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RESUMO

Considerando a necessidade de buscar alternativas para embalar alimentos
minimamente processados com menor impacto na poluicdo do planeta, esse trabalho de
conclusédo de curso teve como objetivo estudar a possibilidade da incorporacdo de matrizes
poliméricas naturais em uma matriz polimérica sintética de origem petroquimica para acelerar
a degradacdo de plasticos filmes. Para tanto, procedeu-se com a sintese de filmes a partir do
método de casting, compostos por Alcool Polivinilico (PVA), Quitosana e Amido, realizando
ensaios de degradacdo, utilizando o Planejamento Experimental de Doehlert, empregando
lampadas com diferentes poténcias e variaces de tempo. Observou-se que a partir dos testes
de caracterizacdo, analisando espectros FTIR e UV-Vis, espessuras e ensaios colorimétricos,
foi possivel distinguir os filmes de acordo com suas composi¢fes, mas ndo a partir de seus
niveis de degradacdo. Esses resultados foram reflexo principalmente da heterogeneidade
causada pelo método casting. Além disso, os filmes contendo amido e quitosana apresentaram
boa resisténcia, mas menor transparéncia. Os resultados indicam necessidade de continuidade

do estudo empregando outro método de sintese e aprimoracdo da composicao dos filmes.

Palavras-chave: filmes, polimero, embalagens, PCA, quimiometria, degradacao.



ABSTRACT

In view of the need for alternatives for packaging minimally processed foods to reduce
pollution, this research aimed to evaluate the possibility of incorporating natural polymeric
matrices into a synthetic polymeric matrix to accelerate the degradation of plastic films. For
this purpose, films were synthesized using the casting method, composed of Polyvinyl Alcohol
(PVA), Chitosan and Starch, performing degradation tests, applying Doehlert's Experimental
Planning, using lamps with different voltages and time variations. The characterization
analysis by FTIR, UV-Vis, thicknesses and RGB components enabled to distinguish the films
according to their compositions, but not based on their degradation levels. These results were
mainly due to the heterogeneity caused by the casting method. Furthermore, films containing
starch and chitosan showed good resistance, but lower transparency. The results indicate the
need to continue the study using another method of synthesis and the improvement of the film

composition.

Keywords: films, polymers, packaging, PCA, chemometrics, degradation.
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INTRODUCAO

As transformacg@es nos paradigmas da sociedade nas Ultimas décadas, as demandas dos
consumidores por alimentos mais naturais e a crescente preocupagdo ambiental tém exercido
impacto significativo no processamento e na embalagem de alimentos (Campos et al., 2011).
Dentre estes fatores, destacam-se a crescente tendéncia de pessoas que vivem sozinhas, a
participagdo igualitaria de ambos os sexos em longas jornadas de trabalho e as consideracdes
sobre acessibilidade para pessoas com deficiéncia fisica que exigem praticidades no dia a dia.

E ainda h& o aumento da necessidade de prolongar a vida Gtil dos alimentos naturais,
mantendo seu frescor, aparéncia e outras caracteristicas sensoriais. No entanto, é importante
reconhecer que reacBes quimicas e processos fisicos comecam a ocorrer assim que esses
alimentos s&o colhidos, afetando sua qualidade e aparéncia, muitas vezes levando ao
desperdicio por parte dos consumidores.

Portanto, surge a necessidade de implementar embalagens e sistemas de transporte
especificos para cada tipo de alimento, com uma crescente énfase na tentativa de minimizar o
processamento dos alimentos. Segundo Nascimento (2014) a categoria de alimentos
minimamente processados é definida por produtos naturais que tenham passado por etapas
simples de limpeza, lavagem, selecdo, descascamento ou corte, mas que ndo tiveram adicdo de
outras substancias e ainda preservam as caracteristicas do alimento fresco.

H& também discussbes sobre ndo embalar ou cortar alimentos que ja possuem cascas,
ja que provoca um aumento significativo do uso e consequentemente descarte de plasticos
variados. Porém, a pratica de processar minimamente os alimentos naturais visa ndo apenas a
praticidade no momento de preparar e consumir os alimentos, mas também contribui
significativamente para a independéncia e autonomia de pessoas com deficiéncia, além de
diminuir o desperdicio de produtos que seriam descartados por ndo estarem tao atraentes para
0 consumidor, mas que néo estdo deteriorados e podem ser consumidos com seguranca (\VVenus,
2021).

E inegavel que essa abordagem gera mais residuos de embalagens plasticas, portanto
destaca-se a importancia do desenvolvimento de itens biodegradaveis e sustentaveis que ndo
persistam no meio ambiente por centenas de anos ap0os o descarte. Nesse contexto, a escolha
do polimero utilizado desempenha um papel fundamental no desenvolvimento de tais
embalagens.

Krochta e Baldwin (1994) observam que os filmes de materiais biodegradaveis tém
despertado grande interesse na comunidade cientifica, uma vez que sdo derivados de

macromoléculas bioldgicas, como polissacarideos, proteinas e lipideos, e que podem possuir a
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capacidade de formar uma matriz coesa e continua, conferindo maior resisténcia mecanica as
embalagens. Dentro desse grupo de polissacarideos, o amido € particularmente notavel devido
a sua abundancia, baixo custo e facil manipulacdo, mas apresenta desafios relacionados a sua
alta hidrofilicidade e baixa resisténcia a difusdo de vapor de dgua (Lawton, 1996).

Para melhorar as propriedades dos filmes de amido, o poli (a4lcool vinilico), conhecido
como PVA, tem sido empregado em suas sinteses. O PVA é um polimero biodegradavel
incolor, ndo toxico e amplamente disponivel, com excelente capacidade para a formacéo de
filmes (Wang et al., 2018) e oferece adesividade excepcional, resisténcia a solventes, 6leos e
gorduras, bem como barreira ao oxigénio (Aranha & Lucas, 2001). As misturas de PVA com
amido possuem grandes potenciais para aplicacdes em embalagens de alimentos devido ao seu
excelente desempenho e custo relativamente baixo (Wang et al., 2018).

A quitosana € um polimero que resulta da desacetilagdo da quitina, que por sua vez é o
segundo maior carboidrato encontrado no planeta, sendo encontrado abundantemente em
carapagas de crustaceos, como caranguejos, lagostas e camardes, bem como em insetos
(Galindo et al., 2019). A quitina é inerte e insolUvel enquanto a quitosana € reativa e soltvel
em &cidos fracos (Assis & Valmir L. da, 2003). Sua estrutura (Figura 1) é formada pela
repeticdo de unidades beta-(1,4)-2-amino-2-deoxi-D-glucose e a formula molecular genérica

pode ser expressa como (CeH1104N)N.

OH
H2
o ,Ho
o)
HO ol
H
. OH

n

Figura 1 - Estrutura molecular da quitosana.

A quitosana desperta interesse devido ao seu amplo espectro antimicrobiano contra
bactérias, fungos e virus, pelas suas diversas aplicacbes e sua biocompatibilidade e
biodegradabilidade, tornando-a particularmente atraente para o uso em embalagens ativas. Os
filmes de quitosana, quando secos, apresentam baixa permeabilidade a gases, sendo ainda mais
eficazes nesse aspecto do que materiais como PET ou PVC. Além disso, estudos demonstram
que filmes com quitosana permitem uma maior permeacédo de dioxido de carbono (CO2) em
relacdo ao oxigénio (O2), o que pode ser vantajoso na fabricacdo de embalagens com
atmosferas controladas para alimentos Assis, 2010).

No entanto, h&d uma limitac&o para aplicacéo total dos filmes de quitosana devido a sua

hidrofilicidade. A quitosana contém grupos aminos e a eletronegatividade dessas liga¢cdes cria
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sitios de alta polaridade, favorecendo a reorganizagdo de moléculas de &gua ao redor desses
sitios, conferindo ao material uma afinidade e capacidade de retencdo de 4agua
significativamente elevadas (Assis & Valmir L. da, 2003).

Os plastificantes desempenham o papel de conferir maior flexibilidade e ductilidade
aos compostos poliméricos (Banegas, 2011). O glicerol sendo o mais prevalente, escolhido
devido a sua notavel estabilidade e compatibilidade com cadeias biopoliméricas hidrofilicas,
superando alternativas como sorbitol, polietilenoglicol (PEG) e acucares (Campos et al., 2011).

Considerando todos esses contextos, este trabalho de conclusdo de curso teve como
objetivo a sintese e avaliacdo da degradacdo acelerada de filmes biodegradaveis ativos
potencialmente utilizados para embalar alimentos minimamente processados, observando
como cada composicdo responderia as mudancas de condicdes de degradacdo em funcdo da
temperatura/luz e o tempo. Buscou-se avaliar se a introdugdo de polimeros naturais (amido e
quitosana) na matriz polimérica do poli (alcool vinilico) contribuiria para acelerar de alguma
forma a degradacdo dos filmes, gerando expectativas que podem contribuir para o
desenvolvimento de embalagens no futuro, que favorecam a reducdo do acumulo de lixo, a

preservacao da natureza e uma sociedade mais sustentavel.
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REVISAO BIBLIOGRAFICA

Embalagens de alimentos

A embalagem desempenha um papel essencial na manutencdo da qualidade, seguranca
e no prolongamento da vida util dos alimentos, j& que ocorrem mudancas durante o
armazenamento, distribuicdo e transporte desses até chegarem a mesa do consumidor (Roy &
Rhim, 2021). Uma embalagem contribui para a seguranca alimentar por meio de mecanismos
que incluem a criacdo de barreiras contra contaminacdes e a prevencdo da migracdo de seus
préprios componentes para o alimento (Azeredo et al., 2000).

Os consumidores geralmente avaliam a qualidade e o frescor dos alimentos embalados
através do prazo de validade impresso na embalagem. Ainda assim, para alguns produtos como
os alimentos minimamente processados, 0 prazo de validade ndo é sempre suficiente para
avaliar a qualidade e o frescor dos alimentos, destacando-se a vantagem de embalar esses
produtos com filmes transparentes que permitam a visualiza¢do dos alimentos.

Estabelece-se algumas caracteristicas essenciais para os filmes de embalagens de
alimentos como: barreiras de gas, de aroma e de vapor d’agua; propriedades mecanicas, Opticas
e térmicas; e resisténcias a gorduras e a agua. E ainda podem possuir fungdes adicionais como
atividades antimicrobianas, antioxidantes, protecdo UV e biodegradabilidade (Roy & Rhim,
2021).

Filmes poliméricos

Segundo Flores et al., (2010) a extruséo representa uma das tecnologias mais utilizadas
na producédo de filmes para embalagens de alimentos, destacando-se por sua versatilidade na
criacdo de uma variedade de produtos, eficiéncia produtiva elevada a custos reduzidos, rapida
velocidade e automacao na linha de producao.

De maneira geral, nesse procedimento, o material polimérico € impulsionado ou
pressionado por uma rosca contra uma matriz que facilita a criacdo do perfil continuo, que
entdo podera ser moldado de acordo com sua necessidade. Existem fundamentalmente dois
métodos empregados: a extrusdo de filmes planos e a extrusdo de filmes tubulares, bem
distintos entre si e quando aplicados em larga escala de producdo, resultam em variacdes
significativas no produto final (Souza & Almeida, 2015).

A extrusdo de filmes planos é um processo que, devido a sua notavel produtividade,
oferece uma excelente relacdo custo-beneficio, otimizando os custos associados a fabricacdo
em relacédo ao volume de producdo. No entanto, essa elevada eficiéncia so é possivel quando a

qualidade do produto atinge um nivel excelente, alcancado pela notavel uniformidade na
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espessura, caracteristica distintiva desse processo, permitindo a viabilidade da producdo de
filmes muito finos (Souza & Almeida, 2015).

No processo de extrusdo de filmes planos, a maquina é responsavel por extrudar a
matriz polimérica e resfrid-la em um rolo de alta velocidade e altamente polido, ilustrado na
Figura 2. O fundido € preso a superficie do rolo de resfriamento pela pressdo de uma faca de
ar ou de uma caixa de vacuo localizada préxima ao rolo, fazendo com que o filme fino seja
rapidamente resfriado, melhorando suas propriedades mecanicas e transparéncia. O filme entéo
passa por uma série adicional de rolos de polimento e pressao, que ajudam a puxa-lo até a
espessura correta, entéo aparando suas bordas e enrolando em um tambor para armazenamento
(Crawford & Martin, 2020).

Matriz polimérica
Aparador de . extrudada
pbor das Caixa de
Rolo de~ vécuo
compressao

=@ Facadear
° Rolo de

resfriamento

Extrusora

Bobinador

Figura 2 - llustracdo de uma maquina extrusora de filmes planos. Fonte: Crawford & Martin (2020).

J& o procedimento de extrusdo de filmes tubulares ilustrado na Figura 3 € 0 mais comum
para producdo em larga escala de filmes plasticos e consiste essencialmente em direcionar o
fluxo do polimero ainda em estado fundido através de uma matriz anelar, que induz a formacéo
de um tipo de tubo pléastico. O tubo, ainda flexivel, é estirado na direcdo do fluxo do material
pelos rolos puxadores e inflado radialmente para atingir o diametro final do baldo (Souza &
Almeida, 2015).

Eventualmente, o filme resfriado passa através de guias e rolos de pressdo antes de ser
levado para tambores de armazenamento ou, por exemplo, reforcado e cortado no comprimento
certo para sacos plasticos (Crawford & Martin, 2020). O material pode ter suas cadeias
orientadas de acordo com as condi¢bes de processamento, facilitando a obtencdo da
biorientagéo do filme em comparagdo com o processo de extruséo plana de filmes (Souza &
Almeida, 2015).

12



/ Filme

Anel de resfriamento

, Bolha de

Bobinador Molde

Ventoinha Extrusora

Figura 3 - llustracdo de uma maquina extrusora de filmes planos. Fonte: Crawford & Martin (2020).

Os filmes planos e tubulares apresentam caracteristicas especificas, sendo
recomendados para distintas aplicacGes, diferenciando-se por suas propriedades e usos
distintos. Enquanto o filme plano exibe uma variacdo de espessura maior em comparacao ao
processo tubular, a produtividade do equipamento para filmes planos é superior. Além disso, a
extrusora de filmes planos possui a capacidade de produzir filmes especificos mediante a
simples troca de alguns componentes da maquina, como o cilindro de resfriamento (Crawford
& Martin, 2020).

No entanto, a extrusora tubular apresenta vantagens significativas no que diz respeito
ao espaco ocupado, pois ndo demanda uma &rea extensa no chdo de fabrica. Embora seja
extremamente alta, atingindo alturas entre 5 a 10 metros, existe uma opcdo de variagdo
horizontal para empresas que ndo dispdem de pavilhdes de altura consideravel. Uma das
principais vantagens do processo de extrusdo tubular é a producdo de filmes sem cortes ou
rebarbas, otimizando sua utilizagdo em diversas aplica¢fes (Crawford & Martin, 2020).

Ao comparar os filmes, aqueles produzidos pelo processo tubular podem exibir
espessuras mais reduzidas em comparacdo aos filmes planos. Além disso, possuem um
equilibrio favoravel de propriedades, sendo mais isotropicos do que os filmes planos. Devido
a essa caracteristica, os filmes tubulares podem oferecer uma flexibilidade superior (Crawford
& Martin, 2020).

13



J& 0 método de casting que foi empregado para a sintese dos filmes estudados nesse
projeto, € especialmente popular para os filmes a base de biopolimeros no meio académico,
devido a sua facilidade de execucdo em ambientes laboratoriais por exigirem ferramentas
simples e baratas (Braga et al., 2018; Roy & Rhim, 2021).

A técnica de casting (Figura 4) envolve a dissolucdo de um polimero em um solvente
adequado com a adicdo de um plastificante e sua homogeneizagdo, seguido de um
derramamento controlado sobre uma superficie plana, para que o solvente possa evaporar e

levar & formac&o da pelicula sélida de polimero (De Azeredo et al., 2014):

<> Solvente
Homogeneizagao

m i m Casting
& %

Matriz
Biopolimérica Plastificante

Solu¢do do Filme

Evaporagao do
Solvente

11t
% —

Figura 4 - Técnica de casting para producdo de filmes em escala laboratorial. Fonte: De Azeredo et al. (2014).

Remocgao

Filmes Biodegradaveis

Reconhece-se que 0s materiais poliméricos sintéticos tém sido amplamente utilizados
em todos os campos da atividade humana durante as ultimas décadas. Essas substancias
macromoleculares artificiais sdo geralmente originarias do petroleo, a maioria sao
consideradas ndo degradaveis e consomem muita energia para serem produzidas desde a
extracao até a sua ultima etapa de producgdo Pawar & Purwar, 2013). No entanto, 0s recursos
petroliferos sdo limitados e o uso crescente de polimeros ndo biodegradaveis tem causado
sérios problemas ambientais como emiss@es de gases do efeito de estufa, contribuindo também
para o0 aquecimento global.

Os principais fatores que impulsionam o desenvolvimento do mercado de embalagens

biodegradaveis incluem o encarecimento do petréleo bruto, a demanda de consumidores

14



conscientes, o aumento da viabilidade econémica e o desenvolvimento da infraestrutura de
compostagem para uma eliminacdo de produtos bioplasticos (Pawar & Purwar, 2013).
Portanto, recentemente os bioplasticos surgiram como uma alternativa para conter os danos
causados pelos plasticos ndo biodegradaveis.

A Organizacao Europeia de Bioplasticos (European Bioplastics - EUBP) afirma que
um material plastico é definido como biopléastico se for de base biologica, biodegradavel ou
apresentar ambas as propriedades. A necessidade de substituicao do plastico a base de petrdleo
por polimeros de base biolégica é uma alternativa vélida ja que a producdo de plasticos
convencionais consome 65% mais energia e emite 30-80% mais gases de efeito estufa do que
o0s bioplasticos Mangaraj et al., 2019).

Assim como a biomassa, os biopolimeros sdo degradados em carbono e dgua apos
degradacéo pela acdo de enzimas e micrébios, como é mostrada na Figura 5.

Aplicagdes de =
Biopolimeros =

$ N
o
Polimeros Compostigem
Biodegradaveis
Sintese/ \
Processamento de Biodegradacgao
biopolimeros Fotossintese ’

oleos, etc... Biomassa

Amido, agucares, \ \\\ CO, H,0
/
\ b
N

Figura 5 - Ciclo de vida de biopolimeros. Fonte: Mangaraj et al. (2019).

Além da biodegradabilidade, os biopolimeros apresentam outras caracteristicas como
permeabilidade ao ar, selabilidade em baixas temperaturas, disponibilidade e baixo preco.
Diversos biopolimeros como amido, celulose, quitosana, PLA, PCL, PHB etc. séo utilizados
para fins de embalagem (Mangaraj et al., 2019).

A tendéncia atual em embalagens de alimentos é a utilizacdo de misturas de diferentes
biopolimeros, como misturas (Pawar & Purwar, 2013) que sdo produzidos a partir de fontes
renovaveis, sdo biodegradaveis e imitam as propriedades de polimeros convencionais como
polietileno (PE), polipropileno (PP) e tereftalato de polietileno (PET). Assim, os biopolimeros
na forma de materiais de embalagem séo inovacgdes fundamentais que podem ajudar a reduzir
o impacto ambiental da producéo de plastico.
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Filmes ativos

O avango na produgdo de alimentos convenientes com prazo de validade mais
prolongado, associado com as transformaces nas praticas de varejo e estilos de vida,
impulsionou o desenvolvimento de materiais de embalagem aprimorados, inovadores e
inteligentes.

Entendem-se como embalagens inteligentes as que indicam o estado dos produtos
alimentares, permitindo que os consumidores possam avaliar a qualidade e o frescor dos
alimentos embalados em tempo real (Roy & Rhim, 2021). Existem vérios tipos de indicadores,
classificados principalmente como diretos e indiretos; o primeiro inclui indicadores de frescor,
danos, temperatura, tempo, umidade e biossensores, o ultimo inclui rastreamento de produtos
(Huang et al., 2019).

Os indicadores de frescor desempenham um papel crucial ao avaliar a qualidade do
produto, uma vez que estdo diretamente associados a sua condicdo. Sua principal finalidade é
identificar a presenca de metabo6litos microbianos, como diéxido de enxofre, aménia, amina,
acidos organicos, etanol, toxinas ou enzimas, revelando possiveis alteragdes no produto.
Normalmente, esses indicadores assumem a forma de etiquetas posicionadas no espaco livre
da embalagem, rotulos, dispositivos eletrénicos ou dpticos (Barbosa De Souza et al., 2017).

Estabelece-se a embalagem ativa como um tipo de embalagem estrategicamente
projetada para exercer uma influéncia sobre os alimentos, incorporando agentes aditivos que
interagem de maneira desejavel com o produto, com o propoésito de proteger, prolongar a vida
atil, preservar as propriedades sensoriais (aparéncia, aroma, consisténcia, textura e sabor) e
assegurar a qualidade e a seguranca do alimento (Braga & Silva, 2017).

As embalagens ativas podem ser classificadas em sistemas absorvedores e emissores
(Figura 6), que visam remover 0s compostos indesejaveis do espaco livre da embalagem e que
incorporam substancias ao material da embalagem e sdo liberados ao alimento,

respectivamente (Braga & Silva, 2017).

Oxigénio Etanol

Etileno E b 1 Antioxidantes
Diéxido de carbono |, Sistemas | m a ag ens | Sistemas | Antimicrobianos
Agua Absorvedores . Emissores Conservantes
Odores e sabores Atlvas Enzimas
desagradaveis Diéxido de carbono

Figura 6 - Exemplos de propriedades de embalagens ativas.
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Quimiometria

A quimiometria pode ser definida como a aplicagdo de métodos matematicos e
estatisticos no planejamento ou otimizacdo de procedimentos, bem como na obtencdo do
maximo de informac6es quimicas relevantes por meio da analise de resultados (\Vogel, 2002).
Destaca-se a utilidade dessa disciplina quando lidamos com conjuntos de dados multivariados,
oferecendo ferramentas para lidar com a complexidade e alto volume de dados quimicos,
melhorando a precisdo e a interpretacdo dos resultados obtidos em experimentos.

Planejamento Doehlert

Tendo em vista 0 grande numero de variaveis que podem ser estudadas para o
desenvolvimento e otimizacdo da composicao de filmes, 0 uso de planejamentos experimentais
€ uma estratégia que alia a necessidade de um menor nimero de experimentos a capacidade de
fornecer mais informacdes sobre o sistema.

Em um planejamento fatorial, define-se um fator como uma varidvel que afeta o
resultado experimental e cada fator tem dois ou mais niveis, e a resposta € o resultado
observado para cada combinagéo (Vogel, 2002). Nesse sentido, o planejamento experimental
que emprega a Matriz de Doehlert € particularmente interessante para otimizar e avaliar um
sistema porque permite que fatores possam ser estudados com diferentes nimeros de niveis
(Tedfilo & Ferreira, 2006).

Para um estudo de k fatores, o niUmero de pontos experimentais no planejamento sera
de k?>+k+pc, sendo pc o nimero de experimentos realizados no ponto central (Tedfilo &
Ferreira, 2006). Considerando dois fatores, os pontos da matriz Doehlert correspondem aos

vértices de um hexagono regular e um ponto central, como ilustra Figura 7.

X,
Figura 7 - Planejamento Doehlert com duas varidveis. Fonte: Tedfilo & Ferreira (2006).
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Anélise de Componentes Principais

O método de Analise de Componentes principais (PCA) fundamenta-se na
transformacéo das variaveis originais de uma matriz de dados, em que as linhas representam
as amostras e as colunas as variaveis, em novas varidveis ndo correlacionadas denominadas
componentes principais (PC, do inglés Principal Components). Essas componentes principais
sdo combinacdes lineares das variaveis originais, ilustrado na Figura 8 (XV ENCONTRO
NACIONAL DE ENSINO DE QUIMICA, 2010).

A g
Variavel 3

> Variavel 1

Variavel 2

Figura 8 - Exemplificagdo da redugéo de um espaco de trés dimensfes para um de uma dimensao através da
utilizacdo de PCA. Fonte: XV ENEQ (2010).

O célculo utilizado na Analise de Componentes Principais (PCA) baseia-se na
decomposic¢éo de uma matriz qualquer X em um produto de duas matrizes menores, geralmente
representadas como T e P. Essa decomposicdo é fundamental para expressar a variacdo nos
dados originais em termos de Componentes Principais (PCs), permitindo uma representacédo
mais eficiente e simplificada do conjunto de dados. O resultado dessa decomposicdo é
frequentemente expresso como X = TPT, onde T contém os escores (representando a disposicao
das amostras nas PCs) e P contém os pesos (indicando a relevancia das variaveis originais em
cada PC).

Estabelece-se que a decomposicgéo utilizada na PCA, a matriz original X (ilustrada na
Figura 9) com n linhas e m colunas é aproximadamente decomposta em trés componentes
principais,

1. Téamatriz de escores, com n linhas e d colunas (onde d é o nimero de PCs escolhido).
2. PTé atransposta da matriz de pesos, com m colunas e d linhas.
3. E é a matriz de residuos, que contém a fracdo da informacdo ndo modelada ou nao

explicada pelas PCs.
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Figura 9 - Representacdo esquematica da decomposicdo de uma matriz X em PCA. Fonte: XV ENEQ (2010).

Na andlise de componentes principais, a matriz de pesos é crucial para determinar a
relevancia das variaveis originais em cada PC. Cada elemento da matriz de pesos € calculado
como o cosseno do angulo entre o eixo de cada varidvel original e a respectiva PC. Por outro
lado, a matriz de escores representa a disposi¢do das amostras no espaco das PC, ou seja, a
projecdo dos pontos experimentais nos eixos definidos pelas PC. Essas duas matrizes
desempenham papéis essenciais na interpretacdo e compreensdo das relagdes entre as variaveis
e amostras no contexto da PCA.

As distancias entre os escores podem ser calculadas com base na posicdo espacial
destes, permitindo a andlise da existéncia de similaridade ou ndo entre as amostras. Esse
processo resulta na formacdo de agrupamentos de dados, onde amostras mais similares sdo
visualmente representadas por pontos proximos no espaco. Se uma amostra apresentar
caracteristicas distintas em rela¢do ao grupo, seu ponto correspondente se afastara no espaco,
evidenciando a diferenca.

Quando o nimero de PCs é significativamente menor que o nimero inicial de variaveis,
ocorre uma reducéo substancial de informag&o, possibilitando uma visualizagdo mais clara do
conjunto de dados, facilitando o reconhecimento de padrdes, a selecdo de amostras e a

construcdo de novos modelos.
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MATERIAIS E METODOS

Materiais

Os reagentes utilizados para a sintese dos filmes por casting foram: &cido Acético
Glacial P.A. 99,7% (Impex); alcool polivinilico (PVA) Mw: 85.000-124.000, 99% hidrolisado
(Sigma-Aldrich); amido solavel P.A 99,6% (Dindmica Quimica Contemporanea Ltda.);

glicerol >99% (GC) (Sigma-Aldrich) e quitosana em p6 adquirida da empresa Seletto Gréo.

Producéao dos filmes

A producdo dos filmes foi realizada a partir da técnica de casting, descrita
anteriormente por Braga et al., 2019. Para a secagem dos filmes, utilizamos placas de vidro de

625 cm? com molduras feitas através de impressdes 3D (Figura 10).

Figura 10 - Foto que ilustra a placa de vidro com bordas feitas em impressora 3D empregada para a producéo
dos filmes pelo método casting. Fonte: autoria propria (2023).

Filme de PVA: a producéo do filme contendo apenas o poli (alcool vinilico) (PVA) foi
feita a partir das seguintes etapas: (1) hidratacdo de 1,95 g de PVA em 97 mL de dgua destilada
fria por uma hora; (2) seguido de aquecimento desse polimero sob agitacdo a 90°C até a
dissolucdo; (3) adicdo de 0,33 mL de glicerol e homogeneizacao da solugéo; (4) derramamento
a solugdo polimérica sobre a placa de vidro e esperar o solvente evaporar a temperatura
ambiente.

Filme de PVA com quitosana (PVA+Q): a producdo do filme contendo o polimero
sintético e a quitosana foi feita a partir da homogeneizacao de duas solugdes de acordo com as
seguintes etapas: (1) hidratacdo de 2,64 g de PVA em 132 mL de agua destilada fria por uma
hora; (2) em seguida a dissolucgéo do polimero sob agitacdo e aquecimento a 90°C; (3) e adi¢éo
de 0,891 mL de glicerol; (4) a segunda solucéo preparada a partir da dissolucéo de 0,66 g de
quitosana em 66 mL de acido acético (1%); (5) homogeneizacdo das duas soluces; (6) e por

fim, derramamento da solucgdo final sobre a placa de vidro e esperar o0 solvente evaporar a
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temperatura ambiente.

Filme de PVA com quitosana e amido (PVA+Q+A): a producdo do filme de PVA
contendo os polimeros naturais foi feita a partir da combinacao de trés solugdes preparadas
separadamente de acordo com as seguintes etapas: (1) a primeira solugdo composta por 2,64 g
de PVA hidratado em 66 mL de agua destilada fria por uma hora; (2) dissolvimento sob
agitacdo e aquecimento a 90°C; (3) e adicdo de 0,891 mL de glicerol; (4) a segunda solugéo
preparada a partir da dissolucéo de 0,66 g de quitosana em 66 mL de acido acético (1%); (5) a
terceira 0,66 g de amido P.A. dissolvido sob agitacdo em 66 mL de agua destilada a 60°C; (5)
apos a homogeneizacdo das trés solucdes; (6) derramamento da solucéo final sobre a placa de

vidro e solvente evaporar a temperatura ambiente.

Degradacéo
Para realizacdo dos ensaios de degradacéo foi utilizada uma caixa de madeira (Figura
11) de 23,5 cm de altura por 54 cm de largura e 34,5 cm de profundidade, contendo 4 soquetes

de ldmpadas, com distancia de 10 cm para os corpos de prova.

]z 4

Figura 11 — Fotos do exterior (superior) e interior (inferior) da caixa empregada na degradacéo dos filmes.
Fonte: autoria propria (2023).
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Para a realizacdo das degradagdes foi empregado o planejamento experimental por
Matriz de Doehlert descrito anteriormente. Os fatores consistiram em: (1) tempo de
degradacéo, estudado nos niveis de 4, 9, 14, 19 e 24 h; (2) incidéncia de luz e temperatura,
avaliados conjuntamente em trés niveis proporcionados pela poténcia das ldmpadas hal6genas
empregadas na degradacdo 42, 70 e 100 W. A Figura 12 apresenta esquematicamente o
planejamento realizado, com triplicatas nos vértices do hexagono e em quintuplicata no ponto

central.

Composigdo do filme

t (h)

| PVA +Q+A
| PVA +Q
24 4+ PVA

141

09+

04 1

T
42 70 100 P (W)

Figura 12 - llustracdo do planejamento realizado para avaliagdo da degradacéo dos trés filmes produzidos.
Fonte: autoria propria (2023).

Testes de caracterizagdes
Aspecto visual e homogeneidade:

A homogeneidade foi determinada empregando as técnicas de espectroscopia de
infravermelho por reflectancia total atenuada (FTIR-ATR), ilustrada na Figura 13
(equipamento Varian 640-IR, 64 varreduras e 4 cm™ de resolucdo) e anlise de imagens digitais

obtidas de acordo com o esquema da Figura 14, na escala RGB e escala de cinza (Iphone 12).

Figura 13 — Foto do equipamento Varian 640-IR com o acessorio utilizado para a técnica de ATR. Fonte:
autoria prépria (2023).
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Figura 14 (A) Mecanismo utilizado para aquisi¢ao das fotos de maneira equidistante. (B) Filme composto de
PVA. (C) Filme composto de PVA e Quitosana. (D) Filme composto de PVA, Quitosana e Amido. Fonte:
autoria prépria (2023).

Transparéncia:
A Transmissdo de luz UV (T) e transparéncia (Teoo) dos filmes foram estimados
utilizando espectroscopia UV-Vis (espectrofotdmetro Agilent Technologies Cary 8454) e os

valores de espessura dos filmes, conforme a equacéo 1 a seguir (Braga et al., 2019).

(Eq. 1)

Onde: Abseoo € a absorbancia em 600 nm e € a espessura do filme (mm),

respectivamente, baseada na norma ASTM D1746-03 (American Society for testing and
Materials).

As leituras no espectrofotometro foram realizadas em modo de transmisséo, com 0s
corpos de prova fixados no suporte de cubetas do aparelho, permitindo que o feixe de radiagcdo
atravessasse o filme (Figura 15). A medida do branco foi realizada utilizando o ar pressupondo
que as propriedades do ar na regido UV-Vis ndo interfeririam nos espectros dos filmes.

Figura 15 — lustracdo do espectrofotdmetro utilizado e seus componentes. Fonte: Agilent (2014).
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Espessura
As espessuras dos filmes foram medidas utilizando um micrémetro analdgico da
marca Kingtools (0-25 X 0.01 mm) ilustrado na Figura 16, sendo expressa pela média de 3

medidas em diferentes localizacGes de cada filme antes e ap6s a degradacao.

Figura 16 - Foto do micrémetro utilizado para medir as espessuras dos filmes. Fonte: autoria propria.

Andlise de dados

A analise de dados foi realizada por meio de planilhas eletronicas e do software Matlab

R2017b e PLS-Toolbox (verséo 8.8.1, Eigenvector Inc.).
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Avaliacao visual dos filmes antes e ap0os a degradacéo

Os filmes produzidos apresentaram um aspecto visual bastante distinto mesmo antes da
degradacdo (Figura 17). Enquanto o filme de PVA apresentou elasticidade e transparéncia
compativeis com os filmes de PVC comerciais, os filmes de PVA+Q e PVA+Q+A foram mais
opacos devido a diferenca de solubilidade, mas também apresentaram boas propriedades

mecanicas de elasticidade.

PVA+Q+A

Figura 17 - Foto de triplicatas dos corpos de prova das trés composic¢Ges dos filmes antes das degradacdes.
Fonte: autoria prépria.

Aponta-se na Figura 17 a partir da andlise visual que os filmes copoliméricos
apresentaram uma maior heterogeneidade, evidenciada pela presenca dos polimeros de
quitosana e amido na composicédo. O filme de PVA puro ndo demonstra tanta heterogeneidade
visual por ser transparente, mas como contemplaremos nos proximos resultados, também se
sujeita as irregularidades causadas pelo método de casting.

Observa-se na Figura 18 que os filmes que estdo dispostos na segunda coluna recebem
mais incidéncia de luz das lampadas em comparagdo com as colunas 1 e 3, potencialmente

causando maiores alteracdes visuais.

& )

o =D i
0 0
= Y e ¢ .

4

Figura 18 - Disposicdo dos filmes dentro da caixa de degradacao.
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Apo6s degradacdo observou-se uma reducdo visivel da elasticidade e resisténcia ao

manusear os corpos de prova, além de alteracGes visuais. A foto da Figura 19 evidencia que as

replicatas também apresentaram diferencas visuais nitidas entre si, que possivelmente devem-

se as distintas incidéncias de luz das lampadas, gracas as varia¢6es de acordo com a disposi¢do

dos filmes dentro da caixa em cada ensaio de degradacdo (Figura 18).

Figura 19 - Fotos de triplicatas dos corpos de prova de cada um dos filmes produzidos ap6s o ensaio de
degradacédo de 19 horas e lampada de 100 W. Fonte: autoria propria.

Homogeneidade

PVA+Q+A

A anélise dos espectros de ATR-FTIR dos trés tipos de filme apresentou sinais distintos

e caracteristicos da composicdo empregada na sintese (Figura 20). Aponta-se a alta intensidade

das bandas relacionadas a alcanos nos espectros de infravermelho presentes em polimeros
(dobramento C-H entre 1300 cm™ e 1500 cm™).

Espectro IR - Condicdes Iniciais dos trés filmes
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Figura 20 - Espectros médios dos trés filmes produzidos na condicéo inicial.
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A partir dos espectros de FTIR foi possivel distinguir os trés filmes de acordo com suas
composicdes, devido a banda caracteristica de estiramento C-O em 1080 cm™ presente em
alcoois primarios combinada com a banda de estiramento C-N em 1050 cm™ presente apenas
na molécula de quitosana, que estdo em maiores intensidades no filme de PVA + Q + A, em
menor intensidade no PVA + Q e que ndo aparece no espectro do filme que contém apenas o
polimero de PVA.

Destaca-se conjuntamente a banda larga na regido de 3310 cm™ com maior intensidade
no filme que contém amido e diminuindo nos filmes que contém apenas a quitosana como
polimero natural e no filme de PVA puro, gracas a menor presenca das ligacdes de estiramento
O-H. O pico intenso da banda em 1140 cm™ caracteristico da ligacéo de estiramento C-O de
éteres alifaticos, também contribui para a discriminacédo entre os filmes.

Na Figura 21 também pode ser observada a variacdo dos espectros de ATR-FTIR
realizados em triplicata, de 5 corpos de prova de filmes PVA+Q+A na condic¢do inicial,

evidenciando a dificuldade de homogeneidade de producéo do filme ao longo da placa de vidro.

0.0 Espectro IR - Quintuplicatas do filme PVA+Q+A
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Figura 21 - Espectros de cinco corpos de prova do filme PVA+Q+A antes da degradacao.

Para as bandas mais intensas, regido entre 1350 e 1700 cm™, foram observadas
variagOes de intensidade de aproximadamente 0,02 a 0,08 unidades de absorbéncia, o que
representa uma elevada variacdo para corpos de prova que sdo replicatas. As principais
justificativas para essa varia¢éo sdo apontadas como: a variagéo inerente do metodo de casting
e a pequena area de amostragem do acessorio do equipamento de ATR (um circulo de cerca de
2 mm de diametro).

Outro resultado que destaca essa variacdo significativa entre os resultados pode ser
estudado a partir do dendrograma do filme de PVA + Q + A (Figura 22), no qual ndo se

observou uma ordem ldgica nos grupos formados, em que os filmes estariam separados por
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tempos de degradacdo ou poténcias das lampadas empregadas. Esses dois grupos distintos no
dendrograma, sdo causadas pelas variagBes das intensidades em 1050 cm™ (absorcio de

estiramento C-N) e em 1100 cm* (absorc&o de estiramento C-O).

Dendrograma de todas as condigdes do filme PVA+Q + A
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Figura 22 - Dendrograma obtido para os espectros da Figura 21.

Ao se analisar os espectros do filme PVA + Q + A de todas as condi¢des de degradacéo
(Figura 23) com Andlise de Componentes Principais, pode-se confirmar nos graficos de escores
e pesos de PC1xPC2 das Figuras 24 e 25, respectivamente, que o ATR-FTIR ndo foi uma
técnica representativa o suficiente avaliar a variacdo dos filmes em funcdo das condicbes
iniciais e diferentes degradacGes. Possivelmente influenciado pela area de amostragem restrita
do ATR e pela variagcdo do método de sintese empregado, de modo que as proprias variacdes
na composicdo do filme em um mesmo corpo de prova atrapalham a interpretacdo dos

resultados.

0.09 Espectro IR - Todas as condigdes do filme PVA+ Q + A
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Figura 23 - Espectros de ATR-FTIR obtidos para o filme PVA+Q+A na condicéo inicial e sete condi¢des de
degradacéo.

Mesmo com essas variagOes, a partir da PCA verifica-se que a PC1 consegue

discriminar o filme de PVA dos outros filmes e que a PC2 apenas evidencia 0 comportamento
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atipico de quatro amostras do filme PVA + Q + A. E interessante destacar na Figura 24 a

proximidade dos pontos iniciais (I) com os de maior degradacdo e que as amostras nédo

mostraram dispersao em funcdo do tempo ou da poténcia da lampada empregada.
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Figura 24 - Grafico de escores da PCA calculada com os espectros ATR-FTIR médio dos trés filmes na
condicéo inicial e diferentes degradacdes.

Observando o grafico de pesos da Figura 25 pode-se perceber que 0S pesos mais
positivos em PC1 estdo na regido entre 1400 a 1600 cm™, denota que s&o 0s nlimeros mais

responsaveis por discriminar os filmes de PVA+Q e PVA+Q+A do filme de PVA puro.
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Figura 25 - Gréfico de pesos da PCA calculada com os espectros de ATR-FTIR médios dos trés filmes na
condicdo inicial e diferentes degradacdes.

A fim de corroborar o estudo da homogeneidade e caracterizacéo feito por ATR-FTIR,
também foi feita uma analise das cores RGB a partir de fotos digitais obtidas por um suporte e
imagens de um celular IPhone 12, conforme ilustrado na Figura 14. Utilizou-se a escala de
cinza (grayscale), que deriva do sistema RGB, em que as intensidades de cores s&o codificadas
como tons de cinza e demonstra como a sensibilidade a cor ¢ afetada pela faixa de comprimento
de onda de absorcdo, devido aos diferentes pesos atribuidos aos canais R, G e B na

representacio dessa escala (Soares et al., 2023). Usando 0 MATLAB, uma érea de 0,76 cm?
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das imagens digitais foi selecionada e as intensidades dos canais vermelho (R), verde (G) e
azul (B) e escala de cinza foram utilizadas para determinar o percentual de variacdo em cada
canal.

A Tabela 1 mostra os resultados das componentes RGB para as trés composic¢des. Os
filmes de PVA apresentaram maior variacdo dos valores de intensidade dos indices de cor dos
canais RGB. Essa maior variacdo é atribuida a presenca de cristais do polimero PVA que nédo
dissolveram propriamente durante a sintese do filme pelo método de casting, evidenciados

pelas imagens no Apéndice A.

Tabela 1. Resultados de coeficientes de variacdo (%) dos indices de cor dos canais RGB (%) para os
trés filmes em cada condicéo.

PVA PVA+Q PVA+Q+A

Condigoes
Red Green Blue Red Green Blue Red. Green Blue
Inicial 42,2 40,2 37,4 3,7 3,7 3,8 13,9 13,4 13,1
42W 09h 38,7 36,3 32,8 | 146 14,0 13,5 | 16,2 16,1 16,4
42W 19h 19,5 18,1 16,6 7,8 7,7 7,6 5,4 5,3 5,4
70W 04h 30,5 294 28,5 | 15,6 15,2 15,2 5,1 5,1 5,1
70W 14h 26,6 25,6 24,2 | 13,4 13,0 12,9 | 10,0 10,0 10,1
70W 24h 35,8 34,2 31,1 4,9 5,0 5,5 6,1 6,1 6,1
100W 09h 45,7 47,5 48,2 8,1 8,2 8,9 4,8 4,7 4,8
100w 19h 29,0 27,8 26,3 8,8 8,8 9,1 9,1 9,1 9,4

Deve-se destacar que no filme de PVA a variagdo ocorreu sem uma tendéncia clara
entre as degradacgdes ou canais de cor, com CV% entre 20 a ~50%. Por outro lado, os outros
dois filmes apresentaram uma homogeneidade de cor cerca de 3 vezes menor. Novamente, ndo
foi observada uma tendéncia entre as condicdes de degradacdo e a homogeneidade dos filmes.

Outra informacdo obtida pela anélise das imagens dos trés filmes na componente azul
foi que constatou-se (Apéndices A, B e C) a presenca de irregularidades nos filmes, provocadas
pelas imperfeices das placas de vidro utilizadas para secagem, mas que ndo eram visiveis a

principio.

Espessura
Os resultados da Tabela 2 mostram que os filmes contendo PVA+Q e PVA+Q+A

apresentaram espessuras levemente superior que a dos filmes de PVA. Além disso, 0s desvios
padrdes obtidos para os copolimeros foram em média duas vezes maior que para PVA. Esse
resultado corrobora com a baixa reprodutibilidade do método casting, pois ao se ter filmes com
espessura variavel tem-se consequentemente uma varia¢do nas propriedades mecénicas e nas
absor¢Oes observadas por FTIR.
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Tabela 2. Resultados e espessura (n=5) para os trés tipos de filmes e condi¢des testadas.

Espessuras (mm)

Condigoes PVA +Q PVA+Q+A

Inicial 0,06 £ 0,01 0,13+0,03 0,12 +0,04
42W 09h 0,03 £0,01 0,10+ 0,04 0,07 £0,01
42W 19h 0,03 £ 0,00 0,06 £ 0,03 0,08 £ 0,00
70W 04h 0,04 £0,01 0,07 £ 0,04 0,09 £ 0,02
70W 14h 0,04 £0,01 0,08 £0,03 0,08 £ 0,02
70W 24h 0,04 £0,01 0,06 £ 0,02 0,09 £0,01
100W 09h 0,04 £0,01 0,10 £ 0,02 0,10+ 0,01
100w 19h 0,03 +0,01 0,08 £ 0,02 0,09 £ 0,02

Transparéncia

Para a analise de transparéncia foram obtidos espectros na regido UV-Vis de cada um
dos filmes e condicdes de degradacdo e avaliada a transmitancia nos comprimentos de onda de
250, 300, 350 e 400 nm. Ademais, 0 parametro Teoo foi calculado com a absorbéancia em 600
nm dividido pela espessura dos filmes (Braga et al., 2019). Os resultados séo apresentados na
Figura 26 e Tabela 3.

Observa-se na Figura 26 que a ordem de transparéncia segue a sequéncia de
PVA>(PVA+Q)>PVA+Q+A) estando em concordancia com a impressdo visual dos filmes,
sendo o PVA bastante transparente, apresentando valores de transmitancia quase sempre
superiores a 80%, e os demais tendo maior opacidade devido a presenca da quitosana e amido

(transmitancias <40%).

140 Espectro UV-Vis de todas as condigoes

PVA
PVA+Q
120 ¢ PVA+Q+A

Transmitancia (%)

250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800
Comprimento de onda (nm)

Figura 26 - Espectros de T% na regido UV-Vis de 220-800 nm dos filmes nas diferentes degradagoes.

A Tabela 3 mostra que o filme de PVA é mais de 8 vezes mais transparente que o de
PVA+Q e cerca de 40 vezes mais transparente que PVA+Q+V. Também, observa-se que a
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degradacéo ndo modificou a transparéncia dos filmes, considerando a variagéo observada para

esses resultados.

Tabela 3. Resultados de transmitancia (%) UV-Vis e Transparéncia (Absgsoonm dividido pela

espessuraem mm). Desvios padrdes das medidas em triplicata entre parénteses.

Comprimento de onda (nm)

PVA 250 300 350 400 Teoo
Inicial 85,97 (£0,07) 86,37 (+0,20) 87,58 (+0,22) 89,85 (£0,24) 0,66 (+0,01)
42W09h  81,80(+0,61) 83,78(+0,43) 86,13(+0,32) 88,93 (+0,29) 1,33 (+0,01)
42W 19h 81,98 (+0,46) 84,23(+0,48) 86,49 (+0,28) 89,22(+0,39) 1,07 (+0,02)
70W 04h 84,21 (+1,57) 84,69(+1,27) 86,38(+0,98) 88,82(+0,71) 0,84 (+0,02)
70W 14h 84,85 (+0,57) 8537 (+0,55) 87,43 (+0,12) 90,28 (+0,36) 0,64 (+0,02)
70W 24h 82,47 (+2,90) 83,52(+2,14) 85,75(+1,57) 88,52(+1,23) 0,73 (+0,02)
100W 09h 83,28 (+1,59) 84,11(+1,79) 86,41 (+1,05) 89,53 (+0,22) 0,60 (+0,01)
100w 19h 77,51 (+3,30) 81,06(£2,25) 84,10(+1,67) 88,09(+1,09) 0,80 (+0,10)

PVA +Q 250 300 350 400 Teoo
Inicial 6,97 (+6,33) 8,48(+7,21) 9,96 (+7,94) 11,44 (+8,50) 7,03 (+0,49)
42W09h  1,86(£0,56) 2,24(£0,56) 3,00 (+1,12) 4,22 (+1,65) 11,52 (+1,04)
42W19h  1,47(£0,93) 2,15(+1,29) 3,24 (+2,13)  4,81(+3,30) 17,61 (+2,66)
70W 04h  5,85(+7,87) 7,19(+9,49) 83 (+10,78) 9,64 (+11,92) 14,38 (+3,44)
70W 14h 2,88 (+3,50) 3,19 (+3,91) 3,84 (+4,37) 4,90 (+4,90) 12,64 (+1,11)
70W24h  4,60(+6,33) 579(+7,97) 6,81(+9,35 803 (+10,41) 17,37 (+2,35)
100W09h 0,64 (+0,38) 0,86(+0,44)  1,29(+0,51)  2,10(+0,73) 12,42 (+0,21)
100w 19h 0,58 (+0,40) 0,72 (+0,37)  1,12(+0,40) 1,96 (+0,63) 15,69 (+0,53)

PVA+Q+A 250 300 350 400 Teoo
Inicial 0,16 (+0,10) 0,10 (+0,13) 0,27 (+0,16) 0,38 (+0,16) 19,7 (+0,53)
42W09h  0,62(+0,18) 0,18(+0,22)  1,00(+0,26) 1,44 (+0,28) 22,04 (+0,08)
42W19h  0,05(+0,03) 0,03(+0,03) 0,10(+0,04) 0,43 (+0,01) 20,42 (+0,00)
70W04h  0,08(+0,02) 0,02(+0,04) 0,23(+0,16) 0,62 (+0,04) 17,43 (+0,01)
70W 14h 0,06 (+0,01) 0,01(+0,08)  0,12(+0,07) 0,60 (+0,16) 19,00 (+ 0,03)
70W24h  0,05(+0,03) 0,03(+0,02) 0,18(+0,11) 0,63 (+0,14) 16,47 (+0,02)
100W 09h  0,05(+0,01) 0,01(+0,04) 0,16(+0,03) 0,53 (+0,18) 14,49 (+0,01)
100w 19h 0,60 (+0,87) 0,87 (+1,06) 1,01 (+1,29)  1,65(+1,41) 14,65 (+0,38)
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CONCLUSOES:

A andlise dos espectros de ATR-FTIR permitiu uma distin¢do entre os trés filmes com
base em suas composicdes, gracas a presenca de bandas de estiramento caracteristicas como
C-N em 1050 cm™, C-O em 1080 cm™ e 1140 cm™ e O-H em 3310 cm™, identificadas com
maior intensidade no filme que contém a quitosana e amido, em menor intensidade no que tem
apenas quitosana e ausentes no espectro do filme contendo apenas o polimero PVA.

Os resultados de homogeneidade medidos pelos espectros FTIR do filme PVA +
Quitosana + Amido para as cinco replicatas de degradacdo da mesma condicéo evidenciaram
variacOes inesperadas, sugerindo a influéncia da baixa homogeneidade do método de casting,
corroboradas pelo dendrograma. Além disso, a pequena area de amostragem do acessorio de
ATR pode ter influenciado a variacdo dos dados.

A analise dos coeficientes de variacdo das componentes RGB revelou uma notavel
variacdo no filme de PVA puro, sugerindo a possivel presenca de cristais de PVA do reagente
ndo dissolvidos. Os outros dois filmes apresentaram uma notavel homogeneidade de cor, com
um CV% cerca de trés vezes menor. Contudo, é relevante notar que ndo foi possivel identificar
uma tendéncia significativa entre as condi¢des de degradacdo e a homogeneidade dos filmes.

Compreende-se analisando a espessura que os filmes que contém quitosana e amido
apresentaram maiores espessuras e desvios padrées em comparagdo com os filmes de PVA,
concordando com os resultados de baixa reprodutibilidade do método de casting e a
heterogeneidade observada nos ensaios de FTIR.

Reflete-se no estudo da transparéncia que o parametro Teoo, possui resultados coerentes
com a impressao visual dos filmes e que a degradacdo ndo demonstrou impacto significativo
na transparéncia dos filmes. A andlise da transparéncia € um fator importante a ser considerado
em aplicacBes para embalagens de alimentos, pois estd atrelado ao fato de o consumidor
conseguir ver ou ndo o alimento. Adicionalmente, os filmes compostos por amido e quitosana
demonstraram uma elevada resisténcia, porém exibiram uma menor transparéncia.

Os resultados apontam para a necessidade de prosseguir com a pesquisa utilizando um
método de sintese alternativo que forneca filmes mais homogéneos, otimizando assim a

composicao dos filmes para obter filmes biodegradaveis com melhor transparéncia.
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APENDICE A — Imagens dos filmes de PVA no canal azul na condico inicial e em todas as

condicdes de degradacao.
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APENDICE B — Imagens dos filmes de PVA com quitosana no canal azul na condic&o inicial
e em todas as condi¢des de degradacao.
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APENDICE C— Imagens dos filmes de PVA com quitosana e amido no canal azul na condicéo

inicial e em todas as condicGes de degradacéo.
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