quanto a capacidade 

antioxidante pelo método ABTS, para os resultados apresentados em IC50 (mg/g) e para os 

resultados em relatados µM trolox. Comparando as médias, foi evidenciado semelhança entre 

o componente polpa e mistura quanto aos resultados em IC50. Quanto aos resultados 

encontrados em uM trolox, observa-se semelhança apenas entre os componentes mistura e 

pellet. Os demais componentes como polpa, polpa concentrada e filme extrusado diferiram 

entre si dos demais. 

Relacionando o processo de extrusão termoplástica com a redução da capacidade 

antioxidante entre as etapas para os resultados em IC50, pode-se observar que a polpa in 

natura (polpa extrusão) em relação à polpa concentrada: através do processo de concentração 

reduziu sua capacidade antioxidante em 1,47 vezes. Foi evidenciado um aumento da 

capacidade antioxidante da polpa concentrada em relação à mistura 0,62, possivelmente 

devido à adição de OEC, que com seu comprovado poder antioxidante, elevou a capacidade 

da mistura. Já a redução da mistura à ser extrusada em relação ao pellet foi de 2,94. Nota-se 

ainda que o filme extrusado em relação ao pellet reduziu em 1,15 da sua capacidade 

antioxidante, nesta etapa. Assim conclui-se que do início do processo (polpa concentrada) até 

o final (filme extrusado e prensado) ocorreu uma redução total de 3,07.  Constatando que a 

perda entre os processos casting e extrusão foi praticamente igual (4,37 e 3,07, 

respectivamente), no processo casting ainda foi evidenciado uma perda superior à apenas 1,30 

vezes. 

 Analisando os dois processos, constata-se que os filmes elaborados por casting 

perderam 86,40% e os filmes extrusado e prensados 90,95% do teor de vitamina C presente. 

Com relação ao teor de vitamina C houve uma perda maior de 4,55% no processo de extrusão, 

possivelmente devido à inclusão de mais um processo térmico à temperatura elevada 

(termoprensagem – 80 °C). 

 Comparando os dois processos, constata-se que os filmes elaborados por casting 

perderam 74,82% dos carotenoides presentes e os filmes extrusado e prensados 65,74%. 

Conclui-se que a perda no processo casting foi 9,08% superior ao processo de extrusão.Essa 

diferença, provavelmente se deva à extrusão ser um processo fechado com intenso trabalho 

mecânico, possibilitando menor perda por exposição à luz e ao oxigênio e promover maior 

rompimento das paredes celulósicas dos vegetais, liberando maior teor do bioativo 

carotenoide. 
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 Os filmes elaborados por casting perderam 74,93% do teor de β-caroteno presente e o 

filme extrusado e prensado, 67,51%, indicando que a perda entre os processos foi superior no 

processo casting em 7,41%. 

  Foi constatado, na comparação dos processos casting e extrusão com relação à 

capacidade antioxidante expresso em IC50 pelo método DPPH, uma redução da capacidade 

antioxidante 6,85 vezes superior do processo de extrusão em relação ao processo casting. 

Uma maior redução da capacidade antioxidante pelo processo de extrusão também foi 

evidenciada quanto aos resultados expressos em µM trolox. 

 No método ABTS, comparando os processos casting e extrusão, a capacidade 

antioxidante expressa em IC50 (4,37 e 3,07, respectivamente), apresentou uma diferença na 

redução de 1,30 vezes superior para o processo de extrusão em relação ao processo casting. 

Uma maior capacidade antioxidante pelo processo de extrusão também foi evidenciada quanto 

aos resultados expressos em µM trolox. 

 

 

 

5.6 Atividade antimicrobiana dos filmes 

Dentre os microrganismos patogênicos de interesse na área alimentícia e médica, 

destacam-se Escherichia coli, Staphylococcus aureus e Salmonella enteritidis, causando 

surtos de toxinfecções alimentares, gastrenterites e trazendo riscos à saúde pública 

(LEUSCHNER e ZAMPARINI, 2002, GOVARIS et al., 2010; MEIRA et al., 2012). 

Os filmes elaborados com amido de mandioca, polpa de acerola e óleo essencial de 

cravo (botão) pela técnica casting e extrusão seguida de termoprensagem foram testados 

mediante sua capacidade inibitória, utilizando-se o método de difusão em ágar (teste de halo) 

com relação as bactérias Staphylococcus aureous e Salmonella tiphymurium e os fungos 

Penicillium sp. e Aspergillus flavus. Foram também testados um filme controle (isto é, sem a 

presença de OEC) e o óleo essencial de cravo puro e em diferentes diluições. Os testes foram 

realizados em triplicata. Os diâmetros médios (mm) de inibição obtidos na difusão em ágar 

estão apresentados na Tabela 39. 
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Tabela 39. Medida dos halos de inibição para os filmes elaborados com o óleo essencial de 

cravo e controle. 
 

 

Ensaios 

OEC* 

(%) 

 

Halo de inibição (mm) 
 

Staphylococcus 

aureus 

Salmonella 

tiphymurium 

Penicillium 

sp. 

Aspergillus 

flavus 

Filme extrusado  7,5 0 0 0 0 

Filme casting  7,5 28 0 0 0 

Filme casting  15 na na 0 0 

Controle  0 0 0 0 0 

OEC  100 40 38 36,66 40,5 

OEC  7,5 na na 9,75 8,6 

OEC  15 na na 7 6 

Controle**  0 0 0 0 0 

*óleo essencial de cravo / ** papel de filtro sem OEC / na: não avaliado / Média±desvio-padrão / Médias com 

letras diferentes na mesma coluna, diferem significativamente entre si pelo teste de Tukey (p ≤ 0,05). 

 

 

 

Os filmes elaborados por casting e extrusão nas concentrações de 7,5% e 15% de OEC 

não apresentaram halo de inibição para os fungos Penicillium sp., Aspergillus flavus (Figura 

40). Entretanto, o OEC puro, quando testado a 100% e nas mesmas concentrações em que foi 

adicionado na elaboração dos filmes (7,5 e 15%), apresentaram os halos de 36,66 mm, 9,75 

mm e 7 mm, respectivamente para o fungo Penicillium sp. e 40,4 mm, 8,6 mm e 6 mm, 

respectivamente para o fungo Aspergillus flavus. Isso comprova a capacidade inibitória do 

OEC puro perante os fungos Penicillium sp. e Aspergillus flavus (Figura 41), ao mesmo 

tempo que indica que provavelmente outras razões como temperatura de processamento 

(secagem no casting, extrusão, prensagem), concentração, volatilização, pH e tempo de 

estocagem, tenham influenciado a capacidade inibitória dos filmes (BURT, 2004). 
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Figura 40. Resultado do método de difusão em ágar dos filmes elaborados com OEC 

por casting e extrusão. a) 7,5% OEC (extrusado); b) 7,5% OEC (casting), c) 15% OEC (casting), d) 

controle (filme sem OEC), perante os fungos: A) Penicillium sp; B) Aspergillus flavus. 

 

 

 

 

Figura 41. Resultado do método de difusão em ágar para o OEC a) 100%; b) 15%, c) 

7,5%, d) controle (papel sem óleo), perante os fungos: A) Penicillium sp; B) Aspergillus flavus. 
 

 

 

Resultados similiares de inibição do OEC no desenvolvimento de fungos também 

foram relatados em outros estudos.  Ugaldea et al. (2014), evidenciaram o aumento na 

inibição do fungo Penicillium sp. (10,3 a 36,7 mm) proporcional ao aumento da concentração 

de OEC (5 a 1000µL/mL).  Omidbeygi et al. (2007) testando a capacidade antifungica dos 

óleos essenciais de timol e cravo no desenvolvimento de Aspergillus nas concentrações de 0, 

50, 200, 350 e 500 ppm, observaram a efetividade de ambos para o fungo testado.  

Apesar de haver diversos trabalhos mostrando a efetividade do óleo essencial de cravo 

contra fungos, o mecanismo de ação ainda não está explicado. Alguns estudos indicam que a 
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ação antifúngica se deve mudanças na membrana citoplasmática, ocasionando alterações na 

membrana proteica, inibindo a força motiva de próton, o fluxo de elétron, o transporte ativo e 

a coagulação dos conteúdos celulares. Outros estudos, indicam que esta ação esta relacionada 

às características hidrofóbicas dos óleos, auxiliando o rompimento da membrana celular, 

ocasionando alterações na estrutura, aumentando assim a permeabildade, causando a saída de 

componentes celulares como ions (ULTEE et al. 2002; MITCHELL et al. 2010). 

Com relação aos ensaios microbiológicos perante as bactérias pode-se concluir que os 

filmes elaborados por casting na concentração de 7,5% de OEC não apresentaram halo de 

inibição para a bactéria Salmonella tiphymurium. Entretanto apresentaram um halo de 

inibição de 27 mm perante a bactéria Staphylococcus aureous (Figura 42). Tal fato 

justificado, com exceções na literatura, mas em geral os OEs são mais efetivos à bactérias 

Gram-positivas do que Gram-negativas, o que se atribui à maior complexidade da dupla 

parede celular desta (BURT, 2004). Com as bactérias Gram-positivas há uma interação direta 

do óleo com a membrana celular, já com as Gram-negativas há um impedimento da entrada 

de substâncias hidrofóbicas, devido ao caráter hidrofílico da membrana celular externa 

(ARAÚJO, 2010). O que pôde ser observado nos filmes com OEC deste estudo, nas 

concentrações utilizadas, apresententando comportamento diferenciado frente às bactérias 

Gram-positivas e negativas. 

Já os filmes extrusados com a mesma formulação e concentração de OEC (7,5%), não 

apresentaram halo de inibição para as bactérias estudadas Salmonella tiphymurium e 

Staphylococcus aureous (Figura 43). Possivelmente, devido a maior temperatura do processo 

de extrusão em relação ao processo casting e a volatilização do óleo no processo de 

prensagem (BURT, 2004).  

No entanto, o OEC puro (100%) apresentou os halos de 40 e 38 mm para as bactérias 

Staphylococcus aureous e Salmonella tiphymurium, respectivamente, indicando a efetividade 

do OEC puro perante as bactérias testadas (Figura 44). De acordo com Burt (2004), OEC tem 

demonstrado excelente potencial antibacteriano, sendo sua efetividade associada ao eugenol, 

representando 82,1 % dos compostos majoritários do óleo utilizado neste estudo.  

Resultado superior ao do presente estudo foi obtido por Ugaldea (2014), em filmes de 

amido de milho (3 %), quitosana (2 %), acetato de celulose, glicerol (30 %) e OEs (cravo, 

orégano e ambos) nas concentrações de 1,0 %; 2,5 % e 5,0 %, obtidos por casting. Foi 

observado halos maiores com o aumento da incorporação da concentração de OEs para as 

bactérias: Staphylococcus a., Micrococcus l., Listeria m., Escherichia c., Salmonella c. e 

Pseudomonas a. Talvez, essa diferença se deva à presença de quitosana, onde diversos 

estudos evidenciam a atividade antimicrobiana deste polímero (KONG et al., 2010; 

MEHDIZADEH et al.,2012), devido à formação de complexos polieletrolíticos, pois seus 

grupos amínicos protonados provavelmente se ligam seletivamente à superfície celular 

carregada negativamente dos microrganismos, alterando a atividade celular e a 

permeabilidade da membrana, com perda de componentes intracelulares e inibição microbiana 

(YADAV e BHISE, 2004) e/ou à adição dos OEs ao término do processo de elaboração do 

filme, na temperatura (40 °C), com menor perda volátil.  Fato também evidenciado por 

Pelissari et al. (2009) em filmes compostos por  amido de mandioca,  

quitosana e OE de orégano e por Mehdizadeh et al. (2012), em filmes a base de amido e 

quitosana com OE de tomilho. 

Ugaldea (2014) também observou, nos filmes de acetato de celulose (10 %) e os OEs 

(1,0 %, 2,5 % e 5,0 %), a não formação de halo frente as bactérias testadas na concentração de 

1 % e 2,5 % dos OEs de cravo, orégano e sua combinação. Somente na concentração 5,0 % 

houve formação de halos para todas as bactérias, nos OEs utilizados. 
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Silva et al. (2009), também constataram a atividade bacteriostática do óleo essencial 

de cravo com relação aos microrganismos Staphylococcus aureus e E. coli. Os autores 

observaram maior efetividade em inibir Staphylococcus aureus do que E. coli. E ainda 

ressaltaram que a atividade antibacteriana se deve aos terpenos, e a eficácia do óleo está 

associada ao eugenol presente em 90% na amostra do estudo. 

 Scherer et al. (2005), evidenciaram acentuada atividade antimicrobiana do óleo 

essencial de cravo, quando testado para os microrganismos Staphylococcus aureus, 

Escherichia coli, Campylobacter jejuni, Salmonella enteritidis, Listeria monocytogenes e 

Staphylococcus epidermidis. 

 A atividade antimicrobiana de um OE pode depender de apenas um ou dois dos 

componentes majoritários que o formam. Entretanto, várias evidências indicam que a 

atividade inerente dos OEs, pode ser devido à interação entre seus constituintes minoritários.  

Atividades antimicrobianas sinérgicas foram relatadas para frações de OEs, utilizando-se 

combinações binárias ou ternárias (BURT, 2004). 

 Gómez-Estaca et al. (2010) observaram em película a base de gelatina, quitosana e OE 

de cravo aplicada na superfície de bacalhau durante armazenagem sob refrigeração, a redução 

drástica do crescimento de bactérias Gram-negativas, especialmente de enterobactérias. 

Tangerino (2006) mostrou que Escherichia coli e Staphylococcus aureus apresentaram 

inibição do crescimento com a técnica de difusão em disco com eugenol. Segundo o autor, 

quanto ao mecanismo de destruição bacteriana, o eugenol, após ser difundido no ágar, inibe o 

crescimento bacteriano desnaturando as proteínas e rompendo as membranas dos 

microrganismos.  

 

 
 

 

Figura 42. Resultado do método de difusão em ágar dos filmes elaborados com OEC 

(7,5%) por casting, perante as bactérias: A) Salmonella tiphymurium e B) Staphylococcus 

aureous.  

 

A B 
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Figura 43. Resultado do método de difusão em ágar dos filmes elaborados com OEC 

(7,5%) por extrusão, perante os as bactérias: A) Salmonella tiphymurium e B) Staphylococcus 

aureous.  
 

 

 

 

 

 

 

 

Os filmes de amido de mandioca e polpa de acerola, plastificados com glicerol e 

aditivados com OEC foram armazenados por 21 dias em condições controladas. Na Figura 45 

pode-se observar a sensibilidade de fungos perante ao óleo essencial de cravo, após os 21 dias 

de armazenamento. Em filmes processados por casting com alta concentração de OEC (T3, 

T4 e T5) não foram observados crescimentos de colônias. O mesmo comportamento foi 

observado no filme extrusado, contrariando os resultados da Tabela 39. Pois, possivelmente 

os fungos e as bactérias analisadas neste estudo (Penicillium, Aspergillus, Salmonella e 

Figura 44. Halo de inibição do OEC perante as bactérias A) Staphylococcus aureous; B) 

Salmonella tiphymurium. 
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Staphylococcus) não são as mesmas presentes nos filmes da Figura 51, estas provavelmente 

apresentam uma menor sensibilidade ao OEC. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

5.7 Bioensaio pelo teste da Artemia salina para determinação da toxicidade  

Em virtude de uma futura aplicação do filme como comestível ou ainda buscando 

garantir segurança, caso uma possível migração do bioativo para o alimento ocorresse, foi 

utilizado o teste toxicológico do óleo essencial de cravo e dos filmes com ele contido, com 

Artemia salina. 

O ensaio biológico com Artemia salina é amplamente utilizado e confiável por 

demonstrar boa correlação com várias atividades biológicas (MEYER et al., 1982). A 

literatura mostra boa correlação entre o bioensaio com Artemia salina para prever a toxicidade 

de extratos de diversas plantas e testes da toxicidade aguda em ratos (PARRA et al., 2001). 

As porcentagens de mortalidade, e consequentemente, as toxicidades do óleo essencial 

de cravo e do extrato do filme extrusado e prensado de amido de mandioca com polpa de 

acerola e óleo essencial de cravo sobre as Artemias salinas demonstraram que o percentual de 

mortalidade aumentou proporcionalmente com a concentração de óleo adicionado. 

Os valores de DL­50 (dose letal mediana) para o OEC foi de 291,2 µg.mL
-1

 e para o 

extrato do filme foi de 2.019, 09 µg.g
-1

.  Analisando os valores de DL50 do filme e do OEC 

pode-se verificar que o óleo apresenta maior toxicidade em relação ao filme. 

Segundo Garcia-Rodriguez et al. (2009), a DL50 expressa o valor da concentração do 

extrato capaz de matar 50% dos náuplios de Artemia salina e quanto menor a concentração 

mais tóxica é a substância.  

Diversos autores estabeleceram critérios de classificação quanto á toxidade. Dessa 

forma, os critérios de classificação de Donabella (1997) estabelece com base nos valores das 

DL50 como: DL50 ≤ 80 μg/mL, o produto é altamente tóxico; DL50 entre 80 a 250 μg/mL, o 

produto é moderadamente tóxico e DL50 ≥ 250 μg/mL, o produto é levemente tóxico ou 

 

T1 Ext T5 T4 T3 T2 

Figura 45. Crescimento de Penicillium sp. em filmes com concentrações 

variadas de OEC. T1) sem OEC; T2) 7,5% de OEC; T3) 15% de OEC; T4) 

22,5% de OEC; T5) 30% de OEC e Ext) extrusado com 7,5% de OEC. 
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atóxico. Entretanto Meyer et al. (1982) utilizam o critério de avaliação em que considera a 

amostra tóxica ou ativa as que apresentarem DL50< 1000 μg/mL e amostras atóxicas ou 

inativas as que apresentarem DL50> 1000 μg/mL. Segundo Nguta et al. (2011), tanto extratos 

orgânicos, quanto extratos aquosos com valores de DL50 < 100 μg/ml apresentam alta 

toxicidade, DL50 entre 100 e 500 μg/ml apresentam toxicidade moderada, DL50 entre de 500 

e 1000 μg/mL apresentam fraca toxicidade e DL50 ≥ 1000 μg/mL são considerados atóxicos. 

De acordo com Bussmann et al. (2011), tanto os extratos etanólicos, quanto aquosos com 

valores de CL50 < 249 μg/mL apresentam alta toxicidade, CL50 entre 250 e 499 μg/mL 

apresentam toxicidade moderada, CL50 entre 500 e 1000 μg/mL apresentam leve toxicidade, 

e CL50 ≥ 1000 μg/mL são considerados atóxicos. 

Portanto, de acordo com os critérios de avaliação dos autores citados, tanto o óleo 

essencial de cravo-da-índia (Caryophyllus aromaticus) como o filme, não apresentam 

toxicidade frente à Artemia salina, sendo classificados como atóxico.  

Neste estudo, foi encontrado um valor inferior, isto é, com menor capacidade tóxica ao 

obtido por Rabêlo (2010). O autor obteve uma DL 50 de 1 μg/mL na avaliação da toxicidade 

do óleo essencial de cravo-da-índia frente à Artemia salina.  

Apesar da classificação acima, teoricamente como cada 1g do filme do presente estudo 

contém 6,9×10
-6

 g
 
de OEC, portanto uma pessoa de 70 kg teria que ingerir uma quantidade 

muito grande de filme (141,33 g) para ser considerado tóxico. 

Amarante et al. (2011) também realizaram testes com Artemia salina para avaliar a 

toxicidade de plantas medicinais da Amazônia. Todos esses trabalhos e muitos outros com 

Artemia salina têm revelado a efetividade de testes com essa espécie em determinar a DL50 

para compostos tóxicos.  

Vanin et al. (2014), na avaliação da toxicidade óleo essencial de cravo-da-índia 

(Caryophyllus aromaticus), encontraram uma DL50 = 0,5993 μg/mL.   

Rajabi et.al. (2015), avaliaram a citotoxicidade de 16 nanoparticulas utilizando 

dois métodos: o ensaio de letalidade com Artemia salina e o ensaio MTT em células L929. Os 

autores não evidenciaram diferença estatisticamente significativa entre os dois testes. Os 

resultados demonstram a capacidade do ensaio de letalidade com Artemia salina em 

quantificar com precisão a citotoxicidade de nanoparticulas e  substituir o teste MTT,  que é 

caro e trabalhoso. Comprovando que o teste com Artemia salina pode agilizar experimentos 

de toxicidade e diminuir os custos, e portanto, pode ser considerado uma alternativa ao ensaio 

de cultura de células in vitro. 

 

 

5.8 Sugestão de Aplicação 

Esses filmes poderiam ser indicados para aplicação em frutos amarelos e/ou vermelhos na 

preservação dos bioativos presentes, além do efeito adicional como o retardo do 

amaducerimento e da senescência destes frutos, como isso favorecendo a melhoria das 

características nutricionais e o aumento da vida útil destes alimentos. 
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CONCLUSÃO 

 

Foi possível elaborar filmes de amido de mandioca adicionados de glicerol, polpa de 

acerola e óleo essencial de cravo pela técnica casting, como por extrusão termoplástica 

seguida de termoprensagem. 

A substituição do glicerol pelo óleo essencial de cravo (OEC) proporcionalmente não 

influenciou significativamente as propriedades de espessura, atividade de água e a 

permeabilidade ao vapor de água dos filmes. No entanto, influenciou as demais propriedades. 

 Os resultados relevantes que permitiem comparar os filmes produzidos pela técnica de 

casting e por extrusão termoplástica seguida por termoprensagem estão apresentados a seguir: 

 

 Que os filmes produzidos por casting promoveram maiores valores de deformação na tração; 

resistência na perfuração; teor de vitamina C, carotenoides e β-caroteno e da capacidade 

antioxidante pelo método DPPH. 

 

 Que o processo de extrusão termoplástica e termoprensagem, diante das condições 

operacionais estabelecidas neste estudo, é considerado viável para produção de filmes 

extrusados de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo, apesar 

da redução de vitamina C, carotenoides, β- caroteno e da capacidade antioxidante no teste de 

DPPH. Esta composição apresenta-se como uma alternativa interessante para elaboração de 

filmes. 

 

 Semelhança entre os processos nas propriedades espessura, permeabilidade de água, atividade 

de água, tensão na perfuração e módulo de elasticidade (consideradas importantes para um 

bom filme), indicando potencial para reprodução em escala piloto. 

 

 Os filmes elaborados com amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e o óleo essencial de 

cravo mostraram capacidade inibitória quanto as bactérias testadas. Porém, não apresentaram 

o mesmo efeito quanto aos fungos avaliados nas concentrações testadas. 

 

 Não foi evidenciada toxidade do óleo essencial de cravo e dos filmes com ele contido, quando 

submetidos ao teste toxicológico com Artemia salina 

 

Tendo em conta os antioxidantes e antimicrobianos, propriedades importantes observadas 

no presente trabalho, consideramos que este óleo essencial pode ser útil na indústria de 

alimentos como conservador de alimentos.  

Apesar dos filmes ativos à base de biopolímeros indicarem uma tendência bastante 

interessante devido à biodegradabilidade e como suporte de aditivos, ainda são necessários 

mais estudos visando à melhora das propriedades de barreira e mecânicas.  
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7 SUGESTÕES PARA FUTUROS TRABALHOS 

 

 

Uma das alternativas seria a aplicação da embalagem em produtos alimentícios ou 

frutos ou vegetais vermelho, fonte potencias de bioativos, com o objetivo de avaliar a perda 

de massa, textura, bioativos. 

 Como também a biodegradabilidade do filme poderia ser avaliada em condições 

controladas em função do tempo, quanto a perda de massa dos frutos embalados. 

  Através da microscopia eletrônica de varredura, poderia ser avaliado a nível 

molecular, a interação do amido de mandioca com a polpa na formação dos filmes e das 

propriedades físicas do filme obtido, melhorando suas propriedades de barreira e mecânicas. 

 Seria interessante fazer um estudo com os outros óleos essenciais em função de outros 

microrganismos. 

O estudo da validade comercial dos filmes poderia ser realizado em várias condições 

de umidade relativa do ar, por meio da análise dinâmico-mecânica e difração de raios X. 
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APÊNDICE A  

Tabela A1 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para umidade dos filmes de 

amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo. 

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 34,33 5 6,866 47,82 0,0000 

Resíduo 1,72301 12 0,143584   

Total 36,053 17    

 

 

Tabela A2 Análise de variância (ANOVA) resultado obtido para sólidos totais dos filmes de 

amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 34,33 5 6,866 47,82 0,0000 

Resíduo 1,72301 12 0,143584   

Total 36,053 17    

 

 

 Tabela A3 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para espessura dos filmes de 

amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F F tab 

Regressão 0,000739167 5 0,000147833 0,99 0,4649 

Resíduo 0,00179733 12 0,000149778   

Total 0,0025365 17    

 

 

Tabela A4 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para atividade de água dos 

filmes de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo.  

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 0,0010444 5 0,000208889 0,65 0,6684 

Resíduo 0,00386667 12 0,000322222   

Total 0,00491111 17    
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Tabela A5 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para permeabilidade ao vapor 

de água dos filmes de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo. 

 

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 0,00326667 5 0,00065333 0,92 0,5014 

Resíduo 0,00853333 12 0,000711111   

Total 0,0118 17    

 

 

Tabela A6 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para resistência na tração dos 

filmes de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 112,625 5 22,525 116,37 0,0000 

Resíduo 2,32279 12 0,193566   

Total 114,948 17    

 

 

Tabela A7 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para deformação na tração dos 

filmes de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
S Q GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 436,197 5 87,2395 24,85 0,0000 

Resíduo 42,1321 12 3,51101   

Total 478,329 17    

 

 

Tabela A8 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para o módulo de elasticidade 

dos filmes de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 834839, 5 166968, 18,36 0,0000 

Resíduo 109100, 12 9091,64   

Total 943938, 17    
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Tabela A9 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para força na ruptura dos 

filmes de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 693,003 5 138,601 78,42 0,0000 

Resíduo 21,2093 12 1,76744   

Total 714,213 17    

 

 

 

Tabela A10 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para deformação na ruptura 

dos filmes de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo. 

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 0,891743 5 0,178349 5,34 0,0082 

Resíduo 0,400795 12 0,0333996    

Total 1,29254 17      

 

 

 

Tabela A11 Análise de variância (ANOVA) resultado obtido para determinação do teor 

vitamina C dos filmes de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de 

cravo.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 7,27703E6 4 1,81926E6 31,70 0,0000 

Resíduo 573913 10 57391,3   

Total 7,85095E6 14    

 

 

 

Tabela A12 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para carotenoides totais dos 

filmes de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão  2,4942E7 4 6,2355E6 175,98 0,0000 

Resíduo 354340, 10 35434,0   

Total 2,52964E7 14    
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Tabela A13 Análise de variância (ANOVA) do ajuste do modelo obtido para β-caroteno dos 

filmes de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo essencial de cravo. 

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 1,08745E7 4 2,71864E6 130,00 0,0000 

Resíduo 209124, 10 20912,4   

Total 1,10837E7 14    

 

 

Tabela A14 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para capacidade antioxidante 

por DPPH em IC50 dos filmes de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo 

essencial de cravo. 

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 0,982978 4 0,245744 14,85 0,00034 

Resíduo 0,165473 10 0,0165473   

Total 1,14845 14    

 

 

Tabela A15 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para capacidade antioxidante 

por ABTS em IC50 dos filmes de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo 

essencial de cravo.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 36,3454 4 9,08635 64,70 0,0000 

Resíduo 1,40435 10 0,140435   

Total 37,7497 14    

 

 

Tabela A16 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para capacidade antioxidante 

por ABTS em uM trolox dos filmes de amido de mandioca, polpa de acerola, glicerol e óleo 

essencial de cravo.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 16512,3 4 4128,08 73,33 0,0000 

Resíduo 562,921 10 56,2921   

Total 17075,2 14    
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APÊNDICE B  

Tabela B1 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para atividade de água dos 

filmes elaborados por casting e por extrusão. 

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 0,0006 1 0,0006 1,80 0,2508 

Resíduo 0,00133333 4 0,000333333   

Total  0,00193333 5    

 

 

Tabela B2 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para permeabilidade ao vapor 

de água dos filmes elaborados por casting e por extrusão. 

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão  0,0000666667 1 0,0000666667 0,15 0,7149 

Resíduo  0,00173333 4 0,000433333   

Total 0,0018 5    

 

 

 

Tabela B3 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para espessura dos filmes 

elaborados por casting e por extrusão. 

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 0,00000816667 1 0,00000816667 0,10 0,7656 

Resíduo  0,000320667 4 0,0000801667   

Total 0,000328833 5    

 

 

Tabela B4 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para resistência na tração dos 

filmes elaborados por casting e por extrusão. 

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 309825, 1 309825 1871,53 0,0000 

Resíduo 662,188 4 165,547   

Total 310488 5    
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Tabela B5 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para deformação na tração dos 

filmes elaborados por casting e por extrusão. 

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 90,8315 1 90,8315 298,35 0,0001 

Resíduo 1,21778 4 0,304445   

Total 92,0493 5    

 

 

Tabela B6 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para módulo de elasticidade 

dos filmes elaborados por casting e por extrusão. 

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 10113,5 1 10113,5 4,47 0,1021 

Resíduo 9057,77 4 2264,44   

Total 19171,3 5    

 

 

Tabela B7 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para resistência na perfuração 

dos filmes elaborados por casting e por extrusão. 

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 41,6752 1 41,6752 118,84 0,0004 

Resíduo 1,40278 4 0,350695   

Total 43,0779 5    

 

 

Tabela B8 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para deformação na 

perfuração dos filmes elaborados por casting e por extrusão. 

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 0,0895482 1 0,0895482 0,94 0,3864 

Resíduo 0,379617 4 0,0949042   

Total 0,469165 5    
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Tabela B9 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para vitamina C dos filmes 

elaborados por casting e por extrusão. 

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 3,64481E6 1 3,64481E6 1702,05 0,0000 

Resíduo 8565,72 4 2141,43   

Total 3,65338E6 5    

 

 

 

Tabela B10 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para carotenoides totais dos 

filmes elaborados por casting e por extrusão. 

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 2,83915E6 1 2,83915E6 58,74 0,0016 

Resíduo 193347, 4 48,336,7   

Total 3,03249E6 5    

 

 

 

Tabela B11 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para β-caroteno dos filmes 

elaborados por casting e por extrusão. 

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 2,09939E6 1 2,09939E6 53,95 0,0018 

Resíduo 155660, 4 38915,0   

Total 2,25505E6 5    

 

 

 

Tabela B12 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para capacidade antioxidante 

em IC50 por DPPH dos filmes elaborados por casting e por extrusão. 

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 7,61401 1 7,61401 61,41 0,0014 

Resíduo 0,49,598 4 0,123995   

Total 8,10999 5    
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Tabela B13 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para capacidade antioxidante 

em IC50 por ABTS dos filmes elaborados por casting e por extrusão. 

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 7,61401 1 7,61401 61,41 0,0014 

Resíduo 0,49,598 4 0,123995   

Total 8,10999 5    

 

 

Tabela B14 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para capacidade antioxidante 

em µM trolox  por ABTS  dos filmes elaborados por casting e por extrusão 

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 368,041 1 368,041 174,59 0,0002 

Resíduo 8,43195 4 2,10799   

Total 376,473 5    
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APÊNDICE C 

Tabela C1 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para perda de vitamina C no 

processo casting: polpa, solução filmogênica, filme.  

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 8,56143E8 2 4,28072E8 3508,97 0,0000 

Resíduo 731961, 6 121993,   

Total 8,56875E8 8    

 

 

Tabela C2 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para perda de carotenoides 

totais no processo casting: polpa, solução filmogênica, filme.  

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 1,37646E9 2 6,88231E8 1206,43 0,0000 

Resíduo 3,42282E6 6 570471,   

Total 1,37989E9 8    

 

 

Tabela C3 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para perda de β-caroteno no 

processo casting: polpa, solução filmogênica, filme.  

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 7,60744E8 2 3,80372E8 5852,20 0,0000 

Resíduo 389978, 6 64996,4   

Total 7,61134E8 8    

 

 

Tabela C4 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para perda da capacidade 

antioxidante no processo casting por DPPH em IC 50: polpa e filme. 

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 20,8843 1 20,8843 6316,45 0,0000 

Resíduo 0,0132253 4 0,00330633   

Total 20,8975 5    
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Tabela C5 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para perda da capacidade 

antioxidante no processo casting por ABTS em IC50: polpa e filme.  

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 79,0541 1 79,0541 688,95 0,0000 

Resíduo 0,458985 4 0,114746   

Total 79,5131 5    

 

 

 

Tabela C6 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para perda da capacidade 

antioxidante no processo casting por ABTS em µM trolox: polpa e filme.  

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 7300,45 1 7300,45 4300,76 0,0000 

Resíduo 6,78991 4 1,69748   

Total 7307,24 5    
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APÊNDICE D  

Tabela D1 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para perda de vitamina C dos 

componentes: polpa, polpa concentrada, mistura, pellet e filme extrusado.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 1,19028E9 4 2,97569E8 1065,01 0,0000 

Resíduo 2,79405E6 10 279405   

Total 1,19307E9 14    

 

 

Tabela D2 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para perda de carotenoides 

totais dos componentes: polpa, polpa concentrada, mistura, pellet e filme extrusado.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 1,38888E9 4 3,4722E8 7174,97 0,0000 

Resíduo 483932, 10 48393,2   

Total 1,38936E9 14    

 

 

Tabela D3 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para perda de β-caroteno dos 

componentes: polpa, polpa concentrada, mistura, pellet e filme extrusado.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 7,30031E8 4 1,82508E8 3211,57 0,0000 

Resíduo 568282, 10 56828,2   

Total 7,306E8 14    

 

 

Tabela D4 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para perda da capacidade 

antioxidante por DPPH em IC50 dos componentes: polpa, polpa concentrada, mistura, pellete 

filme extrusado.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 324,205 4 81,0512 2374,22 0,0000 

Resíduo 0,341381 10 0,0341381   

Total 324,546 14    
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Tabela D5 Análise de variância (ANOVA) para perda da capacidade antioxidante por ABTS 

em IC50 dos componentes: polpa, polpa concentrada, mistura, pellet e filme extrusado.  

FONTE DE  

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 52,1036 4 13,0259 734,44 0,0000 

Resíduo 0,177359 10 0,0177359   

Total 52,281 14    

 

 

Tabela D6 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para perda da capacidade 

antioxidante por ABTS em µM trolox dos componentes: polpa, polpa concentrada, mistura, 

pellet e filme extrusado.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 5684,1 4 1421,03 992,96 0,0000 

Resíduo 14,311 10 1,4311   

Total 5698,41 14    
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APÊNDICE E  

 

Tabela E1 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para espessura dos filmes de 

amido de mandioca, polpa de acerola e glicerol. 

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 0,0012615 1 0,0012615 12,83 0,0231 

Resíduo 0,000393333 4 0,0000983333   

Total 0,00165483 5    

 

 

Tabela E2 Análise de variância (ANOVA) resultado obtido para opacidade dos filmes de 

amido de mandioca, polpa de acerola e glicerol.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 0,15328 1 0,15328 20,62 0,0105 

Resíduo 0,0297387 4 0,00743467   

Total 0,183019 5    
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APÊNDICE F  

 

Tabela F1 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para umidade das polpas 

casting, polpa pré-extrusão e polpa concentrada.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 293,914 2 146,957 189052,51 0,0000 

Resíduo 0,004664 6 0,000777333   

Total 293,918 8    

 

 

Tabela F2 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para vitamina C (b.u) das 

polpas casting, polpa pré-extrusão e polpa concentrada.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 1,59697E7 2 7,98485E6 601,93 0,0000 

Resíduo 79592,9 6 13265,5   

Total 1,60493E7 8    

 

 

Tabela F3 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para carotenoides totais (b.u) 

das polpas casting, polpa pré-extrusão e polpa concentrada.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 3,62327E 2 1,81163E7 6656,68 0,0000 

Resíduo 16329,2 6 2721,53   

Total 3,6249E7 8    

 

 

Tabela F4 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para β-caroteno (b.u) das 

polpas casting, polpa pré-extrusão e polpa concentrada.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 1,81943E7 2 9,09714E6 4358,09 0,0000 

Resíduo 12524,5 6 2087,42   

Total 1,82068E7 8    
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Tabela F5 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para perda da capacidade 

antioxidante por DPPH em IC50 das polpa casting, polpa pré-extrusão e polpa concentrada.  

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 1,19948 2 0,599739 390,96 0,0000 

Resíduo 0,009204 6 0,001534   

Total 1,20868 8    

 

 

Tabela F6 Análise de variância (ANOVA) para perda da capacidade antioxidante por ABTS 

em IC50 das polpas casting, polpa extrusão e polpa concentrada. 

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 4,06701 2 2,0335 643,02 0,0000 

Resíduo 0,0189747 6 0,00316244   

Total 4,08598 8    

 

 

Tabela F7 Análise de variância (ANOVA) do resultado obtido para perda da capacidade 

antioxidante por ABTS em µM trolox das polpas casting, polpa extrusão e polpa concentrada. 

FONTE DE 

VARIAÇÃO 
SQ GL QM Razão-F Valor-p 

Regressão 266,833 2 133,416 314,56 0,0000 

Resíduo 2,54483 6 0,424138   

Total 269,378 8    

 


