DETERMINACAO DA COR, IMAGEM SUPERFICIAL TOPOGRAFICA E ANGULO
DE CONTATO DE BIOFILMESDE DIFERENTES FONTES DE AMIDO*

Determination of color, topographic superficial image and contact angle of the
biofilms of different starch sources

Washington Azevédo da Silva?, Joelma Pereira®, Carlos Wanderlei Piler de Carvalho?,
Fabiana Queiroz Ferrua®

RESUMO

Atualmente, um dos problemas que acometem o meio ambiente é a polui¢&o ocasionada pel o descarte de filmes plésticos de
polimeros sintéticos sem nenhum controle. Uma das alternativas para minimizar este problema é a utilizag&o de amido na elaboracdo
de materiais biodegradaveis que possuem alta degradabilidade quando langados no meio ambiente. Apesar do nimero crescente de
trabal hos de pesquisas utilizando diferentes materiais biodegradévei's, o conhecimento das propriedades fisicas de biofilmes elaborados
com amido ainda é bastante reduzido. Objetivou-se com este trabalho determinar a diferenca de cor, aimagem superficial topogréfica
por microscopia eletronica de varredura e o &ngulo de contato de biofilmes el aborados com trés diferentes tipos de amido: filme de
fécula de batata (FFB), filme de fécula de mandioca (FFM) e filme de amido de milho (FAM) com trés concentragfes: 1, 2 e 3%
empregando-se um delineamento inteiramente casualizado com trés repeticdes. A interagdo concentracdo e tipo de amido foi
estatisticamente significativa para dngulo de contato e ndo significativa paraa diferenca de cor. A diferenca de cor foi afetada pelafonte
de amido e o maior valor observado para filme de fécula de mandioca. Com o aumento da concentracdo de amido, o anhgulo de contato
diminuiu parafilmes de fécula de mandioca e de batata, diferentemente para os biofilmes de milho, onde estarelagdo foi constante.

Termos paraindexagdo: Biofilmes, amido, cor, microscopia, angulo de contato.

ABSTRACT

Nowadays, the pollution has considerably increased by the large amount of the non-degradable synthetic plastics that is
discarded everyday in the environment. One of the alternatives that could contribute to minimize this problem would be the use of
the starch as main composite in biodegradable films also called biofilms; in other words, this material is easily degradable when
disposed in the environment. Despite the growing number of the scientific papers there is a lack of knowledge of the physical
properties of starch in biofilms. The aim of this work was to study the color variation, the topographic superficial surface by scanning
€lectron microscopy and the water absorption by contact angle of biofilms produced with three different starch sources: potato starch
film (PSF), cassava starch film (CSF) and maize starch film (MSF) with varied concentration: 1, 2 and 3% to prepare biofilms using
a complete randomize design with three repetitions. The interaction between starch source and concentration was statistically
significant for contact angle whereas it was not significant for color. The color difference was affected by starch source being higher
for CSF. As concentration increased in biofilms of potato and cassava, the contact angle decreased in contrast to maize biofilms which
remained constant.

Index terms: Biofilms, starch, color, microscopy, contact angle.
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INTRODUCAO
As preocupacBes ambientais associadas a grande
disposicdo de materiais pléasticos tém proporcionado a
investigacdo de alternativas solucionadoras em

constituindo um sério problema sanitério (CEREDA et al.,
2003). A adocdo de programas de coleta seletiva e
reciclagem é uma das alternativas e a producdo de materiais
biodegradaveis a partir de fontes renovéveis é considerada

substituicdo ao plastico comum, principa mente no tocante
a biodegradabilidade destes materiais. No Brasil, cercade
240 mil toneladas de lixo sdo produzidas por dia, e amaior
parte do lixo tem como destino os lix8es a céu aberto,

uma forma de reciclagem (POOVARODOM &
PRADITDOUNG, 2003). Dessaforma, varias pesquisas com
diferentes materiais (amido, celulose e lipidios) tém sido
desenvolvidas na tentativa de minimizar, diminuir ou
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solucionar o problema da polui¢éo através da obtengdo de
plasticos biodegradave's, ou sgja, os biofilmes. O amido
tem recebido especial atencdo e as pesquisas com este
polimero se intensificaram nos Gltimos anos, pois 0 amido
possui baixo custo, abundancia e alta aplicabilidade
(BENGTSSON et a., 2003).

Martins (2003) lembra que os biofilmes podem ser
produzidos a partir de polissacarideos e proteinas cujas
cadeias sdo longas e capazes de produzir matrizes
continuas que ddo estrutura ao filme. Mali et al. (2004)
citam que o uso do amido na produg&o de plasticos iniciou-
se nos anos 70 e os primeiros estudos sobre o uso do
amido em embal agens biodegradaveis foram baseados na
substituicgo parcial da matriz polimérica sintética pelo
amido. A fécula de mandioca tem sido empregada na
elaboracdo e obtencdo de biofilmes, mas pouco se sabe
das propriedades fisicas desses (CEREDA et al., 1992;
LAROTONDA et a., 2004). J4 os amidos de batata e de
milho sdo fontes outras que também tém sido pesguisadas
na obtencdo de filmes biodegradaveis (BENGTSSON et
al., 2003; JANSSON & THUVANDER, 2004; THIRE et al.,
2003). De acordo com Oliveira& Cereda (1999), o amido
quando geleificado possui a propriedade de formar géis, e
esses quando desidratados originam peliculas rigidas e
transparentes, brilhantes, resistentes semelhantes as
peliculas de celulose. A obtencdo dos biofilmes de amido
baseia-se na gel atinizac&o com posterior retrogradacéo. A
temperatura de gelatinizag&o varia de acordo com afonte
de amido. A fécula de batata: 56 a 66°C, fécula de mandioca:
62 a66°C e amido de milho de 56 a 72°C (CIACCO & CRUZ,
1982). Para Lawton (1996), os filmes de amido puro
apresentam diferentes propriedades quando elaborados
com diferentes tipos de amido. Segundo Sobral (2000), as
propriedades dos biofilmes dependem do biopolimero
usado, das condicBes de fabricagdo e das condicdes
ambientais que sdo importantes fatores por causa da
natureza higroscopica dos biopolimeros.

A cor € um atributo de fundamental importancia
para um produto. Poucos sdo os trabalhos que relatam a
determinagéo da cor para biofilmes, e quando determinada
utiliza-se o sistema L*a*b* em que L* varia de preto a
branco (0 a100), a* variado verde ao vermelho (-60 a +60)
e b* variade azul aamarelo (-60 a +60) (ROY et al., 1999;
SOBRAL et a., 2000). As técnicas microscopicas tém sido
bastante utilizadas para a andlise das imagens de bicfilmes
de amido e de produtos amilaceos, de modo geral
(LAROTONDA et d., 2004; SHANDERA & JACKSON,
2002; THIRE et a., 2004; WATANABE et a., 2003;
WILHELM et d., 2003). Bengtsson et d. (2003) utilizaram a

microscopia eletronica de varredura no monitoramento da
superficie de filmes a base de amido de batata. As
fotomicrografias revelaram que os filmes apresentaram
superficie muito lisa. Jayasekara et al. (2004) também
utilizaram a microscopia eletrénica de varredura para
investigar a superficie de biofilmes de amido de trigo e
observaram a presenca de trincas e rachaduras na superficie
dos biofilmes.

Outro parémetro que tem sido avaliado em biofilmes
€ 0 angulo de contato conhecido também como angulo de
mol habilidade. O angulo de contato representa o valor em
graus que uma determinada substancia liquida forma com a
superficie, a exemplo, o angulo formado de uma gota de
agua sobre a superficie de um filme. Os valores para angulo
de contato para biofilmes sdo dependentes da constitui¢ao
do material entre outros, como: tipo de solvente, etc.,
(BRUNOet d., 1995; ABURTO et d., 1999; BENGTSSON &t
d., 2003). Jayasekara et al. (2004) citam que o angulo de
contato esta correlacionado com a rugosidade da superficie
dos biofilmes, e que este aumenta com 0 aumento da
rugosidade. Bialopiotrowicz (2003) cita que os efeitos de
solventes organicos sobre os géis de amido sfo essenciais,
por exemplo, para determinagdo das propriedades dos filmes
de amido, habilidade dos géis em serem firmes, secar, € manter
a estrutura frente a solventes organicos ndo-aquosos. Outro
ponto importante, é que filmes de amido tém sido
desenvolvidos para serem utilizados como recobrimentos
comestiveis de frutas, pois conferem brilho e melhor
aparéncia aos frutos. Assim, frutas sdo armazenadas em
camaras-frias em que a umidade relativa que pode chegar a
95% dependendo do produto. Dessa forma, o filme quando
utilizado como recobrimento e submetido a tal condicéo
poderia absorver dgua podendo perder a sua aplicabilidade.
Logo, julga-se importante realizar o teste do éngulo de
contato com o liquido, agua. Portanto, com o presente
trabalho, objetivou-se determinar o dngulo de contato,
diferenca de cor e a superficie dos biofilmes de amido de
milho, fécula de batata e de fécula de mandioca.

MATERIAL E METODOS
Elaboracdo e identificacdo dos biofilmes

As suspensdes de amido a 1, 2 e 3% foram obtidas
apartir daadicdo de 1, 2 e 3 g de amido de milho, féculade
batata e fécula de mandioca compl etando-se o volume para
100 mL com &gua destilada em béquer.

As suspensdes padronizadas foram agitadas
homogeneamente e lentamente aquecidas até 70°C com o
objetivo de se obter a gelatinizacdo do amido. Os géis
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foram mantidos nesta temperatura por cinco minutos.
O gel obtido foi resfriado até atingir a temperatura ambiente,
0 que ocorreu em cerca de duas horas. Apos o resfriamento
dos géis, aiquotas de 10 mL foram tomadas e colocadas
dentro de placas de poliestireno cristal, ndo autoclavavel
com 110 mm de didmetro e 15 mm de espessura, de modo
gue toda a superficie interna da placa fosse coberta
uniformemente com o gel. As placas contendo os géis foram
colocadas em sala a temperatura ambiente de 25°C (+ 2°C)
e umidade relativa de 50% (+ 5% UR). Apds 24 horas, 0s
filmes foram retirados facilmente das placas e armazenados
em sacos de polietileno de baixa densidade, também a
mesma temperatura e umidade relativa citadas acima. Para
realizacdo das andlises de caracterizacdo dos biofilmes,
estes receberam a seguinte identificagdo: FAM1 — Filme
deamido demilho a1%; FAM2— Filmedeamido demilho
a2%; FAM3 - Filmedeamido demilho a3%; FFB1- Filme
de fécula de batata a 1%; FFB2- Filme de fécula de batata a
2%; FFB3- Filme de fécula de batata a 3%; FFM1- Filme de
fécula de mandioca a 1%; FFM2- Filme de fécula de
mandioca a 2%; FFM3- Filme de fécula de mandioca a 3%.

O vaor médio da espessura dos biofilmes foi obtido
atraveés de leitura com paguimetro manual e expressaem
mm: FFB1-0,10; FFB2-0,10; FFB3-0,10; FFM1-0,09;
FFM2-0,09; FFM3-0,10; FAM1-0,11; FAM2-0,11;
FAM3-0,11.

Diferenca de cor

A cor dosfilmesfoi determinada de acordo com a
metodologia proposta por Gennadios et a. (1996). Os
valoresdeL*, a* e b* foram determinados com aparelho
colorimetro Minolta modelo CR 400 trabalhando com D
(luz do dia) e usando-se os padrfes CIE Lab. Os filmes
foram colocados sobre uma superficie branca (papel) e
procedeu-se as leituras. Trés leituras foram realizadas em
cada amostra de filme e com trés repeticles. A diferencade
cor (DE*) foi obtida através da equacao 1:

AE* = [(AL*)2 + (Aa*)2 + (Ab*)2]0‘5 (1)

em que: DE* = vaor para adiferenca de cor; Padréo branco:
L* =92,40; a* = 0,3162; b* = 0,3326 padréo branco; DL* =
diferencaentre L* padréo branco e L* daamostra; Da* =
diferenca entre o @ padréo branco e o @ daamostra; Db*
= diferencaentre o b* padr&o branco e o b* daamostra. A
andlise foi realizada no Laboratério de Gréos e Cereais, do
Departamento de Ciénciados Alimentos, da Universidade
Federal deLavras—UFLA.

Microscopia eletr dnica de varredura

A andlise foi realizada no Laboratério de Ultra-
Estrutura e Microscopia Eletronica do Departamento de
Fitopatologia da UFLA. A obtencdo das fotomicrografias
dos filmes foi realizada de acordo com a metodologia
proposta por Bengtsson et al. (2003). Foi utilizado
microscopio eletrénico de varredura (modelo EVO 40, marca
LEQ), onde, pequenas amostras dos filmes (~2 mm) foram
acondicionadas em “stubs” e banhadas com ouro, processo
denominado de metalizacdo, fixadas no aparelho e
fotomicrografadas. Tensdo de aceleracdo de 20 KV e
ampliacdo de 5000x.

Angulo de contato

A andlise foi realizada no Laboratério do Instituto
de Macromoléculas Professora Eloisa Mano do Centro de
Tecnologia da Universidade Federal do Rio de Janeiro —
UFRJ. As medidas de angulo de contato foram obtidas
empregando-se o gonidmetro Ramé-Hart, modelo NRL,
operado em ar e a temperatura ambiente. Os angulos de
contato do lado direito e esquerdo da gota foram cal culados
automati camente por meio de software RHI 2001 Imaging
Software instalado em um computador acoplado ao
equipamento. Foram realizadas medidas de &ngulo do lado
direito e esquerdo de trés gotas. Amostras de 30 mm de
comprimento e 5 mm de largura foram fixadas em umalamina
de vidro por meio de fita adesiva dupla face. As laminas
foram colocadas na base do aparelho. Uma gota de agua de
0,1 mL foi colocada sobre a superficie daamostra com auxilio
de uma seringa e aimagem da gota foi captada por uma
cameradigital aintervalo de 0,5 s. Os valores do angulo de
contato representam a média dos angul os das trés repeticdes
que foram obtidos por somatéria e divisdo do angulo direito
e esquerdo de cada gota com a superficie do filme.

Delineamento experimental e analise estatistica

Foi utilizado o delineamento inteiramente casualizado
(DIC), com trés repeticoes. Os tratamentos foram dispostos
em esquema fatorial (3 x 3), sendo constituidos pelas
combinagdes das fontes de amido: amido de milho, fécula
de batata e de fécula de mandioca com as concentrages
deamido: 1, 2 e 3%. Os resultados para diferenca de cor e
angulo de contato foram submetidos a andlise de variancia,
de acordo com o esquema fatorial. Foi utilizado programa
SISVAR Verséo 4.3 (FERREIRA, 2003). A andlise de
regressdo foi utilizada para avaliagdo dos pardmetros em
funcdo da concentracdo de amido, e o teste de Tukey (5%)
para comparacdo dos diferentes tipos de amido.
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RESULTADOSE DISCUSSAO

Na Tabela 1, apresenta-se a andlise de varidncia
(ANOVA) para os parametros diferenca de cor e angulo de
contato.

Diferenca de cor

Em geral, os filmes obtidos com amido de milho, fécula
de batata e fécula de mandioca em todas as concentracdes
testadas apresentaram-se transparentes e brilhantes. Verificou-
se efeito significativo das fontes de amido sobre a diferenca
de cor dos filmes e ndo-significativo para concentrago e
interagdo entre concentragdo e tipo de amido (Tabela1). Na
Tabela 2, apresentam-se as médias para a diferenca de cor em

funcdo das diferentes fontes de amido, na qual pode ser
verificado que os filmes de fécula de mandioca apresentaram
maior coloracdo que os filmes de amido de milho (FAM) e
filmes de fécula de batata (FFB), independente da
concentragdo utilizada. E importante ressaltar que durante o
processo de gelatinizagdo do amido ocorre mudanca na
coloragdo devido a perda da estrutura e cristalinidade dos
grénulos de amido, tornando-se gel com certa opacidade.

Microscopia eletrdnica de varredura

Na Figura 1, apresentam-se as fotomicrografias dos
filmes de amido de milho (FAM), nas concentractes de 1%
(a), 2% (b) e 3% (c), respectivamente.

TABELA 1- Andlise de variancia para os parametros diferenca de cor e angulo de contato de biofilmes em funcéo do

tipo e concentragéo de amido.

Fontesde variacéo GL Par ametr os avaliados
Diferenca de cor Angulo de contato
Tipo 2 0,1896* 51,2344*
Concentracdo 2 0,0712ns 497,8711*
Tipo x Concentragdo 4 0,0088ns 1876,6338*
Residuo 18 0,0176 0,4677
CV (%) 4,1600 1,0100

* significativo a 5% de probabilidade pelo teste de F.

ns — ndo-significativo a 5% de probabilidade pelo teste de F.

TABELA 2 - Quadro de médias' para a diferenca de cor de biofilmes de amido de milho (FAM), fécula de batata (FFB)

e fécula de mandioca (FFM).

Fontesde amido

Diferenca de cor (AE*)

FAM
FFB
FFM

3,05a
3,18a
335 b

1 Médias seguidas de mesma letra na coluna ndo diferiram entre si pelo teste de Tukey a 5% de probabilidade.

@
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FIGURA 1 - Fotomicrografias dos biofilmes de amido de milho nas concentrde 1% (@), 2% (b) e 3% (c).

AsFiguras 1(a), 1(b) e 1(c) apresentam uma matriz
continua, variando o relevo da superficie de acordo com a
concentracdo de amido de milho. Na Figura 1(c) (3% de
amido) observa-se o aparecimento de trincas ou
rachaduras, o que pode ser atribuido aum maior grau de
cristalizacdo da matriz amilécea ocasionada durante a
secagem do material e, ainda relacionada a temperatura de
elaboragdo dos géis que foi de 70 °C e que provavel mente
ndo foi suficiente para a gelatinizagcdo completa dos
granulos de amido de milho, ja que a temperatura para
completa gelatinizacdo dos granulos de amido de milho
superior a 70°C. Para Rindlav-Westling et al. (2003), a
presenca de rugosidade na superficie de filmes de amido
esta relacionada com a separacéo de fase da amilose e
amilopectina e, ainda, com a alta cristalinidade dos filmes.
Na Figura 2 s8o apresentadas as fotomicrografias dos
filmes de fécula de batata na concentracéo de 1% (a), 2%
(b) e 3% (c). Nota-se que os filmes a base de fécula de
batata ndo apresentaram superficie rugosa, o que esta de
acordo com as observacdes de Bengtsson et al. (2003) que

(b)

()

utilizaram a microscopia eletrénica de varredura no
monitoramento da superficie de filmes de amido de batata.

Pela Figura 3, apresentam-se as fotomicrografias
dos filmes de fécula de mandioca nas concentracdes de
1% (a), 2% (b) € 3% (c).

Nas Figuras 3(a), 3(b) e 3(c) nota-se que ndo ocorreu
formagéo de trincas ou falhas na superficie dos filmes. Os
filmes apresentaram superficie bastante homogéneae lisa
O que se pode observar é que FFM 1 apresentou a superficie
aparentemente diferente em relagdo a FFM2 e FFM3.
Observam-se pelas fotomicrografias de FAM, FFB e FFM,
gue estes Ultimos apresentam uma superficie muito mais
lisa e homogénea quando comparados a FAM e FFB,
principalmente o FFM2. Isso pode ser devido
principalmente a temperatura de elaboracdo dos géis que
provavel mente foi suficiente para a completa gelatinizagéo
da fécula de mandioca contribuindo para a formacéo de
uma superficie mais homogénea dos filmes, ou sgja, a
temperatura empregada de 70°C foi superior a temperatura
de gelatinizagéo da fécula de mandioca (56 a 62°C).
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(b)

FIGURA 2 - Fotomicrografias de biofilmes de fécula de batata (FFB) nas concentrac@es de 1% (a), 2% (b) e 3% (c).
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(b)

FIGURA 3- Fotomicrografias de biofilmes de fécula de mandioca (FFM) nas concentragdes de 1% (a), 2% (b) e 3% (c).
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Angulo de contato

A andlise de regressdo foi significativa para o
angulo de contato (Tabela 1). Na Figura 4, apresenta-se o
comportamento das médias estimadas para o0 angulo de
contato e as equactes de regressao para FAM, FFB e FFM
nas concentragdes de 1, 2 e 3%.

Para filmes de amido de milho n&o houve efeito
significativo da concentracdo de amido sobre o angulo de
contato, sendo o valor descrito pela média (Figura 4).
Observa-se na Figura 4 que o angulo de contato para filmes
de fécula de batata e filmes de fécula de mandioca diminuiu
com o aumento da concentracdo de amido. O angulo de
contato para FFB a 3% foi de aproximadamente 41°. De
acordo com Mali et al. (2004), uma maior concentracdo de
amido proporciona uma meatriz amildcea com maior nimero
de grupos hidrofilicos, ou sgja, haveria maior interagdo
desses grupos com a agua. Logo, observa-se que o0 angulo
de contato da &gua com a superficie dos filmes diminuiu o
gue poderia estar relacionado ainteracéo da gota de agua
com a superficie do filme, conseqiientemente menor angulo
de contato.

90 7

80

Para Thiré et al. (2004), os plésticos de amido,
apresentam a caracteristica de hidrofilicidade o que pode
limitar sua aplicagdo tecnoldgica. Os filmes absorvem
agua facilmente e se incham o que pode resultar em
perda nas suas propriedades mecénicas, entre outras
(HULLEMAN et al., 1998; RINDLAV-WESTLING et d.,
1998; THIRE et a., 2004). Bialopiotrowicz (2003) analisou
0 angulo de contato para diferentes liquidos (&gua,
glicerol, formamida, etileno glicol, diiodometano e
polimetila metacrilato) em filmes & base de amido de
milho e fécula de batata em diferentes concentracfes (2,
4, 6, 8, 10 e 12%) e observou que para os filmes de amido
de milho, o angulo de contato diminuiu linearmente com
0 aumento da concentracdo de amido e que os filmes a
base de fécula de batata apresentaram valores para o
angulo de contato maior em relacdo aos filmes de amido
de milho, mas também decresceram linearmente com o
aumento da concentracdo de fécula. O autor lembra
ainda, que apds a secagem a agua se liga a cadeia
polimérica do amido e ndo ficalivre sobre a superficie
dofilme.

Y =68,13

Angulo de Contato (°)
[on)
o

=96,1556 - 13,2500
r2=0,75

—s—Filme de amido de
milho

——Filme deféculade
batata

—x—Filme deféculade
mandioca

401 Y = 113,2444 - 24,1333x
2 —|
£ 304 r2=0,99
20 -
10 1
O T 1
1 2

Concentrag8o de amido (%)

FIGURA 4 - Representaco gréfica e equaces de regressdo para o angulo de contato (°) dos filmes de amido de milho
(FAM), filmes de fécula de batata (FFB) e filmes de fécula de mandioca (FFM) em fun¢&o da concentrag@o de amido (%).
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CONCLUSOES

Pode-se concluir que a concentragdo e o tipo de
amido influenciaram as propriedades dos biofilmes
analisadas. Biofilmes elaborados com fécula de mandioca
apresentaram maior diferenca de cor em relacdo aos
biofilmes de amido de milho e fécula de batata. Quanto as
fotomicrografias dos biofilmes, os de fécula de batata
apresentaram a superficie topografica mais homogénea em
relacdo aos biofilmes de fécula de mandioca e amido de
milho. Para biofilmes de fécula de mandioca e batata, ha
uma correlacdo linear entre o angulo de contato e o teor de
amido, ou sgja, maior teor de amido menor o angulo de
contato, enquanto que para os biofilmes de amido de milho
esta relacdo ndo foi observada.
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