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RESUMO

Embalagens tém se aperfeicoado, indo além de sua funcdo basica de proteger
o alimento contra danos mecanicos e contaminacbes quimicas e
microbioldgicas. Assim, para atender as exigéncias dos consumidores, estédo
sendo desenvolvidas novas tecnologias como as embalagens inteligentes que
indicam modificacbes quimicas as quais os alimentos estdo passando,
indicando alteracfes na qualidade do produto. O objetivo desse trabalho foi
extrair, caracterizar e desenvolver filmes a base de galactomananas de
Ceasalpinia pulcherrima com indicador de antocianinas e aplica-los em filés de
tilapias Oreochromis niloticus. Filmes foram formados com galactomananas de
Caesalpinia pucherrima com 2% de glicerol como plastificante e 0,2% de 6leo
mineral adicionado de indicador de antocianinas extraido de casca de uva
variedade Summer Royal. Os seguintes tratamentos foram aplicados em filés
de tilapia A: filés cobertos com filme de PVC (controle); B: filés embalados em
contato com o filme GalGliO7 (2; 2; 0,2) e cobertos com filme de Policloreto de
Vinila — PVC; C: filés embalados com o filme GalGliO7 e D: controle da
mudanca de cor do filme GalGliO7. Os filés foram avaliados
microbiologicamente e se encontraram dentro dos parametros definidos pela
RDC 12 de janeiro de 2001. As analises fisico-quimicas Bases Volateis Totais
(BVT), pH, substancias reativas ao acido tiobarbiturico (TBARS) e cor foram
realizadas nos filés e no filme durante o periodo de sete dias sob refrigeracédo +
4°C. O filme GalGliO7 como embalagem inteligente, mostrou-se capaz de
interagir com as mudancas do produto e quando utilizado como revestimento,
auxiliou na manutencdo das caracteristicas do filé de tilapia Oreochromis

niloticus, cumprindo assim o papel como embalagem.

PALAVRAS CHAVES: Pescado, Biofilmes, Indicador de frescor



ABSTRACT

Packaging has improved, going beyond its basic function of protecting food
against mechanical damage and chemical and microbiological contaminations.
To meet consumer demands, new technologies are being developed, such as
intelligent packaging that indicates chemical modifications that foods are
passing through, indicating changes in product quality. The objective of this
work was to extract, characterize and develop films based on Ceasalpinia
pulcherrima galactomannans with indicator of anthocyanins and apply them to
fillets of tilapia Oreochromis niloticus. Films were formed with Caesalpinia
pucherrima galactomannan with 2% of glycerol as plasticizer and 0.2% of
mineral oil added with anthocyanins indicator extracted from grapevine variety
Summer Royal. The following treatments were applied on A tilapia fillets: fillets
covered with Polyvinyl chloride PVC film (control); B: fillets packed in contact
with GalGliO7 (2; 2; 0.2) film and covered with PVC film; C: fillets packed with
the GalGIliO7 film and D: control of the color change of the GalGliO7. Tilapia
fillets were microbiologically evaluated and found within the parameters defined
by DRC January 12, 2001. The physico-chemical analyzes Total Volatile Bases
(BVT), pH, thiobarbituric acid reactive substances (TBARS) and color were
performed on the fillets and films during a seven day period under refrigeration
+ 4°C. The film GalGliO7 as intelligent packaging proved to be capable of
interacting with the product changes and when used as a coating aided in
maintaining the characteristics of the Oreochromis niloticus fillet, thus fulfilling

its role as packaging.

KEY WORDS: Fish, Biofilms, Freshness indicator
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1 INTRODUCAO

Em dez anos a producao de tilapia Oreochromis niloticus no Brasil
cresceu cerca de 200%, com a modernizacao e intensificagao da producdo em
tanques-redes, reservatorios e viveiros, alcancando 219.329 toneladas
produzidas. Atualmente é a segunda espécie mais produzida no pais, sendo as
regides Sul, Sudeste e Nordeste os maiores produtores (BARROSO; MUNOZ;
LIMA, 2017).

Devido o pescado ser um alimento altamente perecivel, séo
necessarios cuidados desde a captura até chegar ao consumidor (PEREDA et
al., 2005). A deterioracdo no musculo se instala logo ap6s a morte e avanca
com o tempo. A velocidade das reacdes depende de fatores extrinsecos e
intrinsecos, além de fatores exdgenos como temperatura da agua e do
ambiente (OETTERER, 1998).

Para manter a qualidade do produto é recomendado seu
armazenamento e comercializagdo mediante aplicacdo de frio, com a utilizac&o
de gelo ou equipamentos como refrigeradores e congeladores, pois é fator
determinante para a vida de prateleira ou vida util do pescado (PEREIRA;
FONSECA, 2011).

O frescor do pescado pode ser mensurado pela quantidade de
Nitrogénio das Bases Volateis Totais (N-BVT). Durante o processo de
deterioracdo sdo formados aminas como trimetilamina (TMA), dimetilamina
(DMA) e amobnia (FARAG, 2012). Mesmo durante 0 armazenamento
congelado, enzimas autoliticas produzem amobnia por desaminacdo de
aminodacidos, catabolismo de nucleotideos e outros compostos nitrogenados
basicos volateis associados a deterioracdo dos peixes (RODRIGUES et al.,
2016).

Técnicas para manutencdo da qualidade do produto e a seguranca
do consumidor, estdo sendo desenvolvidas para esse tipo de alimento
(SOARES et al.,, 2009). Uma delas € o uso de embalagens inteligentes que
informam ao consumidor sobre o histérico e estado de consumo do alimento ou
da sua interagcdo com o ambiente (DE ABREU; CRUZ; LOSADA, 2012). Esse
tipo de embalagem desempenha todas as funcdes de embalagem
convencional, mas possui fungdo extra de detectar alteragcbes que podem
ocorrer durante o armazenamento (FANG et al., 2017).
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Essas tecnologias sdo importantes para satisfazer a crescente
demanda pela seguranca alimentar e favorecer para uma melhor gestdo de
estoque. Assim, o desenvolvimento de embalagens inteligentes pode contribuir
para uma maior eficiéncia na reducdo do desperdicio e reclamacfes dos
varejistas e consumidores (REALINI; MARCOS, 2014).

Filmes e revestimentos comestiveis estdo sendo cada vez mais
utilizados por suas vantagens em relacdo a filmes sintéticos, principalmente por
poderem ser consumidos com seguranca juntamente com o0s produtos
embalados (BOURTOOM, 2008).

Para aplicacdo em pescados os filmes podem fornecer uma barreira
contra a migracao de umidade e oxigénio. Além disso, permitem a incorporacao
de aditivos visando causar diferentes efeitos sobre as reacdes que possam
ocorrer no produto (DEHGHANI; HOSSEINI; REGENSTEIN, 2018).

2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo geral
e Extrair, caracterizar e desenvolver filmes a base de galactomananas de
Ceasalpinia pulcherrima com indicador de antocianinas e aplica-los em

filés de tilapias.

2.2 Objetivos especificos
e Extrair indicador de antocianinas de uva preta variedade Summer royal;
e Desenvolver e caracterizar filmes de galactomanana com indicador de
antocianinas e aplicar como embalagem inteligente;
e Avaliar as alteracdes de cor da embalagem inteligente aplicadas em filés

de tilapias porcionados.

14



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 Caesalpinia pulcherrima

Conhecida como flamboyanzinho, a Caesalpinia pulcherrima é um
arbusto lenhoso que pode atingir até 4 metros de altura e é originaria da
Ameérica Central (CUNHA et al., 2017; LORENZI et al 2003).

O fruto da Caesalpinia pulcherrima é um legume deiscente, de
coloragdo marrom escuro quando maduro, polispérmico, cuja deiscéncia da-se
no sentido longitudinal. Suas valvas se separam na regido ventral mantendo-se
unidas na base do fruto. As valvas, quando abertas, apresentam-se torcidas
formando cachos. Essa torcao lanca as sementes para longe da planta mae,
caracterizando-se como fruto autocorico com dispersao balistica, ou seja, que
se abre e lanca suas sementes sozinho (ARAUJO NETO et al., 2014).

As sementes sdo oblongas-ovaladas, com base superior mais larga
que a inferior. Sua colora¢do, quando madura é marrom, um pouco mais claro
que o fruto. Apresentam dorméncia caracterizada como impermeabilidade do
tegumento, o que pode dificultar a germinacdo (OLIVEIRA et al., 2010;
ARAUJO NETO et al., 2014). O endosperma das sementes de Caesalpinia
pulcherrima representa 30% da semente integra e é rico em galactomananas
(95%) (BRAGA et al., 2011).

3.2 Galactomananas

Galactomananas sdo polimeros, carboidratos de reservas formados
com manose e cadeias laterais de galactose ligadas na posi¢cado do carbono 6
(Figura 1). A distribuicdo molecular entre manose e galactose (M/G) ira variar
de acordo com a fonte de vegetal das galactomananas e essas propriedades
influenciam em sua aplicacdo (SCHERBURHIN; ANULOV 1999; CERQUEIRA
et al., 2011; BURITI et al., 2014).

O principal interesse dos estudos realizados com galactomananas
sdo suas diferentes aplicagcbes industriais. Essa variedade de aplicacbes se
deve &s propriedades reoldgicas das solu¢des aquosas, que formam solugdes
de alta viscosidade usando pequenas concentracdes. As galactomananas
podem ser utilizadas como agentes espessantes, estabilizantes, gelificantes,
em alimentos como sorvetes, sopas, sucos, etc. Além disso, por ndo serem

digeriveis, podem ser utilizadas para aumentar o teor de fibras em alimentos.
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(SRIVASTAVA: KAPOOR, 2005; SANTOS, 2007; CERQUEIRA et al., 2011;
PASSOS et al., 2016).

Figura 1 - Estrutura das galactomananas em solucdo aquosa.
HO (OH
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Fonte: Elaborado pela autora.

A razdo M/G relaciona a estrutura do polimero e sua propriedade em
solucao, pois sua capacidade de solubilizacdo e interagcdo molecular é afetada
pelo grau de substituicdo de galactose ao longo da cadeia principal (DEA;
MORRISON, 1975; AZERO; ANDRADE, 1999).

Outra importante diferenca que a razdo M/G promove sao
propriedades que variam de acordo com a espécie, isso pode ser causado pela
estrutura fina destes polissacarideos, pois a distribuicdo da manose pode variar

em arranjo regular, aleatério ou ainda em bloco (DEA; MORRISON, 1975).

3.3 Filmes biodegradéaveis

Os filmes e revestimentos biodegradaveis e comestiveis séo
definidos como a camada fina para a embalagem primaria de alimentos, sendo
seus componentes seguros para a ingestdo. S&o peliculas formadas por
solucdo de biopolimeros. Um dos meétodos para producdo da pelicula é
denominado casting, onde os filmes sdo formados pela evaporacdo de
solvente. Uma solucdo filmogénica é formada pela dissolucdo da matriz
polimérica e modelada em suporte para secagem por evaporacdo do solvente.
Os filmes séo preparados e aplicados aos alimentos, o que diferencia dos
recobrimentos, processo no qual o alimento € geralmente submerso na solucao
de biopolimeros e seco na superficie do alimento (PINHEIRO et al., 2010;
HASSAN et al., 2017; GENNADIOS, 2002).

Filmes biodegradaveis sédo produzidos geralmente a partir de

ingredientes renovaveis e, portanto, espera-se que se degradem mais
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facilmente do que os materiais sintéticos. Os materiais utilizados possuem
estruturas complexas e diversidade funcional podendo ser: polissacarideos,
proteinas e lipideos ou misturas entre outros polimeros (BOURTOOM, 2008;
PINHEIRO et al., 2010).

A propriedade de biodegradacdo € um processo nhatural e complexo
onde compostos organicos através de mecanismos bioquimicos, sao
convertidos em compostos simples e redistribuidos no meio ambiente, através
dos ciclos de carbono, nitrogénio e enxofre. Nos polimeros, € o processo pelo
gual microrganismos e suas enzimas o consomem como fonte de nutrientes,
em condicbes normais de umidade, temperatura e pressédo. Os polimeros
melhor adaptados a biodegradacdo completa sdo o0s naturais, aqueles
hidrolisaveis a CO, e H,O ou CH4 (LIMA; LOH; BUCKERIDGE, 2004,
SHIMAZU; MALI; VICTORIA, 2007). Os filmes poliméricos comestiveis e
biodegradaveis tornam-se alternativas de embalagem primaria, pois ajudam a
diminuir o acumulo de residuos plasticos no meio ambiente por serem de
recursos renovaveis e, seu ciclo de vida contribui com uma menor pegada de
carbono do que os equivalentes de petroleo (SHIMAZU; MALI; VICTORIA,
2007; TONG; XIAO; LIM, 2013)

O uso de filmes baseados em polimeros naturais e em aditivos
reconhecidos como seguros tém aumentado na industria alimentar, podendo
ser consumido em conjunto com o alimento. Estes sao produzidos
completamente a partir de componentes renovaveis e seguros para 0 consumo
(PINHEIRO et al., 2010; FALGUERA et al., 2011).

A formacédo de filmes que usam como base polissacarideos exige, na
maioria dos casos, a presenca de um plastificante. S&o moléculas com baixa
volatilidade que podem ser adicionadas a materiais poliméricos e modificam
sua organizacdo tridimensional, diminuindo as for¢cas intermoleculares,
aumentando o volume e mobilidade da cadeia. S&o adicionados a filmes para
aumentar a extensibilidade e flexibilidade (ESPITIA et al., 2013). Sem
plastificantes os filmes apresentam estrutura dura e fragil, causada pelas
interacbes entre as moléculas do polimero. Os plastificantes sdo agentes de
baixo peso molecular que quando incorporados ao filme polimérico se
posicionam entre as moléculas do polimero, interferindo nas interacdes

polimero-polimero e originando um aumento da flexibilidade e da capacidade
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de processamento. O conhecimento dos efeitos das diferentes estruturas
quimicas nas propriedades de um polimero é importante para determinar as
caracteristicas desejadas para o filme (MILLER; KROCHTA, 1997; PINHEIRO
et al., 2010).

Os filmes podem ser usados para evitar perdas de umidade, aromas
de gas, ao mesmo tempo em que permite seletivamente a troca controlada de
gases importantes, como oxigénio, didoxido de carbono, e etileno, que estédo
envolvidos na respiracdo dos produtos alimentares, além de poder conter
aditivos, promovendo uma resposta funcional mais significativa na superficie do
produto (BOURTOOM, 2008; REBELLO, 2009; EMBUSCADO & HUBER,
2009).

3.4 Embalagens inteligentes

Embalagens inteligentes sdo definidas como sistemas que
monitoram as condi¢cdes dos alimentos embalados para fornecer informacgdes
sobre a qualidade dos alimentos durante toda a cadeia de transporte e
armazenamento. Diferenciam-se das embalagens ativas, que alteram a
condicao do alimento embalado, prolongando a vida util ou melhorando suas
propriedades sensoriais (DE KRUIJF et al., 2002). O sistema de embalagens
inteligentes consiste em identificar mudancas cinéticas relacionadas a
qualidade dos alimentos ou ao ambiente e comunicar esta informacdo ao
consumidor. Portanto, para considerar um sistema de embalagem inteligente, é
necessaria a presenca de um sensor ou indicador (ROBERTSON, 2006).

Além das fungbes primarias, as embalagens inteligentes podem
detectar, rastrear, comunicar e aplicar a logica cientifica para facilitar a tomada
de decisdo para prolongar a vida util, melhorar a segurangca e a qualidade.
Essas embalagens fornecem informagbes e alertam sobre possiveis
problemas, desempenham sua fungdo apdés o ponto em que o conteudo foi
embalado, interagindo com ele para melhorar sua qualidade, vida de prateleira
e seguranca (REBELLO, 2009; FANG et al., 2017).

Na fabricacdo de uma embalagem inteligente € incorporado um
componente externo. Pode ser indicador, que visa proporcionar mais
conveniéncia e/ou informar os consumidores sobre a qualidade dos alimentos;

portador de dados, como codigos de barras e etiquetas de identificacdo de
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radiofrequéncia, especificamente destinado a fins de armazenamento,
distribuicdo e rastreabilidade; e biosensores, que permitem a identificacdo de
microrganismos. Na maioria das vezes, essas informacdes sao exibidas por
mudancas visuais (GHAANI et al., 2016).

O principal objetivo dos sistemas de embalagens inteligentes é
fornecer informagBes mais precisas sobre a vida atil do produto, em vez de
uma vida de prateleira predeterminada baseada em modelos teoricos
desenvolvidos em condicBes bem controladas. As embalagens inteligentes sé&o
uma tecnologia em desenvolvimento que apresentam oportunidades comerciais
para o futuro (YUCEL, 2016).

Os sistemas de monitoramento dos produtos podem ser divididos
em: indicadores - de tempo-temperatura, de frescor e de fuga (DE KRUIJF et
al., 2002; GHAANI et al., 2016)

Indicador € o meio para informar o consumidor sobre a presenca ou
auséncia de uma substancia, a propagacado de uma reacao entre duas ou mais
substancias ou a concentracdo de uma substancia ou classe especifica de
substancias (GHAANI et al., 2016).

Indicadores de tempo-temperatura sao usados principalmente em
produtos refrigerados e mostram se o produto ficou exposto a temperaturas
acima ou abaixo da temperatura ideal (GHAANI et al., 2016).

Indicadores de frescor monitoram a qualidade dos alimentos
embalados reagindo de uma forma ou de outra aos metabdlitos gerados no
produto alimentar fresco como resultado do crescimento microbiano ou do
metabolismo (POYATOS-RACIONERO et al., 2018).

Indicadores de fuga séo utilizados como um indicador de vazamento
ou para verificar a eficiéncia de um eliminador de oxigénio, indicando que
ocorreram reacdes quimicas ou enzimaticas (DE KRUIJF et al., 2002).

Embalagens inteligentes que usam indicadores de pH, possuem em
sua formulacdo pigmentos sensiveis as mudancgas de pH, traduzindo-as em
mudanca de cor. Pigmentos como antocianinas ja estdo sendo utilizados
nesses materiais. Quando em pH alcalino, esses filmes apresentam coloracao
levemente résea, e em pH acido, tornam-se amarelados; um sinal claro para o
consumidor de que o produto, muitas vezes ainda no prazo de validade, ja
apresenta inicio de deterioracdo (REBELLO, 2009).
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3.5 Indicador de antocianinas

Antocianinas sédo pigmentos da classe dos flavonoides responsaveis
pela coloragdo azul, violeta, vermelha e rosa presente em flores e frutos
(GUIMARAES; ALVES: ANTONIOSI, 2012). Eles representam um grande
grupo de pigmentos naturais, hidrossolUveis e ndo toxicos. Possuem varias
funcbes fisiolégicas nas células vegetais e sua biossintese é influenciada por
fatores de estresse bidticos e abidticos (ANANGA et al., 2013; YOSHIDA et al.,
2014).

A cor das antocianinas varia de acordo com o namero de grupos
hidroxila ligados em suas moléculas, principalmente em seu terceiro anel. Ao
aumentar a presenca de grupos hidroxila, a cor visivel da molécula inteira é
alterada, assim como a presenca de glicosideos e &cidos alifaticos ou
aromaticos que modificam a cor, estabilidade e solubilidade. Além disso,
alteracbes no pH podem causar transformacfes reversiveis de cor nas
moléculas (figura 2) (ANANGA et al., 2013).

Figura 2 — Mudanca na estrutura e cor das antocianinas de acordo com a

variacao de pH.
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Fonte: ANANGA et al., 2013.
Quando extraido de fontes naturais, as antocianinas aparecem na

forma de sais flavilicos ligados a agucares e quando livres, sdo encontradas na
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forma de antocianinas (SOARES; CAVALHEIRO; ANTUNES, 2001). Estudos
recentes relataram o potencial de corantes naturais como indicador de pH
aplicados a sistemas inteligentes em embalagens de alimentos (CHOI et al.,
2017).

Indicadores naturais de uva, jabuticaba, repolho roxo, extrato de
violetas, rosas, pau-brasil, casca de feijao preto, amora, entre outros, sao
utilizados desde a antiguidade, sendo também importantes por sua maior
facilidade de obtencéo e baixo custo (MARQUES et al., 2011).

Uma das vantagens do uso desses indicadores naturais € o menor
impacto ambiental quando descartados (GUIMARAES; ALVES; ANTONIOSI,
2012).

3.6 Tilapia — Consumo e alteracdes

O Brasil conta com caracteristicas favoraveis ao desenvolvimento de
atividades aquicolas, possuindo 12% da agua doce do planeta, 5,5 milhGes de
hectares de lamina d’agua em reservatérios publicos, litoral de 8.500 km, uma
zona econdmica exclusiva de 4,5 milhdes de km?, clima tropical na maior parte
do territério, e espécies com potencial zootécnico e mercadolégico. Esses
atributos credenciam o pais a ser um dos poucos no mundo aptos a aumentar
a oferta de pescado nos proximos anos (BRABO et al., 2016).

O relatdrio da Organizacao das Nacdes Unidas para a Alimentacéo e
a Agricultura (FAO), projeta crescimento do setor pesqueiro. O pais deve
registrar crescimento de 104% na pesca e aquicultura até 2025. Segundo o
estudo, o aumento na producdo brasileira sera o maior registrado na regido
(FAO, 2014).

Entre os peixes mais produzidos no Brasil temos destaque para a
tilapia (Oreochromis niloticus) que corresponde a 45,5% da producéo total
(PORTAL BRASIL, 2017). A industria brasileira de tilapia é voltada para o
mercado interno - 99% da producdo nacional sdo consumidos no pais.

Na regido Nordeste do Brasil a maioria da producdo de pescados &
proveniente de agua doce. A piscicultura continental € dominada pela criacdo
da tilapia em tanques-redes nos acudes (BRABO et al., 2016).

Apesar da diminuicdo do poder de compra dos brasileiros causada
pela recessao econdmica e da alta inflagcdo, a demanda interna sobre os
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produtos da tilapia é alta, com possibilidade de ser ampliada. Quando um
produto € importante culturalmente ou pelo seu habito de consumo, ainda que
0 poder de compra diminua, ndo se abandona o seu consumo. Neste sentido, o
mercado de pescado nacional deve continuar utilizando estratégias de
marketing para maior conscientizacdo e aumento do consumo interno (MUNOZ
et al., 2017).

As caracteristicas fisicas da tilapia, como sua carne branca de
textura firme, sabor delicado, facilidade na filetagem, auséncia de espinha em
“Y” e auséncia de odor, fazem com que esta espécie seja uma das preferidas
pelos consumidores (DENA et al., 2007).

Devido as suas caracteristicas nutricionais, o pescado é o alimento
de origem animal com maior probabilidade de deterioracdo, isso se deve ao
valor de pH préximo a neutralidade, a elevada atividade de agua nos tecidos e
ao alto teor de nutrientes facilmente utilizidveis pelos micro-organismos,
acentuado teor de fosfolipidios e, a rapida acdo destrutiva das enzimas
presentes nos tecidos e nas visceras do peixe (SOARES; GONCALVES,
2012).

A vida util de peixes como alimento € diretamente influenciada pelo
manuseio, desde a sua captura até a estocagem. As transformacdes
bioquimicas que ocorrem inicialmente estdo associadas a compostos presentes
na carne e consequente ocorréncia do rigor mortis (MOURA et al., 2009).

A deterioracdo do pescado apresenta sinais sensoriais como a
formacao de odor caracteristico, mudancas na textura e sabor, com a producao
de gés. Estes indicadores de deterioracdo referem-se a uma variedade de
mecanismos bioquimicos, microbianos, enzimaticos e fisicos (FARAG, 2012).

Mesmo em condi¢des refrigeradas algumas bactérias psicrotroficas
participam diretamente do processo de deterioracdo, pelo fato de se
multiplicarem bem nessas condi¢des. Elas utilizam o pescado como substrato
para realizacdo de suas atividades metabdlicas, produzindo substancias que
conferem aroma e sabor desagradavel ao alimento (FRANCO; LANDGRAF,
2008).

As principais alteracbes dos pescados sdo causadas pela acéo
enzimatica e bacteriana, que resultam na producédo de compostos nitrogenados

como a trimetilamina, amoénia e os acidos volateis. O teor dessas substancias é
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medido pela determinacdo das Bases Volateis Totais (N-BVT) que aumenta a
medida que o produto se deteriora (ALMEIDA et al., 2006).

Mesmo durante o armazenamento congelado, enzimas autoliticas
produzem amonia por desaminacdo de aminoacidos, catabolismo de
nucleotideos e outros compostos nitrogenados basicos volateis associados a
deterioragéo dos peixes (RODRIGUES et al., 2016).

Segundo o Regulamento da Inspec¢do Industrial e Sanitaria de
Produtos de Origem Animal (RIISPOA) do Ministério da Agricultura, Pecuaria e
Abastecimento (MAPA), em relacdo as caracteristicas fisicas e quimicas do
pescado fresco, resfriado ou congelado, os valores de pH devem ser inferiores
a 7,0; e os de B-NVT, inferiores a 30 mg N 100 g™ (BRASIL, 2017).
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4. METODOLOGIA
4.1 Extracao e caracterizacao da galactomanana

O polissacarideo foi extraido usando a metodologia descrita por
Mendes et al., (2017) (Figura 3). As vagens de Caesalpinia pulcherrima foram
obtidas em uma chéacara na cidade de Maranguape, e identificadas no Herbario
Prisco Bezerra, com 0 numero 563667. Foram debulhadas e as sementes
passadas em moinho de lamina. Os endospermas foram separados
manualmente das cascas e do cotilédone e levados a inativacdo de enzimas
em alcool 70% na proporcdo 1:6 a 100 °C por 20 minutos. ApGs o tempo de
inativacao foram lavados em 4gua destilada corrente e armazenados em agua
destilada por 24 horas para intumescimento em refrigeragdo. Em seguida foram
homogeneizados em agua destilada na proporcéo 1:20 para formacao do gel,
que foi filtrado em malha de nylon para remocéo de residuos e posteriormente
precipitados em alcool 1:3. O precipitado foi desidratado em acetona e o
excesso desta, retirado. O material resultante foi seco em estufa de circulacéo
de ar em aproximadamente 28 °C por 24 horas. Ap0s a secagem, o0 material
resultante galactomananas, foi moido e peneirado em 100 mesh.

Foram quantificadas umidade, cinzas, proteinas e lipideos das
galactomananas para avaliacdo da qualidade da sua extracdo segundo a
AOAC, 2005. O rendimento foi calculado pela equacéao:

R = GP 100 (1)
MS

R: rendimento, GP: massa de galactomanana em po6 obtida, MS:

massa da semente inteira.
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Figura 3 — Fluxograma obtencdo das galactomananas de Caesalpinia

pulcherrima.
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4.2. Extracao do indicador

O indicador foi extraido de 500g de uvas pretas variedade Summer
Royal descascadas e maceradas em solugdo extratora de alcool 70%, pH 2
corrigido com HCI concentrado na proporcdo 1:20 e a solucado foi levada a
repouso por 48 horas em refrigeracdo. Apos, a mistura foi filtrada a vacuo e
levada a concentracdo em banho-maria a 40 °C. O extrato foi armazenado em
vidro ambar sob refrigeracao, seguindo metodologia adaptada de Costa (2017).

4.2.1. Quantificacdo de antocianinas totais do indicador

Para quantificar as antocianinas totais pesou-se 1 g de casca de uva
e adicionou-se 30 mL da solugéo extratora (etanol:dgua-HCI 1,5 N). A amostra
foi homogeneizada em agitador mecanico por 2 minutos e transferida para
baldo volumétrico de 50 mL, completado o volume com a solugcédo extratora e
em seguida o baldo volumétrico foi envolto em papel aluminio. A solugéo foi
mantida em repouso por 12 horas sob refrigeragdo. Posteriormente realizou-se
a filtragem em papel filtro sob auséncia de luz. O extrato foi analisado em
espectrofotdmetro Ultrospec 1100 pro UV-visivel no comprimento de onda de
535 nm (absorcdo maxima para antocianinas), segundo Markakis (1982). A
quantificacdo das antocianinas foi expressa em mg/100g de casca da uva,
através equacao 2.

_ Absxf

A= 98,2 @)

A: quantidade de antocianinas, Abs: absorbancia obtida, f: fator de
diluicdo e, 98,2 o coeficiente de extingdo molar (¢) da cianidina-3-glicosideo,
principal constituinte do extrato (NIKETIC-ALEKSIC e HRAZDINA, 1972).

4.3. Formulagéo dos filmes como embalagem inteligentes
4.3.1 Delineamento Experimental

As concentracbes de galactomananas, glicerol e de 6leo mineral
foram estabelecidas como variaveis independentes. No delineamento
experimental foram realizados dezesseis experimentos e o0s limites foram

estabelecidos de acordo com a literatura. A tabela 1 mostra o planejamento
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fatorial completo (3% com pontos axiais e repeticdo nos pontos centrais, com
valores reais e codificados. Todos os testes foram feitos em triplicata.

Tabela 1 — Variaveis independentes e valores codificados e reais dos niveis
utilizados no planejamento experimental fatorial.

Tratamento GAL(%) Glicerol (%) Oleo Mineral(%)

1 0,5(-1) 1,0(-1) 0,2(-1)

2 0,5(-1) 1,0(-1) 1,0(2)

3 0,5(-1) 2,0(2) 0,2(-1)

4 0,5(-1) 2,0(2) 1,0(2)

5 2,0(2) 1,0(-1) 0,2(-1)

6 2,0(2) 1,0(-1) 1,0(1)

7 2,0(2) 2,0(2) 0,2(-1)

8 2,0(2) 2,0(2) 1,0(2)

9 0,11(-1,68) 1,5(0) 0,6(0)
10 2,51(1,68) 1,5(0) 0,6(0)

11 1,25(0) 0,65(-1,68) 0,6(0)
12 1,25(0) 2,34(1,68) 0,6(0)
13 1,25(0) 1,5(0) -0,07(-1,68)
14 1,25(0) 1,5(0) 1,27(1,68)
15 1,25(0) 1,5(0) 0,6(0)
16C 1,25(0) 1,5(0) 0,6(0)

Fonte: Elaborado pela Autora.
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4.3.2 Elaboracéao dos Filmes

As solucdes filmogénicas foram formuladas seguindo as
concentracbes determinadas no delineamento para a elaboracéo dos filmes
conforme Figura 4.

Figura 4 — Fluxograma de producao do filme de galactomananas.
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Além dos componentes presentes no delineamento, foi incorporado

o surfactante Tween 80 que auxiliou na homogeneizacdo. A quantidade variou
de acordo com a concentracdo de O6leo mineral presente na formulagao.
Primeiramente, foram preparadas as solucbes de galactomanana
(concentracdo codificada: -1, 0, 1), homogeneizadas em agitador por 60
minutos a 2000 rpm. Apos a formacdo do gel foi adicionado os demais
componentes da solucao filmogénica com corregcdo dos volumes. As solucdes
foram agitadas por mais 30 minutos a 2000 rpm, descansadas em temperatura

de refrigeracdo por 12 horas e em seguidas foram centrifugados a 1000 rpm
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por 10 minutos para remocdo de bolhas de ar. Os filmes GalGIliO
(galactomananas, glicerol e 0leo) foram elaborados pela técnica casting
convencional, secos em temperatura ambiente de 28 °C por 48 horas,
resultando em 1,6 mm de espessura no Laboratério de Embalagens da

Embrapa Agroindustrial Tropical.

4.4 Caracterizagédo dos filmes
4.4.1 Resisténcia a tracéao

Os filmes GalGliO foram analisados em texturométro TA.XT
Express, usando o conjunto de laminas Warner Bratzler (Figura 5). Foi medida
a forca necessaria para romper o filme. Os filmes foram cortados em tiras de 4
cm de largura por 8 cm de comprimento, cada amostra foi presa a mesa de
suporte e, transpassada pela guilhotina que aplicou for¢a constante em grama
(9). A resisténcia a ruptura foi expressa em kg/s.

Figura 5 — Texturémetro utilizado para medicéo da forca de ruptura.
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Fonte: Guia de Aplicacdo Exponent Lite Express

4.4.2 Permeabilidade ao vapor d’agua (PVA)

A analise de PVA foi realizada seguindo método gravimétrico ASTM
E96-00 (ASTM, 2000). As amostras foram cortadas e medida a espessura
(resolugéo de 0,001 mm) em cinco pontos diferentes. Foram fixadas entre os

encaixes de células de permeacdo em acrilico contendo em seu interior 2 mL
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de agua . As células de permeacédo foram acondicionadas em um dessecador
vertical e mantidas sob controle de temperatura (25 + 5) e umidade relativa (30
+ 5%) contendo em seu interior silica gel. O peso das células foi verificado no
intervalo minimo de 1 hora em balanca analitica. Foram realizadas oito
pesagens no periodo de 24 horas. PVA é obtido pela Equacdo 3 e expresso

como g.mm.kPa*.h*.m?,

PVA =TPVAx o (3)
AP

Onde TPVA é a taxa de permeabilidade ao vapor de agua, e é a
espessura do filme, e AP é a diferenca de pressao parcial de vapor de agua
entre as faces do filme.

4.4.3 Cor

A cor dos filmes GalGliO foi determinada utilizando-se um
colorimetro Konica Minolta modelo CR-400 e as leituras foram realizadas em
triplicatas. Os parametros obtidos foram L*, a* b* c* e h. L representa a
luminosidade (0 — preto; 100 — branco), a* varia de vermelho (0°) a verde (90°),
b* varia de amarelo (90°) a azul (270° o c* representa a saturacdo e o h
representa a tonalidade das cores (figura 6). A calibracdo do aparelho foi
realizada por meio de placa de ceramica branca. As leituras foram realizadas
de forma direta e o equipamento foi colocado em contato direto com a
superficie dos filmes.

Figura 6 — Esquema do espaco de cor CIE L* a b* *C *h Croma e Luminosidade

(Amarelo)
+b* 90

Tonalidade

Luminosidade (L*) 80

180°
(Verde)
-a*

e

Tonalidade

(Azul)
270° -b* Croma(C*)

Fonte: Adaptada de (MINOLTA KONICA, 2018)
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4.4.4 Analise Termogravimétrica (TGA)

A andlise termogravimétrica (TGA) foi realizada em analisador
térmico STA 6000 (PERKIN ELMER) no Laboratério de Tecnologia de
Biomassa da Embrapa Agroindastria Tropical. A analise foi conduzida num
intervalo de temperatura de 25 — 800 °C, sob atmosfera de nitrogénio, com taxa
de fluxo de 50 mlmin® utiizando cadinhos de alumina. Massas de
aproximadamente 10 mg foram aquecidas a taxa constante de 10 °C.min™.

4.4.5 Calorimetria exploratéria diferencial (DSC)

As medicdes de DSC foram realizadas em calorimetro diferencial de
varredura Q20 Universal V4.7a (TA Instruments). Foi pesado 1 mg da amostra
e em seguida realizado um primeiro ciclo de aquecimento de 10 °C até 105 °C
para apagar a historia térmica prévia do material, e em seguida a amostra foi
resfriada a -10 °C. Apos, foi realizado um segundo de ciclo aquecimento até
400 °C a uma taxa de aquecimento de 10 °C.min™. Os experimentos foram
realizados sob atmosfera de nitrogénio a uma taxa de fluxo de 50 mL.min e,

foram utilizados cadinhos de aluminio hermeticamente fechados.

4.5 Aplicagao dos filmes em filés de tilapias Oreochromis niloticus

O filme foi aplicado em filés de tilapias (Oreochromis niloticus). As
amostras foram adquiridas na distribuidora S6Peixe Pescados no municipio de
Fortaleza-CE e, transportadas em gelo para o Laboratério de Tecnologia de
Pescados da Universidade Federal do Ceara. Os filés de tilapias foram
porcionados e embalados em bandeja de isopor. As amostras foram separadas
em seis tempos de analises (0, 3, 4, 5, 6, 7), trés tratamentos (filés cobertos
com filme GalGliO7 (2; 2; 0,5); filés embalados em contato com o filme
GalGIliO7 e cobertos com filme de Policloreto de Vinila — PVC; filés cobertos
com filme de PVC, como controle) foi preparada também uma bandeja controle
coberta com o filme GalGIliO7 que teve sua alteragcdo de cor avaliada durante

os dias de armazenamento.

4.6 Avaliacao Microbiologica
As analises microbioldgicas foram realizadas no tempo zero e apos

3 a 7 dias de armazenamento sob refrigeracdo (4 °C). As metodologias
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utilizadas foram as descritas na Portaria n°® 451 de 19 de setembro de 1997, do
Ministério da Saude, SVS (1997) para pescado in natura, fresco e refrigerado.
A portaria indica analise de deteccdo para Salmonella sp e Staphylococcus
aureus. As analises foram realizadas no Laboratorio de Microbiologia do
Laboratério de Tecnologia de Pescados - LATEP da Universidade Federal do
Ceara — UFC. Ultilizando placas PetriflmTM 3M, foram utilizadas seguindo o
Método Oficial da Association of Official Analytical Chemists (AOAC, 2005).

4.6.1 Quantificacdo de Staphylococcus aureus

A placa Petrifilm Staph Express € um método de andlise rapida que
contém meio de cultura como agente geleificante sollvel em &agua fria. Esse
meio cromogénico Baird-Parker modificado é seletivo e diferencial para
Staphylococcus aureus. Colonias de vermelho-violetas na placa séao indicativas
de Estafilococos coagulase positiva.

O inécuo (1 mL) foi espalhado com difusor plastico, com leve
pressdo manual e, apds solidificacdo do gel, as placas foram incubadas para
desenvolvimento de colénias a 37 °C, 24 horas. Se as placas apresentaram
colbnias caracteristicas no teste, o Disco Petrfilm Staph Express foi usado para
identificar S. aureus entre as col6nias suspeitas. O Disco Petrfilm Staph
Express foi utilizado quando colbnias diferentes das vermelho-violetas estavam
presentes na placa (colbnias pretas ou azuis-esverdeadas). As placas que
continham o disco permaneceram de 1 a 3 horas em temperatura de 37 °C e foi
realizada a contagem das colbnias. O Petrfilm Staph Express contém um
indicador e acido desoxirribonucléico (DNA). Entdo, como o S. aureus produz
desoxiribonuclease (DNase) e a DNase reage como indicador para formar
halos rosados; quando o disco é inserido na placa, o S. aureus (e
ocasionalmente Staphylococcus hyicus e Staphylococcus intermedius) produz
um halo rosado e outros tipos de bactérias ndo produzem halos rosados. S.
aureus, S. hyicus e S. intermedius compreendem a maioria do grupo de
microrganismos comumente conhecidos como estafilococos coagulase

positiva.
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4.6.2 Pesquisa de Salmonella sp pelo método de placas PetrifiimTM 3M

O enriquecimento da amostra foi realizado de forma asséptica. A base
para Salmonella da 3M foi preparada com o suplemento para 0 seu
enriquecimento. Adicionou-se ao meio de enriquecimento 25 g da amostra e
incubou-se a 41,5 °C por 24 horas. As placas foram hidratadas com agua
destilada estéril sobre uma superficie nivelada e plana. O filme superior foi
levantado e, com a pipeta perpendicular, foram dispensados 2 mL do diluente
estéril (Agua destilada) no centro da placa inferior. Baixou-se o filme superior
delicadamente sobre o diluente para evitar o aprisionamento de bolhas de ar.
Pressionou-se levemente o centro do difusor para distribuir o diluente
homogeneamente, ele foi espalhado por toda a area de crescimento. As placas
foram armazenadas em sob abrigo de luz, por até duas horas.

O meio de enriquecimento previamente incubado foi utilizado para
inocular as placas, utilizando alca estéril para retirar cada amostra e foram
feitas raias sobre o gel. Incubaram-se as placas a 41,5 °C por 24 horas em
posicdo horizontal com o lado colorido para cima. As espécies
presumivelmente positivas para Salmonella sdo colonias vermelhas e marrons
com zona amarela ou bolhas de gas associadas, ou ambos. Para confirmacgao
da presenca de Salmonella, essas colénias devem ser marcadas com um
pincel permanente na parte externa da placa e o disco de confirmacao deve ser
colocado e levado a incubadora a 41,5 °C por 4 horas. As colbnias marcadas

azuladas sédo positivas para presenca de Salmonella.

4.7 Bases Volateis

Para a quantificacdo do contetdo de Nitrogénio das Bases Volateis
Totais (N-BVT) das amostras, seguiu-se a metodologia descrita abaixo
conforme relatado em AOAC (2005). Os resultados foram expressos em mg de
N/100 g.

Para a preparagdo do extrato foram pesados em balanca analitica
20 g das amostras previamente trituradas em multiprocessador e adicionados
180 mL de &cido tricloroacético (TCA) a 7,5%. Inicialmente, essa mistura foi
macerada por 1 minuto em almofariz de porcelana e em seguida, peneirada e
filtrada em papel filtro quantitativo. Foram adicionados 25 mL de cada extrato e
5 mL de hidréxido de sddio 10% em tubos digestores de proteina. Em seguida
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o tubo contendo a amostra foi conectado ao aparelho de destilacéo de proteina
e o destilado recebido em erlenmeyer contendo 15 mL de acido borico a 2% e
uma gota do indicador misto vermelho de metila e verde de bromocresol. A
amostra foi destilada durante 25 minutos e o destilado foi entdo titulado com
acido sulfarico a 0,05 N. A equacéao 4 foi utilizada para calcular os resultados.

V xN x1400

BVT = —— "~ (4)
p

Onde V é o volume do &cido gasto na titulacdo (mL), N a

normalidade do acido e p o peso da amostra (g).

4 8 Substancias reativas ao acido tiobarbitarico (TBARS)

Foram pesadas 10,0 £ 0,1 gramas de amostra previamente triturada
em multiprocessador e homogeneizada com 1 mL da solugéo de BHT e 40 mL
da solucdo de TCA 7,5%. O extrato foi filtrado, transferido para baldo
volumétrico de 50 mL e o volume completado com solucdo de TCA 7,5%.
Posteriormente, retirou-se 2 mL de cada baldo que foram transferidos para
tubos de ensaio com tampa. Apos a adicdo de 2 mL da solucdo de TBA em
cada um dos tubos, estes foram vedados, agitados e aquecidos em banho-
maria fervente por 10 minutos. Em seguida, com o auxilio de um
espectrofotdometro com comprimento de onda de 531 nm, procedeu-se a leitura
das absorbéncias de cada uma das amostras. Os valores encontrados foram
aplicados na equacdo 5 elaborada a partir da curva padrédo de calibracéo
anteriormente obtida e, cujos resultados foram novamente empregados na
equacao abaixo para calcular os niveis de TBARS das amostras.

Abs-0,0109
0,2106

TBARS = (5)

Onde TBARS ¢ dado em MDA/kg, Abs € a absorbancia medida pelo

espectrofotometro.

4.9 pH
A determinagdo do pH foi realizada de acordo com a metodologia

descrita pela AOAC (2005). Em balanca analitica, foram pesadas 5 g da
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amostra previamente triturada em multiprocessador e adicionados 50 mL de
dgua destilada. Com o auxilio de um bastdo de vidro, procedeu-se a

homogeneizagao da mistura, a qual teve seu pH lido em potenciémetro.

4.10 Analise estatistica

Os dados obtidos na caracterizacado dos filmes foram inseridos no
programa STATISTICA 7, aplicado a ANOVA e, para comparagao das médias,
utilizou-se o teste de Tukey (p < 0,05).

O Delineamento Composto Central Rotacional foi tratado no mesmo

programa, com a ferramenta “Experimental Design”.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Extracéo e caracterizacdo da galactomanana
A extracdo das galactomananas obteve rendimento de
aproximadamente 20% em relacdo a semente integra. Mendes et al (2017) ao
extrairem galactomananas pelo mesmo método, obtiveram rendimento de 25%,
ANDRADE et al (1999) também obtiveram 25% de rendimento. A metodologia
seguida é vantajosa por ndo demandar tanto tempo de descanso em alcool e
acetona, além da vantagem de filtragem em malhas, que retiram rapidamente
os residuos de casca do gel sem necessidade de centrifugacdo, economizando
tempo e recursos. A secagem da galactomanana em estufa de circulacao de ar
garante a remocéao total da acetona, sendo obtida uma galactomanana sem
cheiro residual. Ap6s a moagem e peneiragcdo em peneira 100 mesh foram
obtidos dois pés, um po claro e leve e outro mais escuro. A figura 7 mostra o p6
ap6s moagem no mesh (A) e peneirado (B).
Figura 7 — Galactomananas em pé antes e apds passar pela peneira 100 mesh.

Legda: A: ao sair do moinho; B: apés pasa‘r‘pela eir.

Os resultados da composicdo centesimal estdo demonstrados na
tabela 2. O percentual de umidade da amostra esta dentro do adequado para
extragdo de galactomanana. O resultado foi similar ao encontrado para a
galactomanana de C. pulcherrima isolada por Buriti et al., (2014), que
encontraram 11,11% para a galactomanana padrdo e, 11,38% para
galactomanana hidrolisada. A metodologia seguida foi similar para as duas
pesquisas com excecao da etapa de secagem que foi realizada entre 28 °C a
30 °C nesse trabalho e no de Buriti et al., (2014) secagem em ar quente (60 °C)
0 que pode explicar a menor percentual de umidade encontrado por eles. Ao
caracterizar galactomananas, Thombre; Gide, (2013) encontraram valores de
10%, inferior ao encontrado no presente trabalho. O percentual de umidade
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pode estar associado ao tempo de secagem em acetona e na estufa, ou a

diferenca no armazenamento.

Tabela 2 — Composi¢do centesimal da galactomanana em pé.

Parametros Quantidade (%)
Umidade 12,34 + 0,08
Cinzas 0,11 + 0,07
Proteinas 0,5 = 0,17
Lipideos 0,25 £ 0,01

*Carboidratos 86,8 + 0,01

*Por diferenca
Fonte: Elaborado pela autora.

O percentual de cinzas encontrado também estava no adequado
para galactomananas, mesmo sendo o dobro do encontrado por Thombre;
Gide, (2013). O percentual de proteinas encontrado foi adequado, pois
quantidades superiores a 1% em galactomananas de C. pulcherrima
representa contaminacdo por seu cotilédone que é rico em proteinas. O
percentual pequeno de proteinas é desejavel, pois demonstra que 0 processo
de extracao foi bem sucedido para separar a parte de interesse. Ao caracterizar
galactomananas Thombre; Gide (2013) encontraram 0,016 % de proteinas,
porém a metodologia de extracdo usada foi diferente do presente trabalho,

interferindo diretamente na eficiéncia da remocao das proteinas.

5.2 Extracé&o do Indicador
Em teste com diferentes pH as mudancas de cores foram visiveis,
variando do rosa ao amarelo (figura 8).

Figura 8 — Variacéo de cor de pH 1 a 14 do indicador de antocianinas de casca
de uva.
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Fonte: Elaborado pela autora.



Ao extrair antocianinas de diversas fontes, Marques et al., (2011)
obteve indicadores que mudaram de cor com a variagdo de pH de 1 a 13,
variando de vermelho a amarelo, passando por roxo, azul e verde. As
antocianinas mantiveram sua atividade indicadora de pH mesmo em
temperatura de 60 °C e se mantiveram ativas durante o armazenamento por
até 30 dias.

5.2.1 Quantificacdo de antocianinas totais

A quantidade de antocianinas presente na casca de uva Summer
Royal foi de 138,6+0,2 mg/100g. O valor pode variar entre 30 a 750 mg/100g,
essa variacao tem relacdo com as condicbes de plantio e manejo das uvas,
pois as antocianinas podem ser formadas transportadas e armazenadas nos
vacuolos celulares (ANANGA et al., 2013; COSTA, 2017). Esse valor
encontrado pode ser explicado pelo uso das cascas praticamente integras, pois
foram agitadas mecanicamente sem o rompimento. Ao analisar diferentes
variedades de uvas Bressan et al. (1988) encontrou resultados entre 480,2 a

831,5, acima do encontrado.

5.3. Formulacgéo dos filmes como embalagem inteligentes
Os filmes GalGliO foram puxados em superficie plastica Mylar®

sobre placas de vidro (figura 9) no Laboratério de Embalagens da Embrapa

Agroindustria Tropical e os tratamentos foram codificados de T1 a T16.
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A formacdao dos filmes foi satisfatéria quando secos em temperatura
ambiente (28 °C) por 48h. Ao formular filmes comestiveis de galactomananas,
Teixeira (2017) os obteve secos em estufas a 60 °C em apenas 18 horas.

5.4 Caracterizacao dos filmes
5.4.1 Resisténcia a tracao

Os filmes GalGliO, ap6s secos, foram levados ao laboratério de
Bioquimica de Alimentos do IFCE campus Limoeiro do Norte, e sua resisténcia
a tracéo foi avaliada. A resisténcia dos filmes foi demonstrada na figura 10.

Figura 10 — Resisténcia a tracéo dos filmes GalGliO.

Resisténcia a Tracdo
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Fonte: Elaborado pela autora.

Os resultados foram dados pelo software em firmeza, dureza e forga
onde dureza € a massa necessaria para o cisalhamento, firmeza é a massa
maxima aplicada para romper a superficie dos filmes e a forca é a massa
aplicada para romper cada milimetro dos filmes. A tracdo é a forca aplicada
sobre um corpo numa dire¢cdo perpendicular a sua superficie de corte e num
sentido que provoque a sua ruptura.

Podemos observar que os filmes que continham em sua formulacao
0,5% de galactomananas possuem 0s menores valores para dureza e forca
quando comparadas as outras formulagbes (1,5 e 2% de galactomananas).
Isso se deve ao fato que a presenca de galactomananas torna a matriz dos
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flmes mais coesa e firme, devido a maior quantidade de ligacbes
intermoleculares na matriz polimérica (SANTOS, 2012).

A presencga de glicerol e lipideos na formulacdo reduz as interagdes
moleculares da matriz, aumentando a mobilidade das cadeias e tornando 0s
filmes menos resistentes e elasticos (SANTOS, 2012; OLIVEIRA, 2015 ).
Mesmo com a presenca desses componentes o filme se manteve sollvel em
agua.

A dureza dos filmes variou entre 0,492 a 6,106 kg/s. Ao avaliar a
influéncia do glicerol e galactomananas na formulacdo dos filmes, observa-se
que a relacdo é diretamente proporcional. Ao aumentar as quantidades de
galactomananas e de glicerol também se aumenta a dureza dos filmes (figura
11).

Figura 11 — Superficie de resposta para dureza dos filmes produzidos com
galactomananas, glicerol e 6leo mineral (GalGliO).
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Ao avaliar as interacdes entre a quantidade de galactomananas e
6leo mineral percebe-se que a quantidade de galactomananas é determinante
para 0 aumento da dureza, pois filmes com quantidades maiores de
galactomananas nao diminuiram sua dureza ao ter suas quantidades de Oleo
aumentadas.

No grafico de Pareto (figura 12) podemos ver todas as interagdes.
As variaveis lineares foram significativas (p<0,05), a quantidade de
galactomananas desempenha funcao determinante para a dureza dos filmes,
sua interacdo com a quantidade de O6leo € significativa e inversamente

proporcional. A quantidade de Oleo mineral atua diminuindo a dureza dos
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filmes. A quantidade de glicerol € significativa e diretamente proporcional a
dureza, mas nao é tdo influente como a quantidade de galactomananas.

Figura 12 - Gréafico de Pareto para dureza dos filmes produzidos com
galactomananas, glicerol e 6leo mineral (GalGliO).
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Os filmes apresentaram firmeza entre 0,1051 a 3,2195 kg. Na figura

Glicero(L
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_ Dur_eza

13 podemos ver as interacdes das quantidades de glicerol e 6leo mineral nos
filmes. A quantidade de glicerol ajuda a diminuir os valores de firmeza, pois as
funcbes desses dois componentes é fornecer caracteristicas como flexibilidade
e extensibilidade..

Figura 13 - Superficie de resposta para firmeza em funcdo das quantidades de
glicerol e 6leo mineral nos filmes.
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Na relacdo entre a quantidade de glicerol e de galactomananas
podemos observar o aumento de firmeza a medida que a quantidade de
galactomananas aumenta.

Na relacdo entre a quantidade de galactomananas e de 6leo mineral,
podemos observar que a firmeza aumenta apenas quando ha o aumento da
guantidade de galactomananas.

Podemos confirmar pelo gréfico de Pareto (figura 14) que apenas a
quantidade de galactomananas € diretamente proporcional a firmeza. As
demais variaveis também sao significativas (p<0,05), mas inversamente
proporcionais.

Figura 14 — Gréfico de pareto para firmeza de filmes produzidos com
galactomananas, glicerol e 6leo mineral.
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Dentre os tratamentos que apresentaram a maior forca, estdo o T
GalGIio5 (2; 1; 0,2), GalGIliO7 (2; 2; 0,2) e o GalGliO10 (2,51; 1,5; 0,6). Esses
tratamentos sdo geralmente 0s que possuem maior concentragdo de
galactomananas e uma quantidade menor de Oleo mineral. Os filmes com
menor forga foram geralmente os que tiveram a menor quantidade de
galactomananas. Apenas o GalGIliO8 (2; 2;1) que apresentou forca de 0,076,
similar aos tratamentos com 0,5% de galactomananas. Isso pode se dever a
guantidade de Oleo que influencia inversamente a dureza e firmeza do filme.

O filme GalGliO7 (2; 2; 0,2) apresentou a maior firmeza e forca

entres os tratamentos. J& a sua firmeza foi intermediaria, pois a presenca de
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2% de glicerol ajudou a diminuir a dureza. A presenca de 0,2% de 6leo mineral
também contribuiu para diminuicdo da firmeza desse tratamento, por isso foi
escolhido para ser utilizado.
5.5 Permeabilidade ao vapor d’agua

A permeabilidade ao vapor d’agua foi de 1,7606 g-mm/kPa.h.m2
(tabela 3), valor semelhante agueles encontrados por Mendes et al., (2017) de
1,60 e 2,00 g-mm/kPa.h.m? para filmes com glicerol em sua formulagéo. O
glicerol atua na melhora da interagcdo de moléculas com a agua, facilitando a
permeabilidade e solubilidade dos filmes. Os filmes de fontes naturais como
polissacarideos, possuem geralmente alta permeabilidade ao vapor d’agua,
entdo, a adicdo de outros materiais como lipidios, podem auxiliar na reducéo
da permeabilidade (WIHODO; MORARU, 2013). A presenca do 6leo mineral na
formulacédo do filme pode ter contribuido para a reducao da permeabilidade dos
filmes. Os valores de PVA para filmes de galactomananas com a adi¢do de
colageno e glicerol foi de 6,79 g-mm/kPa.h.m? e 4,07 g-mm/kPa.h.m? para

filmes sem glicerol (Lima et al., 2010).

Tabela 3 — Analises permeabilidade, espessura e cor do filme GalGliO7 (2; 2;
0,2) com indicador de antocianinas.

Filme GalGliO7 (2; 2; 0,2)

PVA (g-mm/kPa.h.m?) 1,760+0,2
Espessura (mm) 0,037+1,06
Cor
L 74,677£1,9
a* 4,047+2,1
b* 6,197+1,7

5.6 Cor

O sistema Cielab define espacos que incluem os espacos de cores
CIE L*a*b* e CIE L*C*h para comunicar e expressar a cor dos objetos
(MINOLTA KONICA, 2018).

De acordo com o sistema Cielab e a tabela 3 podemos observar que
o valor de L de 74,677+1,9 indica que a luminosidade das amostras ficou na
area superior do grafico, pendendo para area clara do esquema. O valor de a*

4,047+2,1, corresponde justamente a cor visivel roxo-lilas (figura 15) e valor de
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b* de 6,197+1,7. Os valores de C* de 34,627+2,4 indicam a saturacdo da cor.
Os valores de h indicam o angulo da tonalidade foi 10,210+2,3.

Figura 15 — Filme de galactomananas GalGIliO7 (2; 2; 0,2) com indicador de
antocianinas extraidas de uva Summer Royal

Fonte: Elborado pelo autor.

Ao analisar a mudanca de cor em filme de antocianinas Costa,
(2017) obteve valores de 74,82 L, 2,13 a*, 11,93 b* para filmes testados como
embalagens para peixe, mudando a cor para 66,5 L, 7,96 a*, -1,91 b* apds dez

dias de armazenamento em refrigeracao (4 °C).

5.7 Andlise Termogravimétrica (TGA)

As andlises termogravimétricas foram realizadas de modo a
compreender a estabilidade térmica do filme inteligente com antocianinas
(figura 16).

Figura 16 — Termograma do filme GalGliO7 (2; 2; 0,2) com indicador de
antocianinas.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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E possivel observar que os eventos de perda de massa
aconteceram gradativamente. A primeira perda de massa (A) foi de 15,5%
quando a temperatura chegou a 88,28 °C, podendo ser explicada pela
evaporacdo de agua. Entre 88,28 °C e 126,82 °C a perda de massa se
manteve estavel.

O segundo evento (B) ocorreu entre 146,22°C a 226,22°C no qual a
perda de massa foi de 32,13%, podendo ter relacdo com a decomposicao
térmica do glicerol. Entre 226,22 °C e 314,47 °C (C) houve perda de 22,34% da
massa.

A presenca de varios componentes no filme pode ter interferido na
sua estabilidade térmica, pois a presenca de impurezas pode diminuir a
temperatura de degradacdo (CUNHA et al., 2007), visto que 0s eventos
ocorrem até aproximadamente 300 °C. Os filmes de galactomananas
analisados por Mendes (2015) tiveram perda de massa de 9,86 % proximo de
110 °C e de 28,99 % em aproximadamente 200 °C associado a degradacdo do
glicerol.

Ao atingir 308 °C houve uma desaceleracédo na perda de massa de

20% do peso total da amostra para 9% ao atingir 500 °C.

5.8 Calorimetria exploratdria diferencial (DSC)
A figura 17 mostra que ocorreram dois eventos térmicos principais,
uma endotérmica a 157 °C e outro exotérmico a 227 °C.

Figura 17 — Curva do DSC do filme GalGliO7 (2; 2; 0,2) com indicador de
antocianinas
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Eventos térmicos indicadores de fusdo, perda de massa
(vaporizacao de 4gua, aditivos ou produtos volateis de reacdo ou composi¢ao),
dessorcdo e reacdo de reducdo sdo comuns em amostras de polimeros
(CANEVAROLO, 2003).

O primeiro evento pode se caracterizar pela transicdo de primeira
ordem na qual apresenta uma variagdo de entalpia endotérmica a 157 °C
indicando o inicio da fusdo da amostra. Temperatura similar ao encontrado por
Cerqueira et al., (2011) que encontrou resultados de 99°C a 224°C em filmes
de galactomananas. Picos exotérmicos podem estar associados a
decomposicdo de material organico (CUNHA, 2015), que pode ter sido a
degradacgédo dos componentes organicos do filme como o glicerol.

5.9 Aplicacao dos filmes em filés de tilapia Oreochromis niloticus.

Os seguintes tratamentos foram aplicados A: filés cobertos com filme
de Policloreto de Vinila - PVC (controle); B: filés embalados em contato com o
filme GalGliO7 (2; 2; 0,2) e cobertos com filme PVC; C: filés embalados com o
filme GalGIliO7 e D: controle da mudanca de cor do filme GalGIliO7. As
embalagens foram armazenadas durante sete dias em refrigeracdo (4 °C). Os
tratamentos podem ser vistos na figura 18.

Figura 18 — Bandejas com os tratamentos aplicados aos filés de tilapia
Oreochromis niloticus.
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.
Fonte: Elaborado pelo autor.

5.9.1 Avaliacdo microbiologica

Os resultados das andlises microbiolégicas Staphylococcus ssp.
estdo demonstrados na tabela 4. As analises realizadas foram as determinadas
pela Resolugcdo RDC n°12 de 2 de Janeiro de 2001 (BRASIL, 2001).
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Tabela 4 - Analises microbiolégicas de Staphylococcus ssp. do armazenamento
de filés porcionados de tilapia submetidas a diferentes tratamentos e estocadas
por 7 dias a 4+1°C.

Staphylococcus ssp. (UFC.g-%)

Amostra A B C
Dia 0 6,0 x 10™ 6,9 x 10 4,8 x 10"
Dia 3 1,0 x 10" 0,3x10* 1,8 x 10™
Dia 4 3,6 x10™ 4,8x10* 5,2 x10™
Dia 5 8,1x10™ 5,1x10* 1,9 x 10™
Dia 6 0,4 x 10 0,6 x 10™ 0,9 x 10
Dia 7 0,8 x10™ 1,2 x 10™ 4,2 x10™

Salmonella spp (Auséncia/Presenca em 25 g)

Amostra A B C
Dia 0 Aus Aus Aus
Dia 3 Aus Aus Aus
Dia 4 Aus Aus Aus
Dia 5 Aus Aus Aus
Dia 6 Aus Aus Aus
Dia 7 Aus Aus Aus

Fonte: Elaborado pelo autor.

N&o foi confirmada a presenca de Staphylococcus aureus coagulase
positivo durante todo o periodo de armazenamento dos filés de tilpia; uma vez
que as colonias reagiram negativamente ao teste de coagulase. Os
Staphylococcus spp sdo bactérias ndo aquaticas que estiveram presentes nos
files desde o primeiro dia de armazenamento. Sua contaminagdo se deve
principalmente as etapas de manipulacdo como filetagem, porcionamento e
embalagem, pois as maos dos manipuladores sdo as principais fontes de
contaminacao (PEREIRA, 2006).

Foi possivel observar que os tratamentos com o filme inteligente
com indicador de antocianinas (B e C) apresentaram quase sempre valores
acima do controle (A), exceto no quinto dia de armazenamento. Esse
comportamento pode ser explicado pela presenca de microrganismos também
nos filmes, uma vez que sdao manuseados, diferentes de recobrimentos que

podem ser esterilizados antes de serem aplicados. Ao aplicar recobrimentos de
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quitosana com extrato de casca de roma em filés de tilapias Alsaggaf; Moussa;
Tayel, (2017) avaliaram a presenca de Staphylococcus sp e observaram
comportamento do controle semelhante aos desse trabalho. Os filés que foram
recobertos apenas com quitosana apresentaram diminuicdo da quantidade de
microorganismos durante 0s primeiros oito dias de armazenamento em
refrigeracao.

Na avaliacdo de Salmonella spp ndo foi detectada a presenca nas
amostras durante todos os dias de armazenamento. Esse resultado mostrou-se
em conformidade com o parametro estabelecido pela legislacdo: auséncia em
25 gramas de pescado fresco (BRASIL, 2001).

A Salmonella ndo faz parte da microbiota natural do pescado, sua
presenca neste alimento origina-se normalmente do manuseio ou contato com
superficies higienizadas inadequadamente. Sua presenca € razao suficiente

para que o pescado seja condenado para consumo humano (SANTOS, 2014).

5.9.2 Bases Volateis Totais (BVT)

As bases volateis foram quantificadas durante os dias de
armazenamento e os resultados estao apresentados na figura 19. Foi possivel
observar que nos primeiros dias de armazenamento ndo houveram mudancas
significativas (p<0,05) entre as amostras, mas a partir do quarto dia, os valores
de A (controle) comecaram a se diferenciar dos de B e C.

Figura 19 - Bases Volateis Totais (BVT) presentes nos filés porcionados de
tilapia submetidas a diferentes tratamentos e estocad