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RESUMO

Uma alternativa aos polimeros convencionais utilizados em embalagens, os quais tém
demorada degradacdo, estdo os polimeros biodegradaveis, que possuem um tempo de
degradacdo reduzido, garantindo aléem da protecdo do alimento um descarte seguro no
ambiente. Neste estudo foi analisado o comportamento do &cido ascérbico em filme a base
de isolado proteico de soro de leite, sendo incrementado com o agente plastificante glicerol.
As amostras continham a base de isolado proteico (6%(p/v)), o plastificante glicerol
(30%(p/p)) e as variagdes de &cido ascorbico (0, 1, 2 e 3% (p/v)) como agente oxidante. Os
filmes foram analisados atraves da degradacdo estrutural (FTIR, mecanica, permeacao ao
vapor de &gua e dtica) ao longo de 05 meses de armazenamento. Como resultados, a presenca
de &cido ascorbico levou a um aumento na rigidez do filme, a uma diminuicdo na
permeabilidade e aumento na intensidade da cor nos filmes ao longo do tempo, evidenciando
0 inicio da degradacéo dos filmes. A degradacao se deve, principalmente, a oxidacdo do acido
ascorbico em &cido deidroascorbico e a hidrofilicidade das proteinas do isolado.

Palavras-chave: Acido ascorbico. Isolado proteico de soro de leite. Polimero. Degradagao.



ABSTRACT

An alternative to conventional packaging polymers, which have slow degradation, are
biodegradable polymers. These have a reduced degradation time, ensuring food protection and
safe disposal in the environment. In this study, the behavior of ascorbic acid in whey protein
isolate film was analyzed. Samples contained protein isolate base (6% (w/v)), glycerol
plasticizer (30% (w/v)) and ascorbic acid variations (0.1, 2 and 3% (w/v)) as oxidizing agent.
The films were analyzed through structural degradation (FTIR, mechanical, water vapor
permeation and optical) over 05 months of storage. As a result, the presence of ascorbic acid
led to an increase in film stiffness, a decrease in permeability and an increase in color intensity
in the films over longer times, evidencing the onset of degradation of films. The degradation is
mainly due to the oxidation of ascorbic acid to dehydroascorbic acid and the protein
hydrophilicity of the isolate.

Keywords: Ascorbic acid. Whey protein isolate. Polymer. Degradation.



SUMARIO

O LN ST0] 516107 IR 9
2 REFERENCIAL TEORICO ..ottt 10
P S To] oo [0 1 T =P SPR 10
2.2 ACIAO ASCOMDICO ...ttt ettt 11
2.3 Filmes de isolado proteico do SOro do IeIte ........cccvvvieriiieiieece e 13
2.4 Embalagens Diodegradaveis..........ccceiveiiiieiiece et 14
2.5 Degradacdo de POIIMEIOS .......ccviii i sne s 15
3MATERIAL E METODOS ......cco ottt sttt 17
UL IMALEITAL. ...ttt b e 17
3.2 Planejamento eXperimental .........ccccooiiiiiiiiiiiee e 17
3.3 Desenvolvimento dos FIIMES ........ccveiiiiiiice e 18
3.4 Condicionamento e espessura dos fIIMES ..o 18
3.5 Espectroscopia na Regido do Infravermelho por Transformada de Fourier.......... 18
3.6 Permeabilidade a0 vapor d’agua...............c.ccoooiiiiiiiin e 19
3.7 Propriedades MECANICAS. .......c.cccviiiiiiieeieeiesee et te e ste et sbe e sraesreeneenee e 19
3.8 ANANISE OPLICA .....vvieeeeeeee ettt ettt n st 20
4 RESULTADOS E DISCUSSAOQ .....oovevieeveeeseteeeeeiesstese s s sen e eses s sssss s, 20
4.1 Espectroscopia na Regido do Infravermelho por Transformada de Fourier.......... 20
4.2 Permeabilidade ao vapor d’agua.................coooo i 23
4.3 Propriedades MECANICAS ..........ciiiiiieiiiesie sttt bbbttt 23
8.4 ANALISE OPUICA ......cvoveeeceeeeieeeesee e ee s et en et en st ssnseseneenees 26
5 CONCLUSAO. ...ttt 29
REFERENCIAS ...ttt 30
ANEXO A oottt E bt R ettt Re et ettt ne et e e 35
ANEXO B ..ottt bRttt ettt ettt ne et e 36

ANEXO C oo 38



1 INTRODUCAO

O impacto ambiental provocado pela deposicdo de materiais de embalagens nao
renovaveis no meio ambiente tem gerado o desenvolvimento de filmes biodegradaveis. A
poluicdo causada pelo descarte de residuos plésticos derivados do petroleo (plésticos
convencionais) no ambiente acarreta um sério problema ambiental, ja que esse tipo de material
vem sendo consumido em larga escala (materiais e equipamentos), além de serem materiais
resistentes a degradacdo natural. A utilizacdo de filmes e revestimentos biodegradaveis € uma
alternativa para substituigdo dos plasticos convencionais. Nesse sentido, tém se o interesse nos
biofilmes para revestimento em alimentos com répida degradacéo apos o descarte, que também
confiram protecdes fisicas e bioldgicas ao produto.

Polimeros biodegradaveis podem ser obtidos por meio de diferentes formas como,
sintetizados por microorganismos, de origem animal, de fonte natural renovavel ou ainda de
origem petrolifera. Os polimeros para serem considerados biodegradaveis devem sofrer
degradacéo de microrgarnismos e enzimas, resultando em agua, diéxido de carbono e biomassa.
Atualmente, polimeros biodegradaveis obtidos de fontes renovaveis tém despertado o interesse
do campo académico e industrial, por gerarem um menor impacto ambiental, devido ao balango
positivo de carbono.

O isolado de soro de leite (IPS) tornou-se um ingrediente chave da inddstria de
alimentos, devido ao seu potencial de poder formar filmes transparentes e revestimentos. Os
filmes a base de IPS possuem boa capacidade filmogénica, elevada transparéncia e boas
propriedades de barreiras a gases, incluindo aromas. Porém reduzida barreira a luz, baixas
propriedades mecanicas de permeabilidade ao vapor de agua, solubilidade quando comparados
as embalagens plasticas. Além disso, por apresentar em algumas limitacdes em relacdo as suas
caracteristicas mecanicas fazem-se necessario o uso de plastificantes para melhorar a resisténcia
a transferéncia de umidade e aumentar a flexibilidade. Dentre esses plastificantes, encontram-
se os poliodis (glicerol, sorbitol e polietileno glicol). Os filmes plastificados com glicerol
apresentam facil manuseio, devido a diminuicdo das interaces entre as cadeias de polimero
favorecendo o movimento da corrente e facilitando o alongamento, o que promove uma maior
capacidade de deformacéo sem quebrar.

O &cido ascorbico (AA) é um acido fraco solivel em adgua e um antioxidante natural que
possui aplicagdes nas mais diversas areas como a alimenticia, agricola e farmacéutica.
Pesquisas recentes envolvendo alimentos nas quais se desenvolveram filmes ativos contendo

AA evidenciaram sua atuacdo como antioxidante, protegendo as propriedades sensoriais e
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nutricionais dos alimentos. Além disso, a incorporacdo de antioxidantes em filme pode
melhorar as propriedades funcionais do material de embalagem sendo eficaz em baixas
concentracdes devido a sua atividade localizada e controlada nas interfaces do polimero.
Estudos sobre a utilizacdo de AA incorporado a filmes de IPS com intuito de avaliar a acao
antioxidante do &cido sobre alimentos apresentaram resultados satisfatorios.

A degradacdo consiste em qualquer reacdo quimica capaz de alterar a qualidade de
interesse de um composto ou material polimérico, sendo “qualidade de interesse” a
caracteristica inerente ao uso, como por exemplo, podem ser considerados, a flexibilidade, a
resisténcia elétrica, o aspecto visual, a resisténcia mecénica, a dureza, etc. Assim, 0
envelhecimento ou alteracdo das propriedades de um polimero é resultante de reacfes quimicas
de diferentes tipos, podendo ser causada por eventos diferentes, dependendo do material, da
forma de processamento e do seu uso. Os elementos que podem promover o envelhecimento de
um polimero séo a temperatura, oxigénio, radiacdo ultravioleta, dgua e poluentes, resultando
em efeitos no polimero como perda de transparéncia, perda de cor, fragilidade e perda de
flexibilidade.

Sendo assim, o objetivo deste trabalho foi analisar a degradacdo estrutural, mecanica,
permeacdo ao vapor de agua e Otica de uma embalagem de IPS incorporada com agente

antioxidante acido ascorbico ao longo de 05 meses de armazenamento.

2 REFERENCIAL TEORICO

2.1 Soro do leite

A Portaria de numero 53/2013 (MAPA — Ministério da Agricultura Pecuéria e
Abastecimento) define o soro do leite como sendo “o liquido obtido a partir da coagulagdo do
leite destinado a fabricagcdo de queijos, caseina ou produtos lacteos similares”, além de dar

origem ao “Regulamento Técnico de Identidade e Qualidade de Soro de Leite” (BRASIL, 2013,
p. 6).

O soro de leite é um subproduto ou coproduto da industria de laticinios (BOZANIC et
al., 2014). Apresenta-se como a parte aquosa do leite de cor amarelo-esverdeado e opaco, apds
a remocdo da gordura e caseina. E considerado nutricionalmente rico por conter elevada
variedade de micro e macronutrientes como proteinas, carboidrato (lactose), lipideos, célcio e
vitaminas do complexo B (ALVES et al., 2014).
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As proteinas destacam-se dentre os nutrientes presentes no soro de leite, pois ap6s o
processamento do leite aproximadamente 20% de seu contetdo total permanecerem no soro;
além de serem ricas em aminoacidos essenciais, sulfurados e de cadeia ramificada, sendo
consideradas de alto valor bioldgico (ALVES et al., 2014). As proteinas do soro de leite
apresentam caracteristicas fisico-quimicas que tornam este produto um 6timo material para a
incorporacdo em produtos alimenticios (CASTRO et al., 2017).

As principais proteinas presentes no soro do leite sdo as [-lactoglobulinas, o-
lactalbuminas, imunoglobulinas, proteose-peptonas e albumina de soro bovino, encarregadas
por acrescer desejaveis propriedades funcionais tecnoldgicas como solubilidade (mesmo em
baixo pH), capacidade de formacgdo de espuma e propriedades emulsionantes, além de
capacidade de formacéo de gel e valor nutricional durante a fabricacéo de produtos (DEVRIES;
PHILLIPS, 2015; CASTRO et al., 2017). Atuam como importantes ferramentas no
desenvolvimento de novos produtos em diversos estudos de diferentes tecnologias de
modificacdo de proteinas, como filmes, revestimentos, hidrogeéis e nanoparticulas, ressaltando-
se a importancia da aplicabilidade das proteinas do soro de leite como componente alimentar,
sobretudo em funcdo das caracteristicas estruturais e reologicas dos produtos obtidos
(MOAKES et al., 2015; TARHAN et al., 2016).

Basicamente sdo gerados para cada quilo de queijo produzido 9 kg de soro de leite.
Grande fracdo do subproduto gerado dessa producdo era ha alguns anos descartado em rios,
mares e esgoto, ocasionando em um sério problema ambiental, devido esse material apresentar
uma alta taxa de demanda bioquimica de oxigénio, aproximadamente 100 vezes maior que a do
esgoto domeéstico, tornando-o um produto altamente poluente (NUNES et al., 2018).

No entanto, nos dias atuais, a industria de alimentos desenvolve inimeros produtos a
fim de aumentar seu aproveitamento e utilizacdo. Dentre eles podemos citar: bebidas lacteas,
soro de leite em po, doce de leite, sorvetes, lactose, isolado proteico de soro de leite,

concentrado proteico de soro de leite, entre outros (NUNES et al., 2018).

2.2 Acido ascorbico

O acido ascorbico é um acido carboxilico fraco solivel em dgua que desperta um grande
interesse para as industrias alimenticia, farmacéutica e cosmética, devido principalmente a sua
acdo antioxidante. A acdo antioxidante do AA é referente ao desempenho de seu papel
fisiologico fundamental na eliminagdo de espécies reativas de oxigénio, a sua capacidade de

doacdo de atomos de hidrogénio, neutralizando radicais livres, além de sua seguridade na


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S2213329116300922#bib0345
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S2213329116300922#bib0515
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utilizacdo em alimentos. Entretanto, pode causar em sistemas alimentares que oS contém
problemas de instabilidade e degradacdo, em funcdo de sua natureza reativa e por se tratar de
um composto oxidativo (FENNEMA, DAMODARAN, & PARKIN, 2010; ABBAS et al.,
2012; FANG et al., 2017).

Naturalmente presente nos alimentos, principalmente em frutas e vegetais, o acido
ascorbico tem sido utilizado como antioxidante, estabilizante e aditivo nutricional, com o
intuito de prolongar a vida de prateleira de alimentos e bebidas. (PENICAUD et al.,
2010 ; PARBHUNATH et al., 2014). Entretanto, o acido ascorbico é altamente susceptivel a
degradacdo por exposi¢do ao calor, além disso diversos fatores podem afetar sua estabilidade
durante o armazenamento, como por exemplo, o pH do meio, a presenca de oxigénio e de ions
metalicos. Portanto, ao longo do armazenamento ou do processamento o acido ascérbico esta
sujeito a significativas perdas, sendo oxidado (gquimica ou enzimaticamente) a acido
deidroascorbico (TARRAGOTRANI et al., 2012; SPINOLA et al., 2013).

O &cido ascorbico tem sua eficacia relacionada a sua capacidade de sofrer oxidacao. O
acido L- ascorbico, também chamado de vitamina C, é um agente redutor e um antioxidante
natural solivel em &gua utilizado para a conservacao de alimentos. Inicialmente, sua oxidacéao
ocorre apos a ionizagcdo dos grupos hidroxila no segundo e terceiro carbonos e subsequente
perda de 2 prétons e 2 elétrons produzindo o acido desidroascérbico. Entretanto, o acido
desidroascorbico ao ser oxidado a acido 2,3-diceto-L-gul6nico, perde seu efeito antioxidante
(KIM; LEE, 2018) .

O écido ascarbico (AA) devido as suas propriedades antioxidantes e redutoras, além de
sua funcdo nutricional por ser fonte de vitamina C tem sido amplamente utilizado nas industrias
alimenticia, farmacéutica, cosmética, etc. Na industria alimenticia, o AA tem sido utilizado
como um ingrediente ou aditivo, sendo frequentemente utilizado para conservacdo de
alimentos, como por exemplo, na cura e inibicdo de carne, no escurecimento enzimatico de
frutas e legumes. Além disso, vérios autores tém estudado a incorporacdo de AA em filmes
comestiveis usados para revestir frutas minimamente processadas. A capacidade do AA de doar
atomos de hidrogénio para proteger outras espécies quimicas da oxidacdo, a partir da
neutralizacdo de radicais livres é o principal motivo de sua grande demanda de aplicagdo como
um aditivo alimentar natural (CHIARAPPA et al., 2018; WANG et al., 2018).


https://www-sciencedirect.ez26.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0304423818305119#bib0050
https://www-sciencedirect.ez26.periodicos.capes.gov.br/topics/chemistry/food-additive
https://www-sciencedirect.ez26.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0308814617318678#b0130
https://www-sciencedirect.ez26.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0308814617318678#b0130
https://www-sciencedirect.ez26.periodicos.capes.gov.br/science/article/pii/S0308814617318678#b0125
https://www-sciencedirect.ez26.periodicos.capes.gov.br/topics/food-science/vitamin-c
https://www-sciencedirect.ez26.periodicos.capes.gov.br/topics/food-science/enzymatic-browning
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2.3 Filmes de isolado proteico do soro do leite

A crescente preocupacao ambiental em funcéo de quase todos os recursos utilizados na
producdo de embalagens de alimentos serem ndo degradaveis, tem aumentado as pesquisas com
polimeros biodegradaveis. Filmes poliméricos sintetizados quimicamente apresentam sérias
desvantagens, por ndo serem biodegraddveis e por sua base petroquimica. Portanto, uma
solucdo promissora em detrimento do uso de polimeros sintéticos € a producdo de filmes ou
revestimentos a base de biopolimeros, incluindo polissacarideos , proteinas e lipidios, devido
a sua biodegradabilidade. As proteinas e, principalmente, o isolado proteico do soro de leite
tem-se destacado entre os varios biopolimeros biodegradaveis utilizados na formac&o de filmes
(QAZANFARZADEH; KADIVAR, 2016; SCHMID et al., 2017).

A proteina de soro de leite tornou-se um ingrediente chave da inddstria de alimentos,
devido ao seu potencial de poder formar filmes transparentes e revestimentos, cujas
propriedades mecénicas e de barreira sdo melhores do que os filmes a base de polissacarideos.
Entretanto, filmes e revestimentos de proteina de soro de leite apresentam algumas limitagdes
em relacdo as suas caracteristicas mecanicas, fazendo-se necessario o uso de plastificantes para
melhorar a resisténcia a transferéncia de umidade e aumentar a flexibilidade e extensibilidade,
como polidis (glicerol, sorbitol e polietileno glicol) (BASIAK et al., 2016 ; RAMOS et al.,
2013). Além disso, apresentam alta absorcdo de umidade devido a sua natureza hidrofilica
(ERDEM et al., 2019).

Os filmes plastificados com polidis, especialmente o glicerol, normalmente apresentam
facil manuseio, pelo fato de o glicerol diminuir as interacdes entre as cadeias de polimero
favorecendo o movimento da corrente e facilitando o alongamento, o0 que promove uma maior
capacidade de deformacdo sem quebrar (KUREK et al., 2014).

A aplicacdo de filmes proteicos € limitada em produtos que necessitam de barreira a
umidade em razdo de sua natureza hidrofilica, devendo ser reforcados ou modificados para
correcao dessa deficiéncia (SOARES; SILVA; OLIVEIRA, 2016). No entanto, filmes a base
de proteina de soro de leite incorporados com Oleo de girassol apresentam uma natureza
hidrofébica, diminuindo a permeabilidade ao vapor de agua (ERDEM; DdBLAN; KAYA,
2019). Alem disso, a aplicacéo de filmes produzidos com proteina de soro de leite irradiada
apresenta-se como uma boa barreira a perda de umidade de magcés e a solubilidade em agua dos
filmes biodegradaveis (FERNANDES, 2015).

Por outro lado, filmes de isolado proteico do soro de leite tém boas propriedades de

barreiras ao oxigénio; possuem aroma agradavel; capacidade de formacdo de emulsdo, espuma


https://www-sciencedirect.ez26.periodicos.capes.gov.br/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/polysaccharides
https://www-sciencedirect.ez26.periodicos.capes.gov.br/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/biodegradability
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e gelificacdo e tém sido considerados bons transportadores de agentes antioxidantes,
antimicrobianos, pigmentos e sabores (SCHMID et al., 2017). Filmes de isolados de proteina
do soro de leite incorporados com montmorilonita combinada com &cido citrico mostraram-se
eficazes na preservacdo de fatias de macad minimamente processadas, reduzindo a perda de
qualidade ao manter as caracteristicas de cor e acidez do produto, além de ajudar nas
propriedades de barreira (AZEVEDO et al., 2018).

2.4 Embalagens biodegradaveis

A principal fungdo de uma embalagem é atuar como barreira a impactos fisicos e/ou
mecanicos. Além de protecdo a reacbes quimicas e desenvolvimento de microrganismos,
mantendo as caracteristicas nutricionais, fisicas, organolépticas e sanitarias dos alimentos
durante o periodo de estocagem, transporte e comercializacdo do produto (HOSSEINI et al.,
2015; SOUZA et al., 2017). Nos ultimos anos, intensificaram-se os estudos com embalagem
biodegradavel, biocompativel, ambientalmente amigavel, renovavel, sustentavel, verde e
biopolimeros (KOSHY et al., 2015; MELLINAS et al., 2015). O descarte de embalagens
poliméricas sintéticas gera intensa preocupacdo ambiental, devido sua lenta degradacéo,
aumentado o interesse pelo desenvolvimento embalagens biodegradaveis provenientes de
fontes naturais renovaveis, em funcdo de sua capacidade de formar continuas matrizes
poliméricas, manter a qualidade e prolongar a vida util dos alimentos (KOSHY et al., 2015;
ROCHA et al., 2014).

De acordo com sua definicdo, polimeros biodegradaveis sdo polimeros cuja degradacéao
ocorre pela acdo direta de microrganismos de ocorréncia natural no meio, tais como bactérias,
fungos e algas (ASTM D883-12, 2015). Os polimeros fragmentados sdo utilizados pelos
microrganismos como fonte de alimento e energia. Compete ainda salientar os produtos
resultantes da decomposicdo desses materiais: agua, didxido de carbono e biomassa
(CALABIA et al., 2010). Filmes biodegradaveis podem ser derivados de fonte animal, como
proteinas ou quitosana, oriundos de fontes naturais renovaveis como celulose ou batata, serem
sintetizados por bactérias a partir de pequenas moléculas como o &acido butirico ou o acido
valérico originando o polihidroxibutiratoe ao polihidroxibutirato-co-valerato (MOHANTY;
MISRA; DRZAL, 2005; SINHARAY; BOUSMINA, 2005). Também podem ser obtidos de
fontes fdsseis, petréleo, ou da combinacdo entre biomassa e petroleo, como por exemplo, a
policaprolactona. A Figura 1 mostra a classificacdo em relagdo a matéria prima para alguns

polimeros biodegradaveis:
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Figura 1 — Classificacdo de alguns polimeros biodegradaveis de acordo com sua fonte de obtencé&o.

Polimeros Biodegradaveis

Fontes renovaveis Microrganismos Biotecnologia Petroquimicos
: ) ithidroxi Poli{acido latico Policaprolactonas
Polissacarideos Polithidroxialcanoa L ( ) P
to) PHA PLA PCL
Poli(hidroxiburiato) B
Amido PHE Co-poliésieres
Poli(hidroxibutirato co- alifaticos
I valerato) PHBV
) ) L Co-poliésteres
Celulose aromaticos
L Proteinas ¢
Lipideos

Fonte: adaptado de Avérous (2008).

Existe em nivel mundial um consideravel crescimento no interesse por polimeros
biodegradaveis. Apesar disso, algumas dificuldades sdo enfrentadas pelo mercado como o alto
custo de producdo dos plasticos biodegradaveis em comparacdo aos plasticos convencionais
(PUGLIA, et al., 2014). As principais aplicacGes desses materiais sdo na area médica, setor
alimenticio e na agricultura. Em suas aplicacdes destacam-se os polimeros biodegradaveis
obtidos a partir de fontes renovaveis, devido ao o balango positivo de didéxido de carbono apds
compostagem e ao baixo impacto ambiental causado em funcdo da sua origem.

No setor alimenticio ressalta-se a utilizacdo das proteinas do soro de leite que, quando
obtidas de forma adequada, apresentam um elevado potencial para a aplicagdo como
embalagem, em funcdo de sua capacidade de formar filmes flexiveis, transparentes e sem
odores (FERNANDES et al., 2015).

2.5 Degradacéo de polimeros

Define-se degradacdo como qualquer reacdo quimica capaz de alterar a qualidade de

interesse de um composto ou material polimérico, sendo “qualidade de interesse” a
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caracteristica inerente ao uso de um determinado artefato polimérico, como por exemplo,
podem ser considerados, a flexibilidade, a resisténcia elétrica, o aspecto visual, a resisténcia
mecanica, a dureza, etc (DE PAOLI, 2008).

Assim, o envelhecimento ou alteracdo das propriedades de um polimero é resultante de
reacOes quimicas de diferentes tipos, que podem ser intramoleculares ou intermoleculares, seja
por um processo de despolimerizagdo, de oxidacdo, de reticulagédo ou de cisdo de ligagdes
quimicas, resultantes de inimeras condi¢6es aos quais séo submetidos, dependendo do material,
da forma de processamento e do seu uso (DE PAOLI, 2008; LIMA et al., 2017).

Materiais poliméricos no periodo de sua producéo (processamento e uso) estao expostos
a varios tipos de intemperismos que desencadeiam as reacGes de degradagdo. Diversos
fendmenos e situacbes contribuem para diferentes formas (mais drasticas ou mais brandas) de
iniciacdo do processo de degradacdo. Estas formas de iniciacdo representam um modo de
fornecer energia para o sistema com o intuito de quebrar as ligacGes quimicas superando a
barreira de potencial dando inicio as reacGes de degradacdo e geracdo de diferentes produtos
(CARPENEDO, 2014). Quebra da ligacdo de sua cadeia principal ou lateral, reacdes
intramoleculares, oxidacdo, aumento da temperatura, radiacdo fotoquimica, cisalhamento
mecanico e radiacdo de alta energia séo os diferentes processos que induzem o processo de
degradacdo. Um polimero degradado é acometido por inimeras caracteristicas: modificacGes
na superficie do material, descoloracdo (amarelecimento), endurecimento superficial, superficie
quebradica, e decaimento de suas propriedades mecanicas e gerais (FELISBINO et al., 2018).

A principio o termo envelhecimento era utilizado na designacdo das alteracGes
observadas nas propriedades dos polimeros apds estes serem submetidos a um tempo longo de
estocagem ou de trabalho, mesmo sem a agdo de uma carga aplicada. O fato do processo de
envelhecimento modificar as propriedades do polimero ao longo do tempo ressalta a
importancia da caracterizacdo mecanica do material em intervalos de tempo grandes. E
possivel, por exemplo, um material se tornar inadequado para uma dada aplicacdo, devido a
ocorréncia da reducdo da resisténcia mecanica ou o comprometimento da estabilidade
dimensional do polimero (BRINSON,2008; HUTCHINSON, 1995).

Segundo a literatura, o envelhecimento de polimeros pode ser classificado em dois tipos
principais: o envelhecimento fisico e o envelhecimento quimico. De um modo geral, o
envelhecimento fisico trata-se do rearranjo ao longo do tempo das cadeias do polimero,
caracterizando-se por se um fenémeno termodinamico. Ja o envelhecimento quimico envolve a
modificagdo da estrutura molecular (quebra de cadeias, alteragdo na configuracdo molecular,

formacéo de ligacOes cruzadas, entre outras) do polimero por reagdes quimicas, ocasionando a
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degradacdo do material. Enquanto o envelhecimento fisico € um fenémeno reversivel, ou seja,
leva a alteracbes somente na conformagdo da estrutura molecular (sem a alteracdo da
integridade das cadeias) e no volume livre interno; o envelhecimento quimico é um processo
essencialmente irreversivel, pois leva a alteracdes na configuracdo molecular (MAXWELL,
2005; BRINSON, 2008).

Atualmente, o estudo da degradacdo é de suma importancia e fundamental, visto a
complexidade dos fenémenos desencadeadores do envelhecimento que envolvem mecanismos
quimicos, fisicos e cinéticos, e sua influéncia sobre as propriedades de um polimero ao longo
do tempo. Além de, principalmente, pela busca de novos materiais com reduzido tempo de
degradacdo, devido a elevada quantidade de residuos plasticos descartados no meio ambiente.
Filmes produzidos com amido e poli (hidroxiéster éter) tiveram suas propriedades elasticas
afetadas pelo envelhecimento, com diminui¢do do médulo de elasticidade e da resisténcia a
tragdo (LAWTON; DOANE; WILLETT, 2006). Estudos com filmes de Poli (3-
hidroxibutirato)-co-poli (3-hidroxivalerato) e poli (3-hidroxibutirato) apresentaram aumento no
maodulo de elasticidade, diminuicdo da resisténcia a ruptura e inalteracao da resisténcia a tracao,
durante avaliacdo do envelhecimento fisico por um periodo de seis meses (SRUBAR et al.,
2012).

3 MATERIAL E METODOS

3.1 Material

Isolado proteico de soro de leite (IPS - 9400) fornecido pela Hilmaringredients(Hilmar,
CA, EUA), glicerol (Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, EUA) e &cido ascorbico (Vetec Quimica
Fina, RJ, Brasil).

3.2 Planejamento experimental

O experimento foi conduzido usando um Delineamento Inteiramente Casualizado
(DIC). As concentragOes de acido ascorbico (AA) testadas foram de 0, 1, 2 e 3% (p/p) em

relacdo ao polimero base, sendo as codifica¢Ges utilizadas para os tratamentos AAO, AAL, AA2
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e AAS3, de acordo com a porcentagem de &cido ascoOrbico adicionada. O experimento foi
conduzido em trés repetigoes.
Os filmes produzidos foram armazenados em temperatura e umidade controladas de

24°C e 60%, respectivamente, e analisados durante cinco meses.

3.3 Desenvolvimento dos filmes

Os filmes de IPS e AA foram produzidos pelo método de casting e desenvolvidos de
acordo com Azevedo et al. (2015) com modificacBes. IPS e glicerol foram fixados nas
quantidades de 6% (p/v) em relacdo ao volume de solucéo e 30% (p/p) em relacdo ao polimero
base, respectivamente. Para a producdo do filme controle, sem adi¢do de &cido ascérbico, IPS
e glicerol foram dissolvidos em agua destilada e mantidos sob agitacdo durante 5 minutos. Para
os filmes adicionados de acido, IPS, glicerol e acido ascorbico foram dissolvidos em agua
destilada e colocados para agitacdo também por um periodo de 5 minutos. Depois disso, o pH
de todas as solugdes foi corrigido para 8,0 com solucéo de NaOH (5%) seguido de agitacdo em
homogeneizador ultrassénico para a dispersao das particulas por 10 minutos com amplitude de
80% a 25°C. Aliquotas da solucéo filmogénica foram vertidas em placas de teflon e submetidas

a secagem em temperatura ambiente (25°C).

3.4 Condicionamento e espessura dos filmes

Apos a retirada dos filmes das placas, fez-se o condicionamento a 23 + 2°C, durante 48
horas antes do inicio das analises (ASTM D618-00, 2000).

A espessura média dos filmes foi medida por meio da leitura de 15 pontos distintos,
utilizando micrémetro digital Mitutoyo (precisdo 0.01 mm; Mitutoyo Sul Americana, Suzano,
SP, Brasil).

3.5 Espectroscopia na Regido do Infravermelho por Transformada de Fourier

As analises de FTIR foram realizadas na Central de Andlise e Prospec¢do Quimica
(CAPQ) da UFLA em equipamento Spectrometers Variam 600-IR Series, com acessorio

GladiATR acoplado da PIKE technologies para analises de ATR e com cristal de diamante. A



19

faixa espectral foi de 4000 a 400 cm™com niimero de escaneamentos igual a 32 e resolugio de

4 cm™,

3.6 Permeabilidade ao vapor d’agua

A permeabilidade ao vapor de dgua (PVA) foi realizada pelo método gravimétrico. Apos
a montagem das capsulas, fez-se a pesagem em intervalos de 24 horas durante 07 dias para se
obter o ganho de peso relacionado a transferéncia de vapor de agua através do filme (ASTM
E96-00, 2002). A taxa de permeabilidade ao vapor de &gua foi calculada por meio da Equacéo
1 e a permeabilidade ao vapor de agua foi calculada por meio da Equacéo 2:

TPVA=G/t. A (1)

Onde: TPVA é a taxa de permeabilidade ao vapor de agua (g agua/(mz2.dia)); G/t é o coeficiente

angular da reta (g agua/dia) e A é a area de permeacdo do corpo de prova (m2).

PVA =TPVA . ¢/ ps (UR1—UR2) (2)

Onde: PVA é a permeabilidade ao vapor de agua (g m?* s? Pal); TPVA a taxa de
permeabilidade ao vapor de agua; e é a espessura média do corpo de prova (um); ps a presséo
de saturacdo de vapor de agua a temperatura de ensaio (2809 KPa); UR1 umidade relativa da

camara e UR2 umidade relativa do interior da capsula.

3.7 Propriedades Mecanicas

As analises de tracdo e punctura foram realizadas segundo os métodos padrdes, ASTM
D882-02 (2002) e ASTM F1306-90 (2001), respectivamente. As propriedades de tracdo dos
filmes, resisténcia a tracdo (RT) e o modulo de elasticidade (ME) foram medidas em um
analisador de textura (Stable Microsystems, modelo TATX2i, Inglaterra) com célula de carga
de 1 kN. As amostras de filmes foram cortadas em tiras (100 x 15 mm) e medidas as espessuras
em 03 pontos distintos. Os pardmetros utilizados durante a anélise foram: separacéo inicial entre
as garras de 50 mm com velocidade de 50 mm/min, sendo que para cada tratamento foram

analisados 15 corpos de prova. A resisténcia maxima a tracdo (RT, MPa) foi calculada pela
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divisdo da forca maxima pela area transversal do corpo de prova. O médulo de elasticidade
(ME, MPa) foi calculado por meio da inclinacdo da parte linear do diagrama de tensdo-
deformacéo.

Para a analise de perfuragéo, as amostras dos filmes foram cortadas em quadrados de 3
x 3cm, submetidas as medidas de espessura em 4 pontos distintos, e fixadas em um suporte
metalico com orificio central para passagem da sonda de forma perpendicular. Os parametros
utilizados durante o teste foram: sonda esférica de 5,0mm de diametro (sonda A/TG),
velocidade de deslocamento da sonda de 0,8mm/s e distancia percorrida por ela até a
perfuracdo. Para cada tratamento foram analisados 15 corpos de prova. A resisténcia a
perfuracdo/espessura (RP, N/mm) foi calculada por meio da divisdo do valor da for¢ca méxima
obtida no ponto de ruptura pela espessura do filme, com o objetivo de se eliminar o efeito da
variacdo da espessura sobre o0s resultados. Ja a deformacédo (D, mm) foi determinada por meio

do ponto de ruptura dos corpos de prova.

3.8 Analise Optica

A andlise de cor dos filmes foi realizada utilizando um colorimetro espectrofotométrico
modelo CM-700 (Kénica 53 Minolta,Japao), com fonte de luz D65, angulo observador de 10°
e reflectancia especular incluida (SCI). As leituras foram realizadas com os filmes sobrepostos
em papel de coloragdo branca.

Os parametros obtidos pela analise Optica de cor objetiva foram: L*, a*, b* , indice de
saturacdo (C) e angulo Hue (H), sendo C calculado através da formula: C = [(a*2 + b*2) 1/2].
Em outras palavras, utilizou-se o sistema CIELAB, no qual a luminosidade (L*) indica o grau
de claridade da cor, ou seja, se a cor estudada é clara ou escura. Para o sistema CIELAB
utilizado na medida desse parametro, a escala de luminosidade varia de O (preto puro) a 100

(branco puro).

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Espectroscopia na Regido do Infravermelho por Transformada de Fourier

Para a analise de espectroscopia na regido de infravermelho, as Figuras 2, 3, 4 e 5

demonstram 0s espectros encontrados. Observa-se que 0s espectros mantiveram 0 mesmo
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padrdo ao longo dos cinco meses e em todos os tratamentos. Entre 920 cm™ a 1110 cm™ se
refere as ligagdes C-C e C-O do glicerol (RAMOS et al., 2013). O intervalo de 1236 cm™ a
1396 cm™ € relativo as ligagdes C-N e N-H das amidas terciarias; entre 1540 cm™ e 1550 cm™*
corresponde a ligagdo N-H das amidas secundarias e as bandas em 1630 cm™ se refere a ligagéo
C=0 das amidas primérias do IPS e também observadas no AA (ALBANO; NICOLETTI,
2018; AZEVEDO et al., 2017; MO et al., 2018). As bandas no intervalo de 2860 cm™ e 2920
cm? se referem as ligagdes CH simétricas e assimétricas do glicerol, IPS e AA. A banda em
3265 cm™ corresponde a ligacdo OH das ligaces de hidrogénio (COLIN-OROZCO et al.,
2014). Nos filmes AA1, AA2 e AA3, observam-se a presenca de picos em 1020 - 989 cm
confirmando a presenca de &cido ascorbico. Observa-se também uma diminuigdo da intensidade
do pico com o passar do tempo, indicando a diminuicdo da concentracdo de acido. Essa
diminuicdo é devido a oxidacao sofrida pelo AA que origina o acido deidroascorbico. Como o
acido formado e os elementos presentes nos filmes apresentam a mesma composicédo (carbono,
hidrogénio, oxigénio e nitrogénio) e os mesmos tipos de ligacbes quimicas, os espectros

apresentaram o mesmo padrdo em todos os tratamento e ao longo dos 5 meses.

Figura 2 — Filme IPS sem adic&o de &cido ascorbico (AA0).

0% Acido Ascérbico

Transmitincia (u.a.)

—— 0 meses —— 1 meses —— 2 meses
—— 3 meses 4 meses 5 meses

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Comprimento de onda (cm'l)

Fonte: Da autora (2019).
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Figura 3 — Filme IPS com adicdo de 1% de &cido ascorbico (AAL).
1% de Acido Ascérbico

Transmitincia (u.a.)

—— 0 meses 1 meses 2 meses
—— 3 meses —— 4 meses —— 5 meses

T T T T T T iy T ) T T T
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Fonte: Da autora (2019).

Figura 4 — Filme IPS com adicéo de 2% de &cido ascorbico (AA2).
2% de Acido de Ascérbico
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Fonte: Da autora (2019).

Figura 5 — Filme IPS com adicéo de 3% de &cido ascorbico (AA3).
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Fonte: Da autora (2019).
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4.2 Permeabilidade ao vapor d’agua

Em relacdo a permeabilidade ao vapor de agua, a adicao de acido ascérbico aos filmes
de IPS ocasionou uma diminuicdo da permeabilidade, conforme pode ser observado na Figura
6 e Tabelas 1 e 2 do Anexo A. No entanto, mesmo com a diminui¢do da permeabilidade com a
adicdo de acido, ao longo do tempo ha um aumento da taxa de permeabilidade, indicando que
com o tempo ocorre um aumento da permeacdo no filme. Isso pode ser explicado devido ao
carater hidrofilico da proteina (CARVALHO et al., 2019) e devido a diminuicdo da
concentracdo do acido ascdrbico observado no FTIR que representa a degradacao sofrida pelo

mesmo por meio de processo de oxidacao.

Figura 6 — Permeabilidade ao VVapor de Agua de filmes de IPS.
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Fonte: Da autora (2019).

4.3 Propriedades mecanicas

Os resultados dos testes mecanicos de tracdo e perfuracdo estdo apresentados nas
Figuras 7, 8, 9 e 10 e Tabelas 1 e 2 do Anexo B.



Figura 7 — Resisténcia a Tragao de filmes de IPS.
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Fonte: Da autora (2019).

Figura 8 — Modulo de Young de filmes de IPS incorporados com AA.
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Fonte: Da autora (2019).

Figura 9 — Resisténcia a Perfuracdo de filmes de IPS incorporados com AA.
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Fonte: Da autora (2019).
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Figura 10 — Deformacéo de filmes de IPS incorporados com AA.
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Fonte: Da autora (2019).

Tanto para RT quanto para ME e RP, a adi¢do de AA provocou um aumento nos valores
desses parametros no tempo inicial. Esse fato pode ser atribuido a dispersao adequada do acido
ascorbico pela matriz polimérica dos filmes em virtude da baixa concentracdo adicionada do
composto. A deformacéo (D/mm) faz referéncia a elasticidade do material. Para os resultados
de D, observa-se um comportamento de diminuicdo dos valores com o aumento da concentragdo
de acido. O tratamento AAOQ apresentou 0s maiores valores de D, caracterizando um filme com
maior resisténcia a deformacdo. Portanto, a diminuicdo da elasticidade dos filmes esta
relacionada ao aumento da concentracdo de acido ascorbico, restricdo da mobilidade das
cadeias do polimero e aumento de sua rigidez. Logo, no que diz respeito a resisténcia mecanica
e a deformabilidade, ou seja, a facilidade de manuseio, a adicdo de AA reduz essas duas
respostas. Os resultados obtidos nos testes sdo semelhantes aos encontrados por Min e Krochta
(2007) ao estudarem revestimentos de IPS e AA para o controle de oxidagdo em concentracfes
variadas de IPS e AA e varias temperaturas de armazenamento. Esses autores observaram que
incorporagéo de AA reduziu o alongamento bem como a resisténcia dos filmes.

Para os filmes adicionados de AA h& um decréscimo nos valores de RT quando se
compara 0s tempos iniciais e finais. E 0 mesmo comportamento é observado para ME e RP
(N/mm). Isso se deve a oxidagéo do acido ascorbico observado no FTIR e PVA que torna os

filmes mais frageis e menos resistentes.
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4.4 Analise Optica

Para os parametros de a* e b* temos que: valores de a* positivos (+a) indicam o
vermelho, a* negativo (-a) o verde, b* positivo (+b) indicam o amarelo e b* negativo (-b) o
azul. A qualidade da cor (vermelha, azul, verde, etc) é determinada pelo parametro Hue (H)
(RAMOS; GOMIDE, 2007).

A analise das propriedades Opticas de filmes é essencial para auxiliar em sua escolha
para aplicacdo em alimentos. Filmes produzidos a partir de IPS como base polimérica séo
conhecidos por se manterem incolores e transparentes, caracteristicas interessantes para a
aplicacdo em alimentos onde se objetiva a visualizagdo do produto por parte do consumidor
(GOUNGA; XU; WANG, 2007).

Os parametros C, L*, a*, b* e H sdo apresentados na Tabela 1, 2, 3, 4 e 5 do Anexo C.
Para os resultados de luminosidade (L*) (Figura 11), observa-se a diminuic¢do da claridade ao
longo do tempo nos filmes com adi¢do de acido ascdrbico, sendo o maior decréscimo no
primeiro més e apos isso praticamente ocorre uma estabilizacdo nos valores. Além disso, quanto

maior a concentracdo de acido adicionada, maior a diminui¢cdo da luminosidade.

Figura 11 — Resultados de L* para andlise colorimétrica de filmes de IPS.
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Fonte: Da autora (2019).

Para o indice de cor vermelho/verde (a*) (Figura 12) as concentracdes 0% AA e 1% AA
apresentaram-se constantes ao longo do tempo, caracterizadas com valores negativos de a*,
referentes a tonalidade verde. No entanto, nas concentracfes 2% AA e 3% AA tém-se um
aumento nos valores do indice (a*), que com o passar dos meses perdem a tendéncia a

tonalidade verde, comegando a apresentar tendéncia para o vermelho. Em relacdo ao pardmetro
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de cor amarelo/azul (b*) (Figura 13), os resultados mostraram-se positivos durante o periodo
de anélise. Nas concentracdes 1% AA, 2% AA e 3% AA foi possivel observar um crescimento
nos valores de (b*), indicando o0 aumento na coloracdo amarela. Ja em relagcdo a concentracéao
0% AA, os valores de (b*) foram constantes ao longo do tempo, ndo havendo modificacdo na
tonalidade do filme. O mesmo resultado foi encontrado para o indice de saturacao (C) (Figura
14), com aumento progressivo nas concentragdes 1% AA, 2% AA e 3% AA durante o tempo
de estudo, caracterizando um filme transparente e com coloracdo mais intensa. Porém, na
concentracdo 0% AA nota-se valores baixos e constantes, indicando filmes mais claros e com
menor intensidade da cor. Resumidamente, para os valores de C, quanto maior a quantidade de
acido, maior o acréscimo nos valores de C, sendo que tais acréscimos sdo maiores no primeiro

més e, a partir, do terceiro més, nota-se uma estabilidade.

Figura 12 — Resultados de a* para analise colorimétrica de filmes de IPS e AA.
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Figura 13 — Resultados de b* para andlise colorimétrica de filmes de IPS e AA.
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Figura 14 — Resultados de C para anélise colorimétrica de filmes de IPS e AA.
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Fonte: Da autora (2019).

Os valores do angulo (H) (Figura 15) se devem a tonalidade da cor, por meio
dele pode-se estimar a localizacdo da amostra na cor solida. Apesar da variacdo na
matriz com a incorporacdo de &cido ascorbico e o passar do tempo, os valores
mostraram estar posicionados em um tom amarelo dentro do sélido de cor do sistema
CIELAB (AZEVEDO et al., 2017).

Figura 15 — Resultados de H para andlise colorimétrica de filmes de IPS e AA.

110

105 A

100 +

80 T T T
0 1 2 3 4

-

Tempo (meses)

Fonte: Da autora (2019).

A tendéncia ao aumento da intensidade da cor nos filmes ao longo do tempo é em funcéo
da presenca do acido ascérbico que sofre oxidacdo, degradando-se a acido dehidroascorbico
(KIM; LEE, 2018).
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5 CONCLUSAO

A incorporacdo de acido ascérbico na matriz polimérica levou a um aumento na
rigidez do filme, a uma diminuicdo na permeabilidade e aumento na intensidade da cor nos
filmes. Ao longo do tempo, observou-se um aumento da permeabilidade, da sua rigidez e da
intensidade da cor dos filmes. Isso se deve a hidrofilicidade das proteinas do IPS e da

oxidacdo sofrida pelo acido ascérbico, mostrando o inicio da degradacgéo dos filmes.
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ANEXO A

Tabela 1 — Permeabilidade ao vapor de 4gua para filme de IPS.

PVA (g m's!Pal)

Tempo AAQ AAl AA2 AA3

0 0,395 0,364 0,335 0,369
0,395 0,365 0,38 0,391
0,467 0,405 0,391 0,404
0,455 0,369 0,333 0,436
0,554 0,499 0,434 0,477
0,477 0,477 0,436 0,382
Fonte: Da autora (2019).

gl B W DN

Tabela 2 - Regressdo de PVA para filme de IPS incorporado de AA.

Tratament

R Regressao

AAO0 y =-0,0069x° + 0,084x* - 0,3567x> + 0,622x? - 0,3423x + 0,395
AAl y =-0,0076x° + 0,0913x* - 0,3759%> + 0,6227x? - 0,3295x + 0,364
AA2 y =-0,0062x° + 0,0734x* - 0,29x® + 0,4331x2 - 0,1652x + 0,335
AA3 y =-0,0008x° + 0,0065x* - 0,0141x> + 0,0045x? + 0,0259x + 0,369

Fonte: Da autora (2019).



ANEXO B
Tabela 1- Valores de ME, RT, D e RP para filme de IPS.
Tempo Identificacéo Tracéo Punctura
(meses) Filmes ME (Mpa) RT (Mpa) D (mm) RP (N/mm)
AA0Q 041+008 224+0,26 3,58+0,28 3,34+£0,28
AAl 0,62+0,07 265+0,24 2,77+0,11 2,84+0,21
° AA2 0,77+0,14 321+0,47 255+0,21 2,84 +0,35
AA3 052+0,09 242+030 2,49+0,23 2,68 £0,23
AAQ 0,42 £0,06 190 +0,18 3,00+0,6 3,18 + 0,61
AAl 1,19 +0,24 3,80 £0,71 2,49+0,24  4,46+0,94
' AA2 046 +0,06 1,75 £0,15 2,57+0,30 3,52 £0,59
AA3 0,50 £0,09 1,65 £0,27 2,57 0,22 543+0,34
AA0Q 0,96 £0,08 3,79 +£0,23 3,47+0,61 2,61+0,36
AAl 1,08 £0,14 3,83 £0,50 3,40+0,15 3,34+£0,28
? AA2 1,03 £0,12 3,76 £0,27 3,11+0,08 2,50 £ 0,45
AA3 1,23+0,16 4,40+05 294+0,17 4,25 + 0,46
AAQ 032+0,04 176+0,12 2,77+0,33 6,51+0,74
AAl 039+0,03 166+001 2,27+0,15 6,36 +£ 1,36
3 AA2 0,37+0,03 158+0,12 2,19+0,15 7,99 +0,89
AA3 0,38+0,03 1,66+0,14 2,23+0,16 8,22 +1,28
AA0Q 097+0,11 348+029 320 +0,29 3,95+0,44
AAl 092+0,09 332+0,29 2,28+0,26 6,64 + 1,26
) AA2 094+0,15 327+0,38 2,27+0,18 5,18 £ 0,65
AA3 097+0,12 336+0,38 2,21+0,11 491+0,34
AAOQ 0,42 £0,03 192 +0,14 3,13+0,19 3,20 £0,49
AAl 0,34 £+0,02 156 £0,10 2,85 £0,10 3,38 +0,31
> AA2 0,33 £+0,04 1,49 +0,17 2,64 £0,15 3,70 £0,38
AA3 0,51 £0,05 2,21 +0,11 255 +0,13 4,64 +0,64

Fonte: Da autora (2019).

36



Tabela 2 — Regressao de ME, RT, D e RP para filme de IPS incorporado de AA.

37

Tratamento Parametro Regressao R?
AAQ ME y =-0,0762x° + 0,9358x* - 3,9958x° + 6,8442x2 - 3,698x + 0,41 R2=1
AAQ RT y =-0,2377x% + 2,9525x* - 12,798x3 + 22,407x% - 12,664x + 2,24 R2=1
AAQ D y =-0,0704x° + 0,8925x* - 3,9646x3 + 7,2275x? - 4,665x + 3,58 R2=1
AAO0 RP y =0,2917x5 - 3,5762x* + 14,977x3 - 24,479x> + 12,626x + 3,34 R2=1
AAl ME y = -0,0486x° + 0,5567x* - 2,1087x® + 2,8183x% - 0,6477x + 0,62 R2=1
AAl RT y =-0,1699x° + 1,9954x* - 7,9046x° + 11,735x% - 4,5055x + 2,65 R2=1
AAl D y =-0,0847x° + 1,1146x* - 5,1071x3 + 9,3854x% - 5,5882x + 2,77 R2=1
AAl RP y =0,1653x° - 2,2267x* + 10,373%> - 19,383x* + 12,691x + 2,84 R2=1
AA2 ME y =-0,0787x° + 0,9771x* - 4,2475x® + 7,5229x% - 4,4838x + 0,77 R2=1
AA2 RT y =-0,2593%° + 3,2483x* - 14,283x3 + 25,737x% - 15,902x + 3,21 R2=1
AA2 D y =-0,0634x5 + 0,8192x* - 3,6596x° + 6,4558x? - 3,532x + 2,55 R2=1
AA2 RP y = 0,3955x° - 4,9142x* + 20,966x° - 35,281x% + 19,514x + 2,84 R2=1
AA3 ME y =-0,0905x° + 1,1279x* - 4,8933x°% + 8,5171x% - 4,6812x + 0,52 R2=1
AA3 RT y =-0,3013x° + 3,8025x* - 16,783x% + 30,012x?- 17,5x + 2,42 R2=1
AA3 D y =-0,0437x% + 0,5675x* - 2,5417x% + 4,4525x% - 2,3547x + 2,49 R2=1
AA3 RP y = 0,3688x° - 4,5846x* + 19,8x° - 34,805%°? + 21,971x + 2,68 R2=1

Fonte: Da autora (2019).



ANEXO C

Tabela 1 — Valores de L*, a*, b*, C e H para filme de IPS.

AAQ
Tempo L* a* b* C H
0 9596 -0,72 455 4,72 105,38

9,5/ -094 311 3,25 106,91

9,51 -1,02 345 3,60 106,57

96,24 -1,02 4,13 4,29 105,58

95,96 -124 455 4,72 105,38

96,06 -1,28 4,74 485 105,19
Fonte: Da autora (2019).
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Tabela 2 — Valores de L*, a*, b*, C e H para filme de IPS incorporado com 1% de AA.

AAl

Tempo L* ax b* C H

0 9448 -161 891 9,06 100,36
90,29 -1,41 24,24 24,28 93,39
89,85 -0,89 24,62 24,64 92,12
90,59 -1,13 21,64 21,67 93,01
90,16 -1,08 22,07 22,10 92,83
90,61 -1,01 2193 2196 92,68

Fonte: Da autora (2019).
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Tabela 3 — Valores de L*, a*, b*, C e H para filme de IPS incorporado com 2% de AA.

AA2
Tempo L* a* b* C H
0 94,22 -2,00 1190 12,07 99,57

8765 -098 3554 35556 91,75

86,38 0,21 36,35 36,37 89,87

82,01 2,71 4330 43,39 86,43

82,05 289 4390 44,00 86,26

82,23 2,97 4322 43,33 86,09
Fonte: Da autora (2019).
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Tabela 4 — Valores de L*, a*, b*, C e H para filme de IPS incorporado com 3% de AA.

AA3
Tempo L* ax b* C H
0 9342 -2,06 14,75 1492 98,09
1 85,14 046 4285 42,87 89,53
2 82,99 217 4482 4489 87,40
3 77,17 650 53,39 5381 83,18
4 77,23 658 53,76 54,18 83,12
5 76,24 7,49 5419 54773 8221

Fonte: Da autora (2019).

Tabela 5 — Regresséo de L*, a*, b*, C e H para filme de IPS incorporado de AA.

Tratamento Parametro Regresséo R2
AAQ L* y =-0,001x* + 0,067x® - 0,507x? + 1,039x + 95,96 R? = 0,997
AAQ C y =0,029x* - 0,412x3 + 1,921x? - 2,996x + 4,718 R2=0,999
AAQ a* y =0,0097x* - 0,1033x3 + 0,354x? - 0,5064x - 0,7162 R2 =0,9827
AAQ b* y =0,0311x* - 0,421x3 + 1,9309x? - 2,9789x + 4,5491 R2=0,9999
AAQ H y =-0,041x* + 0,544x3 - 2,379x? + 3,466x + 105,3 R2=0,991
AAl L* y =0,096x* - 1,158x3 + 4,852x? - 8,083x + 94,5 R2 =0,995
AAl C y =-0,323x* + 4,080x° - 17,65x? + 29,26x + 9,036 R2=0,999
AAl a* y =0,0171x* - 0,1556x3 + 0,3652x2 + 0,053x - 1,6205 R2 =0,8668
AAl b* y =-0,3243x* + 4,0969x3 - 17,742x + 29,439x + 8,8895 R2=0,9992
AAl H y =0,096x* - 1,319x3 + 6,297x? - 12,13x + 100,3 R2=0,998
AA2 L* y = 0,086x* - 0,891x3 + 3,569%? - 8,681x + 94,11 R2=10,973
AA2 C y = -0,495x* + 5,591x° - 22,17x2 + 39,16x + 12,30 R2 =0,981
AA2 a* y =0,0226x* - 0,3397x3 + 1,3886x% - 0,3047x - 1,9545 R2=0,9812
AA2 b* y =-0,4979x* + 5,6299x° - 22,36x? + 39,463x + 12,134 R2=0,9815
AA2 H y =0,088x* - 1,024x3 + 4,576x? - 10,97x + 99,49 R2? = 0,987
AA3 L* y = 0,059x* - 0,663x3 + 3,142x? - 9,959x + 93,27 R2=0,977
AA3 C y =-0,502x* + 5,802x3 - 23,83x? + 44,77x + 15,20 Rz =0,982
AA3 a* y =0,0341x* - 0,4559x3 + 1,6498x2 + 0,7611x - 1,9682 R2=0,9741
AA3 b* y =-0,51x* + 5,9016x3 - 24,261x? + 45,292x + 15,03 Rz =0,9827
AA3 H y =0,072x* - 0,892x3 + 4,295x? - 11,41x + 97,98 R? =0,985

Fonte: Da autora (2019).



