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RESUMO

MARTINS, Beatriz Ventura. OTIMIZACAO DE FILME INTELIGENTE BIODEGRADAVEL
UTILIZANDO PO LIOFILIZADO DE BATATA-DOCE DE POLPA ROXA (Ipomoea batatas
(L.) LAM) PARA MONITORAMENTO EM TEMPO REAL DA QUALIDADE DOS LEITES
BOVINO E CAPRINO. 2026. 98 folhas. Trabalho Final de Dissertacdo. Mestrado em Ciéncia e
Tecnologia de Alimentos - Instituto de Tecnologia, Universidade Federal Rural do Rio de
Janeiro, Seropeédica, 2026.

A cadeia produtiva do leite bovino e caprino enfrenta desafios relacionados & manutencao da
qualidade e a reducdo de perdas ao longo da cadeia produtiva. Nesse contexto, 0
desenvolvimento de embalagens inteligentes biodegradaveis capazes de monitorar alteracdes
nos alimentos em tempo real representa uma alternativa promissora para aumentar a seguranca
alimentar e reduzir desperdicios. Assim, o objetivo deste trabalho foi otimizar e caracterizar
filmes inteligentes biodegradaveis incorporados com po liofilizado de batata-doce de polpa roxa
(Ipomoea batatas (L.) Lam.) para aplicagdo como indicador colorimétrico de pH em leites
bovino e caprino. O pod liofilizado foi caracterizado quanto a composicdo quimica, teor de
antocianinas e resposta colorimétrica em diferentes valores de pH. Posteriormente, os filmes
foram produzidos utilizando amido, carboximetilcelulose, glicerol e diferentes concentragdes
de pd, sendo avaliadas suas propriedades mecanicas, épticas, térmicas, espectroscopicas e de
biodegradacdo. O po apresentou 84,88% de carboidratos, 1,97% de cinzas, 5,32% de umidade
e 31,20 mg 100 g' de antocianinas monoméricas, além de ampla resposta colorimétrica entre
pH 1e 11. A incorporacdo do PLBD reduziu a luminosidade dos filmes, aumentou a intensidade
da coloracdo e promoveu resposta visual as variacées de pH, com mudancas de cor do rosa ao
verde. As analises de FTIR indicaram que a adicdo do p6 ndo comprometeu a estrutura quimica
da matriz polimérica, enquanto os ensaios de biodegradacao confirmaram a rapida degradacédo
dos filmes em solo. Na aplicacdo préatica, os filmes foram capazes de diferenciar amostras de
leite bovino e caprino em diferentes condi¢cdes de pH, incluindo amostras provenientes de
animais sadios e com mastite, demonstrando potencial para o monitoramento visual da
qualidade do leite. De modo geral, os filmes desenvolvidos apresentaram propriedades
adequadas para aplicagdo como embalagens inteligentes biodegradéveis, constituindo uma

alternativa sustentavel para o0 monitoramento do frescor e da qualidade de produtos lacteos.

Palavras-chave: filmes inteligentes; leite bovino; leite caprino; batata-doce de polpa roxa;
antocianinas; biodegradabilidade; indicador de pH.



ABSTRACT

MARTINS, Beatriz Ventura. Optimization of a Biodegradable Intelligent Film
Incorporating Freeze-Dried Purple-Fleshed Sweet Potato (Ipomoea batatas (L.) Lam.)
Powder for Real-Time Monitoring of Bovine and Goat Milk Quality. 2026. [98 pages].
Master’s Thesis. Master’s Degree in Food Science and Technology — Institute of Technology,
Federal Rural University of Rio de Janeiro, Seropéedica, 2026.

The dairy production chain faces significant challenges related to maintaining milk quality and
reducing losses throughout production and distribution. In this context, the development of
biodegradable intelligent packaging capable of monitoring food quality in real time has
emerged as a promising strategy to improve food safety and minimize waste. Therefore, this
study aimed to optimize and characterize biodegradable intelligent films incorporated with
freeze-dried purple-fleshed sweet potato powder (Ipomoea batatas (L.) Lam.) for application
as colorimetric pH indicators for bovine and goat milk. The freeze-dried powder was
characterized in terms of chemical composition, anthocyanin content, and colorimetric response
under different pH conditions. Subsequently, biodegradable films were produced using starch,
carboxymethyl cellulose, glycerol, and different concentrations of purple-fleshed sweet potato
powder. Their mechanical, optical, thermal, spectroscopic, and biodegradation properties were
evaluated. The freeze-dried powder contained 84.88% carbohydrates, 1.97% ash, 5.32%
moisture, and 31.20 mg 100 g! of monomeric anthocyanins, exhibiting a broad colorimetric
response over the pH range from 1 to 11. The incorporation of purple-fleshed sweet potato
powder reduced film lightness, increased color intensity, and promoted visible color changes
from pink to green in response to pH variations. FTIR analysis indicated that the addition of the
powder did not compromise the chemical structure of the polymeric matrix, while soil burial
tests confirmed the rapid biodegradation of the developed films. In the practical application, the
films successfully differentiated bovine and goat milk samples with different pH values,
including milk from healthy animals and animals with mastitis, demonstrating their potential
for the visual monitoring of milk quality. Overall, the developed films exhibited suitable
properties for application as biodegradable intelligent packaging, representing a sustainable

alternative for monitoring the freshness and quality of dairy products.

Keywords: intelligent films; bovine milk; goat milk; purple sweet potato; anthocyanins;

biodegradability; pH indicator.



Lista de Tabelas

Tabela 1. Parametros de qualidade do leite de vaca cru, segundo a Instru¢cdo Normativa N° 76,

de 26 de novembro de 2018 (MAPA). ..ottt 20
Tabela 2. Pardmetros de qualidade do leite de cabra cru, segundo a Instru¢cdo Normativa N° 37,
de 31 de outubro de 2000 (MAPA). ..ottt 22
Tabela 3. Tipos de Embalagens Inteligentes, Sensores e Parametros Monitorados................ 23

Tabela 4. Polimero, fonte de antocianina, concentracdo e solvente da solucédo extratora, teor de
antocianina do extrato, fonte de antocianina e quantidade de pigmento adicionado. .............. 24
Tabela 5. Principais estudos sobre o desenvolvimento de filmes indicadores de pH utilizando
antocianinas de batata-doce de POIPa XA .........ccveiveiieiieiciiere e 29

Tabela 6. Propriedades quimicas de antocianidinas selecionadas e suas principais propriedades

o[- 0T RSP PR 33
Tabela 7. Aplicacao de filmes indicadores de PH ........cccooveiiiicii e 34
Tabela 8. Quantidades de PLDB e solugdo de CMC a serem adicionadas.............c.c.cccueeneen. 47
Tabela 9. Analise de COr do PLBD ........cooiviiiie e 52
Tabela 10. Pardmetros de caracterizagdo do PLBD..........ccccooiiiiiiiiiiiccee e 56
Tabela 11. Avaliacdo subjetiva dos FIIMES ........ccvevie i 56
Tabela 12. Parametros colorimétricos (L, a, b*, C* e AE) e opacidade dos filmes ................ 58
Tabela 13. Espessura dos diferentes filmes ..........coeieiieiiiicce e 62
Tabela 14. Angulo de contato dos diferentes filmes............ccoovvevieeveeeesieeeeeeee e 65
Tabela 15. CaracterizaGao MECANICA ........c..eieiiiiiiceeiee e 75

Tabela 16. Resposta colorimétrica dos filmes inteligentes em amostras de leite bovino

provenientes de animais sadios, com mastite subclinica e mastite clinica............c..ccccoceevvenie 80



Lista de Figuras

Figura 1. Diagrama esquematico mostrando o conceito de embalagem inteligente. .............. 23
Figura 2. Batata doCe d€ POIPA FOXA .......coveviriiiiiiiieiieiieieie et 27
Figura 3. Estrutura quimica do ion flavilio. ... 32

Figura 4: Exemplos de como filmes indicadores de pH podem ser aplicados. (A) [Reproduzido
com permisséo de (Chen et al., 2020), © Elsevier BV]. (B) [Reproduzido com permisséo de
(Wang et al., 2022), © Elsevier BV]. (C) [Reproduzido com permissdo de (Miao et al., 2023),
© Elsevier BV]. (D) [Reproduzido com permisséo de (Silva et al., 2023), © Elsevier BV]. (E)
[Reproduzido com permissdo de (Zhang et al., 2020), © Elsevier BV]. (F) [Reproduzido com

permissdo de (Liu et al., 2021), © EISEVIEr BV]. .....coooiiiiieiiicieeee e 37
Figura 5. Exemplos de aplicacdo de filmes indicadores de pH. (A), (B) [reproduzido com
permissdo de (Gao et al., 2022), © EISeVIEr BV]. ......ccooiiiiiiieeee e 38
Figura 6. P4 liofilizado da batata doce de polpa roXa .........cccveveeiiveiieiieseece e 52
Figura 7. AlteracGes de cor do PLBD em diferentes valores de pH..........ccccoeevevveveiiieinenne 53
Figura 8. Alteragéo de cor dos filmes em diferentes solugdes de pH..........cccoceviiiniiininnnen 61
Figura 9. MEV doS FIlMeS 1, 3,5, 7 89 .ottt 64
Figura 10. Espectros de FTIR para os componentes do filme..........ccccooevveieiicin e 68
Figura 11. Espectros de FTIR para os filmes com diferentes formulagdes.............cccccveeuvenene 69
FIgura 12. TGA d0S FIIMES ..o e 72
Figura 13. TGA dos componentes dos fIlMES ..o 73
Figura 14. DSC dos fIIMES .......ooiciiee et 74
Figura 15. DSC d0S COMPONENTES .......ecueeivieieiieitieiieeie st et e e st e ste e e saeere e sreestesneesreeeeas 74

Figura 16. Aplicacdo dos filmes em leites bovino e caprino reconstituidos ............cc.cccveuenee. 79



SUMARIO

L INTRODUGAOD . ......coiieciieeeeeee ettt sttt en sttt ettt en st en e 12
2 OBUIETIVOS ...ttt ettt b et e e nr e b e n e 15
A O o] 1= (A0 J o T=1 - 1 OSSPSR 15
2.2 ODJEtiVOS ESPECITICOS ...vvevreiiiiiiiieie et re e ee e nns 15
CAPITULO |ttt 16
L INTRODUGAOD ...ttt ettt sn ettt sn s 18
1.1 Paradmetros de qualidade do leite DOVINO...........cooiiiiiiieiii e 20

1.2 Parametros de qualidade do l€ite CaPriNO..........cuvveieieieie e 21

1.3 FIlMES INTEIIGENTES. .. ..o bbb 22

1.4 Utilizacdo de antocianinas de batata doce de polpa roxa em filmes inteligentes........ 26

1.5 Estratégias para obtencdo e utilizacdo de antocianinas de batata-doce de polpa roxa 30
RN (o Tox F= o T - TR SSSS 32

1.7 Aplicagdo dos Filmes Inteligentes no Monitoramento da Qualidade de Alimentos...34

2 CONCLUSAD ..ottt 38
CAPITULO Tttt 40
L INTRODUGAOD . ..ottt ettt sttt ettt en st s en s 42
2 METODOLOGIA. ..ottt ettt ettt e e san e neennne e 44

2.1 Preparo do po liofilizado de batata-doce (PLBD) .........cccovvevieiieieiic e 44

2.2 RENGIMENTO ...ttt bbbt e et eb e 45

2.3 Alteragéo visual de cor do PLBD em solugdes de diferentes valores de pH.................. 45

2.4 Caracterizagdo da BDPR € d0 PLBD .......cccccciiiiiiiiieeie e 46

2.4. 1 COMPOSIGAD ...ttt ettt ettt bbb bbbttt et et e bbbt beene e 46
2.4.2 Teor de Antocianinas Monoméricas TotaisS (AMT) .....ccvviveiiniiieiee e 46
2.4.3 Preparo d0S FIIMES ......ooiiiiieieiee bbb 47
2.3 CaracterizaGio doS FIIMES .........ooiiiii s 48
2.3.1 Avaliagéo subjetiva dos FIIMES...........coiiiiiiii 48

2.3.2 Resposta colorimétrica dos filmes em solucdes diferentes valores de pH............... 48



2.3.3 Caracterizagao fiSiCa € QUIMICA.......c.coieiririei e 48

2.3.4 CaracCterizaGao MECANICA ... .cveverereeiesiesiesie ettt ettt sttt b 49
2.3.5 Biodegradabilidade. ...........cccoiiiiiiiiiieeeee e 49
2.3.6 ANALISE T8 COM ...ttt ettt b 50
2.3.6 Curva modelo de alteracdo do pH do leite bovino e caprino ..........ccceevvveiveiieennnne 50
2.3.7 Aplicacdo prética dos filmes para 0 monitoramento do pH do leite bovino............ 51
2.4 ANALISE ESTALISTICA. ... cveueetieiieiieee et 51
3 RESULTADOS E DISCUSSAD ....ooveveiieeiieeesetees e tesee s essss s seses s s ssnensens 51
3.1 Liofilizacdo, moagem € PENEITAMENTO..........ccveiieieeieciese et 51
3.2 RENIMENTO ...ttt bbb ettt b bt nb e 52
3.3 Analise de COr do PLBD ........cooiiiiiiiiiici e 52
3.4 Alteracéo visual de cor do PLDB em solucgdes de diferentes valores de pH................. 53
3.5 CaracterizaGo O PLBD ........cccoov it 54
3.6 Avaliagdo subjetiva do FIIMe ... 56
3.7 Analise de COr dos FIIMES.......coiiiiiiie s 58
3.8 Resposta colorimétrica dos filmes em solucGes de diferentes valores de pH................. 61
3.9 Caracterizacdo fisicas e quimicas dos filMeS.........cccovvreieiiiieiie i 62
3.10 Caracterizagdo mecanica dos FIIMES .........ccooiiiiiiiiiee e 75
3.11 Biodegradabilidade ... 77
3.12 Curva modelo de alteracdo do pH do leite bovino e caprino..........cccccvvevveieceesieennenn, 77
3.13 Aplicacao préatica dos filmes para 0 monitoramento do pH do leite bovino................. 80
4. CONCLUSOES ......oouiimiimiireeiseieeseess sttt 81

REFERENCIAS. ..o e oottt e e e e e e et e e e et e e e s et e es et e s er e s es e e eseeesenans 83



12

1 INTRODUCAO

A reducdo das perdas e do desperdicio de alimentos ao longo da cadeia produtiva
representa um dos principais desafios para a promoc¢do da sustentabilidade dos sistemas
alimentares. Além dos beneficios econdémicos associados a diminuicao das perdas, essa reducéo
contribui diretamente para a seguranca alimentar e nutricional, a preservacdo dos recursos
naturais e a mitigacdo das emissdes de gases de efeito estufa. Tais aspectos tornam-se ainda
mais relevantes diante das mudancas climaticas e do continuo crescimento populacional
mundial (FAO, 2019). Nesse contexto, a reducdo do desperdicio de alimentos tornou-se uma
prioridade global, sendo incorporada a Agenda 2030 da Organizacéao das Nag6es Unidas (ONU)
por meio do Objetivo de Desenvolvimento Sustentdvel (ODS) 12 — Consumo e Producéo
Responsaveis, cuja meta prevé reduzir pela metade o desperdicio per capita de alimentos nos
niveis de varejo e consumo, além de minimizar as perdas ao longo das cadeias de producao e
abastecimento até o ano de 2030 (ONU, 2015).

No setor de alimentos industrializados, uma parcela significativa dos produtos é
descartada exclusivamente por atingir a data de validade, muitas vezes relacionada a perda da
qualidade sensorial e ndo necessariamente a seguranca microbiolégica do alimento (FDA,
2019). Como consequéncia, inumeros produtos ainda adequados para consumo sob 0s pontos
de vista microbioldgico e nutricional acabam sendo inutilizados. Em contrapartida, o consumo
de alimentos deteriorados ou contaminados representa um importante problema de salde
publica. Segundo a Organizacdo Mundial da Saide (OMS), aproximadamente 600 milhdes de
pessoas adoecem anualmente em decorréncia do consumo de alimentos contaminados,
resultando em cerca de 420 mil mortes (OMS, 2022). No Brasil, dados do Ministério da Saude
indicam que aproximadamente 40% dos casos de Doencas de Transmissdo Hidrica e Alimentar
(DTHA) registrados nos ultimos dez anos ocorreram no ambiente domeéstico (Brasil, 2022).

Diante desse cenario, tecnologias capazes de monitorar a qualidade dos alimentos em
tempo real vém despertando crescente interesse por possibilitarem tanto a redugdo do
desperdicio de alimentos ainda seguros para consumo quanto a prevencao da ingestdo de
produtos impréprios (Etxabide; Kilmartin; Maté, 2021). Entre essas tecnologias destacam-se as
embalagens inteligentes, definidas como sistemas capazes de monitorar alteraces ocorridas no
alimento ou na atmosfera da embalagem e transmitir essas informag6es ao longo de toda a
cadeia produtiva por meio de sinais facilmente interpretaveis (Yam; Takhistov; Miltz, 2005).
Além das fungbes convencionais de protecdo fisica, quimica e microbiologica, essas

embalagens fornecem informacdes relevantes sobre a qualidade, o armazenamento e a
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distribuicéo dos alimentos, auxiliando fabricantes, distribuidores e consumidores na tomada de
decisOes (Kerry; O'grady; Hogan, 2006; Yam; Takhistov; Miltz, 2005).

Uma das principais estratégias utilizadas em embalagens inteligentes é a incorporacao
de indicadores capazes de monitorar alteracfes relacionadas a qualidade dos alimentos. Esses
dispositivos podem responder a diferentes parametros, como temperatura, presenca de
oxigénio, alteracdes de pH e indicadores de frescor (Kalpana et al., 2019). Para sua aplicacéo
em escala industrial, esses sistemas devem apresentar elevada sensibilidade, rapida resposta as
alteracdes monitoradas, boa correlacdo com o estado de conservacgdo do alimento, baixo custo
de producéo, simplicidade tecnoldgica e facilidade de interpretacdo visual pelos consumidores,
sem necessidade de equipamentos auxiliares (Becerril; Nerin; Silva, 2021).

Os indicadores de frescor sdo dispositivos que respondem diretamente aos metabolitos
produzidos durante o processo de deterioracdo dos alimentos, decorrente da atividade
microbioldgica e de reagdes quimicas. Em geral, esses indicadores apresentam respostas
colorimétricas facilmente perceptiveis, permitindo correlacionar visualmente a alteracdo de cor
com o grau de deterioracdo do produto (Kuswandi, 2017). Essa resposta ocorre em funcao das
mudancas na concentracdo de compostos produzidos durante a decomposicdo dos alimentos,
como glicose, acidos orgéanicos, etanol, compostos nitrogenados volateis, aminas biogénicas,
dioxido de carbono e compostos sulfurados (Smolander, 2003).

Como muitos desses metabdlitos provocam alteragdes no pH do alimento, os
indicadores colorimétricos sensiveis ao pH tornaram-se uma das abordagens mais investigadas
para 0 monitoramento da deterioracdo de diferentes produtos alimenticios (ALIZADEH-SANI
et al.,, 2020). Esses dispositivos sdo normalmente constituidos por uma matriz polimérica
associada a um pigmento sensivel as variacdes de pH (ROY; RHIM, 2021), capaz de traduzir
visualmente as mudancas ocorridas no alimento por meio de alteracbes de cor facilmente
perceptiveis (JIANG et al., 2020; KIM et al., 2017; ZHANG et al., 2019).

Inicialmente, esses sistemas eram desenvolvidos utilizando polimeros e corantes
sintéticos. Entretanto, a crescente demanda por materiais sustentaveis impulsionou o
desenvolvimento de sensores produzidos a partir de biopolimeros e pigmentos naturais. Além
de reduzirem o impacto ambiental, esses materiais apresentam vantagens como
biodegradabilidade, renovabilidade, baixa toxicidade, ampla disponibilidade, facilidade de
processamento e menor custo de producédo (Alizadeh-Sani et al., 2020).

Entre os pigmentos naturais empregados na produgdo de filmes indicadores, as
antocianinas destacam-se devido a elevada disponibilidade em diversas fontes vegetais, a

seguranca de uso, a atividade antioxidante e antimicrobiana e, principalmente, a capacidade de
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apresentar mudancas estruturais reversiveis acompanhadas por alteragdes de cor em resposta as
variagoes de pH (Raki¢ et al.,, 2019; Yin et al.,, 2023). Essas caracteristicas tornam as
antocianinas excelentes candidatas para o desenvolvimento de indicadores colorimétricos
destinados ao monitoramento da qualidade e do frescor dos alimentos.

As antocianinas utilizadas nesses sistemas sdo geralmente obtidas por extragcéo de
diferentes fontes vegetais, incluindo repolho roxo (Cheng, M. et al., 2022; Liu, D. et al., 2021),
casca de jabuticaba (Silva, N. M. et al., 2020), mirtilo (Bao et al., 2022; Kurek et al., 2019;
Zhang et al., 2022), uva vermelha (Kurek et al., 2019), jambolao (Merz et al., 2020), hibisco
(Zhang et al., 2019), folhas de manjericdo roxo (Ebrahimi et al., 2022), arroz roxo (riceberry)
(Eze; Jayeoye; Singh, 2022), cenoura roxa (Koosha; Hamedi, 2019; Moazami Goodarzi et al.,
2020) e batata-doce de polpa roxa (Chen, S. et al., 2020; Jiang et al., 2020; Zong et al., 2023).
Entre essas fontes, a batata-doce de polpa roxa destaca-se por apresentar elevado teor de
antocianinas aciladas, compostos que apresentam maior estabilidade frente as condicbes de
processamento e armazenamento, ampliando seu potencial para aplicagdes em embalagens
inteligentes.

O presente trabalho representa uma continuidade das pesquisas desenvolvidas pelo
grupo de pesquisa em filmes inteligentes biodegradaveis a base de amido, carboximetilceluose
e pé liofilizado de batata-doce de polpa roxa. Em estudo anterior, Silva (2023) desenvolveu
filmes indicadores de pH utilizando p6 liofilizado de batata-doce de polpa roxa para o
monitoramento da qualidade de carne moida, demonstrando o potencial desse material como
indicador colorimétrico. A partir desses resultados, o presente estudo amplia essa linha de
pesquisa ao investigar novas formulagdes dos filmes, avaliar o efeito da granulometria, da
concentracdo do pd e da sonicacdo sobre as propriedades da matriz filmogénica e,
principalmente, explorar sua aplicacdo inédita no monitoramento da qualidade de leites bovino
e caprino, incluindo amostras provenientes de animais sadios e com mastite.

Dessa forma, esta dissertacdo tem como objetivo otimizar e caracterizar filmes
biodegradaveis inteligentes incorporados com pa liofilizado de batata-doce de polpa roxa como
indicadores colorimétricos de pH para aplicagdo no monitoramento da qualidade dos leites

bovino e caprino.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral
Otimizar um filme inteligente biodegradavel a partir de batata-doce de polpa roxa
(Ipomoea batatas (L.) LAM) para o monitoramento dindmico da qualidade dos leites caprino e

bovino.

2.2 Objetivos especificos
e Otimizar filme inteligente biodegradavel a partir de p6 liofilizado de batata doce de
polpa roxa, avaliando suas propriedades fisicas, quimicas e mecanicas;
e Auvaliar a estabilidade do filme inteligente biodegradavel frente a diferentes condicdes
de temperatura, luz e tempo de armazenamento;
e Aplicar o filme inteligente em amostras de leite bovino, e monitorar as alteragdes visuais
(analise de cor);

e Correlacionar as mudancas de cor do filme com parametros de pH.



CAPITULO |
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CAPITULDO I: Filmes inteligentes a base de antocianinas de batata-doce de polpa
roxa para monitoramento da qualidade do leite: uma revisao

RESUMO

A cadeia produtiva do leite bovino e caprino possui grande relevancia econémica e social no
Brasil, porém enfrenta desafios relacionados a manutencéo da qualidade e a reducéo das perdas
ao longo da producédo, armazenamento e comercializagdo. Nesse contexto, o desenvolvimento
de tecnologias capazes de monitorar, em tempo real, as condi¢des dos alimentos tem se
destacado como uma alternativa promissora para aumentar a seguranca alimentar e minimizar
desperdicios. Entre essas tecnologias, os filmes inteligentes indicadores de pH apresentam
potencial significativo por permitirem a deteccédo visual de alteracdes associadas a deterioracao
dos alimentos. As antocianinas, pigmentos naturais pertencentes a classe dos flavonoides,
destacam-se como indicadores colorimétricos devido a sua elevada sensibilidade as variacdes
de pH, além de apresentarem propriedades antioxidantes e antimicrobianas. A batata-doce de
polpa roxa (Ilpomoea batatas L.) constitui uma importante fonte desses compostos,
especialmente por apresentar antocianinas aciladas com maior estabilidade térmica e luminosa.
Associadas a matrizes poliméricas biodegradaveis, as antocianinas podem ser utilizadas na
producdo de filmes inteligentes capazes de monitorar alteracdes de qualidade em alimentos
pereciveis. A revisdo da literatura demonstra que filmes elaborados com antocianinas de batata-
doce de polpa roxa apresentam respostas colorimétricas eficientes frente as mudancas de pH
decorrentes dos processos de deterioragdo alimentar. Estudos realizados com carnes, pescados,
camardes, cogumelos e produtos lacteos evidenciam a capacidade desses sistemas em indicar
alteracdes relacionadas ao crescimento microbiano e a producdo de metabdlitos de deterioracgéo.
Dessa forma, os filmes inteligentes biodegradaveis a base de antocianinas representam uma
alternativa sustentavel, de baixo custo e facil interpretacdo para 0 monitoramento da qualidade

de alimentos, com potencial aplicacdo na cadeia produtiva do leite bovino e caprino.

Palavras-chave: Leite bovino e caprino; Embalagens inteligentes; Antocianinas; Batata-

doce de polpa roxa; Indicadores de pH.
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1 INTRODUCAO

A cadeia produtiva dos leites bovino e caprino e seus derivados é de grande importancia
econbmica e social para o Brasil. Atualmente, o Brasil ocupa o terceiro lugar no ranking
mundial de producéo de leite bovino, com mais de 34 bilhdes de litros produzidos anualmente,
provenientes, em sua maioria, de pequenas e medias propriedades distribuidas por todos os
municipios brasileiros, empregando aproximadamente 4 milhdes de pessoas (MAPA, 2025).
Em relacéo ao leite caprino, a producdo nacional é de cerca de 25,3 milhGes de litros por ano
(Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica — IBGE, 2018), sendo 83% dos estabelecimentos
localizados na regido Nordeste (Carvalho, 2019).

As condicBes edafoclimaticas do Brasil favorecem o desenvolvimento da cadeia
produtiva de leite bovino e caprino em todo o territério nacional, permitindo sua adaptacdo as
diferentes caracteristicas regionais. Segundo o ultimo Censo Agropecuario realizado pelo
IBGE, o pais possui aproximadamente 1,8 milh&o de propriedades leiteiras bovinas, estando
essa atividade presente em cerca de 40% das propriedades rurais brasileiras (EMBRAPA,
2021). Em relacdo a caprinocultura leiteira, existem aproximadamente 16 mil propriedades
produtoras, das quais cerca de 66,5% destinam sua producdo ao consumo proprio ou familiar
(IBGE, 2018; Carvalho, 2019).

No entanto, perdas significativas ainda ocorrem ao longo de toda a cadeia produtiva,
tornando necesséria a ado¢do de estratégias capazes de reduzir esses desperdicios, tanto sob o
ponto de vista econdmico quanto ambiental (Washaya et al., 2022). A reducao dessas perdas
contribui diretamente para a preservacao dos recursos naturais e para a diminuicao das emissdes
de didxido de carbono, uma vez que o descarte inadequado do leite apresenta elevado potencial
poluidor (Silva; Siqueira; Nogueira, 2018; Rasmussen et al., 2024). Além disso, a qualidade do
leite € determinada por parametros de composi¢do quimica, caracteristicas fisico-quimicas,
microbioldgicas e condicdes de higiene (EMBRAPA, 2021), devendo atender aos padrdes
estabelecidos pela legislacéo vigente (Zanela, 2006).

Outro aspecto importante relacionado a qualidade do leite é a sanidade do rebanho. A
mastite € uma inflamacdo da glandula maméria causada, principalmente, por infeccdes
bacterianas, promovendo alteraces fisico-quimicas na composi¢do do leite e aumento da
contagem de celulas somaticas, sendo uma das principais enfermidades que acometem bovinos
e caprinos leiteiros (Rosa, 2017).

Além da influéncia de fatores sanitarios, como a mastite, o leite € um alimento altamente
perecivel devido a sua elevada concentracéo de nutrientes, favorecendo o desenvolvimento de

microrganismos e acelerando sua deterioracdo. Dessa forma, cuidados adequados devem ser
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adotados desde a ordenha até o processamento térmico, visando garantir a seguranca do produto
para o consumo (Khodabakhsh et al., 2025). Segundo a Organizagdo Mundial da Satude (OMS),
aproximadamente 600 milhdes de pessoas adoecem anualmente em decorréncia do consumo de
alimentos contaminados, resultando em cerca de 420 mil mortes por ano (OMS, 2024).

Diante desse cendrio, torna-se importante o desenvolvimento de tecnologias capazes de
monitorar a qualidade dos alimentos durante o armazenamento e a distribuigdo. Esses
dispositivos permitem acompanhar alteracdes relacionadas ao frescor e ao estado de
conservacao dos produtos em tempo real, contribuindo para a reducdo de perdas ao longo da
cadeia produtiva e para o aumento da seguranca dos alimentos (Silva, 2023). Sua aplicagdo é
especialmente relevante em alimentos altamente pereciveis, como o leite, cuja répida
deterioracdo reforca a necessidade de métodos simples, rapidos e confidveis para o
monitoramento da qualidade (Weston et al., 2020; Khodabakhsh et al., 2025).

Entre as diferentes tecnologias disponiveis, destacam-se os indicadores colorimétricos
de pH, capazes de sinalizar visualmente altera¢6es na acidez ou alcalinidade do meio por meio
da mudanca de cor (Cho et al., 2022). Essa caracteristica permite acompanhar alteracdes
relacionadas ao processo de deterioracdo dos alimentos de forma rapida e de fécil interpretacao.
Para essa aplicacdo, os indicadores devem apresentar seguranca de uso, baixo custo, boa
resposta as variagcdes de pH e permitir a visualizacdo das mudancas de cor sem a necessidade
de equipamentos adicionais.

Nesse contexto, as antocianinas destacam-se como uma das principais alternativas para
utilizacdo em indicadores naturais de pH. Esses pigmentos sdo responsaveis pelas coloracbes
vermelha, roxa e azul de diversos vegetais, além de serem sollveis em agua, atdxicos e
apresentarem propriedades antioxidantes e antimicrobianas, caracteristicas que ampliam seu
potencial de aplicagdo em embalagens inteligentes (Raki¢ et al., 2019; Roy; Rhim, 2021; Yin
etal., 2023).

As antocianinas podem ser obtidas de diferentes fontes vegetais, como amora, mirtilo,
uva, jabuticaba e repolho roxo. Entretanto, a batata-doce de polpa roxa destaca-se por apresentar
elevado teor de antocianinas na forma acilada, conferindo maior estabilidade frente a luz e a
temperatura quando comparada a outras fontes naturais (Becerril et al., 2021).

A batata-doce de polpa roxa (Ipomoea batatas (L.) Lam.) foi escolhida como matéria-
prima deste estudo devido a sua produgdo no municipio de Seropédica, RJ, onde seu cultivo é
realizado, principalmente, por pequenos produtores e agricultores familiares, contribuindo para
a geracdo de renda local. Além disso, Seropédica destaca-se como o maior produtor de leite

bovino da Baixada Fluminense, tornando relevante o desenvolvimento de tecnologias capazes
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de monitorar a qualidade e a seguranca do leite e de seus derivados, agregando valor tanto a
cadeia produtiva da batata-doce quanto a producéo leiteira da regido.

1.1 Parametros de qualidade do leite bovino

O leite bovino é um produto de origem animal no qual possui uma composicao rica em
proteinas, vitaminas e gorduras, sendo um dos alimentos mais consumidos pela populacéo,
devido a sua composi¢do nutricional e caracteristicas fisico-quimicas (Strassburguer et al.,
2019). Por definicdo o leite € um produto oriundo da ordenha completa e ininterrupta, em
condicdes de higiene, vacas sadias, bem alimentadas e descansadas segundo o Decreto n°9.013
(BRASIL, 2017).

Em média, o leite de vaca possui 87% de agua e os 13% restantes divididos entre: 4 a
5% de carboidratos, 3 a 7% de lipidios - principalmente saturados, 3% de proteinas, 0,8% de
minerais e 0,1% vitaminas (Nogara et al., 2022). Contendo nutrientes importantes como
gordura, lactose, proteina e minerais, destacando calcio, fésforo e vitaminas que compdem o
conjunto de solidos do leite (Zanela, 2017).

Os parametros de qualidade do leite bovino estdo dispostos no Regulamento Técnico de
Identidade e Qualidade (RTIQ), Instru¢cdo Normativa n°76 (BRASIL, 2018), devendo atender
aos parametros sensoriais caracteristicos, como liquido branco opalescente homogéneos e com
odor caracteristico e parametros de baixa contagem de bactérias, auséncia de microrganismos
patogénicos, baixa contagem de células somaticas (CCS), livre de adulterantes. Além dos

parametros sensoriais, o leite deve atender os parametros quimicos contidos na Tabela 1.

Tabela 1. Parametros de qualidade do leite de vaca cru, segundo a Instrucdo Normativa N°
76, de 26 de novembro de 2018 (MAPA).

Parametro de qualidade Valores
Teor de gordura (%) >3,0
Teor de proteina total (%) >29
Teor de lactose (%) >43
Teor de sélidos ndo gordurosos (%) > 8,4
Teor de sélidos totais (%) >11,4
Acidez titulavel (% de acido latico) 0,14a0,18
Estabilidade ao alizarol (%) >72

Densidade relativa a 15/15 °C (g/mL) 1,028 — 1,034
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indice crioscopico (°C) -0,512 a -0,536
Contagem padrdo em placas (UFC/mL) <300.000
Contagem de células somaticas (CS/mL) <500.000

1.2 Parametros de qualidade do leite caprino

A caprinocultura leiteira tem grande importancia no aumento de renda de pequenos
produtores, principalmente na regido Nordeste do Brasil, se mostrando uma atividade com
crescimento promissor (Costa Ramos Neto, 2021). Assim como o leite bovino, o leite caprino
é um alimento rico em proteinas, vitaminas, gorduras e sais minerais. De acordo com a Instrugédo
Normativa N° 37 de 2000, o leite de cabra é o produto oriundo da ordenha completa,
ininterrupta, em condicGes de higiene, de animais da espécie caprina sadios, bem alimentados
e descansados.

A qualidade do leite é determinada por seus parametros fisico-quimicos e
microbiol6gicos. A presenca de componentes como proteinas, gordura, lactose, minerais e
vitaminas é essencial para a preservacdo das propriedades do leite. Esses elementos, por sua
vez, sdo influenciados por fatores como a salde do Ubere da fémea, a alimentacdo, o0 manejo
adotado, a genética do animal, o estagio da lactacdo e situacOes de estresse (Santos e Fonseca,
2007). Além disso, a contagem de células somaticas (CCS) também é utilizada na analise da
qualidade do leite cru, segundo SANCHES MACIAS et al. (2013).

A contagem de células somaticas (CCS) € um excelente indicativo da presenca de
mastite subclinica em bovinos. Entretanto, sua aplicagdo em caprinos ainda é controversa, pois
o leite dessa espécie apresenta ampla variacdo em sua composicao, influenciada por fatores
genéticos, nutricionais, ambientais e também por caracteristicas individuais do animal
(SANTOQOS, 1995). De Cremoux et al. (1999), mostra que uma cabra em lactacdo apresenta CCS
superior a 1.600.000 células/ml. J& para Zamuner (2009), no leite de cabras livres de infecgdes
intramamarias a contagem varia de 50.000 a 400.000 células/mL. Ja no estudo de Dutra et al.
(2014), mostra que CSS apresenta um valor minimo de 444.000 células/mL e maximo de
4.712.000 células/mL.

Os parametros de qualidade do leite caprino estdo dispostos no Regulamento Técnico
de Identidade e Qualidade (RTIQ), Instru¢cdo Normativa n°37, de 31 de outubro de 2000 (Brasil,
2000), devendo apresentar caracteristicas fisicas, quimicas e microbiolégicas especificas, como
cor branca opalescente, odor caracteristico, sabor suave e agradavel, além de limites para

contagem de bactérias e outros microrganismos.
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Tabela 2. Pardametros de qualidade do leite de cabra cru, segundo a Instru¢gdo Normativa N°
37, de 31 de outubro de 2000 (MAPA).

Parametro de qualidade Valores
Teor de gordura (%) >29
Teor de proteina total (%) >2.8
Teor de lactose (%) >43
Teor de sélidos ndo gordurosos (%) > 8,2
Teor de cinzas (%) >0,7
Acidez titulavel (% de acido latico) 0,13a0,18
Densidade relativa a 15/15 °C (g/mL) 1,028 — 1,034
indice crioscopico (°H) -0,550 a -0,585
Contagem padrdo em placas (UFC/mL) <500.000

Com o avanco das tecnologias na industria de laticinios, tém surgido métodos cada vez
mais eficientes para monitorar a qualidade do leite em tempo real. E possivel acompanhar
parametros importantes por meio de sensores fisico-quimicos, eletroquimicos, biossensores e
filmes inteligentes. Esses dispositivos permitem identificar rapidamente alteraces como
variacoes de pH, presenca de gases liberados durante a deterioragdo, mudancas na umidade e
até o histérico de temperatura ao qual o leite foi exposto. Entre eles, os filmes inteligentes tém
se destacado por oferecerem uma forma simples, biodegradavel, natural e visual de avaliar 0
frescor do produto. Essa praticidade torna esses sistemas promissores tanto para produtores
guanto para consumidores.

1.3 Filmes inteligentes

Entre as tecnologias desenvolvidas para aumentar a vida util e monitorar a qualidade
dos alimentos, destacam-se as embalagens inteligentes. Diferentemente das embalagens
convencionais, que tém como principal funcdo proteger o alimento contra danos fisicos,
quimicos e microbioldgicos, as embalagens inteligentes sdo capazes de monitorar alteragdes
ocorridas durante o armazenamento e a distribuicdo, fornecendo informacdes sobre o estado de
conservacgao do produto em tempo real (Priyadarshi; Ezati; Rhim, 2021; Shuang, 2025).

Esses sistemas utilizam sensores ou indicadores capazes de responder a alteragdes
fisicas, quimicas ou biologicas ocorridas no alimento ou no ambiente em que ele se encontra

armazenado. Dessa forma, podem monitorar parametros como temperatura, umidade,
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composi¢do gasosa e pH, fornecendo respostas visuais ou mensurdveis que permitem
acompanhar a qualidade do produto ao longo da cadeia produtiva (Hernandez-Mufioz, 2019).
Essa caracteristica representa uma vantagem em relacéo as datas de validade convencionais,
que sdo estabelecidas considerando condi¢cfes ideais de armazenamento e ndo refletem,
necessariamente, as condigdes reais as quais o alimento foi submetido. Os principais

componentes de uma embalagem inteligente estdo apresentados na Figura 1.

Corantes Componentes Nanotecnologia
Etiquetas inteligentes E
Biossensores

Nanomateriais
............ Resposta da Fatores ambientais Jii FL
{ Comunicacao ",&I 7 @ Ql)

Sistema indicador/sensor

- Informagbessobre a
seguranga e a qualidade
dos produtos.

Oz, €O, H0,

componentes organicos
volateis, metabolitos
microbianos.

e

Embalagem

Figura 1. Diagrama esquematico mostrando o conceito de embalagem inteligente.

Fonte: Adaptado de LAURIA & NICOLINI, 2021.

As embalagens inteligentes podem ser classificadas de acordo com o tipo de sensor ou
indicador incorporado e o parametro monitorado. Entre os principais dispositivos utilizados
destacam-se 0s sensores de umidade, sensores de gases, sensores eletroquimicos, indicadores
de tempo-temperatura e indicadores colorimétricos de pH, conforme apresentado na Tabela 3.
Cada sistema apresenta uma aplicacdo especifica, permitindo monitorar alteracdes relacionadas

ao armazenamento, a deterioracdo e ao frescor dos alimentos.

Tabela 3. Tipos de Embalagens Inteligentes, Sensores e Parametros Monitorados

Tipo de Embalagem

) Sensor/Indicador Principal Parametros
Inteligente
Sensores de Umidade Nanoparticulas de Cu Umidade
Aminas, H2S
Sensores de Gases SnO:, TiO2, Prata, Ouro o
(deterioracéo)
Indicadores de pH Antocianinas (amora, batata roxa, Alteracgdes de pH

(Colorimétricos) flor azul, etc.) (frescor)
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o Grafeno, polianilina, nanofibras L
Sensores Eletroquimicos Nitrito, &cido citrico
de carbono

Indicadores de Tempo- PVA + nanocristais metalicos o
Histdrico térmico
Temperatura (TTI) (Prata e Ouro)

* LUECHINGER, et al., 2007; L1 et al., 2017; ZHANG et al., 2013, ZHAI et al., 2019

Dentre as diferentes tecnologias disponiveis, os filmes indicadores de pH tém recebido
destaque devido a facilidade de aplicacdo, rapida resposta as alteracGes do alimento e
interpretacdo visual pelos consumidores (Li et al., 2023). Esses filmes séo constituidos por uma
matriz polimérica incorporada a um indicador sensivel as variacGes de pH, permitindo a
mudanca de cor conforme ocorrem alteracGes relacionadas ao processo de deterioracdo dos
alimentos.

Os indicadores utilizados nesses sistemas podem ser classificados de acordo com sua
origem em sintéticos ou naturais. Os indicadores sintéticos sao obtidos por processos quimicos
industriais, enquanto os naturais sdo extraidos de diferentes fontes vegetais ricas em pigmentos
sensiveis ao pH, como as antocianinas presentes na batata-doce de polpa roxa. A Tabela 4
apresenta os principais polimeros, fontes de antocianinas e processos tecnologicos empregados
na producao desses filmes.

Nos ultimos anos, observa-se um aumento no desenvolvimento de filmes
biodegradaveis utilizando pigmentos naturais associados a matrizes poliméricas, buscando aliar
0 monitoramento da qualidade dos alimentos a reducdo dos impactos ambientais (Cheng et al.,
2022). Além disso, diferentes estratégias tém sido estudadas para aumentar a estabilidade desses
materiais. J. Li et al. (2024), por exemplo, demonstraram que a incorpora¢do de nanoparticulas
aumentou a estabilidade de filmes contendo antocianinas, mantendo sua resposta colorimétrica

mesmo apos 30 dias de exposicao a luz e a temperaturas elevadas.

Tabela 4. Polimero, fonte de antocianina, concentracéo e solvente da solugéo extratora, teor
de antocianina do extrato, fonte de antocianina e quantidade de pigmento adicionado.

Processo

. Fonte de  tecnolégiode  Teor de Qua_ntldade A .
Polimero o < .. depigmento  Referéncia
antocianina obtencdo de antocianina -
L adicionado
antocianina
1. Extracdo com 0,051
Amido e Ba‘:ear:]a-pdéoce etanol 70% malg g/ls(())(l)u?gll;de (Zhang et al.,
o 0 ,
polivinilalcool (PVA) (comercial) (20% p/v) 2. formadora de 2020)

Concentracao :
¢ filme



1. Extragdo com
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solucédo
etandlica
acidificada (5% 4% (v/v) em
amidoe TN Miico10 - solugro  (ChenHoetal
polivinilalcool (PVA) natura) mol/L) 2. formadora de 2020)
Concentracéo 3. filme
Diluicdo em
etanol
acidificado
Amido de batata + Antocianina i 5,29 mglg 0;1;15;2% (Sohany etal.,
casca de batata (p6)  comercial ' (m/v) 2021)
1. Desidratagéo
da batata-doce
fatiada 2.
sattecoce (IR 0 nozm
Amido e gelatina em po (in com 208,55 mg/L extrato/100 (Niu et al., 2021)
natura) . ;
etanol/acido mg de amido
citrico (2,5%
p/v) 4.
Concentragéo
Antocianina (Zong et al
Amido e gelatina  comercial de - - 0,1 g/100 mL 2023) N
batata-doce
0; 2; 39/100
Amido e/ou Batata-doce 60,28 mL de (Silva et al.,
carboximetilcelulose cozida mg/100 g solucdo 2023)
filmogénica
Agar + alginato de 1. Extracdo com
sodio + quitosana  Batata-doce  etanol 70% 1'?2{25?& %%SO (Dong et al
carregada com em po (10% p/v) 2. 11,66 mg/g f ¢ g N
. . « ormadora de 2023)
nanoparticulas de  (comercial) Concentragéo 3. filme
quercetina Purificacdo
1. Extracdo com 1,0: 2,0: 3.0;
etanol 4,0;5,0% em
Agarose Batata-doce  acidificado 14,8 mg/100 ’réla’(;éo 3 (Huang et al.,
(innatura) (50% etanol + g de extrato massa de 2021)
1% HCI) 2.
~ agarose
Concentragéo
1. Desidratagéo
da casca 2.
Cascade  Preparagdo de 0;0,2; 0,4;
Alginato de sodio  batata-doce p06 3. Extracéo 51;”;3{}58 0,6; 0,8; 1,0% (thagzezt)al.,
(pd) com etanol 80% ° (p/v)
(5% plv) 4.
Concentragéo
Etilcelulose Batata-doce 1. Extragdo com 28,2mg/g 2gem7mL (Wangetal.,
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em po etanol absoluto de solugéo 2022)
(comercial) (6,7%) 2. formadora de
Concentragéo filme
1. Extracdo com 200; 300; 400
Exopolissacarideo Batear:]a-déoce etanol 40% 574 ma/ rgggﬁﬁ rgcl)_ (Miao et al.,
ricina e PVA PO (10%pi)2 >TMIE ¢ 2023)
(comercial) ~ formadora de
Concentragéo filme
6,8 g em 85
Glicerina e alginato de Batata-doce i 300-400 (T (I)_rr?gc?igg?) (Li et al., 2023)
sodio cozida mg/100 g de alginafo o N
glicerina)
1. Extracdo com
0,
Goma de alfarroba / 2?3?1‘2?2 df))
PVA; quitosana/  Batata-doce . 1% empeso (Yongetal.,
’ X . (10% p/v; 1% 87,79 mgl/g
PVA; k-carragenina/ (in natura) HCl) 2 de PVA 2022)
PVA «
Concentracéo 3.
Purificacdo
< 0; 20; 30;
Pululano + extrato de i 1. Extragdo com N0/ o
batata-doce / zeina- Ba'éar:]a déoce etanol 80% (7% i :;?ama%n; (Guoetal.,
glicerol-carvacrol (comefcial) piv) 2. mas(s;.a de 2020)
(ZN-GL-CA) Concentracédo oululano
1. Extracdo com 0; 120; 180;
Quitosana / PVA / Ba'éar:]a-déoce etanol 50% 8.2 ma/ (bii'g ;23;9 de (Liu, J. et al.,
nano-Zno PO (10%pivy2. ©cMId . 2021)
(comercial) ~ quitosana +
Concentragéo PVA)
1. Extragdo com 3mr?g/urpal‘ d?ee
, Batata-doce _ . etanol 0 antocianinase  (Gao et al.,
K-carragenina (in natura) acidificado (5% betacianinas 2022)
p/v; 0,1% HCI) (proporcdes
2. Concentracao variadas)

Fonte: Adaptado de Silva (2023)

1.4 Utilizacéo de antocianinas de batata doce de polpa roxa em filmes inteligentes

A batata-doce (Ipomoea batatas (L.) Lam.) é uma cultura agricola de grande

importancia econdmica, amplamente cultivada em regides tropicais e subtropicais (Ji et al.,

2021). Sua producdo caracteriza-se pela baixa exigéncia quanto a fertilidade do solo (Minemba

et al., 2019; Fernandes et al., 2024), elevado rendimento, reduzida demanda de recursos, ciclo

curto e boa adaptacgdo as diferentes condicdes climéticas, além de apresentar tolerdncia a seca

(Saoakhova et al., 2024). Atualmente, essa cultura possui papel estratégico para a seguranga
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alimentar em diversos paises da Africa Subsaariana, América Latina e Asia, sendo o Brasil 0
maior produtor da América do Sul (FAOSTAT, 2023; Fernandes et al., 2024).

Dentre as diferentes variedades de batata-doce, destaca-se a batata-doce de polpa roxa,
reconhecida pelo seu elevado valor nutricional e pela presenca de compostos bioativos de
interesse para a industria de alimentos. Sua composicdo é caracterizada pela elevada
concentracdo de carboidratos, fibras, minerais, aminoécidos, vitaminas e compostos fendlicos,
destacando-se as antocianinas, além de -caroteno e acido ascorbico (Hernandez-Santos et al.,
2023; Meng et al., 2023).

Figura 2. Batata doce de polpa roxa

Fonte: Da Cunha Janior et al., 2023.

A composicao quimica da batata-doce de polpa roxa pode variar em funcédo da cultivar,
das condicdes de cultivo, do estadio de maturacéo e do processamento aplicado apos a colheita
(Hernandez-Santos et al., 2023). Além dos macronutrientes, esse tubérculo apresenta elevada
concentracdo de compostos bioativos, incluindo compostos fendlicos, flavonoides,
carotenoides e acidos fendlicos, que contribuem para seu valor nutricional e para suas
propriedades bioldgicas (lvane et al., 2024; Meng et al., 2023). O processamento também
exerce influéncia sobre a disponibilidade desses compostos. Tratamentos térmicos, como o
cozimento, promovem o rompimento da parede celular e facilitam a liberacdo de compostos
antioxidantes, especialmente as antocianinas, aumentando sua disponibilidade para extragdo
(Chen et al., 2024).

Dentre os compostos bioativos presentes na batata-doce de polpa roxa, as antocianinas
destacam-se por serem 0s principais pigmentos responsaveis pela coloragdo caracteristica desse
tubérculo. Esses compostos pertencem a classe dos flavonoides e apresentam elevada

sensibilidade as varia¢des de pH, caracteristica que tem despertado interesse para sua aplicacdo
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em alimentos e embalagens inteligentes. Além disso, as antocianinas da batata-doce de polpa
roxa ocorrem predominantemente na forma acilada, conferindo maior estabilidade frente a
temperatura, a luz e ao armazenamento quando comparadas as antocianinas ndo aciladas
(Hernandez-Santos et al., 2023; Gengdag et al., 2024).

Para que as antocianinas possam ser utilizadas como indicadores colorimétricos em
embalagens inteligentes, é necesséria sua incorporacdo em uma matriz polimérica capaz de
formar filmes. A escolha desse material € fundamental, pois influencia diretamente as
propriedades fisicas, mecanicas e a estabilidade do dispositivo, além de proteger o pigmento
contra fatores ambientais que podem comprometer sua funcionalidade (Gengdag et al., 2024;
Becerril, Nerin e Silva, 2021). Dessa forma, o desenvolvimento de matrizes biodegradaveis
associadas a pigmentos naturais tem despertado crescente interesse, principalmente devido a
busca por materiais mais sustentaveis para aplicacdo em embalagens alimenticias.

Os materiais poliméricos utilizados na producdo de embalagens alimenticias sdo, em
sua maioria, obtidos de fontes ndo renovéaveis, contribuindo para 0 aumento da geracdo de
residuos plasticos e dos impactos ambientais associados ao seu descarte (Gonzalez-Lopez et
al., 2023; Jafarzadeh et al., 2023). Considerando que os filmes indicadores de pH sdo, em geral,
dispositivos de uso Unico, o desenvolvimento de matrizes biodegradaveis associadas a
pigmentos naturais representa uma alternativa para reduzir os impactos ambientais decorrentes
de sua utilizagdo e atender a crescente demanda por embalagens mais sustentaveis (Alizadeh-
Sani et al., 2020).

Em comparacdo aos polimeros sintéticos, os biopolimeros tém recebido crescente
atencdo para aplicacdo em embalagens alimenticias devido a sua biodegradabilidade,
biocompatibilidade, baixa toxicidade e por serem obtidos, em sua maioria, de fontes renovaveis
(Kumar et al., 2022; Jafarzadeh et al., 2023). Entretanto, esses materiais apresentam limitaces
gue podem comprometer sua aplicacdo, como baixa resisténcia mecanica, elevada
permeabilidade ao vapor de agua e aos gases, além de elevada hidrofilicidade (Roy; Rhim,
2021; Gonzalez-Lopez et al., 2023). Dessa forma, diferentes estratégias tém sido empregadas
para melhorar as propriedades desses filmes, incluindo a combinacdo de biopolimeros, a
incorporacgdo de nanoparticulas, a producdo de filmes multicamadas e a adi¢do de plastificantes,
como glicerol, visando aumentar a resisténcia mecanica, a flexibilidade e a estabilidade dos
materiais (Dong et al., 2023; Li et al., 2023; Silva et al., 2023a).

A matriz polimérica exerce influéncia direta nas propriedades fisicas, mecanicas e na
resposta colorimétrica dos filmes indicadores de pH (Yong et al., 2022). Dessa forma, sua

escolha é uma etapa importante durante o desenvolvimento de embalagens inteligentes. Para a
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incorporacdo de indicadores de pH, a matriz polimérica deve apresentar boa capacidade de
formacéo de filme, baixa toxicidade, resisténcia mecanica adequada e estabilidade durante o
armazenamento. Além disso, deve permitir a difusdo da umidade, condicéo necessaria para que
ocorram as alteracdes de cor do indicador (Becerril; Nerin; Silva, 2021).

O amido é um dos biopolimeros mais utilizados na producéo de filmes biodegradaveis
devido a sua ampla disponibilidade, baixo custo, biodegradabilidade e boa capacidade de
formacéo de filmes (Deng et al., 2024; Pei et al., 2024). Além disso, apresenta boa barreira ao
oxigeénio e elevada transparéncia, caracteristicas que favorecem sua aplicacdo em embalagens
alimenticias. Entretanto, os filmes produzidos exclusivamente com amido apresentam
limitacdes, como baixa resisténcia mecanica e elevada sensibilidade a umidade, o que pode
comprometer sua aplicacdo. Dessa forma, a associacdo do amido com outros polimeros, como
carboximetilcelulose, alcool polivinilico (PVA), gelatina e agar, tem sido amplamente utilizada
para melhorar as propriedades fisico-mecénicas e de barreira dos filmes, ampliando sua
aplicacdo em embalagens inteligentes (Deng et al., 2024; Pei et al., 2024; Mishra et al., 2024).

O élcool polivinilico (PVA) também é amplamente utilizado na producao de filmes
biodegradaveis devido a sua elevada capacidade de formacdo de filmes, flexibilidade e boa
barreira aos gases (Deng et al., 2024). Além disso, por apresentar carater hidrofilico, o PVA
favorece a incorporacao de compostos hidrossoltveis, como as antocianinas, contribuindo para
a estabilidade e a resposta colorimétrica dos filmes (Becerril; Nerin; Silva, 2021).

As antocianinas de batata-doce de polpa roxa vém sendo amplamente utilizadas no
desenvolvimento de filmes indicadores de pH devido a elevada sensibilidade as variacdes de
pH e a maior estabilidade proporcionada pela presenca predominante de antocianinas aciladas
(Gengdag et al., 2024; Becerril; Nerin; Silva, 2021). Diferentes matrizes poliméricas tém sido
empregadas para a incorporacdo desses pigmentos, demonstrando o potencial da batata-doce de
polpa roxa como fonte de indicadores naturais para embalagens inteligentes.

Diferentes matrizes poliméricas tém sido utilizadas para a incorporacéo de antocianinas
de batata-doce de polpa roxa na producdo de filmes indicadores de pH. Entre as principais
matrizes empregadas destacam-se amido, carboximetilcelulose (CMC), alcool polivinilico
(PVA), quitosana, k-carragenina e outros polissacarideos naturais, demonstrando que a escolha
da matriz influencia diretamente as propriedades fisico-mecéanicas e a resposta colorimétrica
dos filmes (Jiang et al., 2020; Yong et al., 2022; Miao et al., 2023; Ke et al., 2024). As

principais caracteristicas desses estudos estdo apresentadas na Tabela 5.

Tabela 5. Principais estudos sobre o desenvolvimento de filmes indicadores de pH utilizando
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antocianinas de batata-doce de polpa roxa

Referéncia Matriz polimérica Matéria-prima Aplicacao
Jiang et al. ] ]
Amido + CMC Batata in natura Camarao
(2020)
Goma de alfarroba/PVA,
Yong et al. )
(2022) Quitosana/PVA ¢ «- Batata in natura Carne
carragenina/PVA
Miao et al. o ) ) )
Riclina + PVA P& comercial Peixes
(2023)
Keetal. ) o Extrato de batata- Carne suina e
PVA + alginato de sodio + CMC cerejas
(2024) doce de polpa roxa

Fonte: Adaptado de Jiang et al. (2020), Yong et al. (2022), Miao et al. (2023) e Ke et
al (2024).

1.5 Estratégias para obtencao e utilizacdo de antocianinas de batata-doce de polpa roxa

Diferentes estratégias tém sido utilizadas para obtencdo de antocianinas de batata-doce

de polpa roxa destinadas a producéo de filmes indicadores de pH. Entre elas destacam-se 0 uso

de extratos obtidos a partir da batata-doce in natura, extratos comerciais, p6s comerciais e, mais

recentemente, a utilizacdo direta do pé produzido a partir da batata-doce submetida a tratamento

térmico e liofilizacdo, dispensando a etapa de extracdo das antocianinas (Sohany et al., 2021;
Li et al., 2023; Silva et al., 2023a).

A utilizacdo direta do p6 de batata-doce representa uma alternativa ao processo
convencional de extracdo, reduzindo o nimero de etapas de processamento e possibilitando o
aproveitamento integral do material vegetal. Nesse método, a batata-doce € submetida ao
tratamento térmico, seguida de liofilizagdo e moagem para obtencdo do po, que é incorporado
diretamente a matriz filmogénica. Filmes produzidos por essa metodologia apresentaram
elevada sensibilidade as alteracdes de pH e eficiéncia no monitoramento da deterioragdo de
carne moida (Silva et al., 2023a) e camar&o (Li et al., 2023).

A obtencdo das antocianinas de batata-doce de polpa roxa € realizada, principalmente,
por meio de extracdo com solventes hidroalcodlicos, utilizando etanol em diferentes
concentracgdes, acidificado ou ndo, seguida por processos de concentracdo e secagem (Gengdag
etal., 2024; Chen et al., 2024). Como fonte das antocianinas podem ser utilizadas batatas-doces

frescas, cascas, extratos e pds obtidos comercialmente ou produzidos em laboratdrio a partir de
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diferentes técnicas de secagem, como a liofilizacdo (Huang et al., 2021; Gao et al., 2022; Zhao
etal., 2022).

O po de batata-doce de polpa roxa tem sido uma das formas mais utilizadas para
obtencdo de antocianinas devido a facilidade de armazenamento, maior estabilidade dos
compostos bioativos e facilidade de incorporagdo as matrizes poliméricas. Esse material pode
ser obtido comercialmente ou produzido em laboratdrio por meio de diferentes processos de
secagem, sendo a liofilizacdo uma das técnicas mais empregadas por preservar compostos
sensiveis ao calor, como as antocianinas (Gengdag et al., 2024; Silva et al., 2023a).

As propriedades dos filmes indicadores de pH s&o influenciadas por diferentes fatores,
como a fonte das antocianinas, 0 método de extracdo, a matriz polimérica e a concentra¢do do
pigmento incorporado ao filme (Yong et al., 2022). Alem disso, fatores externos, como
temperatura e umidade, também podem interferir na resposta colorimétrica dos filmes (Huang
et al., 2021). Entre esses fatores, a concentracdo de antocianinas exerce maior influéncia sobre
0 desempenho do indicador, uma vez que concentragdes reduzidas podem dificultar a
visualizacdo da mudanca de cor, enquanto concentracfes elevadas podem aumentar o tempo de
resposta e comprometer a diferenciacdo das cores (Becerril; Nerin; Silva, 2021)

A concentracdo de antocianinas incorporada a matriz polimérica também influencia as
propriedades dos filmes indicadores de pH. O aumento da concentracdo do pigmento promove
maior intensidade da coloragdo, porém pode alterar as propriedades fisico-mecénicas e a
resposta colorimétrica do filme. Em concentrac@es intermedidarias, os filmes apresentam melhor
desempenho na deteccdo de compostos relacionados a deterioracdo dos alimentos, enquanto
concentragdes elevadas podem aumentar o tempo de resposta e reduzir a diferenciacéo das cores
(Liu, J. et al., 2021; Niu et al., 2021).

Além da resposta colorimétrica, a concentracdo de antocianinas também influencia as
propriedades mecanicas e de barreira dos filmes. O aumento do teor de pigmento pode reduzir
a resisténcia a tragdo, o alongamento na ruptura e a barreira ao vapor de agua. Por outro lado,
promove melhorias na barreira a radiagdo UV-Vis, na estabilidade térmica, na atividade
antioxidante e na sensibilidade as variagdes de pH (Yong et al., 2022).

A influéncia da concentragdo de antocianinas também foi observada em filmes
produzidos com amido e carboximetilcelulose (CMC). Jiang et al. (2020) avaliaram diferentes
concentracdes de po de antocianina (0; 0,1; 0,3; 0,5; 0,7 e 0,9 g/100 g) e verificaram que 0
aumento do teor de pigmento favoreceu a interacdo entre as antocianinas e a matriz polimérica
por meio de ligaces de hidrogénio, resultando em maior resisténcia a tracdo. Entretanto, o

aumento da concentracgdo reduziu o alongamento na ruptura devido a maior rigidez da estrutura
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formada. Além disso, concentra¢fes mais elevadas promoveram maior variagdo de cor quando
expostas ao vapor de amdénia, porém aumentaram o tempo necessario para estabilizacdo da
resposta colorimétrica.
1.6 Antocianinas

As antocianinas sdo compostos fendlicos pertencentes a classe dos flavonoides,
caracterizados pela estrutura quimica bésica C6-C3-C6, composta por dois anéis aromaticos e
um anel heterociclico (Damodaran; Parkin; Fennema, 2010). Esses pigmentos sdo amplamente
distribuidos em frutas, hortalicas, flores e outras fontes vegetais, sendo responsaveis pelas
coloragBes vermelha, roxa, azul e violeta observadas nesses alimentos. A estrutura quimica

béasica das antocianinas esta apresentada na Figura 3.

Figura 3. Estrutura quimica do ion flavilio.

Fonte: AZZINI et al. (2017)

Quimicamente, as antocianinas sdo glicosideos derivados das antocianidinas, tendo o
cation flavilio como estrutura central. Os acglUcares mais frequentemente ligados as
antocianidinas sdo glicose, galactose, ramnose, arabinose e xilose, contribuindo para a
diversidade estrutural desses pigmentos. Além disso, essas moléculas podem apresentar
diferentes graus de acilagdo, caracteristica que influencia diretamente sua estabilidade frente a
temperatura, a luz e as variacdes de pH (He et al., 2024; Geng¢dag et al., 2024).

Atualmente, sdo conhecidas mais de 20 antocianidinas, que se diferenciam pelo nimero
e pela posicao dos grupos hidroxila e metoxila presentes em sua estrutura quimica. Entretanto,
apenas seis sao predominantes nas plantas vasculares: pelargonidina, cianidina, delfinidina,
peonidina, petunidina e malvidina (Becerril; Nerin; Silva, 2021; He et al., 2024). A combinacgéo
dessas antocianidinas com diferentes acucares e grupos acilantes resulta em uma grande
diversidade estrutural, sendo descritas mais de 600 antocianinas na natureza (Gengdag et al.,
2022). As principais antocianidinas e suas respectivas coloragdes estéo apresentadas na Tabela
6.
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Tabela 6. Propriedades quimicas de antocianidinas selecionadas e suas principais
propriedades de cor.

Antocianidina  R¥  R¥ R¥ R3 R® R® R?  Cor Principal
Apigeninidina -H O-H -H -H -OH -H -OH Vermelho
Aurantinidina -H O-H -H -OH -OH -H -OH Vermelho
- Roxo-
Cianidina -OH -H -OH -OH -H -OH
OH avermelhado
o - Azul e Azul-
Delfinidina -OH -OH -OH -OH -H -OH
OH avermelhado
o - - Vermelho-
Europinidina -OH -OH -OCHs -H -OH
OCHs OH azulado
o - - - Vermelho e
Malvidina -OH -OH -H -OH
OCHs OH OCHs; Azul
Pelargonidina -H ) -H -H -OH -H -OH Laranja
OH
o - - Vermelho-
Peonidina -H -OH -OH -H -OH
OCHs OH arroxeado
o - - Vermelho
Petunidina -OH -OH -OH -H -OH
OH OCHs; escuro e Roxo
Rosinidina ) ) -H -OH -OH -H ) Vermelho
OCHs OH OCHs

Referéncia: Adaptado de E. Gengdag et al. 2022.

A estabilidade estrutural das antocianinas é influenciada por diversos fatores ambientais,
como pH, temperatura, presenca de enzimas, exposi¢do a radiacdo ultravioleta, oxigénio e
copigmentacdo (Damodaran; Parkin; Fennema, 2010; Roy; Rhim, 2021). Entre esses fatores, o
pH exerce maior influéncia sobre a estrutura quimica e, consequentemente, sobre a coloracdo
das antocianinas. Em meio aquoso, esses pigmentos podem assumir diferentes formas
estruturais de acordo com a variagdo do pH. Em valores de pH entre 1 e 3, predomina o cétion
flavilio, responsavel pela coloragéo vermelha e pela maior estabilidade da molécula. Entre pH

4 e 5 ocorre a formacéo da pseudobase carbinol, resultando na perda da coloragcdo. Em pH entre
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6 e 7 predomina a base quinoidal, responsavel pela coloracdo azulada. J& em pH acima de 7
ocorre a formacdo da chalcona, também incolor (Azzini; Giacometti; Russo, 2017; Damodaran;
Parkin; Fennema, 2010; Xue et al., 2024).

Além do pH, a estabilidade das antocianinas também é influenciada pela sua estrutura
quimica, especialmente pelo nimero de grupos hidroxila e metoxila presentes na molécula. O
aumento do nimero de grupos metoxila favorece a estabilidade do pigmento e esta associado a
coloracdes mais avermelhadas. Por outro lado, 0 aumento do nimero de grupos hidroxila reduz
a estabilidade das antocianinas e favorece coloragdes mais azuladas (Tarone; Cazarin;
Mardstica Junior, 2020).

Apesar da instabilidade frente as variaces de pH, temperatura, luz e oxigénio, as
antocianinas tém sido amplamente utilizadas como corantes naturais devido a sua elevada
disponibilidade, baixa toxicidade e propriedades antioxidantes e antimicrobianas (Becerril;
Nerin; Silva, 2021; Yin et al., 2023). Essa caracteristica, que pode representar uma limitacdo
para algumas aplicagfes industriais, torna-se uma vantagem no desenvolvimento de filmes
indicadores de pH, uma vez que a alteracdo da estrutura quimica das antocianinas resulta em
mudancas visiveis de cor em resposta as condi¢cdes do meio (Cheng et al., 2022; Meng et al.,
2023).

1.7 Aplicagéo dos Filmes Inteligentes no Monitoramento da Qualidade de Alimentos

Os filmes indicadores de pH tém sido aplicados no monitoramento da qualidade de
diferentes alimentos pereciveis, como carnes, pescados, leite e frutos do mar. De modo geral,
esses sistemas respondem as alteracGes quimicas decorrentes da deterioracdo dos alimentos,
principalmente as variacbes de pH e ao aumento de compostos volateis nitrogenados,
permitindo o acompanhamento visual do frescor durante o armazenamento. As principais

aplicacdes descritas na literatura estédo apresentadas na Tabela 7.

Tabela 7. Aplicacdo de filmes indicadores de pH

Tipo de Condicdes de

Alimento C
aplicagdo  armazenamento

Principais resultados Referéncia

A acidificacdo bacteriana
promoveu reducdo do pH e

Atmosfera mudanca de cor do filme de

Leite . 25°C por48h vermelho para roxo. A
interna . « .
incorporagéo de limoneno
retardou a deterioragdo do
leite.

Liu et al.
(2017)
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Smart
label

Temperatura
ambiente e
refrigeracéo

Mudanca de cor do indicador
de roxo para vermelho-
arroxeado durante a
deterioracéo do leite.

Rusdianto &

Ramadhan
(2021)

Frango

Contato
direto

28 +2°Cpor24h

O aumento do pH foi
acompanhado pela mudanca
de cor do filme. Observou-se

migracao de antocianinas
quando o filme permaneceu
em contato direto com o
alimento.

Sohany et
al. (2021)

Atmosfera
interna

4 °C por 5 dias e
25 °C por 60 h

O aumento do pH e do TVB-
N foi acompanhado pela
mudanca de cor do filme de
rosa para azul, apresentando
forte correlacdo com o
frescor.

Zhao et al.
(2022)

Carne
moida

Atmosfera
interna

4 °C por 10 dias

O aumento do pH e da
contagem microbiana foi
acompanhado por mudanca
gradual da cor do filme,
permitindo monitorar

visualmente a deterioracdo da

carne.

Silva et al.
(2023a)

Carne
suina

Atmosfera
interna

4 °C por 8 dias

O aumento do TVB-N foi
acompanhado pela mudanca
de cor do filme de rosa para

azul, indicando perda de
frescor.

Wang et al.
(2022)

Atmosfera
interna

25°Cpor72hed
°C por 8 dias

O aumento do pH, TVB-N e
TBARS foi acompanhado por
alteracdes visiveis na
coloracéo do filme, sendo a
deterioracdo mais rapida em
temperatura ambiente.

Gao et al.
(2022)

Peixe

Atmosfera
interna

25°C por48h

O aumento do pH, TVB-N e
da contagem microbiana foi
acompanhado pela mudanca
de cor do filme de rosa para
roxo e azul durante o
armazenamento.

Jiang et al.
(2020)

Atmosfera
interna

4 °C por 10 dias

O aumento do TVB-N e da
contagem microbiana foi
acompanhado pela mudanca
de cor do filme. Os filmes
contendo antocianina e
curcumina apresentaram
melhor desempenho no
monitoramento do frescor.

Chen, H. et
al. (2020)

Camardo Atmosfera

4 °Cporldiae

O aumento do TVB-N, do pH

Dong et al.
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interna 25°Cpor3h e da carga microbiana foi (2023)
acompanhado por mudanca
de cor do filme, permitindo

identificar rapidamente a

deterioracdo do alimento.

O aumento do TVB-N foi
acompanhado pela mudanca

4 °C por 6 dias gradual da cor do filme

durante o armazenamento
refrigerado.
O aumento do pH e do TVB-
N apresentou forte correlacéo
Atmosfera o com a mudanca de cor do Miao et al.
interna 25°Cpor24h filme, permitindo o (2023)
monitoramento visual do
frescor.
Fonte: Adaptado de Silva et al. (2023).

Li et al.
(2023)

Atmosfera
interna

A maior parte dos estudos sobre filmes indicadores de pH foi realizada em produtos
carneos e pescados, devido a elevada perecibilidade desses alimentos (Silva et al., 2023a). Essa
caracteristica esta relacionada a alta atividade de agua, ao elevado teor de proteinas e outros
nutrientes, a presenca de enzimas autoliticas e ao crescimento de microrganismos deteriorantes,
fatores que favorecem alteracdes fisico-quimicas e microbioldgicas durante o armazenamento
(Khodabakhsh et al., 2025; Silva et al., 2023a). Como consequéncia, ocorre a formacdo de
diferentes metabdlitos que alteram o pH do alimento e podem ser detectados pelos filmes
indicadores.

Os compostos produzidos durante a deterioracdo variam de acordo com a composi¢do
do alimento. Em produtos ricos em proteinas, como frango, carne suina, peixes e camardo,
predominam compostos nitrogenados volateis, como amdnia e outras aminas, resultantes da
degradacdo proteica (Zhao et al., 2022; Gao et al., 2022; Li et al., 2023). Em cogumelos, a
deterioracdo esta relacionada, principalmente, ao aumento da concentracdo de dioxido de
carbono (CO:) (Zong et al., 2023). J& nos produtos lacteos, o crescimento de bactérias &cido-
laticas promove a produgéo de &cido lactico, reduzindo o pH do alimento e desencadeando a
mudanca de cor dos filmes indicadores (Liu et al., 2017).

Para avaliar a eficiéncia dos filmes indicadores de pH, a maioria dos estudos utilizou
sistemas modelo capazes de simular a deterioracdo dos alimentos durante 0 armazenamento.
De modo geral, o alimento foi acondicionado em um recipiente fechado, enquanto o filme
indicador permaneceu fixado na superficie interna da embalagem, permitindo 0 monitoramento
das alteracdes na atmosfera formada durante a deterioragéo, sem contato direto com o alimento.

Esse sistema esté ilustrado na Figura 4a e as principais aplicacdes descritas na literatura estdo
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apresentadas na Tabela 7.

Além do sistema modelo em placas de Petri, alguns estudos avaliaram a aplicacdo dos
filmes em diferentes materiais de embalagem, como polietileno (PE), polipropileno (PP) e
polietileno tereftalato (PET), aproximando as condi¢des experimentais da aplicacdo pratica em
alimentos (Chen, H. et al., 2020; Gao et al., 2022; Li et al., 2023; Yong et al., 2022). Em alguns
casos, os filmes também foram aplicados diretamente sobre a superficie do alimento.
Entretanto, devido a elevada solubilidade das antocianinas em &gua, essa abordagem pode
favorecer a migracdo do pigmento para o alimento, limitando sua aplicacdo (Sohany et al.,
2021).

‘CELECE D
@@@@@&9!!28

Figura 4: Exemplos de como filmes indicadores de pH podem ser aplicados. (A) [Reproduzido
com permissdo de (Chen et al., 2020), © Elsevier BV]. (B) [Reproduzido com permisséo de
(Wang et al., 2022), © Elsevier BV]. (C) [Reproduzido com permisséo de (Miao et al., 2023),
© Elsevier BV]. (D) [Reproduzido com permisséo de (Silva et al., 2023), © Elsevier BV]. (E)
[Reproduzido com permissdo de (Zhang et al., 2020), © Elsevier BV]. (F) [Reproduzido com
permissao de (Liu et al., 2021), © Elsevier BV].
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Figura 5. Exemplos de aplicagdo de filmes indicadores de pH. (A), (B) [reproduzido com
permissao de (Gao et al., 2022), © Elsevier BV].

2 CONCLUSAO

A literatura demonstra que os filmes inteligentes biodegradaveis contendo antocianinas
representam uma alternativa promissora para 0 monitoramento da qualidade de alimentos,
permitindo a deteccdo visual de alteracdes decorrentes do processo de deterioracdo. Entre as
diferentes fontes de pigmentos naturais, a batata-doce de polpa roxa destaca-se pelo elevado
teor de antocianinas aciladas, que apresentam maior estabilidade e elevada sensibilidade as
variacOes de pH, caracteristicas que favorecem sua aplicagdo em indicadores colorimétricos.
Além disso, 0 emprego de matrizes biodegradaveis a base de amido e outros biopolimeros
possibilita o desenvolvimento de materiais sustentaveis, capazes de aliar funcionalidade, baixo
impacto ambiental e potencial aplicagdo na industria de alimentos.

Embora avancos significativos tenham sido alcangados nos ltimos anos, a maior parte dos
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estudos concentra-se na aplicacdo desses filmes em carnes, pescados e frutos do mar, sendo
ainda limitada sua utilizagdo no monitoramento da qualidade de produtos lacteos. Da mesma
forma, observa-se um namero reduzido de trabalhos que empregam diretamente o po liofilizado
de batata-doce de polpa roxa, sem a etapa prévia de extracdo das antocianinas, bem como
estudos que avaliem a influéncia de fatores como granulometria e sonicagdo sobre as
propriedades dos filmes.

Nesse contexto, o desenvolvimento de filmes inteligentes biodegradaveis utilizando p6
liofilizado de batata-doce de polpa roxa para aplicacdo no monitoramento da qualidade de leites
bovino e caprino representa uma estratégia inovadora, reunindo sustentabilidade,
aproveitamento de matéria-prima de origem vegetal e potencial aplicacdo na cadeia produtiva
do leite. Dessa forma, o presente trabalho busca contribuir para a ampliacdo do conhecimento
sobre filmes indicadores de pH, bem como para o desenvolvimento de tecnologias capazes de

monitorar, de forma simples e visual, a qualidade de produtos lacteos em tempo real.
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CAPITULO Il

Otimizacdo e caracterizagdo de filmes inteligentes biodegradaveis utilizando p6
liofilizado de batata-doce de polpa roxa para monitoramento da qualidade do leite
bovino e caprino
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CAPITULO II: Otimizacao e caracterizacio de filmes inteligentes biodegradaveis
utilizando po liofilizado de batata-doce de polpa roxa para monitoramento da
gualidade do leite bovino e caprino

RESUMO

O desenvolvimento de filmes inteligentes biodegradaveis representa uma alternativa
promissora para 0 monitoramento da qualidade de alimentos e para a reducdo de perdas e
desperdicios. Neste contexto, este trabalho teve como objetivo otimizar e caracterizar filmes
inteligentes biodegradaveis incorporados com p6 de batata-doce de polpa roxa (Ipomoea
batatas (L.) Lam.), visando sua aplicacdo como indicador colorimétrico de pH para o
monitoramento da qualidade de leites bovino e caprino. Inicialmente, foram produzidos pos de
batata-doce por liofilizacdo e por liofilizagcdo seguida de secagem complementar em estufa,
sendo avaliadas suas caracteristicas fisico-quimicas, colorimétricas e o teor de antocianinas. O
po obtido exclusivamente por liofilizacdo apresentou maior preservacdo dos compostos de
interesse, com 84,88% de carboidratos, 1,97% de cinzas e 31,20 mg 100 g! de antocianinas
monoméricas, enquanto a secagem complementar em estufa reduziu esses teores. Além disso,
0 po apresentou ampla resposta colorimétrica entre pH 1 e 11, evidenciando o potencial das
antocianinas como indicadores naturais de pH. Os filmes foram produzidos utilizando
diferentes concentracdes de pd, granulometrias e aplicacdo de sonicacdo. A incorporacdo do
PLBD promoveu melhorias nas propriedades estruturais dos filmes, sendo que as formulagfes
produzidas com particulas de menor granulometria e submetidas a sonicacdo apresentaram
melhor homogeneidade e manuseabilidade. Os filmes contendo maiores concentracdes de
PLBD apresentaram coloracdo mais intensa e maior sensibilidade as variacGes de pH, com
transicdo de tonalidades rosadas em meio acido para verdes em meio alcalino. As analises de
microscopia eletrénica de varredura evidenciaram maior rugosidade superficial apdés a
incorporagdo do PLBD, enquanto as analises de FTIR demonstraram que ndo houve formacéo
de novos grupos funcionais, indicando que as interagcbes entre oS componentes ocorreram
predominantemente por ligacdes de hidrogénio. As andlises térmicas mostraram que a
incorporagdo do PLBD ndo comprometeu a estabilidade dos filmes. De modo geral, os filmes
desenvolvidos apresentaram estabilidade estrutural, elevada sensibilidade as variagdes de pH e
potencial para aplicagdo como embalagens inteligentes destinadas ao monitoramento da

qualidade de leites bovino e caprino.

Palavras-chave: Batata-doce de polpa roxa; Antocianinas; Filmes inteligentes; Embalagens

biodegradaveis; Indicador de pH.
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1 INTRODUCAO

O desenvolvimento de filmes biodegradaveis capazes de indicar, em tempo real, o
frescor, a qualidade e a seguranca dos alimentos tém se destacado como uma estratégia
promissora para 0 monitoramento da deterioracdo de produtos pereciveis. Além de fornecer
informacdes ao consumidor durante o armazenamento, esses sistemas podem contribuir para a
reducdo do desperdicio de alimentos e dos riscos associados ao consumo de produtos
deteriorados (Etxabide; Kilmartin; Mate, 2021; Roy; Rhim, 2021).

Paralelamente, a crescente demanda por materiais obtidos de fontes renovaveis tem
impulsionado o desenvolvimento de filmes produzidos com biopolimeros e pigmentos naturais
(Alizadeh-Sani et al., 2021; Zhang et al., 2022). Entre 0s pigmentos naturais, as antocianinas
destacam-se pela elevada sensibilidade as variacGes de pH, ampla disponibilidade em fontes
vegetais, baixa toxicidade e propriedades antioxidantes e antimicrobianas, caracteristicas que
favorecem sua aplicacdo em filmes indicadores de pH (Yin et al., 2023; Becerril; Nerin; Silva,
2021).

A batata-doce de polpa roxa tem despertado interesse para o desenvolvimento de
embalagens inteligentes devido ao seu elevado teor de antocianinas, pigmentos naturais capazes
de atuar como indicadores de pH (Silva et al., 2023a; Da Cunha Junior et al., 2023). A utilizacédo
dessa matéria-prima em filmes biodegradaveis representa uma alternativa sustentavel para o
desenvolvimento de embalagens capazes de monitorar a qualidade e o frescor dos alimentos.

A batata-doce (Ipomoea batatas (L.) Lam) é uma cultura agricola de grande importancia
econbmica, amplamente cultivada em regides tropicais e subtropicais (Ji et al., 2021). A espécie
apresenta elevada produtividade, ciclo curto, boa adaptacdo a diferentes condicdes
edafocliméticas e tolerdncia a seca, além de demandar baixo uso de insumos agricolas
(Fernandes et al., 2024; Saoakhova et al., 2024). Atualmente, é considerada uma cultura
estratégica para a seguranca alimentar em diversos paises, sendo o Brasil o0 maior produtor da
America do Sul (FAOSTAT, 2023; Fernandes et al., 2024).

Dentre as variedades existentes, a batata-doce de polpa roxa destaca-se pelo elevado
valor nutricional e pela presenga de compostos bioativos. Sua composic¢éo inclui carboidratos,
fibras, minerais, aminoacidos, [-caroteno, &cido ascorbico e, principalmente, antocianinas,
responsaveis pela coloracdo caracteristica desse tubérculo (Hernandez-Santos et al., 2023;
Meng et al., 2023).

As antocianinas sdo compostos fendlicos pertencentes a classe dos flavonoides,
caracterizados pela estrutura quimica basica C6-C3-C6, formada por dois anéis aromaticos

ligados por um anel heterociclico (Damodaran; Parkin; Fennema, 2010). Esses pigmentos estao
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amplamente distribuidos em fontes vegetais e sdo responsaveis pelas coloracdes vermelha,
roxa, azul e violeta observadas em diversos frutos, flores e hortalicas. Uma das principais
caracteristicas das antocianinas € a elevada sensibilidade as condi¢cdes do meio, especialmente
as variacdes de pH. Além disso, fatores como temperatura, presenca de enzimas, exposicao a
radiacdo ultravioleta, oxigénio e copigmentacdo também influenciam sua estabilidade
(Damodaran; Parkin; Fennema, 2010; Roy; Rhim, 2021). Dentre esses fatores, o pH exerce
maior influéncia sobre a estrutura quimica e, consequentemente, sobre a coloracdo das
antocianinas.

Em meio aquoso, as antocianinas podem assumir diferentes formas estruturais de acordo
com a variagdo do pH. Em valores entre 1 e 3, predomina o cétion flavilio, responsavel pela
coloracdo vermelha e pela maior estabilidade da molécula. Entre pH 4 e 5 ocorre a formacéo
da pseudobase carbinol, resultando na perda da coloracdo. Em pH entre 6 e 7 predomina a base
quinoidal, responsavel pela coloracdo azulada. J& em pH superior a 7 ocorre a formacdo da
chalcona, também incolor (Damodaran; Parkin; Fennema, 2010; Xue et al., 2024).

Essa resposta colorimétrica frente as variacoes de pH torna as antocianinas excelentes
indicadores naturais para embalagens inteligentes, permitindo o monitoramento da qualidade e
do frescor dos alimentos por meio de mudancas visiveis de cor (Becerril; Nerin; Silva, 2021;
Yin et al., 2023).

Uma alternativa inovadora consiste na utilizacdo direta da batata-doce de polpa roxa
apos tratamento térmico, sem a necessidade de uma etapa prévia de extracdo das antocianinas.
Nessa abordagem, o tubérculo é cozido, liofilizado e posteriormente transformado em po, sendo
incorporado diretamente a formulacdo dos filmes indicadores. Resultados promissores foram
obtidos na aplicacao desses filmes para 0 monitoramento da deterioracdo de carne moida (Silva
et al., 2023a) e camardo (Li et al., 2023), demonstrando o potencial dessa estratégia para o
desenvolvimento de embalagens inteligentes.

Apesar dos resultados promissores obtidos em produtos carneos e pescados, a aplicacao
desses sistemas em produtos lacteos ainda é pouco explorada. Nesse contexto, o leite bovino e
o0 leite caprino destacam-se como matrizes de grande importancia econémica e nutricional,
apresentando elevado potencial para a aplicacdo de filmes inteligentes destinados ao
monitoramento da qualidade e do frescor.

O leite bovino e o leite caprino sdo alimentos de elevado valor nutricional,
caracterizados pela presenca de proteinas, lipidios, lactose, vitaminas e minerais. O leite bovino
destaca-se por ser um dos alimentos mais consumidos pela populagéo devido & sua composi¢do

nutricional e as suas caracteristicas fisico-quimicas (Strassburguer et al., 2019). O leite caprino,
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por sua vez, apresenta grande importancia econémica, principalmente na regido Nordeste do
Brasil, onde a caprinocultura leiteira representa importante fonte de renda para pequenos
produtores (Costa Ramos Neto, 2021).

A qualidade do leite é influenciada por fatores relacionados ao manejo, a alimentacao,
a genética, ao estagio da lactacéo e a sanidade dos animais (Santos; Fonseca, 2007). Dentre 0s
principais problemas sanitarios destaca-se a mastite, uma inflamacéo da glandula mamaria
causada, na maioria dos casos, por infeccOes bacterianas (Peleja et al., 2006). Essa enfermidade
altera a composicéo do leite, reduz sua qualidade e compromete a produtividade dos rebanhos,
gerando prejuizos econdmicos para a cadeia leiteira (Oliveira et al., 2011).

Com o avanco das tecnologias aplicadas a industria de laticinios, diferentes dispositivos
vém sendo desenvolvidos para monitorar a qualidade do leite em tempo real. Esses sistemas
permitem detectar alteracdes relacionadas ao pH, a producéo de gases durante a deterioracao, a
umidade e ao historico de temperatura do alimento. Entre eles, os filmes inteligentes destacam-
se por oferecerem um método simples, biodegradavel e de facil interpretacdo visual. Entretanto,
a maior parte dos estudos disponiveis concentra-se em carnes e pescados, existindo poucas
pesquisas voltadas para sua aplicacdo em leite bovino e caprino.

Diante desse cenério, o presente trabalho propde o aplicagdo e a caracterizacdo de filmes
inteligentes biodegradaveis contendo antocianinas de batata-doce de polpa roxa (Ipomoea
batatas L.), bem como a avaliacdo do seu potencial como indicadores colorimétricos de pH em

leites bovino e caprino.

2 METODOLOGIA

A batata-doce de polpa roxa (BDPR) foi obtida na Fazendinha da Universidade Federal
Rural do Rio de Janeiro, localizada em Seropédica, Rio de Janeiro, Brasil (latitude 22°48'00" S
e longitude 43°41'00" O). A variedade utilizada possui casca branca com polpa roxa.

As solugdes tampédo com pH 4 (biftalato de potassio/hidroxido de sodio, Ref: 2739), pH
7 (fosfato dissodico/fosfato monobasico de potassio, Ref: 2740) e pH 10 (&cido borico/cloreto
de potassio, Ref: 1902) foram adquiridas da Neon Comercial Ltda. (S&o Paulo, Brasil). As
solugdes tampao para os demais valores de pH foram preparadas por ajuste com HCI 0,1 M e
NaOH 0,1 M. O amido soltivel CAS [9005-25-8] foi adquirido da Exodo Cientifica (Sdo Paulo,
Brasil). A carboximetilcelulose (CMC) e o glicerol de grau alimenticio foram obtidos no
mercado local em Seropédica, Brasil.

2.1 Preparo do po liofilizado de batata-doce (PLBD)

O preparo do PLBD foi realizado com adaptac¢es das metodologias descritas por Silva
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et al. (2023) e Da Cunha Janior et al. (2023). A batata-doce de polpa roxa (BDPR) foi
selecionada, sendo processadas apenas as raizes que ndo apresentavam injurias. Em seguida,
foram lavadas para remoc¢do da sujidade aparente, sanitizadas por imersdo em solucdo de
hipoclorito de sédio a 200ppm por 15 minutos, descascadas manualmente, cortadas em pedacos
de aproximadamente 5 cm?2 e cozidas por imersdo em agua a 80 °C durante 10 minutos. Apds o
tratamento térmico, a batata, juntamente com a agua do cozimento, foi processada em
liquidificador até a obtencdo de um puré homogéneo. Em seguida, o puré foi acondicionado em
embalagens plasticas, congelado a —18 °C e posteriormente desidratado em liofilizador de
bancada (Liotop®, modelo L101) até a secagem completa. Posteriormente, o material foi
submetido a duas triturages em moinho andlitico IKA All e a uma moagem em moinho
planetario (Retsch®, modelo PM 100), sendo classificado por peneiramento para obtencéo das
fracbes com granulometria inferior a 740um e 125um. A fragdo com granulometria de 125um
foi submetida a secagem complementar em estufa a 60 °C por 12 horas, enquanto a fracdo
inferior a 740 um foi utilizada diretamente. Os pos obtidos foram armazenados em recipientes

herméticos a 4 °C.
2.2 Rendimento

O rendimento do po liofilizado de batata-doce (PLBD) foi determinado considerando a
quantidade de umidade eliminada ao longo do processamento, tendo como referéncia a massa
inicial da batata utilizada, conforme demonstrado na Equacéo 1:

(M —m)

; 0y =~ 7
Rendimento (%) M 2 100

Equacédo 1
Em que:
M é a massa de puré de batata doce, em gramas, antes da liofilizacéo;
m € a massa final, em gramas, do p6 obtida apds a liofilizac&o.
2.3 Alteracéo visual de cor do PLBD em soluc¢es de diferentes valores de pH

A capacidade de mudanca de cor do PLBD foi analisada com base na metodologia
descrita por Chen et al. (2020), com algumas adaptacdes. Para a anélise, foram adicionados
0,30 g de PLBD em 20 mL de solugdes tampéo com pH variando de 1 a 11, permanecendo em
contato por 30 minutos. Em seguida, as amostras foram centrifugadas por 15 minutos a 840 x
g, utilizando uma centrifuga analogica (FANEM, 204-N, Brasil). Apo6s a centrifugacgéo, o

sobrenadante foi coletado em tubos de vidro de 5 mL, e foi realizado o registro fotografico das



46

solucdes.
2.4 Caracterizagdo da BDPR e do PLBD
2.4.1 Composicao

A composicdo do PLBD foi determinada por meio da analise dos teores de umidade,
cinzas, carboidratos totais e amido total, conforme os procedimentos descritos por IAL (2008),
com alteracGes. O amido total foi determinado por meio do método de hidrolise acida assistida
por temperaturas elevadas em autoclave (121 °C/1 atm) (1AL, 2008).

2.4.2 Teor de Antocianinas Monomeéricas Totais (AMT)

O teor de antocianinas totais (AMT) do PLBD foi determinado com base nos
procedimentos descritos por Du et al. (2021) e Lee et al. (2005), com as devidas modificacdes.
A extracdo foi realizada a partir de 1,5 g de PLBD, utilizando 30 mL de solucédo etandlica
aquosa acidificada (60% v/v), submetida a banho de ultrassom por 2 horas. Em seguida, as
amostras foram centrifugadas a 3.570 x g, durante 20 minutos, a 4 °C, e os sobrenadantes
obtidos foram filtrados. O teor de AMT foi determinado a partir desses extratos por meio do
método do pH diferencial (pH 1,00 e 4,50), utilizando cianidina-3-glicosideo como padrdo. Para
isso, 2,0 mL do extrato foram misturados com 3,0 mL de tampé&o de cloreto de potassio 0,025
M (pH 1,0), e, paralelamente, outros 2,0 mL do extrato foram adicionados a 3,0 mL de tampao
de acetato de sddio 0,4 M (pH 4,5). As misturas foram homogeneizadas, mantidas em repouso
por 15 minutos e, posteriormente, filtradas. As leituras de absorbancia foram realizadas nos
comprimentos de onda de 530 e 700 nm, utilizando um espectrofotémetro (modelo WUV-M51,
WEBLABORSP, Mogi das Cruzes, Sdo Paulo, Brasil). O contetdo de antocianinas
monoméricas foi determinado pelas Equacdes 2 e 3:

A=[(A520nm/pH1,00 — A700nm/pH1,00) - (A5200m/pH450 — A700nm/pH4,50)]

Equacédo 2

A
AMT = (g—L)xMMx 100 x fd

Equacédo 3
Em que:

A é a absorbancia corrigida pela diferenca entre as absorbancias registradas nas leituras em pH
1,00 e pH 4,50;

€ € o coeficiente de extingdo molar da antocianina;
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L é o comprimento do caminho 6ptico (1 cm);
MM é a massa molecular da antocianina.

2.4.3 Preparo dos filmes

Os filmes foram preparados com base em uma adaptacdo da metodologia descrita por
Silva (2023), utilizando amido, carboximetilcelulose (CMC), glicerol e PLBD. Inicialmente,
foi preparada uma solucdo de amido pela dissolucdo de 4 g de amido em 100 mL de agua
deionizada (4% m/v). Paralelamente, foi preparada uma solugcdo de CMC contendo 1,5 g de
CMC dissolvidos em 100 mL de agua deionizada (1,5% m/v).

Para todas as formulacGes, foram adicionados 1,2 g de glicerol como plastificante a
solucdo filmogénica. O PLBD foi incorporado em concentragdes de 2 g ou 4 g, utilizando
diferentes granulometrias e tratamentos de sonicacdo. As formulagdes elaboradas estdo
apresentadas na Tabela 1.

Apds a adicdo dos componentes, as dispersdes foram mantidas sob agitacdo com bastao
de vidro a temperatura ambiente até completa homogeneizacdo. Nos tratamentos que
envolveram sonicacdo, as solugdes filmogénicas foram submetidas a ultrassonicacdo para
promover melhor dispersdo das particulas de PLBD na matriz polimérica. Além disso, foi
preparado um filme controle, sem a adicdo do PLDB, com o objetivo de avaliar possiveis
interferéncias da matriz na resposta do sistema.

Tabela 8. Quantidades de PLDB e solugédo de CMC a serem adicionadas.

Filme Formulacéo Massa de CMC (g)
1 Controle (sem PLDB)
2 2 g de PLDB inferior a 740 um
3 4 g de PLDB inferior a 740 pm
4 2 g de PLDB inferior a 125um
5 4 g de PLDB inferior a 125um 30g de solugéo 1,5 % m/v
6 2 g de PLDB inferior a 740 um + sonicagéo
7 4 g de PLDB inferior a 740 pm + sonicagéo
8 2 g de PLDB inferior a 125um + sonicagéo
9 4 g de PLDB inferior a 125um + sonicacao

Ap0s a mistura, as solugdes filmogénicas permaneceram em banho-maria com agitagéo
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(Solab, SL-155, Brasil) a 90 °C por uma hora, sendo agitadas manualmente com um bastdo de
vidro a cada 10 minutos. Apds o resfriamento até a temperatura ambiente, as solugdes foram
filtradas para assegurar a uniformidade e, em seguida, vertidas em placas de Petri (0,34 g/cm?).
Finalmente, as placas foram inseridas em estufa ventilada (Solab, SL 102, Brasil) a 40 °C
durante 12 horas. Antes de serem caracterizados, os filmes foram estabilizados por, no minimo,

48 horas em dessecador.
2.3 Caracterizacgao dos filmes
2.3.1 Avaliacédo subjetiva dos filmes

Os filmes foram avaliados subjetivamente por meio de uma escala de trés pontos
(excelente, bom ou ruim), considerando os aspectos de estrutura (auséncia de fraturas ou
rupturas apds a secagem), homogeneidade (auséncia de particulas insoltveis, bolhas visiveis a
olho nu, regibes opacas ou diferencas de coloracdo) e manuseabilidade (facilidade de ruptura
do filme) (Monterrey & Sobral, 1999).

2.3.2 Resposta colorimétrica dos filmes em soluges diferentes valores de pH

Para avaliar a resposta colorimétrica dos filmes em diferentes valores de pH, os filmes
foram cortados em quadrados e imersos em solucdes tampdo com pH variados (2, 4, 6, 8 e 10)
por 2 minutos. Em seguida, os filmes foram fotografados para a analise subjetiva das alterac6es
de cor. Os resultados dessa andlise revelaram a eficacia dos filmes como indicadores
colorimétricos, demonstrando sua capacidade de responder visualmente a variagfes de pH por

meio de mudancas de cor perceptiveis (Silva et al. 2023; Da Cunha Junior et al. 2023)

2.3.3 Caracterizacao fisica e quimica

Foi determinada a espessura dos filmes utilizando um micrémetro digital. As
propriedades Opticas, incluindo transparéncia e capacidade de absorcdo na regido do UV-Vis,
foram analisadas.

A morfologia superficial dos filmes foi avaliada por microscopia eletrdnica de varredura
(MEV), utilizando um microscopio VEGA3 (TESCAN, Praga, Republica Tcheca) localizado
no Laboratorio de Processos de Separacdo com Membranas do Programa de Engenharia da
Nanotecnologia da Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFRJ), operando com tensao de
aceleracdo de 10 kV. Antes das analises, as amostras foram metalizadas com ouro para
aumentar sua condutividade elétrica e melhorar a qualidade das imagens obtidas.

A molhabilidade do filme foi caracterizada por medi¢do do angulo de contato com agua,

utilizando o equipamento goniémetro (OCAL15, Dataphysics), localizado no Laboratorio de
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Engenharia dos Fendmenos Interfaciais do Programa de Engenharia Quimica da Universidade
Federal do Rio de Janeiro (UFRJ). Amostras do filme foram posicionadas em uma base plana,
e uma gota de agua ultrapura foi depositada sobre a superficie; o0 angulo formado entre a gota e
o filme foi registrado.

Os espectros de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) dos filmes foram
obtidos para identificar os principais grupos funcionais presentes e avaliar possiveis interacdes
quimicas entre os componentes da matriz filmogénica e o p6 de batata-doce de polpa roxa. As
analises foram realizadas no modo de refletancia total atenuada (ATR), utilizando um
espectrdmetro Shimadzu IRSpirit, localizado no Laboratorio de Nanotecnologia Biofuncional
da Faculdade de Farmacia da Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFRJ). Os espectros
foram registrados na faixa espectral de 4000 a 400 cm™, com resolu¢do de 4 cm™ e 32
varreduras para cada amostra.

A andlise termogravimétrica (TGA) foi realizada conforme a metodologia descrita por
Kevij et al. (2020). As amostras foram analisadas em um equipamento Setline STA localizado
no Laboratdrio de Nanotecnologia, Ceramicas e Compositos do Departamento de Engenharia
de Materiais da universidade Federal Rural do Rio de janeiro (UFRRJ), na faixa de temperatura

de 25 a 500 °C, utilizando uma taxa de aquecimento de 10 °C min™'.

2.3.4 Caracterizacdo mecanica

As propriedades mecanicas dos filmes foram determinadas em um analisador de textura
TX-700 (Texture Analyser). As amostras foram cortadas em tiras de 10 x 50 mm. Os filmes
foram submetidos ao ensaio de tracdo utilizando garras com distancia inicial de 30 mm entre
elas e velocidade de deslocamento de 10 mm s'. A espessura de cada amostra foi previamente
determinada e utilizada pelo software para o célculo da resisténcia a tragdo (MPa) e do médulo
de Young (MPa). Durante o ensaio foram obtidos a forca maxima de ruptura (Fmax, N), a
elongacédo na ruptura (%), a resisténcia a tracdo (MPa) e o0 médulo de Young (MPa). Foram

realizadas trés repeticdes para cada formulacao.
2.3.5 Biodegradabilidade

A biodegradabilidade dos filmes foi avaliada por meio do teste de enterramento em solo,
adaptado de Wu et al. Amostras dos filmes foram cortadas em dimensdes de aproximadamente
2 x 2 cm e enterradas individualmente em recipientes plasticos contendo solo, permanecendo
completamente cobertas. A umidade do solo foi mantida por meio da borrifacéo diaria de agua
durante todo o periodo experimental. Os filmes foram monitorados visualmente quanto as

alteracdes estruturais e ao processo de degradacéo.
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2.3.6 Anélise de cor

A cor dos filmes foi determinada utilizando um colorimetro portatil (HunterLab®,
modelo MiniScan EZ 4500L), previamente calibrado com os padrdes branco e preto fornecidos
pelo fabricante. As medicdes foram realizadas em diferentes regides da superficie dos filmes,
obtendo-se os parametros do sistema CIELAB: luminosidade (L*), coordenada vermelho-verde
(@*) e coordenada amarelo-azul (b*).

A partir desses parametros, foram calculados a diferenca total de cor (AE) e o croma

(C*), de acordo com as Equacdes 4 e 5:

AE = /(L = Ly)* + (a* — ap)* + (b* — bg)?
Equacéo 4
Equacdo 5

em que L*0, a*0 e b*0 correspondem aos valores de referéncia utilizados para o calculo da
diferenca de cor.

A opacidade dos filmes foi determinada por meio da razdo entre os valores de
luminosidade obtidos sobre os padrdes preto (L*preto) € branco (L*sranco), conforme a Equagéo
6:

L *
Opacidade (%) = (ﬂ) x 100
*Branco
Equacédo 6

2.3.6 Curva modelo de alteracédo do pH do leite bovino e caprino

Foram utilizadas amostras comerciais de leite bovino Nestlé® e leite caprino em pé
Caprilat®, adquiridas no mercado local. O leite caprino foi reconstituido de acordo com as
instrucdes do fabricante. Posteriormente, as amostras de leite bovino e caprino tiveram seus
valores de pH ajustados para 3,5; 4,5; 5,5; 6,5; 7,5 e 8,0, utilizando solu¢des de HCI 40 mol L-
1 (pH 1,58) e NaOH 20% (pH 13,96).

Para a avaliacdo da resposta colorimétrica, os filmes foram cortados em quadrados e
colocados em contato direto com as amostras de leite previamente ajustadas para os diferentes
valores de pH. Cada filme foi acondicionado juntamente com a respectiva amostra em
recipientes transparentes, permitindo a observacéo visual das alteracGes de cor.

Apb6s a imersdo dos filmes nas amostras, as mudangas colorimétricas foram
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acompanhadas durante 1 minuto, sendo registradas imagens através de um dispositivo mével.
As fotografias foram obtidas sob condi¢Ges padronizadas de iluminagdo e distancia, visando
minimizar interferéncias externas e garantir a reprodutibilidade das analises.

As alteracbes visuais observadas nos filmes foram utilizadas para avaliar
qualitativamente a sensibilidade e a capacidade de resposta do indicador frente as diferentes
condicGes de pH, determinando seu potencial para aplicagdo como sensor colorimétrico em

leites bovino e caprino.

2.3.7 Aplicacédo pratica dos filmes para o monitoramento do pH do leite bovino

A aplicagéo pratica dos filmes foi realizada no setor de Bovinocultura da Universidade
Federal Rural do Rio de Janeiro (UFRRJ), com o objetivo de avaliar sua eficiéncia no
monitoramento das variacdes de pH do leite em condicGes reais de producéo.

Para a avaliagdo, foram selecionados animais clinicamente sadios e animais
diagnosticados com mastite. Amostras de leite foram coletadas e colocadas em contato com os
filmes inteligentes, permitindo a observagdo das alteracbes de coloracdo decorrentes das
diferengas de pH entre as amostras.

A resposta colorimétrica dos filmes foi comparada com a curva padréo realizada em

laboratorio.

2.4 Anélise Estatistica

Os resultados foram expressos como média + desvio padrdo. Inicialmente, os dados foram
submetidos a andlise de variancia (ANOVA) para verificar a existéncia de diferencas
significativas entre as formulacdes. Quando observadas diferencas significativas (p < 0,05), as

médias foram comparadas pelo teste de Tukey, adotando-se nivel de significancia de 5%.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Liofilizagdo, moagem e peneiramento

O processo de liofilizacdo teve uma duracdo média de 15 dias. Ap6s moagem e
peneiramento, obteve-se um poé fino, de coloracdo arroxeada, uniforme e estavel, conforme

apresentado na Figura 2:
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PLBD <740 pm PLBD <125 pm

Figura 6. P¢ liofilizado da batata doce de polpa roxa

3.2 Rendimento

O rendimento do PLDB foi de 31,74% da massa inicial da batata-doce, valor superior
ao reportado por Aradjo et al. (2015), que observaram rendimentos entre 18,43% e 25,25% para
farinha de batata-doce obtida por diferentes métodos de secagem. Por outro lado, o resultado
encontrado foi semelhante aos valores relatados por Da Cunha et al. (2023), que variaram de
27,30% a 32,98% para po liofilizado de batata-doce.

As diferencas observadas entre os estudos podem estar relacionadas ao teor inicial de
umidade da matéria-prima, a técnica de secagem empregada e as condi¢des de processamento
(Pilon et al., 2020; Silva et al., 2020). A umidade final do PLDB foi de 5,32%z0,01, indicando
elevada remocao de agua durante a liofilizacdo. Esses resultados demonstram a eficiéncia do
processo na obtencdo de um produto com baixa umidade e rendimento satisfatorio,

caracteristicas importantes para sua estabilidade e aplica¢do posterior.

3.3 Anélise de cor do PLBD

Tabela 9. Andlise de cor do PLBD

Amostra L* a* b* C*
PLBD <740um 49,21 £ 0,44 7,25 £ 0,06° -8,46 £ 0,072 11,14 £ 0,082
PLBD <125um 70,54 + 0,352 9,88 £0,122 -4,36 + 0,05° 10,80 £ 0,11°

Médias seguidas por letras diferentes na mesma coluna diferem significativamente pelo teste de Tukey
(p <0,05).
Os parametros colorimétricos do PLBD mostraram que a reducdo do tamanho da

particula influenciou significativamente sua aparéncia visual. O PLBD inferior a 125um
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apresentou maior luminosidade (L* = 70,54), indicando coloragdo mais clara quando
comparado ao PLBD inferior a 740um (L* = 49,21). Além disso, o p6 moido apresentou maior
valor de a* (9,88), evidenciando intensificacdo dos tons avermelhados. Em contrapartida, o
PLBD de 740 pm apresentou valores mais negativos de b* (-8,46), indicando maior
predominéncia de tonalidades azuladas associadas as antocianinas.

Esse resultado pode estar relacionado as alteraces nas propriedades dpticas do material
promovidas pela moagem. Deve-se considerar, ainda, que a fracdo inferior a 125 um foi
submetida a uma secagem complementar em estufa a 60 °C durante 12 horas, enquanto a fracéo
de maior granulometria ndo recebeu esse tratamento. Dessa forma, as diferencas observadas
podem resultar do efeito combinado da granulometria e da secagem adicional. A reducdo da
umidade pode favorecer maior reflexdo da luz e contribuir para o aumento de L*. Por outro
lado, a exposicao térmica pode ocasionar altera¢cdes quimicas, oxidacdo ou degradacao parcial
dos pigmentos, influenciando os valores de a* e b*. Assim, para atribuir as diferencas
exclusivamente ao tamanho das particulas, seria necessario submeter ambas as fragcdes as

mesmas condicBes de secagem e armazenamento.
3.4 Alteracédo visual de cor do PLDB em solucgdes de diferentes valores de pH

A alteracdo visual de cor do PLDB em solucGes de diferentes valores de pH pode ser

observada na Figura 3:

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 12 14
Figura 7. AlteracOes de cor do PLBD em diferentes valores de pH

Observou-se uma ampla variacdo de cor do PLBD em funcdo do pH do meio,
evidenciando a sensibilidade das antocianinas as condicGes de acidez e alcalinidade. Em meios
fortemente &cidos, especialmente entre pH 1 e 3, as solugbes apresentaram tonalidades
predominantemente rosadas e avermelhadas. Essa coloracdo esta associada a predominancia da
forma protonada das antocianinas, particularmente do céation flavilio, estruturalmente mais

estavel em condicdes de elevada acidez (Azzini et al., 2017; Damodaran et al., 2010; Silva et
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al., 2023).

Com o0 aumento do pH, entre aproximadamente 4 e 6, verificou-se reducgéo gradual da
intensidade da coloracdo rosada, acompanhada pelo aparecimento de tonalidades violaceas.
Esse comportamento pode ser atribuido as transformacdes estruturais das antocianinas, que
passam a coexistir em diferentes formas quimicas, incluindo espécies menos intensamente
coloridas. Proximo a neutralidade, entre pH 7 e 9, foram observadas tonalidades azuladas e
azul-acinzentadas, relacionadas a maior participacdo das formas quinoidais das antocianinas
(Azzini et al., 2017; Damodaran et al., 2010; Silva et al., 2023).

Em condicdes alcalinas, a partir de aproximadamente pH 10, as solucdes apresentaram
tonalidades esverdeadas, evoluindo para amarelo-esverdeadas e amarelas nos valores mais
elevados de pH. Essa alteracdo esta associada a reducao da estabilidade das antocianinas em
meio alcalino, podendo ocorrer abertura do anel heterociclico, rearranjos moleculares e
formagéo de produtos de degradacdo com coloragfes distintas. Assim, a mudanca de rosa-
avermelhado para violeta, azul, verde e amarelo demonstra que o PLBD apresenta resposta
colorimétrica visivel em ampla faixa de pH (Azzini et al., 2017; Damodaran et al., 2010; Silva
etal., 2023).

Esses resultados confirmam o potencial do PLBD como fonte natural de pigmentos
sensiveis ao pH para aplicacdo em filmes inteligentes. A resposta visual observada é
particularmente relevante para o desenvolvimento de indicadores destinados ao monitoramento
da qualidade de alimentos, uma vez que alteragdes quimicas e microbiologicas durante a
deterioracdo podem modificar o pH do produto e, consequentemente, provocar mudancas
perceptiveis na cor do material indicador (Azzini et al., 2017; Damodaran et al., 2010; Silva et
al., 2023).

3.5 Caracterizacao do PLBD

O teor de umidade do p6 com granulometria inferior a 740um foi de 5,32 + 0,01%,
enquanto a fragdo com granulometria inferior a 125um, submetida a secagem complementar
em estufa, apresentou 4,68 + 1,44%, indicando baixo teor de &gua em ambas as amostras. Silva
et al. (2023) relataram teor de umidade de 2,76%, enquanto Da Cunha Junior et al. (2023)
encontraram valores entre 2,66 e 5,26% para pos liofilizados de batata-doce de polpa roxa,
corroborando os resultados obtidos neste estudo. A baixa umidade é uma caracteristica
desejavel, pois contribui para maior estabilidade fisico-quimica, reducdo da atividade de agua
e prolongamento da vida Gtil do produto (Nowak & Jakubczyk, 2020).

Em relagdo aos carboidratos totais, a fragdo com granulometria inferior a 740 pm
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apresentou teor de 84,88 = 0,28%, enquanto a fragdo com granulometria inferior a 125um
apresentou 75,60 £ 0,40%. Em ambas as amostras, os carboidratos constituiram a principal
fracdo da matéria seca, resultado esperado devido ao elevado conteudo de amido presente na
batata-doce, especialmente nas cultivares de polpa roxa. A reducdo observada na fracéo
submetida a secagem complementar em estufa pode estar relacionada a alteracdes promovidas
pelo aguecimento, como reagdes de escurecimento ndo enzimatico e modificagOes estruturais
da matriz vegetal, que podem influenciar a eficiéncia de extracdo e quantificacdo dos
carboidratos.

O teor de cinzas foi de 1,97 + 0,002% para a fracdo inferior a 740 um e de 0,84 = 1,08%
para a fragédo inferior a 125um. Esses resultados indicam a presenga de minerais em ambas as
amostras e encontram-se proximos aos valores descritos para farinhas e pds de batata-doce,
geralmente variando entre 1 e 3%, dependendo da cultivar, das condi¢Bes de cultivo e do
método de processamento (Qiu et al., 2019; Hernandez-Santos et al., 2023). Silva et al. (2023),
utilizando liofilizagdo, encontraram teor de cinzas de 1,27%, valor semelhante ao observado
para a fracdo inferior a 740 um. A menor média obtida para a fracdo submetida a estufa pode
estar relacionada a variabilidade analitica ou a distribui¢do heterogénea dos minerais entre as
fracOes obtidas apds o peneiramento, uma vez que 0s minerais sdo termicamente estaveis e ndo
sofrem degradacéo nas temperaturas normalmente empregadas em estufas.

Quanto ao teor de antocianinas monomeéricas totais, a fracdo com granulometria inferior
a 740pm apresentou 31,20 + 0,20 mg-100 g™', enquanto a fracdo com granulometria inferior a
125pm apresentou 20,30 £ 0,10 mg-100 g*. Pilon et al. (2020) encontraram valores entre 22,74
e 75,96 mg-100 g, indicando que o teor obtido para a fragdo inferior a 740um encontra-se
dentro da faixa reportada. A reducdo observada na fracdo submetida a secagem complementar
em estufa pode ser atribuida a maior exposicdo ao calor, uma vez que as antocianinas sdo
compostos termossensiveis e suscetiveis a degradacao térmica. Em contrapartida, a liofilizacéo
ocorre sob baixas temperaturas e pressao reduzida, preservando de forma mais eficiente esses
compostos bioativos (Nowak & Jakubczyk, 2020).

De maneira geral, os resultados demonstram que tanto a granulometria quanto a etapa
adicional de secagem em estufa influenciaram as caracteristicas fisico-quimicas do p6. A fracdo
inferior a 740 um, obtida exclusivamente por liofilizacdo, apresentou maior preservacao dos
carboidratos, minerais e, principalmente, das antocianinas, enquanto a fracdo inferior a 125um,

submetida a secagem complementar em estufa, apresentou menor teor desses constituintes.
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Tabela 10. Parametros de caracterizagdo do PLBD

Parametro PLBD < 740um  PLBD < 125um
Umidade (%) 5,32 + 0,012 4,68 + 1,44
Carboidratos totais (%) 84,88 + 0,282 75,60 + 0,40?
Cinzas (%) 1,97 £ 0,002? 0,84 + 1,082

Antocianinas Monoméricas

31,20 + 0,20° 20,30 + 0,10°
Totais (mg.100 g-1)

3.6 Avaliacédo subjetiva do filme

Os filmes foram avaliados e classificados em trés pontos: excelente (3), boa (2) e ruim
(1), conforme demonstrado na Tabela abaixo.
Tabela 11. Avaliagéo subjetiva dos filmes

Filme Estrutura Homogeneidade Manuseabilidade Foto
1 2 3 2
2 3 2 3
3 3 1 3
4 3 2 2
5 3 2 2
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A analise subjetiva dos filmes revelou diferencas em relacdo a estrutura, homogeneidade
e manuseabilidade das formulagdes. O Filme 1 apresentou boa homogeneidade, porém menor
integridade estrutural e manuseabilidade quando comparado a alguns dos filmes contendo
PLBD. Durante a remogéo das placas de Petri, observou-se maior aderéncia do filme controle
a superficie, resultando em maior dificuldade de destacamento e aspecto mais quebradico
durante o manuseio.

De maneira geral, a incorporagéo do PLBD promoveu melhorias na estrutura dos filmes,
especialmente nas formulacdes contendo maiores concentracdes do pé. Os Filmes 3,4,5,8¢ 9
receberam a pontuacdo maxima para estrutura, indicando formacao de matrizes mais continuas
e visualmente estaveis. Entretanto, os Filmes 3, 4 e 5 apresentaram menor homogeneidade
visual, evidenciada pela presenca de particulas dispersas ao longo da matriz filmogeénica,
possivelmente devido a dispersdo incompleta do PLBD durante o preparo da solucéo.

Os filmes submetidos a sonicacdo (Filmes 6, 7, 8 e 9) apresentaram, de modo geral,
melhor homogeneidade quando comparados as formulacdes ndo sonicadas. Esse resultado
sugere que o tratamento ultrassénico favoreceu a dispersao das particulas de PLBD na matriz
polimérica, reduzindo a formacédo de aglomerados e proporcionando aparéncia mais uniforme.

Em relagdo a manuseabilidade, os Filmes 7 e 9 apresentaram os melhores resultados,
recebendo a pontuacdo maxima (3). Esses filmes demonstraram maior resisténcia mecéanica
durante a manipulagdo, sem ocorréncia de rasgos ou deformacdes significativas. Em
contrapartida, os Filmes 3 e 6 apresentaram menor facilidade de manuseio, indicando que,
embora possuissem boa estrutura visual, sua resisténcia mecanica foi inferior as demais
formulagoes.

Considerando conjuntamente os critérios avaliados, o Filme 9 apresentou o melhor

desempenho geral, obtendo pontuacdo maxima para estrutura, homogeneidade e
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manuseabilidade. Esse resultado indica que a combinacgao entre maior concentracdo de PLBD,
menor granulometria e aplicacdo da sonicacdo favoreceu a obtencdo de um filme mais
uniforme, resistente e adequado para aplicacbes como embalagem inteligente. Dessa forma,
estratégias como a reducdo do tamanho de particula e 0 uso da ultrassonicacdo mostraram-se
promissoras para melhorar a qualidade visual e funcional dos filmes, corroborando observagoes

reportadas por Silva et al. (2023).
3.7 Analise de cor dos filmes

A Tabela 12 apresenta os parametros colorimétricos (L*, a*, b*, C*, AE) e a opacidade
dos filmes desenvolvidos. A incorporacdo do PLBD promoveu alteracdes significativas em
todos os parédmetros avaliados quando comparados ao filme controle (Filme 1). O controle
apresentou a maior luminosidade (L* = 83,17), indicando uma matriz mais clara, enquanto a
adicdo do po reduziu progressivamente esse parametro, evidenciando o escurecimento dos
filmes em decorréncia da incorporacdo das antocianinas e dos demais constituintes presentes
na batata-doce de polpa roxa. Resultado semelhante foi observado por Silva et al. (2023a), que
desenvolveram filmes indicadores a base de amido, CMC e po liofilizado de batata-doce de
polpa roxa e verificaram reducdo da luminosidade com o aumento da concentracdo do po,
atribuindo esse comportamento ao maior teor de pigmentos incorporados a matriz filmogénica.

Tabela 12. Parametros colorimétricos (L, a, b*, C* ¢ AE) e opacidade dos filmes

Filme L* a* b* C* AE Opacidade (%)
1 83,17+0,85 -0,99+0,11e 2,30+£0,24¢ 2,50 0,00 6,48 + 0,58
2 75,88 +£0,40¢ 1,89+0,05¢ 2,180,114 2,89 7,84 7,37+1,15
3 72,690,374 4,15+0,21c 5,97+0,142 7,27 12,51 4,78 + 0,16
4 78,70 £ 0,14> 1,43 +£0,02f 3,89+0,02¢ 4,14 5,10 4,25+0,11
5 70,36 +£0,42¢ 594 +0,14> 5,08 +0,06® 7,82 14,91 5,48 £ 0,26
6 71,18 £0,77¢  2,12+0,10¢  1,74+0,05c 2,74 12,13 21,52 + 2,14
7 59,69 £ 0,562 4,74 +0,09° -0,58+0,06f 4,78 24,43 38,70 £ 3,58
8 73,19+0,51¢ 1,83 +£0,06c 2,16+0,01¢ 2,83 10,40 7,41+1/48
9 65,40+ 1,097 3.82+031c 1,92+0,16c 4,28 18,28 8,10 + 0,25

Médias seguidas por letras diferentes na mesma coluna diferem significativamente pelo teste de Tukey

(p <0.05).

Esses resultados demonstram que maiores concentracbes de PLBD intensificaram a
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coloragdo avermelhada dos filmes e reduziram sua luminosidade, provavelmente devido ao
maior teor de antocianinas incorporado a matriz filmogénica. Esse comportamento esta de
acordo com as caracteristicas da batata-doce de polpa roxa descritas por Da Cunha Junior et al.
(2023), que relataram elevada concentracdo de compostos fendlicos e antocianinas no pé
liofilizado, responsaveis pela intensa coloracdo do material.

O efeito da concentragdo de PLBD foi evidente nas formulagdes néo sonicadas. Nos
filmes produzidos com particulas inferiores a 740 um, o0 aumento da concentracdo de 2 para 4
g reduziu a luminosidade (L*) de 75,88 para 72,69 e elevou o parametro a* de 1,89 para 4,15.
Tendéncia semelhante foi observada nas formulagcfes produzidas com particulas inferiores a
125 pm, nas quais L* diminuiu de 78,70 para 70,36 e a* aumentou de 1,43 para 5,94. Esses
resultados demonstram que maiores concentracbes de PLBD intensificaram a coloracdo
avermelhada dos filmes e reduziram sua luminosidade, provavelmente devido ao maior teor de
antocianinas incorporado a matriz filmogénica. Miao et al. (2023) também relataram reducéo
dos valores de L* com o0 aumento da concentracdo de antocianinas em filmes a base de PVA,
associando esse comportamento ao maior conteddo de pigmentos distribuidos na matriz.

Os valores de b* foram positivos para a maioria das formulacdes, indicando
predominancia da componente amarela. Os maiores valores foram registrados nos Filmes 3 e
5, ambos contendo 4 g de PLBD, reforcando a influéncia da concentracdo do p6 sobre a
tonalidade dos filmes. O Filme 7 foi a Unica exceg¢do, apresentando valor negativo para b* (-
0,58), indicando deslocamento da coloragdo para a regiao azul. Esse comportamento pode estar
relacionado ao efeito combinado da maior concentracdo de PLBD, da granulometria mais
elevada e da sonicacdo, fatores que podem modificar a distribuicdo das particulas e a interacdo
dos pigmentos com a matriz polimérica. Resultados semelhantes foram descritos por Yong et
al. (2022), que observaram alteracdes nos parametros a* e b* em funcdo da matriz utilizada e
da concentracdo de antocianinas, evidenciando que a composicdo do filme interfere diretamente
na resposta optica do material.

A cromaticidade (C*) aumentou com a incorporacdo do PLBD, sendo os maiores
valores observados nos Filmes 5 (7,82) e 3 (7,27), indicando coloragdo mais intensa e saturada.
Em contrapartida, os Filmes 2, 6 e 8 apresentaram valores inferiores a 3, caracterizando
coloragcdo menos intensa. Esses resultados indicam que a concentragdo de PLBD exerceu maior
influéncia sobre a intensidade da cor do que a granulometria isoladamente. Tendéncia
semelhante foi observada por Ke et al. (2024), que relataram aumento da intensidade da cor em
filmes contendo maiores concentragOes de extrato de batata-doce de polpa roxa.

A diferenga total de cor (AE), calculada em relagdo ao Filme 1, confirmou que todas as
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formulacgdes contendo PLBD apresentaram alteragdes visiveis de coloragdo. Os maiores valores
foram obtidos para os Filmes 7 (24,43), 9 (18,28) e 5 (14,91). O Filme 7 apresentou a maior
diferenca total de cor entre todas as formulagdes, enquanto o Filme 9 também apresentou
elevada distincdo visual em relacdo ao controle. Esses resultados demonstram que a
combinacdo entre maior concentracdo de PLBD e sonicacdo intensificou as alteragdes
colorimétricas dos filmes. Segundo Becerril, Nerin e Silva (2021), maiores valores de AE
favorecem a percepcdo visual das mudancas de cor, caracteristica desejavel em filmes
inteligentes destinados ao monitoramento da qualidade dos alimentos.

A sonicagéo promoveu efeitos distintos de acordo com a granulometria e a concentragédo
de PLBD. Nas formulacbes produzidas com particulas inferiores a 740 um, verificou-se
reducdo da luminosidade e aumento expressivo da opacidade, principalmente no Filme 7, cuja
opacidade aumentou de 4,78% para 38,70%. Esse comportamento indica que o tratamento
ultrassdnico modificou a organizacgao da matriz filmogénica, alterando sua interagdo com a luz.
Entretanto, 0s mecanismos responsaveis por esse comportamento ndo podem ser determinados
apenas pelos resultados obtidos neste estudo, sendo necessarias analises complementares, como
microscopia eletrdnica de varredura.

Nas formulacGes produzidas com particulas inferiores a 125 um, o efeito da sonicacdo
sobre a opacidade foi menos pronunciado. O Filme 8 apresentou opacidade de 7,41%, valor
préximo ao observado para o Filme 2 (7,37%), enquanto o Filme 9 apresentou opacidade de
8,10%, permanecendo muito inferior a registrada para o Filme 7. Esses resultados indicam que
o efeito da sonicacdo depende da interacdo entre concentragdo, granulometria e organizacgéo das
particulas na matriz polimérica.

De modo geral, a opacidade variou entre 4,25% e 38,70%. Os maiores valores foram
observados nos Filmes 6 e 7, ambos produzidos com particulas inferiores a 740 um e
submetidos a sonicacdo. A maior opacidade pode ser vantajosa por reduzir a incidéncia de luz
sobre os pigmentos e sobre o alimento embalado, contribuindo para maior estabilidade do
sistema. Entretanto, valores excessivamente elevados podem dificultar a visualizacdo das
alteracOes colorimétricas, sendo necessario estabelecer um equilibrio entre protecdo luminosa
e facilidade de leitura do indicador, conforme discutido por Roy e Rhim (2021).

De forma geral, a concentracdo de PLBD foi o principal fator responsavel pela reducao
da luminosidade e pelo aumento dos valores de a*, C* e AE. A sonicag¢do potencializou esses
efeitos principalmente nas formulages produzidas com particulas inferiores a 740 pum, com
destaque para o Filme 7, que apresentou a maior diferenca total de cor e a maior opacidade

entre todas as formulac6es. Esses resultados demonstram que tanto a concentracdo do PLBD
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quanto o processamento influenciam diretamente as propriedades Opticas dos filmes,
permitindo a obtencdo de materiais com diferentes caracteristicas para aplicagdo como
indicadores colorimétricos.

3.8 Resposta colorimétrica dos filmes em solugdes de diferentes valores de pH

A Figura 8 apresenta a resposta colorimétrica dos filmes apds serem submersos em

solugdes tampdes de diferentes valores de pH.
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Figura 8. Alteracao de cor dos filmes em diferentes solucdes de pH

A Figura 8 apresenta a alteracdo de cor dos filmes elaborados com diferentes
concentracdes e condicOes de processamento do PLDB quando expostos a solucdes tampéo
com valores de pH variando de 2 a 10. O filme controle (Filme 1), composto apenas pela matriz
de amido e CMC, néo apresentou alteragOes visuais significativas ao longo da faixa de pH
avaliada, mantendo coloracdo esbranquicada.

Nos filmes contendo PLDB (Filmes 2 a 9), verificou-se uma mudanca gradual de
coloracdo em funcdo do aumento do pH. Em meio fortemente acido (pH 2), predominou a
coloragéo rosa-avermelhada, especialmente nos filmes com maior concentracdo de PLDB

(Filmes 3,5, 7 € 9), indicando maior intensidade cromatica devido ao maior teor de antocianinas
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incorporadas a matriz polimérica. A medida que o pH aumentou para valores proximos de 4,
observou-se uma reducdo da intensidade do rosa, seguida pela formacdo de tonalidades
arroxeadas ou acinzentadas em pH 6.

Em meio alcalino (pH 8 e 10), os filmes apresentaram tonalidades esverdeadas e
acinzentadas, sendo essa transi¢cdo mais evidente nos Filmes 2 e 3, formulados com particulas
de PLDB moidas a 740 pm. O Filme 3 (4 g de PLDB) destacou-se pela maior amplitude de
variacdo visual entre os diferentes valores de pH, apresentando coloracao rosa intensa em pH
acido e tonalidade verde perceptivel em pH 10. Esse comportamento sugere que 0 aumento da
concentracdo de PLDB favoreceu a incorporagdo de antocianinas na matriz, resultando em
maior sensibilidade colorimétrica.

A influéncia do tamanho da particula também pode ser observada ao comparar os Filmes
2 e 3 com os Filmes 4 e 5. Embora todos tenham apresentado resposta ao pH, os filmes
produzidos com particulas menores (125um) exibiram coloragdo mais homogénea e menor
presenca de pontos pigmentados, indicando melhor dispersdo do PLDB na matriz filmogénica.
Essa distribuicdo mais uniforme pode favorecer a visualizacdo da mudanca de cor e aumentar
a eficiéncia do sistema indicador.

Além disso, os tratamentos submetidos a sonicacgdo (Filmes 6 a 9) apresentaram aspecto
visual mais uniforme quando comparados aos respectivos filmes sem sonicagédo. A sonicagédo
promove a desagregacao de particulas e melhora a dispersdo dos compostos bioativos (REF) na
solucdo filmogénica, o que pode explicar a maior homogeneidade observada. Entretanto, a
intensidade da resposta colorimétrica permaneceu diretamente relacionada a concentracdo de
PLDB, sendo mais pronunciada nos filmes contendo 4 g do material (Filmes 7 e 9).

Resultados semelhantes foram relatados por Silva et al. (2023), que observaram
mudancas de coloracdo de filmes biodegradaveis incorporados com antocianinas de batata-doce
roxa ao longo de uma ampla faixa de pH, atribuindo essas alteracdes as diferentes formas

estruturais assumidas pelas antocianinas em resposta as condi¢es do meio.

3.9 Caracterizacao fisicas e quimicas dos filmes
A Tabela 12 apresenta os valores médios de espessura dos filmes desenvolvidos.

Tabela 13. Espessura dos diferentes filmes

Formulagéo Espessura (mm)
Filme 1 0,10 + 0,02¢
Filme 2 0,11 + 0,01¢

Filme 3 0,17 £ 0,01
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Filme 4 0,20 £ 0,012
Filme 5 0,12 +0,01¢
Filme 6 0,21 + 0,01
Filme 7 0,22 £ 0,012
Filme 8 0,17 + 0,02<
Filme 9 0,18 + 0,01%c

Médias seguidas por letras diferentes na mesma coluna diferem significativamente entre si pelo teste de

Tukey (p < 0,05).

Os filmes apresentaram espessuras variando de 0,1 a 0,22 mm. Observou-se que a

adicdo do PLBD promoveu aumento da espessura dos filmes quando comparados ao controle,

sendo esse comportamento mais pronunciado nas formulagdes contendo maior concentracéo do

po. Esse resultado pode ser atribuido ao aumento da quantidade de sélidos na solucéao

filmogénica, o que favorece a formagédo de uma matriz mais espessa durante a secagem.

A morfologia dos filmes foram avaliadas por microscopia eletronica de varredura

(MEV), sendo micrografias obtidas nas ampliacdes de 1000x, 2000x e 5000x apresentadas na

Figura 9.
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Figura 9. MEV dos Filmes 1, 3,5,7¢e9
Observou-se que a composi¢do da formulagdo exerceu influéncia direta sobre a
organizacao da estrutura da matriz polimérica.

O Filme 1 apresentou superficie predominantemente lisa, homogénea e continua.
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Mesmo com a ampliacdo de 5000x, a matriz permaneceu uniforme, indicando boa miscibilidade
entre o amido, CMC e glicerol, sugerindo que ndo houve separacdo de fases ou aglomeragéo
dos componentes.

Com a incorporacdo do PLBD, ocorreram alteracfes na superficie, com o aparecimento
de irregularidades e estruturas salientes ao longo da matriz. Essas modificacfes podem estar
relacionadas as caracteristicas do pd, como a presenca de antocianinas, amido, fibras e entre
outros. Resultados semelhantes foram observados por Luchese et al. (2017), que verificaram
um aumento moderado da rugosidade superficial apos a incorporagéo de residuos vegetais ricos
em compostos fendlicos em filmes de CMC.

Apesar das rugosidades, ndo foram observadas fissuras, indicando que a integridade
estrutural da matriz foi preservada.

O Filme 9 apresentou a superficie mais heterogénea e rugosa. Esse comportamento
sugere que a combinacdo da reducdo do tamanho das particulas do PLBD ao passar pela
sonicagdo , favoreceu maior interagao entre 0s constituintes.

A Tabela 14 apresenta os resultados de angulo de contato para os filmes analisados. A
analise dos angulos de contato dos filmes a base de amido e CMC contendo diferentes
concentragfes de PLBD evidenciou que a incorporacdo do pd, bem como os tratamentos
aplicados as particulas, influenciaram significativamente a mudanca de molhabilidade dos
filmes. O filme controle (Filme 1) apresentou o maior angulo de contato (88,37° + 6,22),
diferindo estatisticamente das demais formulacdes (p < 0,05). Esse valor, proximo a 90°, indica
menor molhabilidade superficial e reduzida afinidade com a d4gua, comportamento que pode
estar relacionado a organizacdo da matriz polimérica formada por amido e CMC, na qual parte
dos grupos hidroxila encontra-se envolvida em interagcdes intermoleculares, limitando sua
disponibilidade para interacdo com moléculas de agua. Valores nessa faixa sdo caracteristicos
de superficies com menor capacidade de espalhamento da gota e menor interacdo com o liquido
(Lauer et al., 2020; Wilpiszewska et al., 2020).

Tabela 14. Angulo de contato dos diferentes filmes

Formulacéo Angulo de contato (°) Fotos

Filme 1 88,37 + 6,228 ‘
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Filme 2 41,57 £2,10¢
Filme 3 51,70 + 5,54¢
Filme 4 50,10 + 1,49¢
Filme 5 53,57 £ 1,24¢
Filme 6 52,70 £ 1,93¢
Filme 7 55,53 £ 2,84¢
Filme 8 66,63 +0,93°
Filme 9 70,07 £ 1,53"

Médias seguidas por letras diferentes na mesma coluna diferem significativamente pelo teste de Tukey

(p < 0,05)

A incorporacdo de 2g de PLBD moido promoveu reducdo significativa do angulo de

contato para 41,57° + 2,10 (Filme 2), resultando na formulagdo com maior molhabilidade

superficial entre os filmes contendo o residuo. Esse comportamento pode ser atribuido a

presenca de compostos hidrofilicos no PLBD, incluindo carboidratos, fibras e compostos
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fendlicos, que aumentam a disponibilidade de grupos polares capazes de interagir com
moléculas de &gua por meio de ligacBes de hidrogénio. O aumento da concentragdo para 49
(Filme 3) elevou o angulo de contato para 51,70° = 5,54, embora os valores tenham
permanecido significativamente inferiores aos observados para o controle. Esse resultado
sugere que concentracbes mais elevadas do residuo podem favorecer interaces
intermoleculares e alteragOes estruturais capazes de reduzir parcialmente a exposicao de grupos
hidrofilicos na superficie (Liu et al., 2021; Chen et al., 2020; Vieira et al., 2026).

Comportamento semelhante foi observado para os filmes produzidos com PLBD
submetido a segunda condicao de processamento (Filmes 4 e 5), que apresentaram angulos de
contato de 50,10° £ 1,49 e 53,57° + 1,24, respectivamente. Os valores proximos aos observados
para os filmes 3, 6 e 7 indicam que a concentracdo do residuo exerceu influéncia mais
pronunciada sobre a molhabilidade superficial do que as diferencas de processamento das
particulas. Em todos esses casos, 0s angulos de contato permaneceram substancialmente
inferiores aos observados para o filme controle, evidenciando aumento da hidrofilicidade da
superficie.

Os filmes produzidos com particulas submetidas a sonicacdo apresentaram
comportamento distinto. Os filmes 6 e 7 exibiram &ngulos de contato de 52,70° £ 1,93 e 55,53°
+ 2,84, respectivamente, valores ligeiramente superiores aos observados para 0s respectivos
tratamentos ndo sonificados. O efeito da sonicagdo foi ainda mais evidente nos Filmes 8 e 9,
que apresentaram angulos de contato de 66,63 + 0,93° e 70,07 £ 1,53°, respectivamente,
constituindo os maiores valores entre as formulagbes contendo PLBD. Esses resultados
sugerem que a sonica¢do favoreceu uma dispersdo mais homogénea das particulas na matriz
polimérica, promovendo maior compactagdo estrutural e reduzindo a exposi¢cdo de grupos
hidrofilicos na superficie do material. Consequentemente, observou-se aumento da
hidrofobicidade relativa dos filmes, refletido pelos maiores angulos de contato (Chen et al.,
2020; Vieira et al., 2026).

De modo geral, os resultados demonstram que a incorporacdo de PLBD aumentou a
hidrofilicidade dos filmes em comparagdo ao controle, evidenciada pela reducdo dos angulos
de contato. Entretanto, a concentracdo do residuo e os tratamentos aplicados as particulas
influenciaram significativamente esse comportamento. Enquanto os filmes contendo PLBD néo
sonicado apresentaram angulos de contato entre 41,57° e 55,53°, os tratamentos sonificados
resultaram em valores mais elevados, alcancando 70,07° no Filme 9. O teste de Tukey revelou
diferengas significativas entre as formulages (p < 0,05), indicando que as modificacGes

promovidas pela adicdo e processamento do PLBD exerceram influéncia direta sobre as
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propriedades de superficie do material. Essas alteracdes podem impactar a interagdo dos filmes
com a umidade, a absor¢do de agua e o desempenho em aplicagdes como embalagens
biodegradaveis e inteligentes, nas quais as propriedades superficiais desempenham papel
fundamental na estabilidade e funcionalidade do sistema (Vieira et al., 2011; Mali et al., 2005;
Lauer et al., 2020; Vieira et al., 2026).

A espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) foi empregada
para identificar os principais grupos funcionais presentes nos filmes e avaliar possiveis
alteracdes estruturais decorrentes da incorporacdo do PLBD e das diferentes condices de
processamento. Os espectros obtidos para os nove filmes apresentaram perfis semelhantes, sem
o0 surgimento de novas bandas ou deslocamentos significativos dos picos caracteristicos da
matriz polimérica, indicando que tanto a incorporacdo do PLBD quanto as modificacfes na
granulometria e a aplica¢do de sonicacdo ndo promoveram alteragdes quimicas expressivas na
estrutura dos filmes. Esse comportamento sugere que as interagdes entre 0s componentes
ocorreram predominantemente por meio de ligaces de hidrogénio e outras interacdes
intermoleculares. Os espectros de absorcdo na regido do infravermelho estdo apresentados na
Figura10 e 11.
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Figura 10. Espectros de FTIR para 0os componentes do filme

Todos os filmes apresentaram uma banda larga entre 3316 e 3326 cm™’, atribuida ao



estiramento dos grupos hidroxila (O—H) presentes no amido, na CMC, no glicerol e nos
compostos fendlicos das antocianinas. A elevada intensidade dessa banda evidencia a presenca
de uma extensa rede de ligacdes de hidrogénio, caracteristica de matrizes biodegradaveis a base
de biopolimeros (PEREIRA, 2017; GARNICA-PALAFOX e SANCHEZ-AREVALO, 2016;
RAJ e SHANKARAN, 2016).

Pequenas variagOes na intensidade e no formato dessa banda podem estar relacionadas
a reorganizacdo das ligacOes de hidrogénio promovida pela incorporacdo do PLBD. As
antocianinas apresentam multiplos grupos hidroxila capazes de interagir com 0S grupos
hidroxila do amido e da carboximetilcelulose, favorecendo a compatibilidade entre os
componentes da matriz sem promover alteracdes quimicas significativas (HUSSIN etal., 2016).
Comportamento semelhante foi observado por Pereira (2017), que relatou modificacfes
discretas na regido de aproximadamente 3300 cm™ em filmes contendo compostos bioativos,

atribuidas ao rearranjo das ligacdes de hidrogénio.
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Figura 11. Espectros de FTIR para os filmes com diferentes formulagdes
Nos filmes produzidos com diferentes granulometrias do PLBD e submetidos a
sonicacdo, observaram-se apenas discretas diferencas na intensidade dessa banda, sem
deslocamentos relevantes do nimero de onda. Essas variagfes sugerem que a reducdo do

tamanho das particulas e a sonicagdo favoreceram uma distribui¢cdo mais homogénea do PLBD
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na matriz polimérica, aumentando a interacao fisica entre os componentes, mas sem alterar sua
estrutura quimica. Esse comportamento € consistente com a a¢do da sonicagdo, que promove
maior dispersdo das particulas e reduz a formacdo de aglomerados, favorecendo o
estabelecimento de ligacbes de hidrogénio entre os constituintes da matriz (RAJ e
SHANKARAN, 2016; HUSSIN et al., 2016).

As bandas observadas na regido de 2920-2930 cm! sdo atribuidas ao estiramento
assimétrico das ligacbes C—H dos grupos alifaticos presentes nos polissacarideos e no
plastificante. Na regido entre 1600 e 1650 cm™ observam-se bandas associadas a deformacéo
angular da agua adsorvida e as vibrac6es de grupos funcionais presentes nos constituintes da
matriz. A manutencédo dessas bandas em todas as formulacdes reforca a estabilidade estrutural
dos filmes apds a incorporacdo do PLBD e demonstra que as diferentes condicGes de
processamento ndo modificaram significativamente a composicao quimica da matriz.

Na regido de 1330-1340 cm™! foram observadas bandas relacionadas as vibragoes de
deformacéo das ligacdes C—H e O—H, cuja intensidade apresentou pequenas variagcoes entre as
formulacBes. Essas diferencas podem estar associadas as interacdes intermoleculares
estabelecidas entre os compostos fenolicos presentes no PLBD e a matriz polimérica
(SHANKAR e RHIM, 2016). Nos filmes obtidos com particulas mais finas e submetidos a
sonicacao, essas bandas apresentaram perfil ligeiramente mais definido, sugerindo melhor
dispersdo dos compostos fendlicos ao longo da matriz filmogénica.

A regido entre 1150 e 900 cm™ apresentou as bandas mais intensas dos espectros,
atribuidas ao estiramento das ligagbes C-O-C e C-O caracteristicas dos polissacarideos. A
preservacdo dessas bandas em todas as formulagdes demonstra que a estrutura principal da
matriz a base de amido e CMC foi mantida apés a incorporacdo do PLBD. Nos Filmes 7,8 e 9
observou-se ligeiro aumento da definicdo dessas bandas, o que pode estar relacionado a maior
homogeneidade estrutural promovida pela reducdo do tamanho das particulas e pela sonicacéo,
favorecendo uma distribui¢cdo mais uniforme do PLBD na matriz sem alterar sua organizagéo
quimica (PEREIRA, 2017; SHANKAR e RHIM, 2016).

De modo geral, os resultados de FTIR indicam que a incorporacdo do PLBD,
independentemente da granulometria utilizada e da aplicacdo de sonicacdo, ndo promoveu
alteracbes quimicas significativas na matriz filmogénica, mas favorece interacdes
intermoleculares entre os componentes, especialmente por meio de ligagcdes de hidrogénio. As
pequenas diferencas observadas entre os espectros refletem principalmente modificacdes de
natureza fisica relacionadas a dispersdo do PLBD e a reorganizacdo da rede de ligagdes de

hidrogénio. Esse comportamento evidencia a boa compatibilidade entre 0 PLBD e a matriz
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polimérica, contribuindo para a formacéo de filmes estruturalmente homogéneos e estaveis. A
Figura 10 apresenta os espectros de FTIR dos principais componentes utilizados na producéo
dos filmes (CMC, amido e glicerol), bem como do po liofilizado de batata-doce de polpa roxa
(PLBD) obtido em duas granulometrias (<125 um e <740 um). Os espectros do PLBD
apresentaram bandas caracteristicas de materiais ricos em polissacarideos e compostos
fendlicos, sendo observadas diferengas discretas entre as duas granulometrias.

Ambas as amostras apresentaram uma banda larga entre 3200 e 3400 cm™!, atribuida ao
estiramento dos grupos hidroxila (O—H), caracteristicos dos carboidratos, antocianinas e demais
compostos fendlicos presentes na batata-doce de polpa roxa. Essa banda é tipica de materiais
vegetais e reflete a elevada capacidade de formacdo de ligacdes de hidrogénio (PEREIRA,
2017; GARNICA-PALAFOX e SANCHEZ-AREVALO, 2016).

As bandas observadas entre 2920 e 2930 cm™! sdo atribuidas ao estiramento das ligagdes
C—H de grupos alifaticos presentes principalmente no amido e em outros constituintes da parede
celular vegetal. Ja a regido entre 1600 e 1650 cm™ esta relacionada a deformagéo angular da
agua adsorvida e as vibracGes de grupos carbonila presentes em compostos fenolicos e outros
constituintes do PLBD.

Diferencas mais evidentes foram observadas na regido compreendida entre 1200 e 900
cm™!, correspondente as vibragdes das ligagdes C-O, C-O-C e C-C, caracteristicas dos
carboidratos e do amido. O PLBD com granulometria inferior a 125 pm apresentou bandas mais
intensas e melhor definidas nessa regido quando comparado ao material de granulometria
inferior a 740 pum, sugerindo maior exposi¢do dos grupos funcionais devido a reducdo do
tamanho das particulas. A diminuicdo da granulometria aumenta a area superficial especifica
do material, favorecendo maior interacdo entre seus constituintes e a radiacdo infravermelha,
além de proporcionar maior disponibilidade dos grupos hidroxila para interacdo com a matriz
polimérica (RAJ e SHANKARAN, 2016).

Esses resultados corroboram os obtidos na caracterizagdo dos filmes, nos quais as
formulagGes produzidas com particulas menores apresentaram melhor homogeneidade e maior
eficiéncia na resposta colorimétrica. A maior area superficial proporcionada pela reducdo da
granulometria favorece a dispersdo do PLBD na solucdo filmogénica e aumenta a interagdo
intermolecular entre o0 amido, a carboximetilcelulose e os compostos fendlicos, contribuindo
para a obtencdo de filmes estruturalmente mais uniformes e com melhor desempenho funcional.

A anélise termogravimétrica (TGA) foi realizada com o objetivo de avaliar a
estabilidade térmica dos filmes biodegradaveis desenvolvidos. De maneira geral, todas as

formulacBes apresentaram comportamento semelhante, com perda de massa ocorrendo em
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diferentes etapas ao longo do aquecimento, caracteristica tipica de materiais biodegradaveis a
base de amido (Mali et al., 2006; Sanyang et al., 2016).

Inicialmente, entre aproximadamente 30 e 120 °C, foi observada uma pequena perda de
massa em todas as amostras, atribuida a evaporagédo da agua adsorvida na matriz polimérica.
Esse comportamento é esperado em filmes produzidos a partir de polissacarideos, devido ao
caréter hidrofilico desses materiais (Sanyang et al., 2016).

A principal perda de massa ocorreu entre aproximadamente 250 e 320 °C, faixa de
temperatura associada a degradacdo da matriz polimérica. Esse comportamento indica que 0s
filmes apresentam boa estabilidade térmica, uma vez que sua decomposi¢do ocorre em
temperaturas muito superiores as normalmente encontradas durante 0 processamento,
armazenamento e utilizacdo de embalagens para alimentos (Mali et al., 2006).

As diferentes formulacBes apresentaram perfis de degradacdo bastante semelhantes,
indicando que a incorporacdo do po liofilizado de batata-doce de polpa roxa, bem como as
alteracdes de granulometria e a aplicacdo da sonicacgao, ndo promoveram mudancgas expressivas
na estabilidade térmica da matriz. As principais diferencas observadas referem-se a quantidade
de residuo remanescente ao final do ensaio, sugerindo pequenas variacdes na composicdo e na

resisténcia térmica entre as formulagGes, conforme apresentado na Figura 12.

100 -
B8~ \
o \
& \Y
2 \
o 60
©
© J
= —— Filme 1 e
o 40+ ——Fime 2
e — Filme 4
Filme 5
—— Filme 6
20 |—Filme 7
——Filme 8
1 |——Filme 9
O = | . I E I " I N I
0 100 200 300 400 500

Temperatura (°C)
Figura 12. TGA dos filmes

As curvas termogravimétricas dos componentes utilizados na formulagdo dos filmes
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estéo apresentadas na Figura 13. Todos 0s materiais apresentaram uma pequena perda de massa
nas temperaturas iniciais (até aproximadamente 120 °C), atribuida principalmente a evaporacéao
da agua adsorvida. Em seguida, observaram-se diferentes perfis de degradacao térmica de

acordo com a natureza de cada componente.
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Figura 13. TGA dos componentes dos filmes

As curvas dos componentes isolados evidenciaram comportamentos distintos. O
glicerol apresentou a maior perda de massa entre aproximadamente 220 e 300 °C,
comportamento compativel com sua menor estabilidade térmica e elevada volatilidade. O
amido e a carboximetilcelulose apresentaram degradacao predominante entre aproximadamente
280 e 330 °C, enquanto as amostras de p6 de batata-doce de polpa roxa (<125 um e <710 pm)
apresentaram perfis bastante semelhantes entre si, indicando que a reducdo da granulometria
ndo promoveu alteracdes significativas em seu comportamento térmico. Esses resultados
demonstram que o PLBD apresenta estabilidade suficiente para suportar as condigdes
empregadas durante a producéo dos filmes.

As curvas de DSC dos componentes e das formulacdes estdo apresentadas nas Figuras
14 e 15. Os componentes isolados apresentaram perfis térmicos distintos, refletindo suas
diferentes caracteristicas estruturais. Entre eles, o glicerol apresentou o evento térmico mais

intenso, enquanto o amido, a CMC e o PLBD exibiram transicdes de menor intensidade
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distribuidas ao longo da faixa de temperatura avaliada.
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Apos a formacdo dos filmes, observou-se alteragdo no perfil térmico em relagdo aos
componentes isolados, evidenciando a interag@o entre os constituintes da matriz filmogénica.
Entretanto, ndo foram observados novos eventos térmicos de grande intensidade nem
deslocamentos expressivos das transicdes térmicas, indicando que a incorporacdo do PLBD

ocorreu predominantemente por interac@es fisicas, principalmente ligac6es de hidrogénio entre
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0 amido, a CMC, o glicerol e os compostos presentes no p6 de batata-doce de polpa roxa. Esse
comportamento estd de acordo com os resultados obtidos por FTIR, que também néo
evidenciaram a formacéo de novos grupos funcionais.

Os filmes apresentaram perfis de DSC semelhantes entre si, independentemente da
granulometria, concentracdo do PLBD ou aplicacdo da sonicagdo. As pequenas diferencas
observadas na intensidade dos eventos térmicos podem estar relacionadas as modificagbes na
organizacdo da matriz polimérica e a distribuicdo dos componentes na estrutura do filme, sem
comprometer sua estabilidade térmica.

De modo geral, as analises de TGA e DSC demonstraram que a incorporagdo do pé
liofilizado de batata-doce de polpa roxa ndo alterou significativamente o comportamento
térmico da matriz filmogénica, indicando que os filmes desenvolvidos apresentam estabilidade

térmica adequada para a aplicacdo proposta.

3.10 Caracterizacéo mecanica dos filmes

Os resultados das propriedades mecanicas dos filmes estdo apresentados na Tabela 15.
Foram observadas diferencgas significativas (p < 0,05) para todos os parametros avaliados,

indicando que as diferentes formulagdes influenciaram diretamente o comportamento mecanico

dos filmes.
Tabela 15. Caracterizagcdo Mecéanica
) Elongation  Tensile Young's
Elongation
Amostra Fmax ( atbreak  Strength  modulus
mm

(%) (MPa) (MPa)
Filme 1 13,9932 17,649 ° 58,831 P 4,399 2 37,3362
Filme 2 5563P 20,0622 66,873 2 1,550 ¢ 3,552 4
Filme 3 14,5782 17,349° 57,829 P 3,125° 14,130 ¢
Filme 4 3,777° 23,0822 79,941 2 1,153¢ 2,942 ¢d
Filme 5 13,299 @ 21,0752 70,248 2 3,204° 15,165 ¢
Filme 6 3,470° 11,444 ¢ 38,145 °¢ 1,026 ¢ 4,387 49
Filme 7 4,476 ° 3,9294 13,095 ¢ 0,909 ¢ 9,724 °¢
Filme 8 4,258 P 23,7322 79,107 @ 1,271°¢ 2,621 ¢
Filme 9 14,309 @ 14,309 P 47,698 P 3641% 21,459°

Médias seguidas por letras diferentes na mesma coluna diferem significativamente pelo teste de Tukey
(p<0,05)
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Os Filmes 1, 3, 5 e 9 apresentaram 0s maiores valores de forca méaxima (Fmax) e
resisténcia a tracdo, demonstrando maior capacidade de suportar esfor¢cos mecanicos antes da
ruptura. Entre eles, o Filme 9 destacou-se por apresentar elevada resisténcia mecénica (3,64
MPa) associada a um mddulo de Young intermediario (21,46 MPa), indicando um material
resistente, porém menos rigido que o filme controle. Em contrapartida, os Filmes 2, 4,6, 7¢e 8
apresentaram menores valores de forca méxima e resisténcia a tragdo, refletindo uma estrutura
menos resistente.

Em relacdo a elongacao na ruptura, os Filmes 4 e 8 apresentaram 0s maiores valores
(79,94 e 79,11%, respectivamente), evidenciando maior capacidade de deformagéo antes da
ruptura. Por outro lado, o Filme 7 apresentou a menor elongagdo (13,10%), indicando
comportamento mais fragil, embora tenha apresentado elevada resposta colorimétrica nas
avaliacdes posteriores. Esses resultados demonstram que o desempenho mecanico e a eficiéncia
como indicador colorimétrico ndo estdo necessariamente relacionados.

O filme controle (Filme 1) apresentou o maior mddulo de Young (37,34 MPa),
caracterizando uma matriz mais rigida e com menor capacidade de deformacéo. A incorporacgédo
do p6 de batata-doce de polpa roxa reduziu esse parametro na maioria das formulacdes,
indicando que a presenca do material vegetal modificou as interacGes intermoleculares da
matriz polimérica e reduziu sua rigidez.

A relacdo inversa observada entre resisténcia mecanica e elongacédo € caracteristica de
materiais poliméricos, uma vez que matrizes mais rigidas apresentam maior resisténcia a
deformacdo, porém menor capacidade de alongamento antes da ruptura. Além disso, a
espessura dos filmes ndo foi o Unico fator responsavel pelo comportamento mecanico,
indicando que a distribuicdo das particulas de pd de batata-doce e as interacGes entre amido,
carboximetilcelulose e glicerol exerceram maior influéncia sobre essas propriedades.

Resultados semelhantes foram observados por Pelissari et al. (2013), que relataram
influéncia da composicdo da matriz polimérica e da concentracdo de plastificantes sobre a
resisténcia mecanica e a elongacgdo de filmes a base de amido. Luchese et al. (2018) também
verificaram que a incorporacdo de compostos naturais altera as interagdes intermoleculares da
matriz, modificando suas propriedades mecanicas.

De forma geral, as diferentes formulacdes permitiram obter filmes com distintos niveis
de resisténcia, rigidez e flexibilidade. Considerando conjuntamente as propriedades mecéanicas,

a integridade estrutural observada na avaliagdo macroscépica e a resposta colorimétrica, 0



77

Filme 9 apresentou o conjunto mais equilibrado de caracteristicas para aplicagdo como filme
inteligente.

3.11 Biodegradabilidade

Os filmes apresentaram rapida desintegracao durante o teste de enterramento em solo.
Ao longo do periodo experimental, foi observada perda progressiva da integridade estrutural,
caracterizada pela fragmentacdo e reducdo do tamanho das amostras. Apds cinco dias de
incubacdo, os filmes ndo puderam mais ser visualmente recuperados do solo. Esse
comportamento evidencia a elevada suscetibilidade da matriz polimérica a degradacdo em
ambiente natural, indicando o potencial biodegradavel dos filmes desenvolvidos. A répida
desintegracdo pode ser atribuida a composicdo da matriz filmogénica, constituida
predominantemente por amido, carboximetilcelulose e glicerol, materiais hidrofilicos que
favorecem a absorcdo de agua e a acdo de microrganismos presentes no solo. Essas
caracteristicas aceleram a degradacdo da estrutura polimérica, tornando o material uma
alternativa ambientalmente mais sustentavel em comparacdo aos polimeros sintéticos

convencionais.

3.12 Curva modelo de alteracdo do pH do leite bovino e caprino

A Figura 16 apresenta a resposta colorimétrica dos filmes indicadores selecionados
quando expostos ao leite bovino e caprino previamente ajustados para diferentes valores de pH.
De maneira geral, observou-se que os filmes responderam as variacdes de pH por meio de
alteracdes graduais de cor, evidenciando o potencial das antocianinas presentes no PLBD como
indicadores visuais de mudancas na acidez do leite.

Nos meios mais acidos (pH 3,5 e 4,5), os filmes apresentaram tonalidades rosadas mais
intensas, especialmente no leite caprino. Esse comportamento esta associado a predominancia
da forma de cétion flavilio das antocianinas, responsavel pelas coloracdes vermelha e rosa em
condicdes acidas. A medida que o pH aumentou para valores proximos da neutralidade (pH 5,5
e 6,5), observou-se reducdo da intensidade da coloracdo rosa e o surgimento de tonalidades
acinzentadas ou levemente arroxeadas.

Em condigdes mais alcalinas (pH 7,5 e 8,0), as alteragdes de cor tornaram-se mais
evidentes, principalmente nos filmes submetidos & sonicagéo. Nesses tratamentos, verificou-se
a formacé&o de tonalidades acinzentadas e esverdeadas, resultado das transformagdes estruturais
das antocianinas para formas quinoidais e aniénicas. Essas mudancas corroboram os resultados

observados anteriormente nos ensaios realizados em solugfes tampéo, demonstrando que os
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filmes mantiveram sua sensibilidade colorimétrica mesmo quando aplicados em uma matriz
alimentar mais complexa.

Ao comparar os dois tipos de leite, observa-se que os filmes apresentaram
comportamento semelhante, embora as alteracbes de cor tenham sido visualmente mais
perceptiveis no leite caprino em alguns valores de pH. Esse resultado pode estar relacionado as
diferencas na composigao fisico-quimica entre os leites, incluindo teor de gordura, proteinas e
minerais, que podem influenciar a interacdo da luz com a superficie dos filmes e a percepcéo
visual da cor.

Entre as formulagdes avaliadas, os filmes contendo 4 g de PLBD apresentaram maior
intensidade cromética e melhor definicdo das mudangas de cor ao longo da faixa de pH
estudada. Além disso, os filmes produzidos com aplicacdo de sonicacdo mostraram coloragédo
mais uniforme, indicando melhor dispersao das particulas de PLBD na matriz polimérica. Esses
resultados reforcam a importancia da concentracdo do pigmento e da homogeneizacdo da

dispersdo para o desenvolvimento de filmes indicadores mais eficientes.
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3.13 Aplicagéo pratica dos filmes para o monitoramento do pH do leite bovino
Considerando os resultados da avaliagdo macroscépica, os filmes contendo 4 g de PLDB
apresentaram melhor integridade estrutural e maior intensidade de cor quando comparados as
formulacGes contendo 2 g. Entre essas formulacdes, os Filmes 3, 5, 7 e 9 foram selecionados
para a aplicagdo em leite bovino, uma vez que apresentaram melhor resposta colorimétrica e

maior potencial para utilizagdo como indicadores de pH.

A resposta colorimétrica dos filmes frente as amostras de leite provenientes de animais
sadios, com mastite subclinica e mastite clinica est4 apresentada na Tabela 16. Todos os filmes
responderam as alteracdes de pH do leite por meio de mudancas visiveis de cor, evidenciando
a sensibilidade das formulacdes as diferentes condicdes avaliadas. As amostras de leite de
animais sadios (pH 6,55) mantiveram coloracdo semelhante & inicial dos filmes, enquanto as

amostras provenientes de animais com mastite apresentaram alteracfes mais pronunciadas.

Tabela 16. Resposta colorimétrica dos filmes inteligentes em amostras de leite bovino
provenientes de animais sadios, com mastite subclinica e mastite clinica.

Sanidade pH Filme3 Filme 5 Filme 7 Filme 9

" et
---

Animais sadios 6,55

Animais com mastite sub

clinica

Animais com mastite clinica

A Tabela 16 apresenta a resposta colorimétrica dos Filmes 3, 5, 7 e 9 quando expostos
a amostras de leite bovino provenientes de animais sadios, com mastite subclinica e mastite
clinica. Todos os filmes responderam as alteragdes do pH do leite, evidenciando a sensibilidade
das formulacbes as diferentes condigBes avaliadas. Entretanto, a intensidade da resposta
colorimétrica variou entre os filmes.

As amostras de leite provenientes de animais sadios (pH 6,55) mantiveram coloragédo
semelhante a original dos filmes. Ja o leite de animais com mastite subclinica (pH 5,30)
promoveu alteracdes discretas de cor, enquanto as amostras de leite com mastite clinica (pH
7,89) produziram mudangas mais pronunciadas, principalmente nos filmes com maior

concentracdo de PLDB. Esse comportamento estd relacionado a elevada sensibilidade das
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antocianinas as variag@es de pH, que promovem modificacBes estruturais responsaveis pelas
alteracdes de cor observadas.

Entre as formulacdes avaliadas, o Filme 7 apresentou a resposta colorimétrica mais
evidente, permitindo maior contraste visual entre as trés condi¢cdes de sanidade do leite. A
mudanga para uma tonalidade esverdeada na presenca de leite proveniente de animais com
mastite clinica facilitou a diferenciacdo das amostras quando comparada aos demais filmes. Os
Filmes 3, 5 e 9 também apresentaram alteracfes de cor, porém com menor intensidade e
contraste visual. Esses resultados indicam que o Filme 7 possui maior potencial para aplicacéo

como indicador colorimétrico no monitoramento da qualidade do leite bovino.

4. CONCLUSOES

Os resultados obtidos demonstram que a batata-doce de polpa roxa constitui uma
matéria-prima promissora para o desenvolvimento de filmes inteligentes biodegradaveis
destinados ao monitoramento da qualidade de alimentos. O processo de liofilizacdo foi eficiente
na preservacao das caracteristicas do material, resultando em um p6 com baixo teor de umidade
e elevado conteudo de antocianinas, compostos responsaveis pela resposta colorimétrica
observada.

A incorporacdo do PLBD as matrizes de amido e CMC permitiu a obtencdo de filmes
com boa integridade estrutural, propriedades mecéanicas satisfatérias e sensibilidade as
variacoes de pH. As mudancas de coloracdo observadas em diferentes meios confirmaram o
potencial das antocianinas como indicadores naturais para sistemas de embalagem inteligente.
Entre as formulacGes avaliadas, os filmes produzidos a partir do PLBD previamente submetido
a sonicacdo apresentaram melhor homogeneidade e desempenho colorimétrico, evidenciando
que esse tratamento favorece a dispersdo das particulas na matriz filmogénica e melhora as
propriedades do material.

Além disso, os ensaios de aplicacdo em leite bovino e caprino evidenciaram a
capacidade dos filmes de atuarem como sensores visuais de qualidade, oferecendo uma
alternativa sustentavel, de baixo custo e facil interpretacdo para o monitoramento do frescor dos
alimentos. O Filme 7 apresentou a resposta colorimétrica mais expressiva na diferenciacdo entre
amostras de leite saudavel e com mastite, demonstrando elevado potencial para aplicacdo como
indicador visual.

Dessa forma, os filmes desenvolvidos apresentam potencial para contribuir
simultaneamente para a seguranca alimentar, a reducdo do desperdicio de alimentos e a

diminuicdo dos impactos ambientais associados as embalagens convencionais. Os resultados
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também indicam que a sonicacdo do PLBD antes de sua incorporagdo a solucéo filmogénica
constitui uma etapa importante do processo de producdo, promovendo melhor dispersdo do pé
e contribuindo para a obtencédo de filmes com propriedades estruturais e funcionais superiores,

devendo ser considerada em estudos futuros e na padronizacdo da metodologia de fabricacao.
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