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RESUMO

As embalagens ativas séo sistemas de acondicionamento produzidos para interagir
com os alimentos e proporcionar o0 aumento do seu tempo de prateleira, acarretando
beneficios para os consumidores e os produtores. Entre os tipos de embalagens
ativas, estao os sistemas liberadores de agentes com propriedades antimicrobianas e
antioxidantes. Os agentes ativos mais utilizados sao conservantes de origem sintética,
entretanto, essas substancias podem ocasionar prejuizos a saude do consumidor.
Assim surgiram novas pesquisas para a substituicdo por compostos de origem natural,
gue sao considerados mais seguros. Portanto, a investigacdo de espécies que
apresentem substancias com propriedades antimicrobiana e antioxidantes
equiparavel aos aditivos sintéticos é de grande relevancia. Desse modo, se faz
necessario a investigacao de compostos presentes nos diversos biomas do planeta,
entre eles a caatinga, que € um ecossistema pouco explorado e que apresenta grande
riqueza na sua flora. Neste trabalho foram desenvolvidos filmes incorporados com
extratos de plantas pertencentes ao Sertdo do Pajel (amburana de cambdo, angico
de caroco, cajueiro, jurema preta e pau ferro) para aplicagcdes em embalagens ativas.
A composicdo dos grupos dos flavonoides e outros compostos fendlicos foram
investigadas através da espectroscopia no UV/VIS. A capacidade antioxidante total
pelo método de reducdo, atividade antioxidante por captura de radicais livres e
atividade antimicrobiana foram determinadas para os extratos vegetais e filmes de
PVA aditivados. Os filmes poliméricos puro e com 0s extratos vegetais, também foram
caracterizados pelas técnicas de espectroscopia no infravermelho (FTIR), difracdo de
raios X, calorimetria diferencial exploratoria (DSC), analise termogravimétrica (TGA),
permeabilidade ao vapor de agua e transparéncia. Os extratos vegetais apresentaram
potencialidade pelos dois métodos como um bom agente antioxidante. A partir da
atividade antimicrobiana foi constatado que todos o0s extratos vegetais apresentaram
potencialidade inibitoria contra a espécie Staphylococcus aureus e houve resultados
promissores para a atividade antioxidante em ambos os métodos utilizados. Em
virtude dos extratos exibirem potencialidade antioxidante e antimicrobiana similares
como agente ativo, foi decidido incorporar todas as espécies na matriz polimérica de
alcool polivinilico (PVA) nas concentragfes de 1 e 5% (m/m). A adicdo do extrato

vegetal ndo provocou alteracdes na transparéncia dos filmes, exceto para a



formulacdo com amburana de cambao na concentracdo de 5%. A espectroscopia no
infravermelho (FTIR) associada a andalise dos componentes principais (PCA)
evidenciaram diferencas entre os espectros obtidos, podendo indicar a incorporagao
dos extratos vegetais na matriz polimérica. A partir das técnicas de DSC, DRX e TGA
foi constatado que a adicdo dos extratos vegetais provocou um decréscimo no grau
de cristalinidade, uma diminuicao da entalpia de fusdo e um aumento da temperatura
de transicao vitrea e estabilidade térmica do PVA. Para a permeabilidade ao vapor de
agua nota-se um aumento para todas as formulagées quando comparados aos filmes
de PVA puro. Para avaliacao antimicrobiana e antioxidantes dos filmes foram obtidos
valores mais promissores para as formulacdes de PVA aditivado com extratos de
cajueiro e pau ferro na concentracdo de 5% m/m. Portanto, os filmes desenvolvidos
apresentaram grande potencialidade para serem aplicados no acondicionamento de

alimentos pereciveis.

Palavras-chave: alcool polivinilico; extratos vegetais; embalagem ativa; caatinga;

sertdo do Pajed.



ABSTRACT

Active packaging is a packaging system designed to interact with food and increase its
shelf life, resulting in benefits for consumers and producers. Among the types of active
packaging are agent releasing systems with antimicrobial and antioxidant properties.
The most widely used active agents are preservatives of synthetic origin, however,
these substances can cause damage to the health of the consumer, so new research
has emerged to replace them with compounds of natural origin, which are considered
safer. Therefore, the investigation of species that present substances with
antimicrobial and antioxidant properties comparable to synthetic additives is of great
relevance. Therefore, it is necessary to investigate compounds present in the various
biomes of the planet, including the caatinga, which is a barely explored ecosystem and
has a great richness in its flora. In this work, films incorporated with plant extracts
belonging to the Sertdo do Pajet (amburana de cambdao, angico de caroco, cashew
tree, jurema preta e pau ferro) were developed for applications in active packaging.
The composition of the flavonoid and phenolic groups was investigated using UV/VIS
spectroscopy. The total antioxidant capacity by the reduction method, antioxidant
activity by free radical capture and antimicrobial activity were determined for plant
extracts and PVA films with additives. The pure polymeric films and with plant extracts,
were also characterized by the techniques such as infrared spectroscopy (FTIR), X-
ray diffraction, exploratory differential calorimetry (DSC), thermogravimetric analysis
(TGA), water vapor permeability and transparency. The plant extracts showed potential
by both methods as a good antioxidant agent. From the antimicrobial activity, it was
found that all plant extracts showed inhibitory potential against the species
Staphylococcus aureus, and promising results for antioxidant activity were also noted,
in both methods used. Because all extracts exhibit similar antioxidant and antimicrobial
potential as an active agent, it was decided to incorporate all extracts in the polymeric
matrix of polyvinyl alcohol (PVA) in concentrations of 1 and 5% (w/w). The addition of
the plant extract did not cause changes in the transparency of the films, except for the
formulation with amburana de cambé&o at a concentration of 5%. Infrared spectroscopy
(FTIR) associated with the Principal Components analysis (PCA) showed differences
between the spectra obtained, which may indicate the incorporation of plant extracts
in the polymeric matrix. From the DSC, DRX and TGA techniques, it was found that
the addition of plant extracts caused a decrease in the degree of crystallinity, a



decrease in the melting enthalpy and an increase in the transition temperature and
thermal stability of the PVA was also evidenced. For water vapor permeability, an
increase is noted for all formulations when compared to pure PVA films. For the
antimicrobial and antioxidant evaluation of the films, more promising results were
obtained for the PVA formulations added with cashew and pau ferro at a concentration
of 5% w/w. Therefore, the films developed showed great potential to be applied in the

packaging of perishable foods.

Keywords: polyvinyl alcohol; plant extracts; active packaging; caatinga; sertdo do

Pajeu.
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1 INTRODUCAO

As embalagens tradicionais foram desenvolvidas com o objetivo de atuar como
barreira protetora do meio externo e interagir o minimo possivel com o alimento
acondicionado (AZEREDO, FARIA e AZEREDO, 2000). Entretanto, essas
caracteristicas ndo sdo mais suficientes para os novos consumidores, que estdo cada
vez mais preocupados e exigentes por produtos ambientalmente corretos, saudaveis,
sofisticados e que proporcionem maior seguranca alimentar (SOARES et al., 2009).
Ao longo dos anos, tem emergido a necessidade de novos materiais que prolonguem
o tempo de vida util dos alimentos (SOARES et al., 2009). Como resultado surgiram

0S novos conceitos de embalagens: as embalagens ativas.

A embalagens ativas, ao contrario das convencionais, apresentam interacées
intencionais com os alimentos que evitam a sua degradacédo. Entre elas, estdo as
modificadoras da atmosfera do produto embalado ou libertadoras de agentes ativos,

como, antimicrobianos e antioxidantes (SOARES et al., 2009).

As embalagens ativas antimicrobianas e antioxidantes apresentam grande
potencialidade para aumentar o tempo de prateleira dos alimentos e favorecem a
diminuicdo de conservantes que sdo adicionados diretamente aos produtos, que
geralmente diminuem a qualidade dos alimentos e podem comprometer a saude dos
consumidores, em razado de serem produtos sintéticos e com potencialidades
cancerigenas (MORAES et al., 2007).

Nesse contexto, aditivos ativos atoxicos e, preferencialmente de origem natural,
também vém sendo investigados com o propésito de viabilizar uma melhor seguranca
aos alimentos (MURIEL-GALET et al., 2015; STRATAKOS et al., 2015). Desse modo,

a utilizacéo de Oleos essenciais e extratos vegetais tem se intensificado.

A procura por novos compostos que apresentem propriedades antimicrobianas
e antioxidante equiparavel aos sintéticos é um desafio para os pesquisadores e para

isso deve-se investigar a vegetacédo de diversos biomas.

A Caatinga € um bioma exclusivamente brasileiro que predomina no Nordeste
brasileiro, entre o qual esta o sertdo do Pajeu, localizado no interior do estado de
Pernambuco (MARIA e AVANCINI, 2013), caracterizado pelo baixo indice de
incidéncia de chuva e altas temperaturas. Apesar dessas condi¢des adversas, existem

nesse bioma, diversas vegetacdes ricas em compostos fitoquimicos com véarias
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aplicacdes médicas (PEREIRA JUNIOR et al., 2014). Dentre as espécies vegetais
pertencentes a esse bioma, destaca-se a amburana de cambéao, o angico de caroco,
0 cajueiro, a jurema preta e o pau ferro. Todos com grande potencialidade para
aplicacdo como agentes antimicrobianos e antioxidantes em embalagens ativas

biodegradaveis.

Entre as novas tecnologias do setor de embalagens estdo os polimeros
biodegradaveis que sofrem degradacgéao a partir do ataque microbiol6gico. Ap4s o seu
descarte, esses materiais sdo decompostos em semanas ou meses, evitando o
acumulo dos materiais no ambiente (FRANCHETTI e MARCONATO, 2006).

A partir dessa problematica, surgem estudos que procuram substituir os
polimeros ndo biodegradaveis por biodegradaveis, mantendo as propriedades
mecanicas, térmicas e de processamento dos polimeros sintéticos (RAI et al., 2021,
Zhong et al., 2020; BRITO et al., 2011). Dentre eles, pode-se destacar o alcool
polivinilico que é um polimero biodegradavel sintético, hidrofilico, biodegradavel, ndo

toxico, biocompativel e que apresenta boa capacidade de formacéao de filmes.
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2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

Desenvolver filmes ativos com propriedades antimicrobianas e antioxidantes
utilizando extratos vegetais de plantas oriundas da regido do Sertdo do Pajeu do
estado de Pernambuco, como agente ativo para a conservacao de alimentos

pereciveis.
2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Obter os extratos vegetais de angico de caroco, cajueiro, jurema preta, pau
ferro e umburana de cambao, bem como otimizar o processo de extracao
avaliando o seu rendimento;

e Avaliar a quantidade dos grupos quimicos (flavonoides, fendlicos) presentes
nos extratos vegetais;

e Avaliar a atividade antimicrobiana dos extratos vegetais;

e Avaliar a atividade antioxidante dos extratos vegetais;

e Determinar as propriedades mecanicas dos filmes através do ensaio mecéanico
em tracao;

e Determinar as propriedades estruturais dos filmes por espectroscopia no
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR);

e Avaliar a incorporacao dos extratos vegetais nos filmes poliméricos utilizando a
analise de componentes principais (PCA) como complemento da técnica de
FTIR;

e Avaliar as propriedades 6ticas dos filmes através das analises de transparéncia;

e Determinar as propriedades térmicas, através da técnica de calorimetria
exploratéria diferencial (DSC) e analise termogravimétrica (TGA);

e Avaliar a permeabilidade ao vapor de agua dos filmes;

e Avaliar a potencialidade antioxidante dos filmes aditivados com os extratos
vegetais;

e Avaliar a potencialidade antimicrobiana dos filmes ativos.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

As embalagens tradicionais sdo sistemas passivos e apenas apresentam a
funcdo de barreira fisica ao meio externo, interagindo o minimo possivel com o0s
alimentos para manter a sua integridade (AZEREDO, FARIA e AZEREDO, 2000;
MORAES et al.,, 2007). As embalagens tiveram uma grande relevancia para o
desenvolvimento da industria alimenticia, pois foram as principais responsaveis pelo

sucesso de distribuicdo de alimentos e crescimento econémico desse setor.

As embalagens tradicionais ndo sdo mais suficientes para atender as
demandas dos consumidores que, cada vez sdo mais exigentes e necessitando assim
de embalagens mais modernas, praticas, que preservem a vida Util dos alimentos e

gue sejam ambientalmente corretas (SOARES et al, 2009).

Buscando atender a essas novas exigéncias tém surgido diversas pesquisas
na area de materiais poliméricos biodegradaveis aplicados em embalagens seguras e
com propriedades fisicas e quimicas similares as dos plasticos de origem foéssil
(ANDRADE et al., 2018; IULIANELLI et al., 2018; OLLIER et al., 2018).

3.1 POLIMEROS BIODEGRADAVEIS

Atualmente a maior parte dos materiais plasticos produzidos a partir de fontes
foésseis sdo resistentes a degradacdo natural e, quando descartados no meio
ambiente, acarretam o acumulo desse material contaminando tanto o meio terrestre
quanto o aquatico (BUCCI, TAVARES e SELL, 2007). Para isso tem sido
recomendada a substituicdo desses polimeros de origem petrolifera, por polimeros
ecologicamente mais corretos que sejam biodegradados em qualquer ecossistema

sem prejuizo ao meio ambiente (BRITO et al., 2011).

Os polimeros biodegradaveis sdo materiais que possuem a capacidade de
sofrer decomposi¢cdo a partir da acdo de micro-organismos de ocorréncia natural
(bactérias, fungos e algas). Uma vez estando em condi¢cdes favoraveis de
biodegradacéo, podem ser consumidos em semanas ou meses (BRITO et al., 2011).
A biodegradacao desses polimeros gera na producado de produtos, como: didxido de
carbono, metano, componentes celulares e/ou outros compostos, dependendo das
condi¢cOes de exposicédo desses materiais (FRANCHETTI e MARCONATO, 2006).
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Os polimeros biodegradaveis podem ser provenientes de fonte sintética ou
natural. A Tabela 1 apresenta a classificagdo da origem de alguns polimeros
biodegradaveis (BRITO et al., 2011).

Tabela 1 — Polimeros biodegradaveis de origem sintética ou natural.

Fonte natural Fonte sintética
Amido Policaprolactona (PCL)
Celulose Poliesteramidas
Poli(3-hidroxibutirato) - | Co-poliésteres alifaticos
PHB
Quitosana Co-poliésteres
aromaticos
Alcool polivinilico (PVA)

Fonte: O autor

Entre os polimeros biodegradaveis tem recebido destaque o alcool polivinilico
(PVA), visto que € um dos materiais poliméricos que apresentam grande versatilidade

em aplicacdes, atraindo para o seu uso em diversas areas (PEREIRA, 2017).

3.2.1 Alcool polivinilico (PVA)

O Alcool polivinilico (PVA) é um polimero de origem sintética, obtido a partir da
polimerizacdo do monémero de acetato de vinila, que produz o poli(acetato de vinila)
(PVACc). Posteriormente os grupos de acetato sao hidrolisados e formam uma cadeia
com grupos de hidroxilas (Figura 1). No entanto, esse processo ocorre de uma forma
incompleta, uma vez que, o PVA pode apresentar diversos graus de hidrolises
(JUVENCIO, 2017).

Figura 1 — Reac0Oes de formacgéo do PVA.

H,C==CH —{—CHQCH~]— —fCHQCHHCHQCH+
| | R
OH

fo) polimerizagio hidrélise

| i |

Cl::o cC=—0 T:O

CHy CHj, CH;
Acetato de vinila Poli acetato de vinila (PVAc) poli alcool vinilico (PVA)

Fonte: Jodar (2014).
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O PVA é um polimero biodegradavel, ndo cancerigeno, biocompativel e com
boa capacidade formadora de filmes (TRIPATHI, MEHROTRA e DUTTA, 2009;
ANDRADE, GONZALEZ-MARTINEZ e CHIRALT, 2020; TSURKO et al., 2017).
Apresenta excelentes propriedades de resisténcia a tracdo, flexibilidade, barreira a
oxigénio, hidrofilicidade e alta estabilidade quimica (GONZALEZ-MARTINEZ e
CHIRALT, 2020; LEE et al., 2020; ABRAL et al., 2020). As caracteristicas do PVA séo
influenciadas pelo seu grau de polimerizagdo, grau de hidrdlise, distribuicdo dos
grupos hidroxila, estereorregularidade e a sua cristalinidade (PEREIRA, 2017).

O alcool polivinilico devido as suas propriedades fisico-quimicas e facilidade de
processamento € bastante promissor para aplicacdbes em produtos nos setores
farmacéuticos, biomédicos, industriais, comerciais e alimenticios (CARVALHO et al.,
2019). A Tabela 2 destaca alguns trabalhos da literatura que utilizam o PVA para a

formulacdo de novos produtos em diversas areas.

Tabela 2 — Exemplos de alguns trabalhos da literatura com diversas aplicacdes
utilizando o PVA.

Produto Aplicacéo Referéncia
Hidrogel de PVA e quitosana o Kaur, Goyal e
Herbicida -
com nanoparticulas de prata Agnihotri, 2021

Nanofibras de PVA incorporado
Mulholland et

com peptideos CHAT para Biomédica
. . . al., 2021

terapia génica localizada

Eletrdlitos em gel sélido

composto por PVA/Bo6rax . Demirel et al.,

. ) Supercapacitores
dopados com 6xido de zinco 2020
(ZnO)
_ o Retencdo de agua no
Hidrogel de PVA e lignina
solo ou remocéao Wu et al., 2019

superabsorventes de agua
corantes poluentes

Concreto emborrachado Engenharia Wang et al.,



incorporado com fibras de PVA
para melhoramentos das
propriedades mecanicas e de
durabilidade.

Producao de filmes de PVA e
sericina com atividade

antimicrobiana.

Compdsitos verdes de PVA com

nanocristais de celulose e

nanoparticulas de Fe3Oa4

Fabricacéo de filmes foto-

reticulados de acido hialurénico

(HA) e poli (alcool vinilico)
contendo grupos estirilpiridinio
(PVA-SbQ)

Nanofibras hibridas de
PVal/grafeno produzidas por
eletrofiagdo com propriedades

elétricas

Bandeja biodegradaveis com
propriedade antimicrobiana de
PVA/bagaco de mandioca

aditivado com 6leos essenciais.

Biomédica (curativos)

Biomédica e embalagens

Embalagens

Nanoeletronica (eletrodos
transparentes ou

supercapacitores)

Embalagens
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2018

He et al., 2017

Roohani et al.,
2016

Bai et al., 2015

Ramalingam
et al., 2014

Debiagi et al.,
2014

Fonte: O autor (2021).

Além dessas aplica¢cfes, pode-se destacar ainda o setor alimenticio, onde tem

crescido o0 interesse por novas tecnologias de embalagens que conservem os

alimentos por mais tempo, entre elas, estdo as embalagens com fungéo ativa.
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3.3 EMBALAGENS ATIVAS

Os alimentos podem ter seu prazo de validade reduzido drasticamente quando
ndo se adiciona nenhum tipo de conservante quimico ao alimento processado. Pode-
se citar como exemplo, a industria da carne, pois seus produtos tem altas
concentracdes lipidicas que podem levar os alimentos a oxidacdo e ocasionar a sua
deterioracdo (DOMINGUEZ et al., 2018; CHEN et al., 2019). A degradacdo dos
alimentos também pode ocorrer pela contaminagdo por micro-organismos (SOARES
et al. 2009).

Para tanto, utiliza-se os conservantes quimicos para aumentar o tempo de vida
dos alimentos. Estes conservantes sdo adicionados diretamente nos produtos e em
doses algumas vezes inadequadas que a longo prazo podem acarretar problemas a
saide dos consumidores (CAMO, BELTRAN e RONCALES, 2008).
Consequentemente, tem-se procurado alternativas para a reducdo desses
conservantes quimicos e uma das vias é a utilizacdo de aditivos nas formulacfes das
embalagens, originando um novo conceito de embalagens, as denominadas de

embalagens ativas.

As embalagens ativas sdo inversas as tradicionais, pois nesse tipo de material
ocorrem interagcfes com 0s alimentos que sao capazes de prolongar a vida util dos
produtos embalados. Existem diversos tipos de embalagens ativas, entre elas, as
absorvedoras de oxigénio, etileno, umidade, didxido de carbono e odores e existem
as que liberam substancias ativas, como por exemplo: diéxido de carbono, compostos

antioxidante e compostos antimicrobianos (VERMEIREN, et al., 1999).

Esse novo material acaba sendo mais interessante quando os aditivos que
estdo nas formula¢des dessas embalagens séo naturais. Dentre as embalagens com
funcdes libertadoras de agentes ativos destacam-se as embalagens ativas

antimicrobianas e antioxidantes.
3.3.1 Embalagens ativas antimicrobianas

As embalagens ativas com funcdo antimicrobiana apresentam grande
potencialidade, pois evitam ou reduzem o crescimento dos micro-organismos que
provocam a deterioracdo dos alimentos e, portanto, o agente ativo pode prolongar o
seu tempo de vida Gtil (REALINI e MARCOS, 2014). Esse tipo de sistema € capaz de
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interferir na fase de crescimento microbiano (fase lag) e inibi-lo, em virtude da

migracao dos agentes ativos para o alimento.

Esse tipo de embalagem € bastante promissor, pois evita a alta concentracao
de conservantes inseridos diretamente nos alimentos, uma vez que sao incorporados
na matriz polimérica ou sao colocados em sachés ou em forma de etiquetas no interior

das embalagens e liberados com uma taxa controlada (SOARES et al. 2009).

A migracdo do agente ativo antimicrobiano (Figura 2), para o alimento
embalado, pode ocorrer por difusdo, dissolu¢cao ou por equilibrio e pode ser afetada
por diversos fatores: método de producdo dos filmes, temperatura, polaridade,
volatilidade das substancias, propriedades dos alimentos e a interacao entre o agente
ativo e o polimero (TAWAKKAL, CRAN e BIGGER, 2016).

Figura 2 — Imagem ilustrativa do funcionamento de uma embalagem ativa
antimicrobiana.

Imagem ilustrativa de uma embalagem antimicrobiana.
@ Embalagem [ Alimento
[ Agente ativo = Migragio

Fonte: SILVA (2015).

3.3.2 Embalagens ativas antioxidantes

As embalagens ativas com funcéo antioxidante sédo sistemas com mecanismos
semelhantes aos antimicrobianos, da qual, os agentes ativos devem migrar do filme
para a superficie do alimento evitando as reac¢des de oxidacdo e aumentando o tempo
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de prateleira (SOARES et al., 2009), uma vez que as reacdes de oxidacdo sdo umas
das principais causas de deterioracdo dos alimentos com alto teor de lipidios
(SANTANA et al. 2013).

Os agentes ativos antioxidantes podem atuar de diferentes formas com o intuito
de evitar o processo de oxidacdo, como: inibir as reacfes de oxidacdo provocadas
pelos radicais livres; evitar a producao de radicais livres; interromper as reacfes em
cadeia da auto-oxidacao lipidica; ativacdo do oxigénio singlete; inibir enzimas que
podem provocar a aceleracdo da reacdo e a adicdo de agentes redutores que

provocam maior estabilidade (LEON, 2015).

3.3.3 Estudos realizados sobre embalagens ativas antimicrobianas e antioxidantes

Devido a grande potencialidade desses tipos de embalagens para a

conservacao de alimentos pereciveis tém crescido as pesquisas nessa tematica.

Tun¢c e Duman (2011) produziram filmes nanocompodsitos de metilcelulose,
carvacrol e montmorilonita para aplicacdo em embalagens ativas com propriedades
antimicrobianas. Foram realizadas as seguintes técnicas de caracterizacao: difracdo
de raios X (DRX), microscopia eletrbnica de varredura (MEV), analise
termogravimétrica (TGA) e atividade antimicrobiana pelo método de microatmosfera.
Os autores perceberam através do DRX e MEV que os filmes eram compostos por
nanoestruturas. A utilizagédo dos aditivos forneceu um aumento na estabilidade térmica
do polimero. No que ser refere a atividade antimicrobiana, perceberam que o
carvacrol auxiliou na inibicdo dos micro-organismos estudados (Escherichia coli e

Staphylococcus aureus).

Dannenberg et al. (2017) desenvolveram filmes de acetato de celulose
aditivado com oOleo essencial de pimenta rosa. Os autores avaliaram a atividade
antimicrobiana dos filmes, utilizando as técnicas de difusdo em disco, dispersdo em
meio liquido e o crescimento in situ em queijos fatiados tipo mucarela, contra 0s micro-
organismos Staphylococcus aureus, Listeria monocytogenes, Escherichia coli e
Salmonella typhimurium. Os autores perceberam que as concentracdes utilizadas (2,
4 e 6%) foram eficazes contra Listeria monocytogenes e Staphylococcus aureus em
todos os meios avaliados. Para a técnica de dispersdo em meio liquido somente a
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Escherichia coli apresentou sensibilidade ao 6leo essencial e para o0 método in situ foi

efetivo apenas para o micro-organismos da espécie Salmonella typhimurium.

Mulla et al. (2017) desenvolveram filmes de polietileno linear de baixa
densidade (PELBD) com superficie tratada com &cido crémico e revestido com 6leo
essencial de cravo da india. Nos filmes foram avaliadas as propriedades: de barreira,
Oticas, mecanicas térmicas, morfoloégicas e a atividade antimicrobiana. Foi
comprovado que ocorreu a incorporacao do 6leo essencial no filme de PELBD através
da espectroscopia de infravermelho (FTIR). A adicdo do 6leo essencial provocou
mudancas na coloracdo dos filmes (amarelado), pelo ensaio mecéanico perceberam
gue os filmes ficaram mais frageis, por consequéncia do tratamento de acido crémico
que afetou a estrutura do polimero. Através do MEV observaram que os filmes, apds
o tratamento, apresentaram rugosidade e pontos de corrosdo. Para a atividade
antimicrobiana, o 6leo essencial de cravo da india apresentou uma forte atividade,

inibindo os micro-organismos Salmonella Typhimurium e Listeria monocytogenes.

Priyadarshi et al. (2018) estudaram as propriedades de filmes de quitosana
aditivado com 6leo essencial de semente de damasco. Para tanto, realizaram as
analises de espectroscopia por infravermelho (FTIR), microscopia eletrbnica de
varredura (MEV), ensaio mecanico, permeabilidade ao vapor de agua e atividade
antimicrobiana e antioxidante pelo método 2,2-Difenil-1-picrilhidrazil (DPPH). Os
autores perceberam que a adi¢cédo do 6leo essencial provocou um aumento na barreira
ao vapor de agua. Em relacdo ao ensaio mecéanico, observaram um aumento no
alongamento e para as propriedades antimicrobianas e antioxidantes obteve-se

excelentes resultados quando comparados com o filme de quitosana puro.

Jamroz e Kucharek (2018) produziram filmes de amido/gelatina/agar aditivado
com Oleo essencial de lavanda. Os autores utilizaram as seguintes técnicas de
caracterizacdo: espessura, densidade, solubilidade em &gua, absor¢do de agua e
grau de intumescimento, propriedades mecanicas, atividade antioxidante e
antimicrobiana. A espessura do filme aumentou apos a adicdo do 6leo essencial, a
solubilidade, absorgéo e o grau de intumescimento diminuiram com o aumento da
concentracéo do 6leo essencial. Para as propriedades mecanicas perceberam que o
aumento da adi¢do do 6leo diminuiu a resisténcia a tragdo, entretanto, o alongamento
permaneceu inalterado. A atividade antioxidante apresentou resultados significativos

com o aumento da concentracdo do Oleo essencial. A andlise microbioldgica
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confirmou propriedades antimicrobianas contra os micro-organismo Staphylococcus

aureus.

Andrade et al. (2020) produziram filmes por casting de poli(butileno adipato-co-
tereftalato) — PBAT incorporado com Oleo essencial de laranja (OEA) nas
concentracfes de 5, 10 e 15% (m/m). De acordo com os autores nao foi verificado
alteracdes na estabilidade térmica do polimero e temperatura de fusdo, mas houve
aumento na temperatura de cristalizagdo. Os filmes apresentaram diminuicdo nas
propriedades mecanicas. Foi verificado uma migracdo do OEA para o inéculo,
reduzindo a taxa de crescimento de E. coli, observada através da medida de
absorbancia. Foi constatado que o uso de PBAT/OEA pode ser uma alternativa

promissora para uso como embalagem ativa.

7

Além das pesquisas cientificas mencionadas anteriormente é importante
destacar alguns trabalhos que utilizam o PVA como matriz polimérica para estudo em

aplicacdes de embalagens ativas antimicrobianas e/ou antioxidantes.

Estevez-Areco et al. (2018) desenvolveram, por eletrofiacéo, fibras de poli(alcool
vinilico) — PVA incorporados com extrato vegetal de alecrim para aplicacdo em
embalagem alimenticia com protecdo antioxidante. Os autores caracterizaram o teor
de fendlicos totais e a eficiéncia de atividade antioxidante para o extrato de alecrim.
As fibras de PVA/Alecrim mostraram um teor de polifenol de (15,4 + 0,5) mg de &cido
galico equivalente por gramas de fibras (mMgEAG/g) e alcancaram uma atividade
antioxidante de (120 + 8) ymoles equivalente de Trolox/g de fibras (umol ET/ g),
apresentando valores promissores como agente antioxidante. O ensaio de liberacdo
para diversos meios simulantes apresentaram potencialidade para produtos

alimentares hidrofilicos e acidos.

Singh, Gaikwad e Lee (2018) produziram, por casting, filmes de PVA com
nanocristal de celulose extraido de algas marinhas (CNC) aditivado com extrato
vegetal de folhas de manjericdo nas concentracdes de 5, 10 e 20% (m/v). De acordo
com os autores, o extrato de manjericdo colaborou para o melhoramento das
propriedades de resisténcia a tracéo e a permeabilidade ao vapor de agua. A presenca
do CNC aumentou a estabilidade térmica dos filmes. Para a atividade antioxidante foi
observado um aumento proporcional a concentracdo do extrato vegetal (com eficacia
de aproximadamente 18 a 42%). Para a atividade antimicrobiana, constataram uma

zona de inibicdo para a espécie Gram positiva Bacillus cereus.
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Kanatt (2020) desenvolveu filmes ativos e inteligentes de PVA e gelatina
incorporado com extrato de folha de amaranto (EFA) para verificar o teor de frescor
da carne de peixe e frango, além de atuar com um agente antioxidante e
antimicrobiano. Para o extrato de amaranto foi constatada a alta concentracdo de
compostos fendlicos e potencialidade como antioxidante. Para os filmes foi observado
maior protecdo contra a luz ultravioleta, reducdo da solubilidade em agua e
permeabilidade ao vapor de 4gua e melhores propriedades mecanicas. O autor
constatou a potencialidade dos filmes produzidos, uma vez que verificou a mudanga
de sua coloracdo com a diminuicdo da qualidade do alimento, devido a alteracéo do
pH do meio. Também foi observada a eficiéncia da atividade antioxidante e
antimicrobiana. Esses resultados implicaram na conservacao das amostras de carnes
embaladas, visto que o ensaio dos filmes puros tinha uma vida util de 3 dias, enquanto

agueles em filmes ativos se deterioravam apés 12 dias.

A Tabela 3 apresenta mais algumas pesquisas relacionadas as embalagens

ativas com funcao antimicrobiana e antioxidante.

Tabela 3 — Exemplos de pesquisas relacionadas a embalagens ativas com fungéo
antimicrobiana e/ou antioxidante.

Matriz Agente ativo Aplicacéo Referéncia
Nanoparticula de Atividade
: o Nwabor et al.,
PVA/Quitosana prata e extrato antioxidante e
) - : 2020.
de eucalipto antimicrobiana
PVA Nanoparticula de Atividade Carvalho et al.,
a-tocoferol antioxidante 20109.
Polietileno de baixa Nanoparticula de Atividade Silva-Leyton et
densidade (PEBD) oxido de grafeno  antimicrobiana al., 2019.
Antloxllqlantes Atividade Jamshidian et
PLA fendlicos o
. antioxidante al., 2012.
sintéticos
Hidroxipropilmetilcelulose Nanoparticula de Atividade MG, e
o . e Zucolotto,
(HPMC) prata antimicrobiana
2012.
. Extrat(_) de magul Atividade Dicastillo et al.,
Metilcelulose (Aristotelia o
. . antioxidante 2016.
_ chilensis)
Poli(hidroxibutirato-co- Oleo essencial Atividade Costa et al.,
hidroxivalerato) (PHBV) _de oreégano antimicrobiana 2020.
. . Oleo essencial Atividade Mendes et al.,
Amido de mandioca R o .
de capim liméao antimicrobiana 2020.
Polietileno tereftalato Atividade Franco,
(PET) / polipropileno a-tocoferol antioxidante Incarnato e De
(PP) Marco, 2019.
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Atividade
Poli(etileno-co-acetato de Antocianina e antpmdqnte, Eskandarabadi
. extrato vegetal  antimicrobiana e
vinila) - EVA ; et al., 2019.
de alecrim embalagens
inteligentes
Amido comercial Carvacrol Atl\.ndad.e Gaglio etal.,
antimicrobiana 2021.
PVA/oelatina Nanoparticulas Atividade Azizi-Lalabadi et
9 de ZnO, TiO2 antimicrobiana al., 2020.
Goma de guar (?elelgrgi?ae ré?(ljaﬂ AT SOOI Ei el
9 ja antimicrobiana 2020.
curcumina
. . Eugenol_e dleo Atividade Bonilla et al.,
Gelatina e quitosana essencial de o
: antioxidante 2018.
gengibre
PVC Nanoparticulas Atividade Braga et al.,
de prata antimicrobiana 2018.

Fonte: O autor (2021).

3.3.4 Extratos vegetais

A escolha dos agentes ativos é de grande importancia, pois esses sdo 0s
responsaveis pelo desempenho da embalagem ativa. Atualmente, 0s conservantes
mais utilizados pela industria alimenticia nos alimentos ou nas embalagens séo de
origem sintética (SANTANA et al.,2013). Entre eles, estao o butil hidroxianisol (BHA),
butil hidroxitolueno (BHT) e terc-butil hidroquinona (TBHQ) que s&o empregados para
inibir as reacdes de oxidacdo dos alimentos (SANTANA et al., 2013). Ja para inibir a
contaminacgao de micro-organismos sao utilizados: sais de prata, sorbatos, benzoatos,
propionatos, ozénio, peroxido, dioxido de enxofre, antibidticos, zedlito de prata, entre
outros (BRAGA e PERES, 2010).

A utilizac&o desses conservantes sintéticos podem provocar danos a saude dos
consumidores, além de diminuir a qualidade dos alimentos (POLONIO e PERES,
2009).

O uso de extratos vegetais na industria alimenticia tem se apresentado
bastante promissor devido a sua potencialidade de atuar como uma alternativa aos
produtos quimicos e agentes com propriedades antimicrobianas e antioxidantes de
origem sintética (PERUMALLA e HETTIARACHCHY, 2011). Assim, a aplicacdo de
produtos vegetais, como, 0s 6leos essenciais e extratos vegetais, estdo ganhando

mais espaco para uma possivel substituicdo desses aditivos.
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Os extratos vegetais geralmente sdo considerados seguros para a utilizacao
em alimentos (CODEVILLA et al., 2015), a depender do solvente extrator e das
substancias extraidas. Por isso, além de considerar as propriedades funcionais dos
compostos extraidos, eficacia, custo, disponibilidade e alteracdo organolépticas nos
alimentos, a toxicidade destes extratos devem ser avaliados (CODEVILLA et al., 2015;
PERUMALLA e HETTIARACHCHY, 2011).

As propriedades funcionais dos extratos sdo devido a presenca de
determinados compostos quimicos existentes na sua composi¢cdo, como: quinonas,
flavondis, alcaloides, lectinas, polifendis, carotenoides e flavonoides (CODEVILLA et
al., 2015; PERUMALLA e HETTIARACHCHY, 2011).

Os extratos vegetais podem ser obtidos através da extracdo por solvente, que
€ um processo quimico eficiente de obtencédo de 6leo e\ou o extrato vegetal sem
alterar as propriedades quimicas. Atualmente, os solventes mais usados sdo: 0s
derivados de petréleo, como n-hexano e benzeno, e outros, como alcoois metilico,

etilicos e propilicos, cetona, pentano e diversos solventes cloratos.

Na literatura encontra-se diversos trabalhos comprovando a eficiéncia
antimicrobiana e antioxidante dos extratos vegetais, conforme apresentado na Tabela
4.

Tabela 4 — Exemplos de extratos vegetais com propriedades antioxidantes e
antimicrobianas.

Tipo de : ~ A .
Extrato vegetal atividade Aplicacéo Referéncia
Extratos de canela
(Cinnamomum
zeylanicum), cravo Antiftingico Fungicida El-Samawaty et

(Syzygium aromaticum),
gengibre (Zingiber
officinale) e circuma
Extrato vegetal de café, . Embalagens Moraczewski et
Antioxidante :
cacau e canela ativas al., 2020.

al., 2021.

Extrato vegetal de - . L Fatima et al.,
Antimicrobiana Biomédica
Euclea racemosa 2021.
Extratos de folhas
de maracuja doce (P.
alata), araca (P. . . .. Ponzilacqua et
cattleianum), alecrim (R. AT MR TS al., 2019.

officinalis) e orégano
(O. vulgare).
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Extrato vegetal de . Conservacao Khalig,
A Antioxidante . Ramzan e
Fagonia indica de alimentos
Baloch, 20109.

Glycyrrhiza uralensis,
Solvia miltiorrhiza,
Paeonia suffruticosa,
Spirodela polyrrhiza,
Areca catechu var.
dulcissima, Cornus
officinalis, Alpinia
officinarum, Nelumbo
nucifera e Cinnamomun

Antioxidante

Farmacéutico

Lee et al., 2003

cassia
Melissa
officinalis,Lavandula o . _ Gayoso et al.,
latifolia e Origanum Antioxidante Alimenticia 2018
vulgare
Cinnamomum Antioxidante e Conservacao Yuan et al.,
javanicum antimicrobiano de alimentos 2017.
Estudo com extratos
. L. - . o Roumy et al.,
vegetais de 59 espécies  Antimicrobiano Farmacéutico 2020
de plantas '
Extratos da casca da :
~ - : Embalagens Saberi et al.,
fruta de macadamia e Antimicrobiano :
" ativas 2017.
mirtilo
Extrato vegetal de Antimicrobiano Embalagens Djebari et al.,
Pistacia lentiscus L. ativas 2021.
Extrato vegetal de Antifungico e Embalagens Chakravartula
Eugenia uniflora L. antioxidante ativas et al., 2020.

Fonte: O autor (2021).

3.4 PLANTAS REGIONAIS DO SERTAO

A biodiversidade dos diversos setores geograficos pode ser considerada uma
importante fonte de informacédo e de aquisicdo de substancias quimicas que podem
proporcionar diversos avangos para a saude humana (POLICARPO et al., 2018).
Dessa forma evidencia-se a importancia de estudar cada bioma e beneficiar-se
responsavelmente de seus diversos recursos. O Brasil apresenta diversos tipos de
biomas com caracteristicas e vegetacdes distintas, entre eles esti a Caatinga.

A Caatinga € um bioma exclusivamente brasileiro e predomina na regidao do
semiarido, onde estdo catalogadas cerca 2240 espécies de vegetais e animais
pertencentes a essa regido, sendo que 481 espécies sao tipicamente desse
ecossistema (MARIA e AVANCINI, 2013).
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O semiarido € caracterizado pela baixa incidéncia de chuvas, elevadas
temperaturas e o solo prevalentemente cristalino (pouco permeavel), entretanto,
acumula uma enorme riqueza na sua fauna e flora, mesmo com as condi¢Oes
adversas (MARIA e AVANCINI, 2013). Apesar dessa grande riqueza é o bioma
brasileiro mais desvalorizado e mal investigado botanicamente (PEREIRA JUNIOR et
al., 2014).

A regido da caatinga apresenta diversas espécies de vegetais com

potencialidade de uso fitoterapico, conforme apresenta a Tabela 5.

Tabela 5 — Descricdo de algumas espécies encontradas no bioma da caatinga.

Familia/espécie Nome Indicacéo Parte
popular utilizada
ANACARDIACEAE
Myracrodruom Aroeira Inflamacéao, problemas Casca,
urundeuva Alleméao. estomacais, doencas do folhas
aparelho respiratorio,
cicatrizante
Spondias mombin L. Cajazeira Problemas de pressao Sementes
arterial
APOCYNACEAE
Rauvolfia ligustrina Arrebenta Dor de dente Liquido
willd. bucho leitoso
do fruto
ARECACEAE
Syagrus cearensis Catolé Complicacdes renais, Raiz, liquido
Noblick. problemas de viséo do fruto
BIGNONIACEAE
Dolichandra Cip6 pé de Cisto no ovério Folhas
quadrivalvis (Jacg.) L. lagartixa
G. Lohmann.
Handroanthus Pau d’arco Problemas estomacais, Casca
impetiginosus (Mart. roxo inflamagé&o, doengas do
ex aparelho respiratério
DC.) Mattos.
Handroanthus Pau d’arco Inflamacdes, doencgas do Casca
serratifolius (Vahl.) S. amarelo aparelho espiratorio
O. Grose.
Jacaranda Caroba DST, inflamacéo Cascas e
jasminoides folhas
(Thunb.) Sandwith.
BORAGINACEAE
Heliotropium indicum Fedegoso Doencas do aparelho Flor
L. respiratorio
CACTACEAE
Cereus jamacaru DC. Cardeiro Problemas estomacais, Raiz, caule

complicagbes renais,
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EUPHORBIACEAE
Cnidoscolus urens Urtiga Inflamacéo, cancer de Raiz
(L.) branca prostata
Arthur
Croton blanchetianus  Marmeleiro Problemas Casca
Baill gastrointestinais
Tragia volibilis L. Urtiga Tonico Raiz
Jatropha mollissima Pinh&o Dor de dente, verrugas Latex da
(Ponhl) Bailll bravo folha
Sapium argutum Burra Rachaduras nos pés Latex do
(mall. leiteira caule
Arg.) Huber.
RAMNACEAE
Zizipus joazeiro Mart. Juazeiro Anticérie, inflamacéo, Entrecasca,
problemas do couro raiz
cabeludo
SAPINDACEAE
Solanum paniculatum  Jurubeba Doencas do aparelho Fruto, raiz,
L. respiratorio, anemia, flor
ténico, problemas no
figado
RUBIACEAE
Genipa americana L. Jenipapo Colesterol, problemas Fruto
estomacais, diabetes,
nervosismo, osteoporose,
anemia, tonico
Tocoyema bullata Jenipapo Lesbes osteomusculares Casca
(Vell.) Mart. bravo
NYCTAGINACEAE
Passiflora cincinnata Maracuja Inflamacdes externas, Folhas
Mart. mochila problemas cardiacos

Fonte: Adaptado de Cordeiro e Félix (2014).

Entre as diversidades de espécies presentes no bioma da caatinga estao:
Anadenanthera colubrina (Vell.) Brenan var. Cebil (Griseb.) Von Reis Alt. (Angico de
carogo), Anacardium occidentale (cajueiro), Mimosa hostilis (Jurema preta),
Caesalpinia leiostachya (Benth.) Ducke (Caesalpinioideae) (Pau ferro) e Commiphora

leptophloeos (Amburana de camb&o) que serdo estudadas nessa presente pesquisa.

3.4.1 Angico de caroco

A espécie Anadenanthera colubrina (Vell.) Brenan var. Cebil (Griseb.) Von Reis

Alt. faz parte da subfamilia Mimosaideae (Leguminosae) (Figura 3). E um tipo de
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vegetal arboreo que pode ser encontrado em diversos biomas, entre eles, a Caatinga,

popularmente conhecido como angico (NEPOMUCENO et al., 2007).

O angico de caroco € uma arvore de grande porte que pode chegar a ter entre
4 a 7 metros de altura na regido da caatinga (10 a 20 metros em outras regides), pode
apresentar a circunferéncia do caule de 30 a 50 centimetros, que € revestido por uma

casca grossa, rugosa e que contém aculeos esparsos (CASTRO, 2011).

Figura 3 — Imagem da espécie Anadenanthera colubrina (Vell.) Brenan var. Cebil
(Griseb.) Von Reis Allt.

Fonte: O autor (2021).

Foram realizadas algumas investigacdes sobre a composi¢cdo quimica do
angico que resultou na presenca de um novo tipo de flavonoide denominado
anadantoflavona. Esse vegetal também apresenta os seguintes metabolitos
secundarios: alusol, Ilupenona, lupeol, &cido betulinico, amirina, sitosterol,
estigmasterol, apigenina, acido 4-hidroxibenzdico e acido cinamico (GUTIERREZ-
LUGO et al., 2004).

De acordo com Albuquerque et al. (2007), o angico de caroco apresenta
potencialidade para o tratamento de anemia, tosse, asma, bronquite, coqueluche,
pulmao, gripe, inflamacdes em geral, cancer, leséo, difteria, fissuras em pé e gastrite.
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Na literatura encontra-se trabalhos que buscam comprovar a atividade
antimicrobiana e antioxidante dos extratos vegetais de angico para aplicacdes em
fitoterapicos (SANTANA, 2011; CASTRO, 2011).

3.4.2 Cajueiro

A espécie Anacardium occidentale Linn. pertence a familia Anacardiaceae,
conhecida comumente cajueiro. O cajueiro (Figura 4) é originario do Brasil e pode ser
encontrado facilmente no Nordeste brasileiro (SILVA et al.,, 2007; JAISWAL et al.,
2017).

Figura 4 — Imagem da espécie Anacardium occidentale Linn. (cajueiro).

Fonte: O autor (2021)

O cajueiro é bastante utilizado como fitoterapico, destacando em aplicagbes
para dores de dente, anti-inflamatorio, bronquites artrites, colicas intestinais, ictericia,
contra diabetes, asma e antioxidante (SILVA et al., 2007; BAPTISTA, 2018; JAISWAL
et al., 2016).

Existem estudos que revelam a composi¢ao fitoquimica do cajueiro, e relatam
a presenca de varios compostos, como, glicosideos, glicose e flavonoides (JAISWAL
et al., 2016). Nos 6leos essenciais obtidos do caju pode-se encontrar compostos dos
grupos dos ésteres, terpenos, hidrocarbonetos, acidos carboxilicos, aldeidos, alcoois,

cetonas, lactonas e norisoprendides (BICALHO et al., 2000).
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Alguns estudos sobre 6leos essenciais e extratos vegetais do cajueiro apontam
a sua potencialidade para inibir os micro-organismos da espécie Staphylococcus
aureus (PEREIRA et al., 2015). No trabalho de TREVISAN et al. (2009) observou-se
que o extrato de cajueiro apresentou Otima potencialidade para inibir o micro-

organismos de Staphylococcus aureus resistentes a penicilina.

3.4.3 Jurema preta

A jurema preta (Mimosa tenuiflora) (Figura 5) pertence a familia Leguminosae e
subfamilia Mimosoidae, comumente encontrada na Caatinga sendo utilizada para a
forragem e tornando-se uma das importantes fontes de alimentacédo animal da regiao,

também é bastante utilizada para a producéo de carvdo (BEZERRA et al., 2008).

Figura 5 — Arvore de Jurema preta.

Fonte: O autor (2021).

A jurema preta apresenta potencialidade para tratamento de feridas, parasitas e
problemas gastrointestinais, também pode ser utilizado para inibir micro-organismos,
como a Staphylococcus aureus (PEDONE-BONFIM et al., 2018; BEZERRA et al.,
2008).

As propriedades fitoquimicas estdo relacionadas a presenca dos grupos
guimicos dos taninos e flavonoides, esses compostos possivelmente séo

responsaveis pela sua atividade antimicrobiana (BEZERRA et al., 2008).
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3.4.4 Pau ferro

A Caesalpinia ferrea, bastante conhecida popularmente como pau-ferro (Figura
6), é uma arvore que apresenta altura entre 10-20 metros, tronco liso, escuras e com
a presenca de manchas brancas (LENHARD, SCALON e NOVELINO, 2010).

Figura 6 — Espécie Caesalpinia ferrea (Pau ferro)

Fonte: O autor (2021).

De acordo com SILVA (2014), o pau ferro € conhecido na medicina popular e
aplicado para tratamento antidiabético, expectorante cicatrizante, anti-diarréico, anti-

térmico, antitumorais, anti-inflamatério e analgésico.

Essas propriedades se devem a composi¢cao quimica presente no caule e nas
folhas, em especial, aos grupos dos flavonoides, taninos, esteroides, saponinas,
cumarina, fendis e acido galico (SILVA, 2014). A casca, sementes, frutos e raizes sdo
utilizados para emagrecimento, como purificador de toxinas no organismo e no
combate a anemia (LENHARD, SCALON e NOVELINO, 2010).
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3.4.5 Amburana de cambéao

A comminphora leptophloeos (Figura 7) é uma arvore de pequeno porte que
pode ter a espessura da casca do caule até 0,63 cm de espessura, as cascas externas
sdo aparentemente lisas, lustrosas e desprende-se em laminas delgadas, sé&o
bastante conhecidas pelas denominacdes imburana, imburana-de-camb&o, umburana
ou amburana (PEREIRA, 2016).

Figura 7 — Espécie Comminphora leptophloeos (amburana de cambé&o).

Fonte: O autor (2021).

A amburana € uma espécie pertencente a Caatinga e de acordo com Pereira
(2016) ndo existem estudos sobre o potencial biolégico dos seus extratos, apenas

pesquisas relacionadas aos seus 0leos essenciais para aplica¢des antimicrobianas.

Entretanto, o género Comminphora esta associado a mais de 150 espécies
que sdo encontradas em diversas partes do planeta, como, nordeste da Africa, sul da
Arébia e India. Para essas espécies existem diversos estudos fitoquimicos que
caracterizaram a sua composi¢cao quimica, e relataram a presenca de mais de 300
compostos. Entre eles, estdo o grupo dos flavonoides, esteroides, monoterpenos,
lignanas de cadeias alifaticas (ASHRY et al.,2003; HANUS et al. 2005; LANGENHEIM,
2003; VOLLESEN, 1989; PEREIRA, 2016).
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O género comminphora apresenta propriedades antitumorais, anti-inflamatoria,
caracteristicas hipolipemiantes, atividade antimicrobiana (Pseudomonas aeruginosa,
Fusarium culmorum, Phytophtora cryptogea e Alternaria solani) e atividade
antioxidante (PEREIRA, 2016).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS

O material vegetal (angico de carogo, cajueiro, jurema preta, pau ferro e
umburana de cambao) foi obtido no municipio de Serra Talhada localizado na regido
do sertdo do Pajeu do estado de Pernambuco. As cascas do caule dos vegetais foram
expostas ao sol para a sua secagem. Posteriormente, as cascas foram trituradas com

auxilio de um moinho de facas com o intuito de aumentar a area superficial do material.

Para o desenvolvimento da pesquisa também foi necessario utilizar: etanol PA
(Quimica Moderna), metanol PA (Vetec), Reagente Folin-Ciocalteau (Exodo
Cientifica), carbonato de calcio (Vetec), molibdato de amonio (Synth), fosfato de sodio
monobasico (Vetec), acido sulfrico (Quimica Moderna), acido ascérbico (Vetec),

acido galico (Nuclear), cloreto de aluminio (Dindmica) e quercetina (Sigma Aldrich).

Para a preparacao dos filmes utilizou-se o alcool polivinilico (PVA) da marca
Neon (lote 31599) de peso molecular 104.500,00 g/mol e grau de hidrélise 88,0%.

4.2 PREPARACAO DO EXTRATO VEGETAL

4.2.1 Extragdo por método sohxlet

As extracdes para cada vegetal (angico de caroco, cajueiro, jurema preta, pau
ferro e umburana de cambéao) foram realizadas em triplicatas e em trés diferentes

tempos (4, 6 e 8 horas) para a avaliacdo do seu rendimento.

Inicialmente pesou-se aproximadamente 20,000g do material vegetal triturado
e colocou-se em cartuchos confeccionados com papel de filtro de 24 cm de diametro
e inseriu-se o cartucho na camara do sohxlet. Em seguida, adicionou-se 200 mL de
etanol PA, em um baldo de fundo redondo de volume de 250 mL. Posteriormente

montou o sistema, de acordo com o esquema da Figura 8.
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Figura 8 — Esquema do sistema de extracao pelo método sohxlet.

Condensador —s—)-

Material Vegetal =t 8

200 mL de etancl PA sl

Manta aquecedora e a

Fonte: O autor (2021).

Apos a montagem do sistema, a manta foi aquecida até a temperatura de
ebulicdo do etanol e aguardou-se a primeira gota do solvente condensar sobre o
cartucho do vegetal para o inicio da contabilizacdo do tempo de extracdo. Os extratos

vegetais foram armazenados sob refrigeracao.

4.2.2 Avaliacdo do rendimento

Para o calculo do rendimento dos compostos vegetais foi adotada uma
adaptacdo da metodologia de Oliveira et al. (2016) que consiste em algumas etapas

apos a extracdo do material.

Inicialmente foi necessario medir o volume final obtido da extragdo com o auxilio
de uma proveta, em seguida, retirou-se 1 mL da solugéo e adicionou-se em um vidro
de relégio previamente pesado, colocou-se o sistema em uma estufa com circulacao
de ar na temperatura de 70°C para a evaporagao do etanol. Posteriormente pesou-se

o vidro de relogio até a obtencdo de massa constante.



45

Para o célculo do rendimento foi necessario a utilizacdo das equacdes 1 e 2. A
Equacéo 1 trata do calculo proporcional da massa total extraida e a Equacao 2 refere-

se ao rendimento percentual relativo a massa de material vegetal triturado.

Massa total de extrato = massa do extrato seco (1 mL)x Volume total (1)

Rendimento (%) — Massa Total extraida x 100 (2)

Massa da casca do vegetal

4.3CARACTERIZACAO DOS EXTRATOS VEGETAIS

4.3.1 Espectroscopia por infravermelho (FTIR)

Para a avaliacdo das estruturas quimicas presentes nos extratos vegetais
estudados, foi utilizado o espectrofotobmetro de infravermelho da Shimadzu IRTracer
100 com acessorio de reflectancia total atenuada (ATR). Para a realizacdo da leitura
espectroscopica foi gotejado o extrato etandlico no cristal de diamante do acessorio e
aguardou-se a evaporacdo do &alcool etilico para o inicio do escaneamento da
amostra. As leituras foram realizadas através dos seguintes parametros: regido do

infravermelho médio na faixa de 4000 a 700 cm™, resolucdo de 4 cm e 45 varreduras.

4.3.2 Flavonoides totais

Para a realizacdo do teste de teor de flavonoides, foi utilizada a metodologia de
Oliveira et al. (2016).

Inicialmente, foram preparadas solucbes metandlicas dos extratos vegetais
secos na concentracdo de 1000 yg.mL* e de cloreto de aluminio 5% (m/v). Depoais,
em um tubo de ensaio, foram adicionados 2 mL da solug&o do extrato, 1 mL da solugao
metandlica de cloreto de aluminio e 2 mL de metanol PA. Para o branco, foram

utilizados 2 mL de metanol PA no lugar da solucdo do extrato vegetal.
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Apoés a solucdo permanecer em repouso por 30 minutos, na auséncia de luz,
foram feitas as leituras em espectrofotometro UV/Vis no comprimento de onda de 420

nm. Todas as andlises foram feitas em quintuplicatas.

A curva de calibracéo foi realizada utilizando a quercetina nas concentragdes
de 1,58; 3,17; 6,35; 12,70; 25,40; 50,80 yg mL?' como padrdo e os teores de
flavonoides totais foram determinados a partir da equacao obtida (y=41,895x — 1,0000,
R=0,993).

4.3.3 Fendlicos totais

Primeiramente foi preparada uma solucdo do extrato vegetal (1000 pug mL™1).
Posteriormente, em tubos de ensaio, foram colocados 8 mL de agua destilada, 0,5 mL
do reagente Folin-Ciocalteau e 0,5 mL do extrato vegetal. Os tubos foram agitados
durante 3 minutos e depois foi adicionado 1 mL de uma solucao saturada de carbonato

de célcio e a solugcdo mantida em repouso por 60 minutos.

Foi utilizado o acido galico PA (3,125; 6,25; 12,5; 50; 100; 150 ug mL) como
padrdo de referéncia para construir uma curva de calibracdo, por meio da qual obtém-
se a equacao referente a inclinacdo da reta (y=147,8x + 2,639, R=0,991) utilizada para

o calculo do teor de fenélicos totais.

As medidas foram realizadas em um espectrofotdbmetro UV/VIS no
comprimento de onda de 720 nm. Para o branco foi substituido a fracéo
correspondente ao extrato ou acido galico por etanol PA. O experimento foi realizado

na auséncia de luz e em triplicata.

4.3.4 Capacidade antioxidante total (fosfomolibdénio)

A capacidade antioxidante total dos extratos foi determinada pelo método de

fosfomolibdénio a partir da metodologia proposta por Nibir et al. (2017).

Para esse ensaio foram adicionadas aos tubos de ensaio, aliquotas de 0,3 mL
do extrato vegetal, na concentracdo de 200 pug mL* em metanol, juntamente com 3
mL de uma solucéo reagente composta de acido sulfarico (0,6 mol L%, fosfato de sédio

(28 mmol L) e molibdato de amdnio (4 mmol L1). Para o branco foi utilizado 0,3 mL
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de metanol PA para substituir a aliquota de extrato vegetal, e para o padrdo, uma

solucdo metandlica de acido ascérbico (200 pg mL™).

Os tubos de ensaio foram fechados e mantidos em banho térmico a 95°C por 90
min. Apos o resfriamento, a leitura das absorbancias foi feita em espectrofotémetro
UV/Vis no comprimento de onda de 695 nm. Foram realizadas triplicatas para todas

as amostras.

A capacidade antioxidante das amostras foi expressa em Atividade Antioxidante
Relativa (AAR), em relagcédo aos padrdes, de acordo com a Equacéao 3.

(Abs.amostra—Abs.branco)

AAR (%) =

100 )

(Abs. padrao—Abs.branco)

4.3.5 Atividade antioxidante pelo método 2,2- difenil- 1- picril-hidrazil (DPPH)

A determinacédo da atividade antioxidante foi realizada utilizando a metodologia
adaptada de Brand-Williams (1995). Inicialmente preparou-se a solugcéo dos extratos
vegetais na concentracdo de 1000 pug mLt. Posteriormente pesou-se 2,5 mg de DPPH
e adicionou-se a um baldo volumétrico de 100 mL com uma solucédo de metanol 80%
(v/v) até atingir o menisco. Apos foi inserido 3,9 mL da solucdo de DPPH em tubos de
ensaios cobertos por papel aluminio e 0,1 mL da solucéo do extrato vegetal. O sistema
foi mantido em repouso por 30 minutos ao abrigo da luz. Efetuou-se as leituras em um
espectrofotometro UV/VIS no comprimento de onda de 515 nm. Os ensaios foram
realizados em triplicata e, para o controle, foi adicionado 0,1 mL da solucéo de metanol
80% (v/v) substituindo o extrato vegetal. A porcentagem de inibicdo foi calculada
utilizando a equacéao 4.

% Inibicio DPPH = 22controle = AbSamostra , 1)) (4)

AbScontrole

4.3.6 Atividade antimicrobiana por difusédo em disco

Antes de avaliar a atividade antimicrobiana nos extratos vegetais realizou-se
um procedimento de secagem em estufa operando a 80°C, durante um periodo de 24
horas, do extrato etandlico para obtencdo do material seco. Esse procedimento foi

realizado para eliminar uma possivel interferéncia do etanol na avaliacdo seguinte.
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Para a avaliacdo antimicrobiana dos extratos vegetais de angico de caroco,
cajueiro, jurema preta, pau ferro e umburana de cambéao, foram utilizadas as seguintes

bactérias: Escherichia coli, Enterobacter aerogenes e Staphylococcus aureus.

O meio &gar nutritivo foi previamente esterilizado e inserido em placas de Petri
que entdo foram inoculados com 0,1 mL de suspenséao bacteriana (10 na escala de
MacFarland). Apds esses procedimentos foram perfurados po¢os no meio nutritivo e

adicionados os extratos vegetais secos.

Posteriormente, as placas foram incubadas durante 24 horas na temperatura
de 30°C. Apds o periodo de incubacéo foi realizada a medida do halo de inibicdo com

o auxilio de um paquimetro. As analises foram todas realizadas em triplicata.

4.4 PREPARACAO DOS FILMES POLIMERICOS

Os filmes poliméricos de alcool polivinilico (PVA) foram preparados a partir do
meétodo de evaporacdo do solvente (solution casting). Incialmente pesou-se a massa
referente ao PVA (Tabela 6) e adicionou-se 50 mL de &gua destilada, agitou-se o
sistema durante 60 minutos na temperatura de 85°C e a solugéo filmogénica foi

resfriada até a temperatura ambiente.

Em seguida, adicionou-se a fracao do extrato vegetal, previamente solubilizado
em 20 mL em etanol PA na solucdo polimérica de PVA durante 15 minutos em
temperatura ambiente em agitacdo. Verteu-se a solugcdo em placas de petri (diametro
15 cm), ap6s evaporacédo do solvente em estufa na temperatura de 50°C por 24 horas,

o filme foi formado.

Tabela 6 — Formulagéo dos filmes aditivados com extrato vegetal de plantas do

sertao.
Amostras PVA (g9) Extrato
vegetal (9)

PVA puro 1,500 0,000
PVA + 1% Extrato 1,485 0,015
PVA + 5% Extrato 1,425 0,075
PVA + 10% Extrato 1,350 0,150
PVA + 15% Extrato 1,275 0,225

Fonte: O autor (2021).
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4.5 CARACTERIZACAO DOS FILMES POLIMERICOS

4.5.1 Espectroscopia por infravermelho (FTIR)

Para a avaliacao da incorporacéo dos extratos vegetais nos filmes poliméricos
de PVA foi utilizada a espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier
(FTIR), equipamento da marca Perkin Elmer, utilizando o acessorio de Refletancia
Total Atenuada (ATR). Nas seguintes condic¢des: regido do infravermelho médio na

faixa de 4000 a 650 cm?, resolucdo de 4 cm™ e 16 varreduras.

4.5.2 Andlise das componentes principais (PCA)

A PCA foi utilizada como complemento da analise de espectroscopia de
infravermelho utilizando as mesmas condices mencionadas no subtopico 4.5.1. As
amostras foram medidas em quintuplicata para cada formulacdo dos filmes
poliméricos. Os espectros foram tratados utilizando o software The Unscrambler
versdo 9.7. A regido escolhida foi entre 4000-650 cm™ e aplicado a 12 derivada
(Savitzky—Golay) com 21 pontos de suavizacdo e polindbmio de 22 ordem visando

corrigir a interferéncia dos ruidos.

4.5.3 Transparéncia

O ensaio de transparéncia dos filmes de PVA puro e aditivado com os extratos
vegetais foi realizado através do espectrofotbmetro de UV/VIS utilizando uma
adaptacdo da metodologia de Han e Floros (1997). Inicialmente recortou-se as
amostras em triplicatas nas dimensdes de 0,9 x 3,0 cm. Foram realizadas as medidas
de espessuras dos filmes recortados, em seguida inseriu-se em uma cubeta de
guartzo e realizou-se as leituras de transmitancia no comprimento de onda de 600 nm.
Para o branco foi realizada a leitura da cubeta vazia. A transparéncia foi determinada

utilizando a equacéao 5.

A . logT
Transparéncia = ——

(5)
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Em que T é a transmitancia (%) no comprimento de onda de 600 nm; x € a

espessura dos filmes (mm).

4.5.4 Ensaio mecanico em tracéo

Para a realizacdo do teste mecanico em tracao foi utilizado o equipamento
universal da marca SHIMADZU — Linha AGS-X 10 kN seguindo a norma da ASTM
D882-12 (2012), na temperatura ambiente e sem controle de umidade, aderindo os
seguintes procedimentos: dimensdes do corpo de prova 100x15 mm, distancia entre

as garras de 50 mm e velocidade do ensaio de 12,5 mm/min.

Foram realizados os testes em tracéo para os filmes de PVA puro e aditivado
com os extratos vegetais nas concentragdes de 1% e 5% (m/m). Utilizou-se 3 filmes
de cada formulag&o, sendo que para cada formulac&o foram utilizados 10 corpos de

prova.
4.5.5 Difracéo de raios-X (DRX)

A andlise de difracdo de raios X (DRX) foi obtida através dos parametros
propostos por Spagnol et al. (2018). Foi utilizado um difratograma de raios X com uma
tensdo aplicada de 40 kV e uma corrente de 30 mA (radiacdo CuKa= 1,5418 A), na

faixa de 206 = 10-50° e uma velocidade de 2°.min1.

Para o tamanho do cristalito (t) foi utilizado a Equacédo 6 descrita por Costa
(2012).

0,9:1
- B-cos@ (6)

Onde A é o comprimento de onda da radiacdo (1,5418 A), B é a largura do pico

a meia altura em radianos e 6 é o angulo de intensidade maxima do pico (26 = 20°).

O espacamento interplanar foi calculado pela substituicdo do angulo de
espalhamento, 26, do pico mais intenso na equagao de Bragg (Equacdo 7) como
descrito por Martins (2015).

A

d= (7)

2.sen.6
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4.5.6 Calorimetria Exploratoria Diferencial (DSC)

Foram avaliados os eventos térmicos das amostras de PVA puro e aditivado com
as concentragfes de 1 e 5% (m/m), utilizando a técnica de calorimetria exploratoria
diferencial (DSC), no equipamento da marca Mettler Toledo, modelo 1 STARe System.
A massa da amostra (5-10 mg) foi introduzida no cadinho de aluminio sob atmosfera
de nitrogénio com um fluxo de 50 mL/min. Para a andlise térmica foi utilizada a faixa

de temperatura de 30°C até 260°C com taxa de aquecimento de 20°C/min.

4.5.7 Analise Termogravimétrica (TGA)

Para a andlise termogravimétrica foi utilizado o equipamento da marca Mettler
Toledo do modelo TGA2. As anadlises foram realizadas em uma faixa de temperatura
entre 30-700 °C utilizando uma taxa de aquecimento de 25 °C/min, sob atmosfera

inerte de nitrogénio a um fluxo de 50 mL/min.

4.5.8 Permeabilidade ao vapor de agua

Em um recipiente cilindrico (2,9 cm de didmetro) foi adicionado cloreto de célcio
deixando um espaco vazio de aproximadamente 1,5 cm entre o sal e a abertura do
recipiente. Os filmes poliméricos foram vedados na abertura do recipiente evitando

qualquer entrada de ar.

Em seguida, os sistemas foram acondicionados em dessecadores na presenca
de uma solucéo saturada de cloreto de sédio (75% umidade relativa). As massas dos

recipientes foram medidas durante um periodo de 8 dias em intervalos fixos de tempo.

Para calcular a velocidade ou taxa de transmisséo do vapor de agua (TPVA) foi

empregada a Equacéo 8.

Bm
TPVA = = (8)

t-

Onde Am ¢é a variagao de massa, At é o tempo durante o qual Am ocorreu e A é
a area. Por fim, a permeabilidade ao vapor de agua (PVA) foi obtida utilizando a
Equacao 9.

A X
Ar.A ) Ap

PVA = %)
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Onde Am/At € a massa do ganho de umidade por unidade de tempo (g/s), X é a
espessura média do filme (mm), A é a area da superficie do filme exposta (m?) e Ap é

a diferenca de pressao do vapor de agua entre os dois lados do filme (Pa).

4.5.9 Atividade antioxidante dos filmes poliméricos

As amostras dos filmes poliméricos aditivados com o extrato vegetal, de massa
aproximadamente 100 mg, foram imersos em 12 mL de agua e levadas ao banho
termostatico a 50 °C por 30 minutos. Apés esse periodo, as amostras foram filtradas,
sendo o sobrenadante analisado quanto a capacidade antioxidante total e a atividade
antioxidante pelo método de captura de radicais livres (DPPH), conforme foi descrito,

respectivamente, nas subsecoes 4.3.4 e 4.3.5.
4.5.10 Atividade antimicrobiana dos filmes poliméricos

A atividade antimicrobiana dos filmes poliméricos foi realizada utilizando a
metodologia adaptada de Andrade et al. (2020). Incialmente, foi inoculado 1% (v/v) de
uma suspensao bacteriana de Staphylococcus aureus de turbidez 0,4 na escala de
MacFarland em um tubo de ensaio com 20 mL do meio de cultura Luria-Bertani (LB),
previamente esterilizado. Sob condicfes estéreis, foi adicionado um corpo de prova

do filme polimérico (4x4 cm) ao tubo de ensaio com o meio de cultura.

Em seguida, os tubos foram incubados na temperatura de 35°C. As analises
foram realizadas em 0, 24, 48 e 72 horas apés incubacéo e a densidade 6ptica medida
a 600 nm. Os ensaios para todas as formulagdes dos filmes foram realizados em
triplicata. As leituras de absorbancia foram realizadas em um espectrofotdmetro de
UV/VIS da marca EDUTEC (Brasil).

Para a realizacdo do branco das leituras de todas as formulagdes, as condicdes
do ensaio foram repetidas como descrito anteriormente, entretanto, ndo houve a
inoculacao dos microrganismos, permanecendo o meio de cultura estéril com os filmes

poliméricos.

4.5.11 Analise estatistica
Os dados das propriedades mecanicas, transparéncia, permeabilidade ao vapor
de 4gua e atividade antioxidante dos filmes foram realizados por meio de analise de
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variancia (ANOVA) no software Statistica, versao 10. O teste de Duncan foi utilizado

para determinar as diferengas a um nivel de significancia de 5% (p < 0,05).
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 CARACTERIZACAO DOS EXTRATOS VEGETAIS
5.1.1 Rendimento dos extratos vegetais

O rendimento para cada extrato vegetal extraido é mostrado na Tabela 7. Entre
as cinco espécies estudadas, percebe-se que o extrato bruto de cajueiro apresentou

o0 maior rendimento em massa seca, cerca de 22,50%.

Tabela 7 — Rendimentos dos extratos vegetais.

Rendimento pelo tempo de extracao

Amostras 4 horas (%) 6 horas (%) 8 horas (%)
Amburana de cambdo 14,742 +0,74 15,522+1,06 17,522+ 2,93
Angico de caroco 15,302+ 2,19 16,882+0,95 16,622+ 1,14
Cajueiro 22,502+ 0,69 23,902+0,30 23,252+1,13
Jurema preta 12,132 +1,40 15,11°+0,47 15,35 +0,90
Pau ferro 15,192+1,96 21,05*+252 20,53°+1,18

Médias seguidas de letras iguais na horizontal ndo diferem significativamente (p<0,05) pelo teste de
Duncan. Fonte: (Autor, 2021)

O teste estatistico de Duncan foi aplicado para avaliar o tempo ideal para as
extracdes de cada espécie. Observando a Tabela 7, pode-se perceber que para as
espécies de amburana de cambéao, angico de caroco e cajueiro o tempo ideal padréo
para a extracdo é de 4 horas, pois ap0s esse tempo ndo houve aumento
estatisticamente significativo no rendimento. Ja para os extratos de jurema preta e pau

ferro obteve-se o melhor rendimento apés 6 horas de extragéo.

Segundo Oliveira (2014), a exposicdo dos materiais vegetais a um tempo
excessivo em temperaturas altas pode acarretar a degradacdo térmica dos
componentes presentes nas espécies, ou seja, pode diminuir a eficiéncia do extrato
vegetal, comprometendo sua atividade pois muitos de seus compostos quimicos sao

sensiveis a temperatura.
5.1.2 Espectroscopia por infravermelho (FTIR)

A espectroscopia por infravermelho (FTIR) é uma técnica analitica capaz de

identificar os grupos funcionais nas estruturas quimicas organicas. Em vista disso, a
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analise de FTIR foi utilizada para identificar os grupos quimicos presentes nos extratos
vegetais produzidos. A Figura 9 apresenta os espectros de infravermelho dos extratos
de angico de carogco (AC), amburana de cambao (AM), cajueiro (CJ), jurema preta
(JP) e pau ferro (PF).

Figura 9 — Espectros de infravermelho dos extratos vegetais produzidos.

Absorbancia

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Numero de ondas (cm™)

Fonte: (Autor, 2021)

A Figura 11 mostra que o0s espectros no infravermelho apresentam
semelhancas em alguns picos caracteristicos dos extratos vegetais, independente da
sua espécie. Essa semelhanca esta associada as classes de compostos quimicos
presentes na formulagdo de cada extrato vegetal, como os fendlicos, entre eles, os

flavonoides.

De acordo com Patle et al. (2020) e Oliveira et al. (2016) o pico observado
aproximadamente entre 3000-3600 cm™ estd associado a presenca de grupos
funcionais, como o éalcool, acidos carboxilicos e carboidratos. A vibracdo em 2920 e

2850 cm™? é referente ao alongamento assimétrico e simétrico do etanol que foi
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utilizado como solvente e as ligagbes CHz2 e CHs presentes nos compostos dos

extratos vegetais.

A banda aproximadamente em 1706 e 1609 cm representa o alongamento do
grupo carbonila (C=0) que se da possivelmente pela presenca de flavonoides e
lipideos (OLIVEIRA et al., 2016; PATLE et al., 2020).

Os picos de média intensidade entre 1600-1450 cm™ pode ser atribuidos as
vibracdes C=C pertencente aos anéis aromaticos dos compostos quimicos presentes
nos extratos vegetais, como as classes dos fendlicos (AGATONOVIC-KUSTRIN et al.,
2020; OLIVEIRA et al., 2016).

As bandas observadas em 1043 cm™ podem ser atribuidas as vibragées de
alongamento de C-O e a deformacéo -OH de éalcoois terciarios. As vibracdes em 872
cm ! podem estar relacionadas a deformacéao das ligacdes C-H no anel aromatico dos
compostos e o pico em 845 cm™ é caracteristico dos terpenos (AGATONOVIC-
KUSTRIN et al., 2020; OLIVEIRA et al., 2016; PATLE et al., 2020).

5.1.3 Flavonoides totais

Os flavonoides sdo uma classe de compostos naturais de estrutura fendlica
variavel, que se diferenciam através de sua estrutura quimica e caracteristicas
particulares. Sdo denominados de vitamina P e possuem uma sequéncia de
propriedades farmacoldgicas que podem atuar no organismo humano trazendo
beneficios a saude. Eles podem ser encontrados em frutas, vegetais, graos, flores,
ché e vinho (BEHLING et al., 2004).

O teor de flavonoides totais das espécies de amburana de cambé&o, angico de
caroco, cajueiro, jurema preta e pau ferro para os tempos ideais de extracao esta

descrito na Tabela 8.
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Tabela 8 — Teor de flavonoides das espécies extraidas.

Amostras Flavonoides
Hg mL*t mgEQU/g
Amburana de cambao 17,759+ 0,46 17,75
Angico de caroco 7,763+ 0,22 7,76
Cajueiro 10,41+ 0,32 10,41
Jurema preta 11,90°+ 0,13 11,90
Pau ferro 10,542+ 0,40 10,54

Médias seguidas de letras iguais na vertical nao diferem significativamente (p<0,05) pelo teste de
Duncan. Fonte: (Autor, 2021).
Todos o0s extratos vegetais apresentaram flavonoides na sua composicéao,
entretanto, o extrato vegetal de amburana de camb&o apresentou um maior teor dessa

classe quimica (17,75 pg.ml?).

A presenca dos flavonoides na composicdo dos extratos vegetais é importante
devido as suas propriedades antioxidantes. Os flavonoides atuam como
sequestradores efetivos de radicais livres e sdo responsaveis por quelar os ions
metalicos, protegendo assim os alimentos da peroxidacéo lipidica e dos radicais livres
(BEHLING et al. 2004).

5.1.4 Fendlicos totais

Os compostos fendlicos sdo um grupo quimico formados por um ou mais anéis
aromaticos que apresentam em sua estrutura uma hidroxila e que sao capazes de
quelar metais ou capturar radicais livres. A acao antioxidante desta classe pode ser
explicada pela presenga dos elétrons 1 que auxiliam na estabilizacdo do radical

formado pela oxidacéo do fenol ao perder um atomo de hidrogénio (SANTOS, 2006).

A Tabela 9 apresenta os teores de fendlicos totais para os extratos vegetais em

estudo.
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Tabela 9 — Teores de fendlicos para os extratos vegetais.

Amostras Fendlicos
g mL*? mgEAG/g
Amburana de cambéo 43,842 £ 6,82 438,4
Angico de caroco 30,98° + 9,49 309,8
Cajueiro 40,4920 +7 21 404,9
Jurema preta 33,56+ 3,56 335,6
Pau ferro 46,442 + 9,36 464.,4

Médias seguidas de letras iguais na vertical nao diferem significativamente (p<0,05) pelo teste de
Duncan.
Fonte: (Autor, 2021).
A partir da Tabela 9 € possivel constatar que os extratos vegetais de amburana
de cambdo e pau ferro apresentaram diferenca significativa dessa classe quimica em
comparacao aos outros extratos, uma vez que contém as maiores concentracdes de

fenolicos totais.

Na literatura foram encontrados alguns estudos sobre os teores de fendlicos
totais dos extratos vegetais de amburana de cambdao, angico de caroco, cajueiro,

jurema preta e pau ferro.

Pereira (2016), verificou o perfil fitoquimico, dos extratos vegetais de amburana
de cambado em cinco variacdes de solvente (metanol, cloroférmio, ciclo-hexano,
acetato de etila e aquoso). O autor obteve o maior teor de compostos fendlicos no
extrato em meio aquoso com 33,64 mg EAG/g, que foi inferior ao teor de fendlicos

totais obtido em nosso estudo.

Weber Sobrinho (2010) obteve extratos vegetais e quantificou os fendlicos para
0 extrato hidroalcodlico de angico de caroco oriundo da mesma regido desse presente
trabalho (Serra Talhada-PE), cujo teor de fendlicos foi 177,85 mgEAG/g, resultado

inferior ao encontrado quando comparado aos valores da Tabela 9.

Cruz (2013) determinou o teor de fendlicos totais de 678 mgEAG/g para o
extrato etandlico de jurema preta. O valor obtido por Cruz (2013) € superior ao obtido

no presente estudo.

Sampaio et al. (2009) obtiveram extratos dos frutos secos e triturados de pau

ferro em solucéo hidro metandlica 80% (v/v), utilizando a técnica de infusdo por 72 h.
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Os autores quantificaram os fendlicos pelo método do Azul da Prassia e obtiveram um
conteudo de 7,3%. A concentracdo encontrada € superior aos resultados obtidos

neste estudo, pois 464,4 mgEAG/g corresponde a 4,64% do extrato presente.

Monteiro (2016) quantificou os polifendis totais pelo espectrdmetro de UV/VIS
do extrato aquoso da casca do cajueiro de diversas regides, diante disso, foram
encontrados valores entre 15,41 a 22,47%. E possivel afirmar que os valores
observados por Monteiro (2016) foram mais elevados do que o obtido nessa presente
pesquisa, uma vez que convertendo 40,49 pug/mL obtém-se uma porcentagem de
aproximadamente 4,05% de fendlicos.

Essas variacfes da composicdo dos extratos vegetais ocorrem devido aos
metabolitos secundarios, uma vez que 0s principios ativos da planta sédo produzidos
a partir de um mecanismo de defesa do vegetal, quando ela se encontra em condi¢des
de estresse fisiologico (falta de nutrientes e agua), fatores ambientais (clima) e
protecdo contra predadores ou micro-organismos patdgenos (OETTING, 2005).

Existem outros fatores que podem influenciar na concentracdo dos compostos
quimicos presentes na formulacdo dos extratos vegetais, como o0 tipo e/ou a
polaridade do solvente extrator, método de extracdo e variacdo das partes das plantas
escolhidas para a extracdo. Através destas afirmacfes pode-se concluir que essas

alteracdes se devem aos fatores bidticos e abidticos dos materiais coletados.

5.1.5 Capacidade antioxidante total (CAT)

O ensaio da capacidade antioxidante total pelo método de fosfomolibdénio é
baseado na reducdo de molibdénio VI em V, na presenga de algumas substancias

antioxidantes, formando um complexo verde (PRIETO et al., 1999).

Esse método compara a atividade entre uma substancia isolada padréo e um
extrato composto por diversos tipos de substancias, formando uma mistura complexa
de componentes quimicos, através da qual ocorre um sinergismo (BALESTRIN et al.,
2008).

A Tabela 10 apresenta a capacidade antioxidante total dos extratos vegetais de
amburana de cambdao, angico de carogo, cajueiro, jurema preta e pau ferro. O extrato
do cajueiro apresentou o maior potencial antioxidante (75,33 %) em relagéo aos outros

extratos vegetais que variaram entre 26,16 e 42,22%.
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Negri, Possamai e Nakashima (2009) conseguiram provar a atividade
antioxidante da espécie Maytenus ilicifolia Mart. (espinheira-santa) pelo método de
reducdo do molibdénio, os autores constataram uma CAT de 30% e indicaram um

potencial acado antioxidante desse extrato vegetal.

Relacionando os resultados obtidos com o trabalho dos autores pode-se
perceber que os extratos de cajueiro, amburana de cambéo, angico de caroco e pau
ferro apresentaram uma capacidade antioxidante superior, portanto, evidenciando um
provavel indicativo de uma potencialidade para a aplicacdo dos mesmos como

agentes ativos que podem funcionar como aditivo antioxidantes para embalagens.

Tabela 10 — Capacidade antioxidante total dos extratos vegetais estudados.

Amostras de extrato Inibicao (%)
Amburana de cambdo 40,872 £ 4,85
Angico de caroco 41,77° + 7,52

Cajueiro 75,33+ 7,21
Jurema preta 26,162 + 3,80
Pau ferro 42,223 + 5,27

Médias seguidas de letras iguais na vertical nao diferem significativamente (p<0,05) pelo teste de
Duncan.
Fonte: O autor (2021).

5.1.6 Atividade antioxidante pelo método 2,2- difenil- 1- picril-hidrazil (DPPH)

O ensaio de inibicdo de radicais DPPH é baseado na transferéncia de elétrons
de uma substancia antioxidante para uma oxidante, uma vez que 0s agentes
antioxidantes doam um hidrogénio para a molécula de DPPH, capturando o seu
radical livre (TIVERON, 2010).

A Tabela 11 apresenta os percentuais de inibicdo dos radicais livres através da

utilizacao dos extratos vegetais.
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Tabela 11 — Atividade antioxidante pelo método de DPPH dos extratos vegetais

estudados.
Amostras Atividade antioxidante
(%)
Amburana de cambéo 84,352 £ 0,56
Angico de carogo 85,162 + 0,93
Cajueiro 87,71° + 0,45
Jurema Preta 86,08¢ + 0,13
Pau ferro 87,90° + 0,29
Médias seguidas de letras iguais na vertical Béo diferem significativamente (p<0,05) pelo teste de
uncan.

Fonte: O autor (2021).

Observando a Tabela 11 percebe-se que os extratos de cajueiro e pau ferro
apresentaram estatisticamente os maiores indices de atividade antioxidante em
comparacao as demais espécies. No entanto, € importante destacar que 0s outros

extratos vegetais também obtiveram valores percentuais acima de 80%.

Na literatura existem trabalhos que investigam a atividade antioxidante pelo
método de DPPH dos extratos das espécies estudadas nessa presente pesquisa, no
qual foram observados indices aproximadamente entre 68,12 a 97% de inibicdo dos
radicais livres, corroborando os valores aqui obtidos e reforcando a capacidade
desses extratos de atuar como agentes antioxidantes naturais (ROCHA et al.,2011;
CHAVES et al.,2008; CRUZ, 2013; SILVA, 2014; PEREIRA, 2016; BAPTISTA, 2018).

5.1.7 Atividade antimicrobiana por difusdo em disco

A atividade antimicrobiana dos extratos vegetais de amburana de cambao,
angico de carogo, cajueiro, jurema preta e pau ferro foram avaliadas pelo método de
difusdo em disco, perante as espécies bacteriolégicas de Escherichia coli,
Enterobacter aerogenes e Staphylococcus aureus.

Nessa avaliacao percebeu-se que ndo houve halos de inibicdo para os micro-
organismos, Escherichia coli e Enterobacter aerogenes, constatando que os extratos
nao apresentam atividade antimicrobiana para essas espécies Gram negativas. Ja
para a espécie Gram positiva, Staphylococcus aureus foram observados halos de

inibicdo para todos os extratos vegetais estudados, como apresentado na Figura 10.
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Figura 10 — Halos de inibicdo dos extratos vegetais para a espécie Staphylococcus
aureus.

Amburarla de Angico de carogo Cajueiro Jurema preta Pau ferro
cambdo

S. Aureus

Fonte: O autor (2021).

A Tabela 12 apresenta os valores obtidos dos halos de inibicdo dos extratos
vegetais para a espécie Staphylococcus aureus. A maior inibicdo apresentada foi para
0s extratos vegetais de cajueiro e pau ferro, ambos com halo de inibicdo de 18 mm.

O menor halo foi caracteristico da jurema preta (9,8 mm).

Tabela 12 — Quantitativo do halo de inibicdo (mm) dos extratos vegetais contra a
espécie Staphylococcus aureus.

Amostras Halo (mm)
Amburana de cambao 15,0
Angico de caroco 18,0
Cajueiro 16,0
Jurema Preta 9,8
Pau ferro 18,0

Fonte: O autor (2021).

Entretanto, todas espécies vegetais apresentaram halos superiores a 2 mm e,
de acordo com OSTROSKY et al. (2008), podemos classificar o microrganismo,
Staphylococcus aureus, como sensivel aos extratos vegetais, portanto, apresentando

potencialidade como agente ativo antimicrobiano.

A acédo antimicrobiana para a espécie Staphylococcus aureus (Gram-positiva)
esta relacionada a menor complexidade quimica da sua parede celular que apresenta
menor teor de lipideos e auséncia de uma membrana externa, diferentemente das
bactérias gram-negativas (PENTEADO, et al., 2016).

Foram encontrados alguns relatos na literatura que estudaram a atividade
antimicrobiana dos extratos vegetais das mesmas espécies apresentados nesse

presente estudo e constatou-se que também houve inibicdo para essa espécie de
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micro-organismo patégeno (PEREIRA et al., 2015; MAGALHAES et al., 2015;
PEDONE-BONFIM et al., 2018; BEZERRA et al., 2008; ARAUJO et al., 2015).

5.2 CARACTERIZACAO DOS FILMES POLIMERICOS

Devido aos extratos vegetais de amburana de camb&o, angico de caroco,
cajueiro, jurema preta e pau ferro apresentarem potencialidade antioxidante e
antimicrobiana similares, foram preparados filmes de &lcool polivinilico (PVA) com
todos esses extratos vegetais e suas propriedades foram avaliadas.

5.2.1 Aspectos macroscopicos

As amostras dos filmes de PVA puro e aditivados com o0s extratos vegetais nas
concentracbes de 1 e 5% (m/m) foi posicionado em cima da imagem impressa do
brasdo da universidade, com a finalidade de perceber a transparéncia do filme (Figura
11).

Figura 11 — Aspectos visuais dos filmes de PVA puro e incorporado com extrato

vegetal de angico de carogo (AC), amburana de cambéo (AM), cajueiro (CJ), jurema
preta (JP) e pau ferro (PF).

PVA + AC1 PVA + AC5 PVA + AM1 PVA + AM5 PVA + CJ1 PVA + CJ5

PVA +JP1 PVA + JP5 PVA + PF1 PVA + PF5 PVA puro é é

444 @

Fonte: O autor (2021).

A partir das imagens pode-se perceber que os filmes incorporados com 0s
extratos vegetais apresentam diferencas visuais significativas nas coloracdes em
relacao ao filme de PVA puro. Também foi percebido que o aumento da concentracédo
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dos aditivos na matriz polimérica implica no acréscimo da tonalidade de cor

caracteristica dos extratos vegetais.

Os filmes poliméricos produzidos pela técnica casting, independente da
concentracéo e do tipo de extrato vegetal, exibiram boa homogeneidade, superficie
lisa, boa maleabilidade e auséncia de fratura, apesar da mudanca de coloracédo os

filmes apresentaram transparéncia visual em todas as formulacdes.

5.2.2 Transparéncia

A Tabela 13 apresenta os resultados obtidos de transparéncia dos filmes de
PVA puro e aditivado com 1 e 5% m/m dos extratos vegetais. Foi utilizado o teste
estatistico de Duncan com intervalo de confianga de 95% para verificar se houve
mudangcas significativas na transparéncia dos filmes com o aumento da concentragéo,

para isso deve-se avaliar horizontalmente os indices da Tabela 13.

Tabela 13 - indices de transparéncia dos filmes PVA puro e aditivado com extratos
vegetais nas concentracdes de 1 e 5% (m/m).

Transparéncia (%/mm-?)
Amostras Concentracao do extrato
0% (m/m) 1% (m/m) 5% (m/m)
PVA + AC 24,362+2,65 21,942P+2 47 18,65°+0,70
PVA + AM 24,36%+2,65 25,132+3,10 21,952+2 85
PVA + CJ 24,36%+2,65 20,582+1,85 22,942+0,45
PVA + JP 24,36%+2,65 24,912+0,89 21,962+2,49
PVA + PF 24,36%+2,65 22,022+1,80 20,582+1,85
Médias seguidas de letras iguais na horizontalljnéo diferem significativamente (p>0,05) pelo teste de
uncan.

Fonte: O autor (2021).

A partir dessa analise percebe-se que os filmes incorporados com amburana
de cambao (AM), cajueiro (CJ), jurema preta (JP) e pau ferro (PF) ndo apresentaram
mudancas significativas nas propriedades de transparéncia em relacdo ao PVA puro,
independente das concentragdes utilizadas (1 e 5% m/m). Para os filmes incorporados
com angico de caroco (AC) foi observado um decréscimo mais significativo na

transparéncia para a concentracao de 5% m/m do respectivo extrato vegetal.
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De acordo com a literatura pode-se afirmar que os filmes de PVA puro
apresentam boa transmissividade optica (LIU et al. 2013). A transparéncia € uma
propriedade desejavel aos filmes com aplicacdes para embalagens, uma vez que é
interessante que o produto embalado seja visto pelo consumidor (EL ACHABY et al.,
2017; LIN et al.,2020). Diante disso, € importante destacar que todas as formulacdes
desenvolvidas no presente trabalho conservaram os resultados caracteristicos do
PVA puro, com excec¢édo dos filmes de PVA/AC 5%. Entretanto, é possivel constatar
pela avaliagéo dos aspectos visuais que os filmes dessa formulacao ainda apresentam
um boa transparéncia, ou seja, permite a passagem de luz, uma vez que se pode

visualizar os objetos através do corpo de prova.

7z

Lin et al. (2020) constataram que a transparéncia € influenciada pela
microestrutura interna e a dispersao dos componentes na matriz polimérica. Assim,
infere-se que o indice de transparéncia possivelmente esta associado a alta dispersao

dos extratos vegetais entre as estruturas do PVA.

5.2.3 Espectroscopia no infravermelho (FTIR)

O espectro do filme do alcool polivinilico (PVA) com as principais bandas

caracteristicas destacadas esta apresentado na Figura 12.

Figura 12 — Espectro FTIR do filme de PVA puro.
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Fonte: O autor (2021).
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No grafico estdo identificadas as principais bandas das ligagcdes quimicas
pertencentes ao polimero. A banda larga observada entre 3500-3200 cm™ pertence
ao estiramento das ligacdes O-H, as bandas em 1650 e 1320 cm s&o atribuidas aos
estiramentos C=0 e C-O dos grupos acetato remanescentes do PVA, o pico entre
2937-2870 cm™ esta relacionado ao estiramento C-H, o da regido entre 1461-1417
cm pertence ao dobramento (CH)-CH2 e a banda de 1254 cm™ é referente ao
estiramento =C-O-C (COSTA JUNIOR e MANSUR, 2008; RASIA, 2014).

A Figura 13 apresenta os espectros dos filmes de PVA puro e aditivados com

1 e 5% (m/m) dos extratos vegetais.

Figura 13 — Espectros FTIR dos filmes aditivados com extratos vegetais.
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Fonte: O autor (2021).

N&o foram observadas diferencas significativas das bandas caracteristicas do
PVA apos a adicdo dos extratos vegetais, independente da concentracéo incorporada.
Esse comportamento possivelmente € ocasionado pela semelhanca das bandas
caracteristicas entre os extratos vegetais e o PVA e também pela baixa concentracéo

do aditivo.

Portanto, um tratamento estatistico se faz necessario. Desta forma, utilizou-se

a analise de componentes principais (PCA) para predizer uma possivel diferenciacéo
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entre as formulacdes dos filmes, por meio de uma pequena diferenca nas vibracées
guimicas ocasionada pela presenca do material vegetal que pode deslocar levemente

as bandas caracteristicas do PVA.

A PCA é uma técnica estatistica de reconhecimento de padrdo que utiliza uma
matriz de dados complexos e o torna de mais facil compreensdo, seu objetivo &
verificar semelhancas e diferencas entre amostras (NASCIMENTO et al.,, 2010).
Através dessa técnica, o conjunto de dados espectrais € visualizado em um novo
sistema de eixos, denominados componentes principais (PC), que permite a

visualizacdo desses dados em poucas dimensdes (SOUZA e POPPI, 2011).

As Figuras 14, 15, 16, 17 e 18 apresentam os graficos dos scores da analise
de componentes principais dos espectros de FTIR dos filmes de PVA aditivados com
os distintos extratos vegetais. Para todos os dados multivariados dos espectros de
infravermelho foram aplicados a 12 derivada com janelas de suaviza¢ao de 21 pontos,
polindmio de 22 ordem e utilizadas apenas duas componentes principais para explicar
as suas informacoes.

Figura 14 — Gréfico dos scores da PCA dos filmes de PVA puro e aditivado com
angico de caroco.
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Fonte: O autor (2021).



Figura 15 — Grafico dos scores da PCA dos filmes de PVA puro e aditivado
com amburana de cambéo.
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Figura 16 — Gréfico dos scores da PCA dos filmes de PVA puro e aditivado com

cajueiro.
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Figura 17 — Grafico dos scores da PCA dos filmes de PVA puro e aditivado

com jurema preta.
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Figura 18 - Grafico das scores da PCA dos filmes de PVA puro e aditivado com

pau ferro.
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Foi observado que todos os gréaficos dos scores apresentaram a formacgéo de

trés agrupamentos distintos, entre os filmes de PVA puro, concentracao de 1% e 5%

m/m de cada extrato vegetal. Uma vez que, houve a presenca desses agrupamentos

pode-se indicar uma diferenciagcdo das bandas espectrais das formulagbes entre os

filmes incorporados com os extratos vegetais comparados aos filmes de PVA puro.

Para a complementacao dos resultados obtidos a partir dos gréaficos dos scores

€ necessario avaliar os loadings das analises de componentes principais

desenvolvidas.
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Valderrama et al. (2015) relatam que os gréaficos dos scores sao responsaveis
por carregar as informacdes da matriz multivariada decomposta numa regido do
espaco multidimensional com intuito de reduzir a dimensionalidade dos dados
experimentais, enquanto para os loadings séo atribuidas as informagfes sobre as
variaveis, dado que a sua funcdo é apresentar quais regides da matriz multivariada

mais contribuem para a diferenciacéo entre as amostras, visto no grafico dos scores.

A Figura 19a apresenta o grafico dos loadings dos filmes de PVA puro e
aditivado com o extrato vegetal de angico de caroco, enquanto a Figura 19b, exibe
para efeito de comparacdo, o espectro de infravermelho derivado com as mesmas
condicBes utilizadas para a constru¢cdo do modelo PCA (12 derivada com janela de
suavizagao de 21 pontos e polinbmio de 22 ordem).

Figura 19 — PCA dos filmes de PVA puro e aditivado com extrato de angico de
caroco; a. Loadings b. Espectro de infravermelho derivado do AC.
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Fonte: O autor (2021).

As principais regides que mais colaboraram para a diferenciacdo entre as
amostras estudadas apresentam-se no grafico dos loadings (Figura 19a) com os picos

de valores mais positivos e/ou negativos.
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Foram destacados nos loadings as bandas caracteristicas do extrato vegetal
de angico de caroco. Para a primeira componente principal (PC1), foram encontradas
as bandas nas regi6es de 1628, 1589, 1534,1078, 984 e 856 cm™. Para a segunda
componente principal (PC2) foram evidenciados os picos em 2927, 2912, 2837,
1738,1153, 1208 e 807 cm™.

A partir do grafico é possivel notar que em grande maioria dos picos mais
intensos observados nos loadings, podem ser atribuidos a bandas distintas (Figura

19b) do extrato de angico de caroco.

A Figura 20 apresenta os graficos dos loadings (Figura 20a) para os filmes de
PVA puro e aditivados e o espectro derivado de infravermelho do extrato vegetal de

amburana de cambé&o (Figura 20b).

Figura 20 — PCA dos filmes de PVA puro e aditivado com extrato de amburana de
cambado; a. Loadings b. Espectro de infravermelho derivado do AM.
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Fonte: O autor (2021).

Baseado no gréfico de infravermelho derivado, pode-se observar que algumas
bandas caracteristicas do extrato vegetal de amburana de camb&o s&o coincidentes

aos apresentados nos loadings.
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Entre elas, na primeira componente principal (PC1), estdo as regides em 1743,
1622, 1589, 1253 e 1142 cmL. Para a segunda componente principal encontra-se em
1594, 1296, 1266, 1142,1137 e 833 cm™.

A Figura 21 apresenta o grafico dos loadings dos filmes de PVA puro e
incorporado com agente ativo (Figura 21a) e o espectro derivado do extrato vegetal
de cajueiro (Figura 22b).

Figura 21 — PCA dos filmes de PVA puro e aditivado com extrato de cajueiro. (a.)
Loadings. (b.) Espectro de infravermelho derivado do CJ.
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Fonte: O autor (2021).

As bandas coincidentes do extrato vegetal de cajueiro, em comparagdo com o
grafico dos loadings na primeira componente principal (PC1) foram nas regides de
1705, 1633, 1594, 1434 e 1048 cm™. Para a segunda componente principal encontrou-
se 0s picos em 1715, 1258, 1098 e 1010 cm™2.

O gréfico dos loadings dos filmes de PVA puro, PVA/JP1 e PVA/JP5 pode ser
observado na Figura 22a e o espectro derivado do extrato vegetal de jurema preto
encontra-se na Figura 22b.
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Figura 22 — PCA dos filmes de PVA puro e aditivado com extrato de jurema preta.
(a.) Loadings. (b.) Espectro de infravermelho derivado do JP.
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Fonte: O autor (2021).

Os picos coincidentes ao extrato vegetal de jurema preta estdo destacados no
gréafico dos loadings. Para a PC1 tém—se as bandas em 1627, 1589, 1396, 1258, 1043

e 1015 cm™. Em relacdo a PC2 evidencia-se as regides de 2929, 2910, 1743, 1253,
1220, 1153, 1093 e 866 cm™.

A Figura 23 apresenta os graficos dos loadings da PCA dos filmes de PVA puro
e incorporados com extrato vegetal de pau ferro nas concentracdes de 1 e 5% m/m
(Figura 23a) e o espectro derivado a partir do FTIR do extrato de PF (Figura 24b).
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Figura 23 — PCA dos filmes de PVA puro e aditivado com extrato de pau ferro. (a.)
Loadings. (b.) Espectro de infravermelho derivado do PF.
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A partir do grafico dos loadings pode-se notar que foram destacados os
principais picos referentes as regides coincidentes ao espectro derivado do extrato
vegetal de pau ferro. A primeira componente principal (PC1) apresenta as bandas de
1630, 1585, 1368, 1152, 1129, 1084,1048 e 1021 cm-1. Para a PC2 evidencia-se 0s
sinais em 2992-2767, 1743, 1220, 1250, 1152, 866 e 814 cm™.

Em todos os espectros dos filmes de PVA com os extratos (Figuras 19-23) é
possivel perceber que a maioria dos picos com sinais mais positivos e/ou negativos
eram coincidentes aos picos caracteristicos dos extratos vegetais. Em fungéo disso,
é possivel inferir que a diferenciacao dos agrupamentos no gréfico das scores (Figuras
16-20), sao caracteristicos das classes quimicas comuns as espécies de extratos
vegetais que foram usados nas formula¢des dos filmes. Portanto, através da analise

das componentes principais pode-se confirmar a incorporagédo dos extratos vegetais
na matriz de PVA.
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5.2.4 Calorimetria diferencial exploratoria (DSC)

A Figura 24 mostra as curvas de DSC do 1° (Figura 24a.) e 2° aquecimento
(Figura 24b.) dos filmes de PVA puro e incorporado com 1 e 5% m/m dos extratos
vegetais de angico de caro¢co, amburana de camb&o, cajueiro, jurema preta e pau
ferro.

Figura 24 — Termogramas de DSC (a) 1° e (b)2° aquecimento dos filmes de PVA
puro e aditivado com 1 e 5% (m/m) de extratos vegetais.
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Fonte: O autor (2021).

Na Figura 18a podem ser observados dois eventos térmicos caracteristicos do

PVA que corrobora a andlise de DSC encontrada na literatura (KUMAR et al., 2018).

O primeiro evento térmico entre 97-118 °C é atribuido a evaporacdo da agua
adsorvida nos filmes. O segundo evento térmico (189,2-191,7 °C) é referente a fuséo
do material polimérico. As faixas de temperatura dos eventos térmicos encontradas

do PVA foram similares aguelas encotradas no estudo de Kumar et al. (2018).

A Figura 24b apresenta o termograma de DSC referente ao segundo
aquecimento. Foi observado um evento térmico de segunda ordem referente a
transicéo vitrea relativo ao processo de relaxamento estrutural da regido amorfa dos

filmes poliméricos desenvolvidos, entre as temperaturas de 71,4 - 75,4 °C, conforme
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citado na literatura (KLEPIC et al., 2020; EL-SHAMY, 2019). A Tabela 14 apresenta

os parametros detalhados de DSC para cada evento térmico observado.

Tabela 14 — Eventos térmicos obtidos pelo DSC dos filmes de PVA puro e aditivado
com 1 e 5% (m/m) de extrato vegetal.

Tg AHm Tm X
Amostras
(°C) (/g) (°C) (%)
PVA 72,8 22,8 189,2 14,1
PVA + AC1 72,1 12,9 189,7 12,9
PVA + AC5 75,2 17,3 189,4 10,7
PVA + AM1 73,4 11,8 187,3 7,4
PVA + AM5 75,3 17,6 189,0 10,9
PVA +CJ1 72,3 20,1 189,2 12,5
PVA + CJ5 75,5 18,2 187,2 11,3
PVA +JP1 72,1 13,2 187,6 8,2
PVA +JP5 76,3 18,8 189,3 11,7
PVA + PF1 72,8 14,0 191,7 8,7
PVA + PF5 75,4 11,0 189,2 6,8

Fonte: O autor (2021).

As temperaturas de transicdo vitrea (Tg) foram similares para os filmes
incorporados com 0s extratos vegetais na concentragdo de 1% m/m quando
comparado ao filme de PVA puro. Para os filmes aditivados na concentracao de 5%
foi observado um leve aumento da temperatura da Tg (2-3°C). Para a temperatura de
fusdo (Tm) dos filmes poliméricos incorporados com o0s extratos vegetais ndao foram

observadas alteracdes relevantes quando comparado ao PVA puro.

Em relagéo a entalpia de fuséo, verificou-se que o aumento da concentracao
dos extratos vegetais provocou uma diminui¢do na entalpia de fusédo. Esse resultado
mostra que sera necessario menos energia para fundir o material polimérico a medida
gue se aumenta a quantidade percentual de extrato vegetal. A diminuicdo da entalpia
€ um indicio para a reducdo do grau de cristalinidade (PETCHWATTANA e
NAKNAEN, 2015) que pode ser observado ao o PVA puro aos filmes de PVC/extratos,
como ilustrado na Tabela 14.
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E provavel que a reducdo da cristalinidade tenha sido ocasionada pela
presenca dos componentes polares e apolares presentes nos extratos vegetais
utilizados que provavelmente penetraram entre as estruturas do PVA e diminuiram as

interacOes das cadeias poliméricas nas fases cristalinas.

5.2.5 Difracdo de raios X (DRX)

A caracterizacdo dos filmes poliméricos por difracdo de raios X é utilizada para
determinar a sua estrutura cristalina, uma vez que permite estabelecer se um material
tem carater amorfo ou cristalino. Desse modo, os filmes PVA puro e aditivados com
0s extratos vegetais de plantas da caatinga foram estudados por essa técnica. Os

difratogramas dos filmes produzidos estao apresentados nas Figuras 25 e 26.

Figura 25 — Difratograma de raios-x do filme de PVA puro.
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Fonte: O autor (2021).
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Figura 26 — Difratogramas de raios-x do filme de PVA puro e incorporado com
1 e 5% (m/m) de extratos vegetais.
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Fonte: O autor (2021).

A partir do difratograma do PVA puro (Figura 25) é possivel observar a
presenca de dois picos de difracdo. Um pico mais intenso na regidao de 19° pertencente
ao plano cristalogréafico (110), e outro aproximadamente na regido de 40° referente ao
plano cristalografico (220), conforme relatado na literatura (SOLIMAN e
ABOUHASWA, 2020; MOSTAFA, 2021).

Devido aos picos mais alargados que foram observados no difratograma e o
grau de cristalinidade calculado pela técnica de DSC € possivel constatar o carater
semicristalino dos filmes poliméricos obtidos. De acordo com Kiro, Bajpai e Bajpai
(2017), a natureza semicristalina dos filmes de PVA ocorre devido a forte interagédo

intermolecular entre as suas macromoléculas.

Para os difratogramas dos filmes incorporados com os extratos de plantas da
caatinga (Figura 26) € possivel perceber um decréscimo da sua intensidade quando
comparado ao DRX do filme de PVA puro. Esse comportamento indica a diminui¢ao

do grau de cristalinidade dos filmes apds a adicdo dos extratos vegetais, portanto, o
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DRX se apresenta concordante com o grau de cristalinidade calculado a partir da

analise térmica de DSC.

Os resultados dos calculos de tamanho de cristalito e distancia interplanar
obtidos a partir dos difratogramas dos filmes de PVA puro e aditivado com os extratos

vegetais podem serem observados na Tabela 15.

Tabela 15 — Parametros de tamanho do cristalito (D) e distancia interplanar (d) nos
filmes de PVA e incorporado com extratos vegetais.

Amostras D (nm) d (A)
PVA puro 1,15 4,45
PVA + AC1 1,07 4,17
PVA + AC5 1,11 4,27
PVA + AM1 0,97 4,04
PVA + AM5 0,96 4,19
PVA + CJ1 1,13 4,14
PVA + CJ5 0,98 4,24
PVA + JP1 0,92 4,29
PVA + JP5 1,06 4,36
PVA + PF1 1,07 4,39
PVA + PF5 0,97 4,25

Fonte: O autor (2021).

De acordo com a Tabela 15 percebe-se que ocorreu uma pequena diminui¢ao
do tamanho de cristalito e da distéancia interplanar nos filmes incorporados com 0s
extratos vegetais quando comparado com o PVA puro. O decréscimo do tamanho dos
cristalitos dos filmes aditivados com os extratos vegetais implica no aumento da
amorfosidade das estruturas do PVA (RAGAB, AHMAD e RADWAN, 2016).

5.2.6 Analise termogravimétrica (TGA)

O estudo da estabilidade térmica dos materiais poliméricos € de grande
importancia para avaliacado das condi¢cdes de processamento.

A Figura 27 e a Tabela 16 apresentam os parametros da estabilidade térmica

dos filmes produzidos de PVA puro e incorporado com 0s extratos vegetais.
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Figura 27 — TG e DTG dos filmes de PVA puro e incorporado com 0s extratos
vegetais.
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O grafico de TGA dos filmes de PVA apresentam 3 estagios de degradacédo
térmica, confirmando os resultados encontrados na literatura (MALLAKPOUR e
BARATI, 2014; BHAT et al., 2020). O primeiro estagio entre 64-150°C é referente a
evaporacao da agua residual, principalmente a dgua, remanescente do processo de
producdo dos filmes. O segundo estagio (302-379°C) é atribuido as reacdes de
desidratacdo da estrutura do PVA. O terceiro estagio (428-485°C) é referente a

decomposicao dos residuos de polieno para produzir carbono e hidrocarbonetos.

Os resultados para a temperatura de degradacéo inicial (Tonset), temperatura de
degradacédo final (Tendset) € temperatura de degradacdo maxima (Tmax) estédo

apresentados na Tabela 16.
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Tabela 16 — Parametros térmicos dos filmes de PVA puro e aditivado com extratos
vegetais.

1° Estagio 2°Estagio 3° Estagio

Amostras | Tonset | Tendset | Tmax | Tonset | Tendset | Tmax | Tonset | Tendset | Tmax
C) | (°C) [(CC) | (°C) | (°C) | (°C)| (°C) | (°C) | (°C)

PVA puro 72 121 97 302 371 336 449 474 460
PVA+AC1 82 150 126 309 372 337 422 467 426
PVA+AC5 77 146 116 309 376 346 425 472 430
PVA+AM1 69 111 91 312 368 336 474 485 455
PVA + AM5 66 122 92 302 379 342 422 467 427
PVA+CJ1 64 135 103 308 374 341 442 478 445
PVA+CJ5 73 140 117 305 374 337 431 467 440
PVA+JP1 78 141 116 310 373 342 419 473 422
PVA+JP5 70 126 101 308 377 342 425 465 434
PVA+PF1 77 142 109 309 374 343 448 472 455
PVA+PF5 76 145 116 310 375 346 428 469 430

Fonte: O autor (2021).

Ao observar a Tabela 16 pode-se perceber que para o primeiro estagio de perda
de massa ocorreu um aumento da temperatura maxima de degradacao (Tmax) para 0s
filmes aditivados com os extratos vegetais comparados ao filme de PVA puro, com
excecdo dos filmes incorporados com extrato de amburana de cambdo. O aumento
da temperatura no primeiro estagio implica que agua apresenta maior interacado com
os componentes dos filmes aditivados, portanto, necessitando de uma maior energia

térmica para evaporar totalmente da matriz polimeérica.

Para os valores de temperatura inicial de degradacao (Tonset), temperatura de
degradacdo final (Tendset) € para a temperatura maxima de degradagdo (Tmax) no
segundo estagio, foi notado uma tendéncia de acréscimo dessas temperaturas para
todos os filmes aditivados com o0s extratos vegetais. Esse fato indica maior

estabilidade térmica para os filmes formulados com os extratos vegetais.

O aumento da temperatura de degradacdo do polimero quando incorporado
com o extrato vegetal possivelmente esta relacionado a diminuicdo das interacbes
moleculares entre as cadeias poliméricas, em consequéncia do fortalecimento das

interagcOes por ligacdo de hidrogénio entre os componentes do extrato vegetal e a
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matriz polimérica (MEDINA-JARAMILLO et al., 2016) aumentando a estabilidade

térmica dos filmes contendo os extratos vegetais.

5.2.7 Ensaio mecanico de tracao

Os ensaios mecanicos dos filmes poliméricos produzidos nesse estudo foram
realizados para observar a influéncia dos extratos vegetais das plantas da caatinga
nas propriedades de resisténcia a tracdo, deformacdo especifica e modulo de
elasticidade nos filmes de PVA. Esse efeito dos extratos vegetais nos parametros
mecanicos foi comparado por formulacéo, levando em consideracdo a espécie da
planta do extrato vegetal em comparacéo ao PVA puro, conforme pode ser observado
nas Tabelas de 17 a 21. Para esse estudo foi aplicado o teste estatistico de Duncan
para avaliar as mudancas significativas (p>0,05) nas propriedades mecanicas.

Koteswararao et al. (2019) produziram filmes de PVA incorporado com
nanoparticulas de sulfeto de cadmio, em diversas concentracdes. Os autores
obtiveram valores mecénicos para os filmes de PVA puro de 33,20 MPa para o médulo
de elasticidade e 17,03 MPa para a resisténcia a tragéo. Os resultados obtidos nesse
presente estudo foram similares aos de Koteswararao et al. (2019), em que foi obtido
o valor de 14,99 MPa para a resisténcia a tracdo e 29,79 MPa para o médulo de
elasticidade para o filme de PVA puro.

Tabela 17 — Parametros mecanicos dos filmes de PVA puro e incorporado com
extrato vegetal de angico de caro¢o na concentracdo de 1 e 5% m/m.

Amostras Resisténcia a Deformacéao Mdédulo de

tracdo (MPa) especifica (%) elasticidade
(MPa)

PVA puro 14,992+2 05 174,342+26,22 29,792+6,04

PVA/AC1 19,18°+1,62 233,96P+12,46 22,98+0,26

PVA/ACS 17,38°+1,75 102,87°+4,81 29,822+2 01

Médias seguidas de letras iguais na vertical Bﬁo diferem significativamente (p>0,05) pelo teste de
uncan.

Fonte: O autor (2021).

A partir dos resultados do teste de tracdo apresentados na Tabela 17 foi
percebido que ocorreu um aumento significativo da resisténcia a tragéo dos filmes de

PVA aditivado com o extrato de angico de carogo em comparacédo ao filme puro. Foi
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notado também que nédo ocorreu mudanca significativa da resisténcia a tracéo entre

as concentracdes (1 e 5% m/m) dos filmes com o angico de caroco.

Para a deformacao especifica foi observado que os filmes na concentracao de
1% m/m apresentaram um acréscimo significativo em relagéo ao filme de PVA puro.

Entretanto, para os filmes de 5% m/m ocorreu uma diminuicdo dessa propriedade.

O madulo de elasticidade dos filmes com o extrato de AC exibiu uma diminuicéo
significativa na concentragédo de 1% m/m, no entanto, para a formulacido de 5% m/m

nao foi constatada uma mudanca significativa comparado ao PVA puro.

Os resultados obtidos no ensaio de tracdo para os filmes incorporados com o

extrato vegetal de amburana de camb&o podem ser observados na Tabela 18.

Tabela 18 — Parametros mecanicos dos filmes de PVA puro e incorporado com
extrato vegetal de Amburana de Cambéao (AM) na concentracdo de 1 e 5% m/m.

o . Modulo de

Resisténcia a Deformacéao o
Amostras . i elasticidade

tracdo (MPa) especifica (%)

(MPa)
PVA puro 14,992+2,05 174,343+26,22 29,793+6,04
PVA/AM1 18,41°+1,92 216,56°+16,58 22,75+1,56
PVA/AM5 17,14°+0,99 206,54+10,31 26,772b+0,86
Médias seguidas de letras iguais na vertical ndo diferem significativamente (p>0,05) pelo teste de

Duncan.
Fonte: O autor (2021).

Na Tabela 18, foi verificado que ocorreu um aumento significativo da resisténcia
a tracao dos filmes incorporados com o extrato vegetal de amburana de cambéao (AM),
independente da concentracéo utilizada. Contudo, entre as concentracdes do extrato
vegetal (AM) nos filmes poliméricos ndo foi notado uma diferenca significativa desse

parametro mecanico.

Em relagdo a deformacéo especifica foi observado um comportamento similar
a resisténcia a tragdo. Foi notado um aumento da propriedade dos filmes aditivados
em comparagdo a matriz de PVA puro e entre as concentracdes de AM nao ocorreu

alteracdes significativas.

Para o modulo de elasticidade foi percebido um decréscimo significativo para

os filmes com concentracéo de 1% m/m do extrato vegetal. Os resultados obtidos para
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os filmes com 5% m/m de extrato vegetal apresentaram semelhancas com os filmes
de PVA puro e aditivado com 1% de AM.

Os parametros mecanicos de resisténcia a tracdo, deformacao especifica e
mabdulo de elasticidade obtidos no ensaio de tragdo para os filmes incorporados com

0 extrato vegetal de cajueiro podem ser observados na Tabela 19.

Tabela 19 — Parametros mecanicos dos filmes de PVA puro e incorporados com
extrato vegetal de Cajueiro (CJ) na concentragédo de 1 e 5% m/m.

o Médulo de
Resisténcia a Deformacgéo o
Amostras . i elasticidade
tracdo (MPa) especifica (%)
(MPa)
PVA puro 14,993+2,05 174,342+26,22 29,79216,04
PVA/CJ1 17,73°+0,86 204,21°+8,23 24,15P+3,55
PVA/CJ5 24,31°+0,94 235,50°+23,03 44,02°+£2,98
Médias seguidas de letras iguais na vertical ndo diferem significativamente (p>0,05) pelo teste de

Duncan.
Fonte: O autor (2021).

Os resultados adquiridos de resisténcia a tracdo e deformacao especifica dos
filmes de PVA incorporados com extrato vegetal de cajueiro (CJ) apresentaram um
acréscimo significativo dessa propriedade, proporcional ao aumento da concentracdo

do agente ativo.

Para o modulo de elasticidade pode ser observado uma diminuicéo significativa
para os filmes de formulacdo de PVA/CJ1. Entretanto, para os filmes de concentragao

de 5% (PVA/CJ5) foi mostrado um acréscimo dessa propriedade.

Os resultados obtidos no teste mecéanico de tragdo para os filmes aditivados

com o extrato vegetal de jurema preta podem ser observados na Tabela 20.
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Tabela 20 — Parametros mecanicos dos filmes de PVA puro e incorporados com
extrato vegetal de Jurema Preta (JP) na concentracdo de 1 e 5% m/m.

o . Modulo de
Resisténcia a Deformacéao o
Amostras . N elasticidade
tracdo (MPa) especifica (%)
(MPa)
PVA puro 14,992+2 05 174,342+£26,22 29,792+6,04
PVA/JP1 17,72°+0,87 224,71°+20,94 24,455+1 55
PVA/JP5 18,25P+1,64 205,91°+16,82 27,302b+0,99
Médias seguidas de letras iguais na vertical nao diferem significativamente (p>0,05) pelo teste de

Duncan.
Fonte: O autor (2021).

Na Tabela 20, foi notado um aumento significativo para as propriedades de
resisténcia a tracdo e deformacado especifica dos filmes incorporados com extrato
vegetal de jurema preta quando comparados aos filmes de PVA puro. No entanto, n&o
foi observado diferenca significativa dessas propriedades entre as concentragdes do

extrato vegetal utilizado.

Verificou-se um decréscimo significativo do moédulo de elasticidade para os
filmes aditivados com 1% m/m do extrato de jurema preta e para os filmes com 5%
m/m foi verificado semelhancas dos valores entre as formulacées de PVA puro e
PVA/JP1.

A Tabela 21 apresenta os resultados do ensaio mecanico de tracdo para 0s

filmes de PVA puro e incorporados com extrato vegetal de pau ferro.

Tabela 21 — Parametros mecanicos dos filmes de PVA puro e incorporados com
extrato vegetal de Pau Ferro (PF) na concentracdo de 1 e 5% m/m.

U, . Modulo de
Resisténcia a Deformacéo o
Amostras . i elasticidade
tracdo (MPa) especifica (%)
(MPa)
PVA puro 14,992+2 05 174,342+26,22 29,792+6,04
PVA/PF1 16,21%+1,14 207,54+13,75 24,66°+1,70
PVA/PF5 12,70°+1,76 179,962+18,50 24,57°+2,26
Médias seguidas de letras iguais na vertical ndo diferem significativamente (p>0,05) pelo teste de

Duncan.
Fonte: O autor (2021).
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A partir da Tabela 21 é possivel verificar uma diminuicdo significativa da
resisténcia a tracdo para os filmes de PVA/PF5. Para os filmes de PVA/PF1 néo foi

observada modificacao significativa desse parametro.

Para a deformacéo especifica foi notado uma mudancga significativa, apenas
para a formulacdo PVA/PF1l, uma vez que ocorreu o aumento do valor dessa

propriedade quando comparada ao PVA puro.

Em relacdo ao modulo de elasticidade foi observado um acréscimo significativo
para os filmes incorporados com o extrato vegetal de pau ferro. No entanto, n&o foi

notado uma alteracao significativa entre as formulacdes de PVA/PF1 e PVA/PF5.

No geral, as curvas de tensédo x deformacédo obtidas do ensaio mecanico em
tracdo de todas as formulacdes produzidas nesse presente estudo apresentaram
comportamento elastico, especifico de materiais poliméricos, conforme observado no
Apéndice A. E possivel perceber um acréscimo do valor da tens&o, proporcional a
deformacéo (comportamento elastico) até o limite de escoamento, posteriormente,

ocorre uma diminui¢cdo do seu valor (comportamento plastico) (ANDRADE, 2018).

Para a resisténcia a tracao, foi observado uma tendéncia de obter-se valores
superiores (com excecao do extrato vegetal de pau ferro na concentracdo de 5% m/m)
entre as formulacdes dos filmes aditivados com o0s extratos vegetais quando
comparado ao filme de PVA puro. O aumento na resisténcia a tenséo dos
filmes aditivados pode estar relacionado com a possibilidade de um rearranjo
estrutural na matriz polimérica causado pela adicdo do extrato, promovendo um
aumento nas propriedades de tensdo (ATARES e CHIRALT, 2016). Com isso, 0S
resultados obtidos indicam que o extrato tornou os filmes mais resistentes

mecanicamente.

No geral, foi observado uma reducdo do moédulo de elasticidade para os filmes
incorporados com extratos vegetais na concentragao de 1% m/m e para a formulagao
PVA/PF5. O decréscimo do modulo de elasticidade esta relacionado a substituicéo
parcial das interacOes fortes que existem entre as estruturas dos polimeros por
interacOes secundarias mais fracas que permitem a mobilidade das cadeias (SHEN et
al., 2014).
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5.2.8 Permeabilidade ao vapor de agua

A taxa de permeacao ao vapor de agua € influenciada por alguns fatores, como:
a cristalinidade, a presenca de defeitos superficiais e/ou estruturais, e a relagcéo
hidrofébica/hidrofilica entre os componentes da formulacéo dos filmes (LUDUENA,
VAZQUEZ e ALVAREZ, 2012; VERSINO e GARCIA, 2014).

A Tabela 22 apresenta os resultados da taxa de permeabilidade ao vapor de
agua (WVP) nos filmes de PVA puro e aditivado com os extratos vegetais. Para a
avaliac@o dos resultados foi utilizado o teste estatistico de Duncan com intervalo de
confianca de 95% (p>0,05) e para isso deve-se avaliar horizontalmente os indices da
Tabela 22.

Tabela 22 — Resultados de permeabilidade ao vapor de agua dos filmes de PVA
puro e aditivado com 1 e 5% m/m de extrato vegetal.

Permeabilidade ao vapor de 4gua
(g htm*Patl)x108

Amostras

Concentracao de extrato

PVA Puro 1% (m/m) 5% (m/m)
PVA + AC 9,91°+0,82  10,55%+1,03 15,43°+1,84
PVA + AM 9,912+0,82 23,73°+1,41 24,26°+2,13
PVA + CJ 9,912+0,82  17,84+2,13 11,83°*1,36
PVA + JP 9,912+0,82  13,12°+1,53 15,50%*1,42
PVA + PF 9,912+0,82  14,15°+0,79 16,51°+1,74
Médias seguidas de letras iguais na horizontall:)néo diferem significativamente (p>0,05) pelo teste de
uncan.

Fonte: O autor (2021).

Para os filmes de PVA aditivados com extrato vegetal de angico de caroco na
concentragdo de 1% m/m foi notado que nao ocorreu diferenga significativa no
parametro de permeabilidade ao vapor de 4gua comparado com a matriz de PVA puro.
Em relacdo ao filme polimérico incorporado na concentragdo de 5% m/m ocorreu um

aumento significativo da permeabilidade ao vapor de agua.

Ja para os filmes incorporados com o extrato vegetal de amburana de cambéao
(AM) foi percebido que houve um aumento significativo da permeabilidade ao vapor
em ambas as concentragfes utilizadas comparadas ao filme puro, entretanto, n&o
houve diferenciagao significativa da permeabilidade entre as concentragdes de 1 e 5%

m/m.
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O filme incorporado com extrato de cajueiro na concentracdo de 1% obteve um
aumento significativo comparado ao PVA puro. Para a concentracdo de 5% ocorreu
decréscimo em relagdo ao filme com 1% do extrato, entretanto, em relagdo ao filme

de PVA de puro ainda se mostrou com valor superior.

Para as demais formulacdes dos filmes poliméricos foi observado um
comportamento similar, uma vez que a permeabilidade ao vapor de agua aumentou

significativamente com o acréscimo da concentracdo dos extratos vegetais nos filmes.

De acordo com Ramos et al. (2012) o acréscimo da permeabilidade ao vapor
de agua pode ser atribuido ao aumento do volume livre das estruturas das
macromoléculas poliméricas referente a modificacdo das interacdes ocasionada pela

presenca do aditivo na sua cadeia.

5.2.9 Atividade antioxidante dos filmes

Os resultados dos ensaios antioxidantes dos filmes de PVA incorporados com
0s extratos vegetais pelos métodos de captura de radicais livres da molécula de DPPH
e capacidade antioxidante total (CAT) pela reducéo do fosfomolibdénio VI em V estéo
apresentados na Tabela 23.

Tabela 23 — Resultados de CAT e DPPH dos filmes aditivados com extratos

vegetais.
CAT DPPH

Amostras

Eficiéncia (%) Eficiéncia (%)
PVA + AC1 32,75°46,41 34,122+4,60
PVA + AC5 64,79+3,03 87,489+4,15
PVA + AM1 43,28%¢+1,62 45,32°+5,08
PVA + AM5 49,44°+2 57 63,24°+5,76
PVA + CJ1 22,04°+1,57 95,55%¢+2 47
PVA + CJ5 75,239+9,03 98,91°+0,49
PVA +JP1 27,93¢+0,74 50,10°+9,78
PVA + JP5 42,269+1,62 93,879€+2,13
PVA + PF1 13,572+1,62 30,232+0,90
PVA + PF5 73,009+3,31 94,999¢+1,12

Fonte: O autor (2021).
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Ao observar a Tabela 23 pode-se perceber que pela técnica CAT os filmes
aditivados com os extratos vegetais de pau ferro e cajueiro, ambos na concentracao
de 5% m/m, foram significativamente mais eficientes, ja que os valores obtidos foram
73,00% e 75,23%, respectivamente. Ja para o filme PVA/PF1 foi notado a menor

capacidade antioxidante (13,57%) entre todas as formulacdes desenvolvidas.

Na literatura n&@o foram encontradas pesquisas que produzam filmes
poliméricos com a incorporacdo de extratos vegetais com as mesmas espécies dessa
presente pesquisa. Entretanto, para efeito comparativo da potencialidade antioxidante
dos filmes produzidos serdo utilizadas referéncias com outro tipo de extrato vegetal

ou substancia quimica com aplicacdes antioxidantes.

Sakthiguru e Sithique (2020) desenvolveram uma blenda com diferentes
propor¢cdes em massa de quitosana e gelatina (1:3, 1:1, 3:1) incorporado a uma
solucéo de alantoina (0.5 mL, 5%). No estudo foi medido a capacidade antioxidante
total pelo método de reducdo da molécula de fosfomolibdénio. A concentracdo da
solucéo filmogénica foi variada entre 10-500 pg/mL em meio reagente. Foi observado
gue para a concentracao de 500 pg/mL da solucéo filmogénica obteve-se uma maior
CAT de aproximadamente 72%. Os autores constataram uma boa potencialidade
antioxidante dos biocompoésitos produzidos. Esses valores foram semelhantes aos
encontrados nos filmes de formulacdo PVA/PF5 e PVA/CJ5.

Para a atividade antioxidante pelo método de captura de radicais livres foi
constatado uma maior eficiéncia estatisticamente significativa para os filmes de
PVA/CJ5 (98,91%). Em seguida, tém-se as formulacdes PVA/CJ1, PVA/JP5 e
PVA/PF5, com eficiéncia de captura de radicais livres de 95,55, 93,87 e 94,99%,
respectivamente. Ja os filmes PVA/CJ5 e PVA/ACS5 (com eficiéncia de 87,48%)
apresentaram resultados semelhantes. A menor atividade antioxidante foi obtida para
os filmes PVA/AC1 com 34,12% e PVA/AC5 com 30,23%.

Riaz et al. (2020) desenvolveram filmes de carboximetilcelulose (CMC)
incorporado com o extrato vegetal de cebolinha chinesa (Allium tuberosum) nas
concentracdes de 1, 3 e 5% (m/m). Foi verificado a potencialidade antioxidante pelo
método DPPH e obtiveram valores de atividade entre 29-53%. O aumento da
eficiéncia ocorreu proporcionalmente ao acréscimo da concentracdo do extrato nos
filmes de CMC. Os autores afirmaram que independente da concentracdo, os filmes

produzidos apresentaram boa atividade antioxidante.
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Comparando o presente estudo com a pesquisa de Riaz et al. (2020),
percebe-se que algumas das formulacdes desenvolvidas neste trabalho apresentaram
valores para a eficiéncia de captura de radicais livres semelhantes (entre 29-53%) e

em grande parte foram superiores.

Portanto, através dos resultados obtidos para as atividades antioxidantes dos
filmes de PVA incorporado com o0s extratos vegetais foram notados valores
promissores que indicam que os filmes desenvolvidos apresentam potencial para a
aplicagcbes em embalagens com fungédo antioxidante para a conservagdo dos

alimentos.

De acordo com Abreu, Rodriguez e Cruz (2012) a oxidacao é o principal fator
que determina o prazo de vida util dos alimentos. Uma vez iniciada a reacdo de
oxidacdo, a presenca de substancias sensiveis podera acelera-la, como em um

processo em cadeia.

Como visto nos resultados, os extratos vegetais podem contribuir para a
desaceleracdo da oxidacdo devido a presenca de grupos quimicos, como 0s
flavonoides e fendlicos na sua formulacdo, que sdo responsaveis por capturar 0s

radicais livres e impedir o favorecimento dessas reacoes.

5.2.10 Atividade antimicrobiana dos filmes

A atividade antimicrobiana dos filmes de PVA puro e aditivado com os extratos
vegetais foi avaliada qualitativamente por meio da medi¢do da densidade Optica. De
acordo com Andrade et al. (2020) a densidade 6ptica dos ensaios esta associado ao
crescimento microbiolégico nos meios de cultura. Isto significa que quanto maior a

absorbancia obtida, maior a concentragéo de micro-organismos.

Baseado nos ensaios das atividades antioxidantes, percebeu-se que os filmes
aditivados na concentracdo de 5% m/m dos extratos vegetais, independente da
espécie, apresentaram valores superiores quando comparados aqueles contendo
1%m/m de extrato vegetal. Por isso, para o teste da atividade antimicrobiana foram

escolhidas as formula¢cdes com melhores resultados.
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Os valores obtidos do ensaio antimicrobiano durante o periodo de 72 horas
para os filmes de PVA puro e incorporado com 5% m/m dos extratos vegetais podem

ser observados na Figura 28.

Figura 28 — Avaliagao antimicrobiana dos filmes de PVA puro e aditivado com
extratos vegetais.
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Fonte: O autor (2021).

A partir do grafico pode-se constatar que durante as primeiras 24 horas do
ensaio foi observado uma inibicao do crescimento microbiolégico para todos os filmes
incorporados com 0s extratos vegetais.

Percebe-se que no final do ensaio antimicrobiano, os filmes aditivados com a
espécie de cajueiro e pau ferro exibiram os melhores resultados de inibicdo do
crescimento da Staphylococcus aureus, uma vez que apresentaram menores valores
absorbancia. Em 70h de incubagédo, a inibicdo de crescimento do PVA/CJ5 e
PVA/PF5, comparada ao PVA puro, foram aproximadamente de 91 e 80%,
respectivamente.

Os filmes incorporados com amburana de cambéao (AM) e jurema preta (JP)
também apresentaram, em 70h de incubacéo, menor absorbancia do que a dos filmes
de PVA puro, com indices de inibicdo de 24 e 54%, respectivamente. Porém, para 0s

flmes com angico de caroco ocorreu um aumento da absorbancia em
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aproximadamente 20% em relacdo ao PVA puro, o que indica um maior crescimento
da espécie Staphylococcus aureus no meio de cultura.

Apbs 48 horas de incubacao, os filmes da formulagdo com angico de caroco
(AC) apresentaram valores superiores ao de PVA puro, ou seja, ndo foi capaz de inibir

0 crescimento microbiolégico por um maior periodo.

De acordo com Staroszczyk et al. (2020) a acdo antimicrobiana é influenciada
pela composi¢cdo quimica e concentracdo de substancias presentes nos extratos
vegetais, entre os quais estdo os fendlicos, que € o principal grupo de compostos
responsaveis pela atividade antimicrobiana. Os autores também afirmam que o perfil
fendlico de cada extrato depende dos fatores bidticos e abidticos das plantas que

implicam no desempenho antimicrobiano.

Desse modo, pode-se atribuir a inibicdo do crescimento microbiolégico dos
extratos de amburana de cambao, cajueiro, jurema preta e pau ferro ao perfil dos

fendlicos presentes na sua composicao.

Com base nos ensaios antimicrobianos é possivel afirmar que os extratos
vegetais possuem potencialidade (destacando-se as espécies de pau ferro e cajueiro)
para aplicacbes como embalagens com propriedades antimicrobianas para a

conservacgao dos alimentos.
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6 CONCLUSAO

As principais conclusdes referentes aos estudos sobre as caracterizacdes dos
extratos vegetais de amburana de cambéao, angico de caroco, cajueiro, jurema preta
e pau ferro, e para os filmes de &lcool polivinilico aditivado com 1 e 5% (m/m) dos

extratos vegetais, realizadas nesse trabalho, sdo apresentadas a seguir:

A andlise de rendimento constatou que os melhores tempos que apresentam o
maior rendimento, sdo 4 horas para os extratos de amburana de camb&o, angico de
caroco e cajueiro e 6 horas para 0s extratos de jurema preta e pau ferro. A
determinacao deste tempo € importante pois 0s extratos vegetais devem permanecer
0 menor tempo possivel em exposi¢cdo ao calor para evitar a degradacédo térmica do
material vegetal, consequentemente, evitando a inativacado e/ou reducao das suas

propriedades antimicrobianas e antioxidantes.

Para o teor de flavonoides verificou-se que o extrato vegetal de amburana de
cambdo apresentou a maior concentracdo (17,75% m/m) desse grupo quimico, um

dos responsaveis pela atividade antioxidante dos materiais.

Para o teor de fendlicos totais observou-se que 0s extratos vegetais de
amburana de cambao, cajueiro e pau ferro apresentaram as maiores concentracoes
dessa classe quimica, indicando uma potencialidade para a atividade antioxidante,
devido a essa classe apresentar compostos capazes de capturar radicais e/ou quelar

metais.

A capacidade antioxidante total pelo método (CAT) de reducao do molibdénio
constatou-se que o0 extrato vegetal de cajueiro apresentou a maior potencialidade de
atividade (75,33%). Entretanto, para os outros extratos amburana de cambéao, angico
de caroco e pau ferro também foi verificado uma potencialidade, devido a apresentar
indices de CAT superiores a 30%.

Para a atividade antioxidante pelo método de captura dos radicais da 2,2-
difenil-1-picril-hidrazil (DPPH) notou-se que os extratos vegetais de cajueiro e pau
ferro apresentaram excelentes percentagem de inibicéo dos radicais livres, verificando
a maior potencialidade para esses extratos. No entanto, as outras espécies vegetais
também apresentaram indices promissores de atividade antioxidante quando

comparado com os valores obtidos da literatura.
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A atividade antimicrobiana pelo método de difusdo em disco verificou que para
a espécies Escherichia coli e Enterobacter aerogenes nado houve inibicdo do
crescimento microbiolégico em nenhum dos extratos vegetais estudados. Ja para as
espécies de Staphylococcus aureus houve a presenca do halo de inibigdo para todos
0s extratos vegetais, destacando-se 0s extratos vegetais de angico de carog¢o e pau

ferro que apresentaram o maior halo de inibicdo (18 mm).

Em consequéncia das caracterizacbes dos materiais vegetais foi decidido
aplicar todas as espécies dos extratos vegetais em matrizes de alcool polivinilico
(PVA) e verificar a sua influéncia nas propriedades mecanicas, térmicas, estruturais e

também a potencialidade antimicrobiana e antioxidante nos filmes poliméricos.

Para avaliagdo dos aspectos visuais dos filmes de PVA foi notado diferenca na
coloracdo conforme o aumento da concentracdo dos extratos vegetais. Os filmes
produzidos apresentaram boa homogeneidade, superficie lisa, boa maleabilidade e
auséncia de fraturas e transparéncia. A partir da avaliacdo de transparéncia é possivel
constatar que ndo houve alteracdo significativa na transparéncia para os filmes
poliméricos aditivados com 0s extratos vegetais, exceto para a formulacdo de
PVA/ACS.

Utilizando a analise de espectroscopia por infravermelho (FTIR) foi possivel
caracterizar os principais picos pertencentes ao PVA, entretanto, para os filmes
aditivados nédo foi possivel verificar a presenca de novas bandas pertencentes aos
extratos vegetais. Para isso, foi utilizado como complementacao da técnica de FTIR a
analise de componentes principais (PCA) para verificar as diferencas entre as
formulagbes dos filmes. A partir disso, foi possivel indicar uma incorporacdo dos

extratos vegetais na matriz polimérica.

A partir da analise de DSC é possivel verificar o decréscimo da entalpia de
fuséo e grau de cristalinidade dos filmes com o0 aumento da concentracdo dos extratos
vegetais, esse resultado também pode ser constatado pela técnica de DRX. A
temperatura de transicdo vitrea foi superior para os filmes na concentracdo de 5%
m/m. Observando os resultados de TGA nota-se que ocorreu um aumento da
temperatura de degradacéo térmica dos filmes incorporados com os extratos vegetais,

independente da concentracéo.
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Para o ensaio mecanico verificou-se um acréscimo da resisténcia a tracao para
os filmes aditivados com os extratos vegetais, exceto para a formulacdo PVA/PF5. Em
relagdo ao modulo de elasticidade foi notado um decréscimo dos valores para 0s
filmes na concentracéo de 1% m/m. Para a permeabilidade ao vapor de agua foi obtido

valores superiores quando comparados aos filmes de PVA puro.

As avaliacbes antioxidantes e antimicrobiana dos filmes incorporados
apresentaram valores promissores para os filmes incorporados na concentracao de

5% m/m, principalmente para as formulacbes PVA/CJ5 e PVA/PF5.

De modo geral, pode-se concluir que os resultados obtidos nessa presente
pesquisa revelam que os extratos vegetais de plantas oriundas da caatinga
apresentam potencialidade para aplicacbes como embalagens ativas antimicrobianas
e antioxidantes, podendo destacar-se os extratos vegetais de cajueiro e pau ferro, no
gual apresentaram os maiores indices de inibicdo microbiologica e de oxidacao, assim

produzindo um novo tipo de embalagem ativa valorizando o bioma da Caatinga.
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7 PERSPECTIVAS FUTURAS
Como perspectivas para estudos futuros, temos:

e Avaliar a composi¢ao quimica dos extratos vegetais por cromatografia;

e Avaliar a atividade antimicrobiana dos filmes de PVA incorporado com 0s
extratos vegetais de cajueiro e pau ferro;

e Avaliar o efeito da esterilizacdo radiolitica e térmica nas propriedades
mecanicas e térmicas dos filmes de PVA e extratos vegetais;

e Avaliar a migracdo do 6leo da matriz polimérica para um meio simulante

alimenticio;
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APENDICE A - CURVAS DE TENSAO X DEFORMACAO DOS FILMES DE PVA
PURO E ADITIVADOS COM OS EXTRATOS VEGETAIS
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ABSTRACT

Keywords:
PVA

Caesalpinia ferrea Martius
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Active packaging

In this work, antioxidant active {ilms of poly (vinyl alcohol) - PVA incorporated with plant extract of Caesalpinia
ferrea Martius (PF) were developed. The films were prepared through the solution casting technigue. The con-
centrations of the plant extract used in the films were 0, 1 and 5% w/w. The analyses of phenolic and flavonoid
content of the extracts resulted in 464.4 and 10.54 mgEQU/g, respectively. Antioxidant activity showed an index
of 42.22 and 87.90% efficiency for free radical capture (DPPH) and total antioxidant capacity (TAC) techniques,
respectively. Through the results of thermal analyses, a decrease in the degree of crystallinity and enthalpy of
fusion were observed. An increase in thermal stability occurred after the incorporation of plant extract in the PVA
matrix. For the mechanical test, an increase in tensile strength was noted. An increase was verified for water
vapor permeability with the addition of plant extract. These films showed potentially antioxidant activities. It
can be concluded that the incorporation of Caesalpinia ferrea Martius extract in the PVA had promising results,

therefore, presenting an alternative for conventional passive packaging.

1. Introduction

The development of new packaging that preserves food in order to
extend its shelf life with the guarantee of its safety and quality is a
challenge for researchers and the industrial sector (Carvalho and Conte
Junior, 2020; Lorenzo et al., 2014). Such materials are called active
packaging, and can be formulated from polymers additivated with
substances that tend to interact with the stability of the packaged
product (Dominguez et al., 2018).

Active packaging is a system that interacts with food and is able to
control the deterioration, especially of perishable foods (Andrade et al.,
2020; Takala et al., 2017). There are several types of active packaging,
such as: oxygen, ethylene, moisture, carbon dioxide and odor absorbers.
There are also packages that release active substances in food, such as
CO;, antimicrobials, and antioxidants (Vermeiren et al., 1999).

The application of packaging that presents in its formulation active

agents with antioxidant properties is of great importance to increase the
shelf life of perishable foods because oxidation reactions cause food
degradation. This degradation promotes changes in organoleptic prop-
erties in addition to the production of toxic compounds. Besides, alter-
ations may occur on odor, flavor, texture and color, which impacts
consumer’s acceptance (Dominguez et al., 2018; Romani et al., 2020).
Antioxidant active packaging systems are generally based on the
incorporation of substances with antioxidant properties directly into the
polymeric matrix (Ramos et al., 2014).

Active agents with antioxidant properties may be of synthetic or
natural origin. However, some synthetic substances can cause harm to
consumer’s health (Gutiérrez-del-Rio et al., 2018). Therefore, the use of
natural products such as plant extracts are great substitutes, because
their compesition does not present aggressive substances to the human
body, thus increasing food safety (Jafarzadeh et al., 2020; Djebari et al.,
2020).
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RESUMO

As embalagens t&ém como funcio basica proteger o alimento e garantir a sua integridade comercial. Podem
ser produzidas a partir de materiais biodegradaveis com funcionalidades especificas, tais como acdo
antimicrobiana e antioxidante. Além disso, pesquisas vém sendo desenvolvidas de modo a substituir os
aditivos sintéticos por outros naturais, como os extratos vegetais, devido aos compostos quimicos presentes
em suas misturas. O poli(butileno adipato co-tereftalato) - (PBAT) vem sendo extensivamente estudado como
uma possivel substituicdo aos polimeros convencionais devido & sua biodegradabilidade. Desse modo, o
objetivo desse trabalho foi avaliar as potencialidades dos extratos vegetais de jurema preta (Mimosa
tenuiflora) e cajueiro (Anacardium occidentale Linn), a fim de aplica-los como aditivos em embalagens de
PBAT com propriedades ativas antioxidantes e antimicrobianas. Os extratos foram obtidos pela técnica de
extracdo Sohxlet em trés diferentes tempos, 4, 6 e 8 horas, cujo melhor rendimento ocorreu nos tempos de 6
horas para jurema preta e 4 horas para cajueiro. No teste de presenca de flavonoides o extrato de jurema preta
apresentou maior concentracdo e no teste de fenolicos totais, utilizando o método de Folin-Ciocalteau, o
cajueiro obteve maior concentracdo. Ambos o0s exfratos apresentaram capacidades antioxidantes
significativas pelos dois métodos, fosfomolibdénio e DPPH. cajueiro apresentou melhor halo de inibicdo
frente ao Staphylococcus atireus, e, por isso, fol determinada a sua concentragdo minima inibitoria (CMI),
0,0170 gmL™. Esse extrato foi incorporado ao PBAT, para o ensaio de migragdo no meio etanélico, por meio
do qual foi determinado um modelo cinético e foi observado que a taxa de migracéo, 0,0167 pg.mL™.min™,
foi reduzida em cerca de um dia, indicando bom potencial do extrato para esses tipos de embalagem.
Palavras-chave: embalagens ativas; embalagens antioxidantes; embalagens biodegradaveis; extratos
vegetais; cinética de migracéo.
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Abstract

In this work were developed and evaluated new antimicrobial films of polyhydroxybutyrate (PHB) additivated with
polyethyleneglycol (PEG) and clove essential oil (CEO). The PHB/PEG/CEO films were prepared using the solution
casting technique. The CEO concentrations varied between 0.0 and 15% (w/w), related to the total mass (1.4 g),
without considering the solvent used. The CG-MS analysis showed that the major component of the CEO was eugenol
(72.96%). The antimicrobial activity from the CEO was evaluated against three bacteria (E. coli, E. aerogenes and S.
aureus). The migration of CEQ in the films occurred with all tested simulants. Thermal analysis has shown that the
addition of 15% w/w of the CEO causes the biggest changes in the chemical structure of the material, resulting in less
energy during film processing. The mechanical data demonstrated that the addition of 15% w/w of the CEO results in
more flexible films.

Keywords: active packaging antimicrobial films, clove essential oil, Polyhydroxybutyrate, Polyethyleneglycol.
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1. Introduction

In the food industry, packaging are responsible
for preserving food quality and safety*l. They can be
classified into passive, intelligent and activel*"l. Recently,
the attention to active packaging has been increased,
due to its performance in changing the environmental
conditions to maintain the sensory properties of the food,
thus providing quality assurance, increasing its shelf life,
in addition to hygiene and food safety!®”*. Antimicrobial
packaging is a kind of active packaging that is beneficial
to the consumers and the food™!?, which interfere in
the lag period (growth period of the microorganisms)
and inhibits microbial growth by the migration of the
functional agents towards the food™.

An ecologically friendly alternative for the production
of antimicrobial packaging is the use of biodegradable
polymers with natural antimicrobial agents. This
combination can be an option to reduce the demand for
degradable packaging

Polimeros, 30(2), 2020021, 2020

Polyhydroxybutyrate (PHB) is a well know biodegradable
polymer used worldwide due to its crystalline structure,
superior characteristics of aroma barrier, and water vapor
permeability®.. PHB is a thermoplastic polymer obtained
from renewable natural sources that shown characteristics
of biodegradability, biocompatibility, UV resistance and
properties similar to the synthetic polypropylene*>*4, However,
the high crystallinity of PHB makes it very rigid and brittle,
limiting its applications!*'?l. To overcome this limitation,
plasticizers are added to the PHB. Poly (ethylene glycol)
(PEG) is a polymer that can have a plasticizing effect when
mixed with other polymers, in addition it is biodegradable
and non-toxicl'”). According to the literature, PEG acts by
decreasing intermolecular forces between PHB structures®l.

Regarding natural agents, there are essential oils (EO)
that have been widely used in the food industry as natural
antimicrobial agents in packaging material*®!. EOs are
aromatic products of secondary plant metabolism, extracted

1/8

120



121

ANEXO B - PUBLICACOES

Artigos publicados:

ANDRADE, M. F.; SILVA, I. D. L.; SILVA, G. A,; CAVALCANTE, P. V. D. ;
SILVA, F. T.; ALMEIDA, Y. M. B.; VINHAS, G. M.; CARVALHO, L. H. A study
of poly(butylene adipate-co-terephthalate)/orange essential oil films for
application in active antimicrobial packaging. LWT-Food science and
technology, 2020.

ALBUQUERQUE, RODRIGO M. B.; MEIRA, HUGO M.; SILVA, I. D. L.; SILVA,
CLAUDIO JOSE G.; ALMEIDA, FABIOLA CAROLINA G.; AMORIM, JULIA D.
P.: VINHAS, GLORIA M.; COSTA, ANDREA FERNANDA S.; SARUBBO,
LEONIE A. Production of a bacterial cellulose/poly(3-hydroxybutyrate) blend
activated with clove essential oil for food packaging. Polymers & polymer
composites, 2020.

COSTA, ANDREA FERNANDA DE S.; GALDINO JR, C. J. S.; MEIRA, H. M.;
AMORIM, J. D. P.; SILVA, I. D. L.; GOMES, E. A. S.; SARUBBO, L. A.
Production of Paper Using Bacterial Cellulose and Residue from the Sugar and

Alcohol Industry. Chemical engineering transactions, 2020.

SILVA, 1. D. L.; ANDRADE, M. F.; CAETANO, V. F. ; HALLWASS, F. ; BRITO,
A. M. S. S.; VINHAS, G. M. . Development of active PHB/PEG antimicrobial

films incorporating clove essential oil. Polimeros: ciéncia e Tecnologia, 2020.

PAULA, M. ; SILVA, I. D. L. ; DIONISIO, R. ; VINHAS, G. M. ; ALVES JUNIOR,
S. Gamma irradiation effects on polycaprolactone/zinc oxide nanocomposite

films. Polimeros: ciéncia e Tecnologia, v. 29, p. 1, 2019.

ANDRADE, M. F.; GOIS, G. S.; GARCIA, S. M. S,; SILVA, I. D. L.; CAETANO,
V. F.; ALMEIDA, Y. M. B.; MELO, T. J. A.; VINHAS, G. M. Active Packaging
Using Orange Oil Incorporated into PBAT Biodegradable Films. Materials
science forum (online), 2018.

COSTA, ANDREA FERNANDA DE S. ; DE AMORIM, JULIA D.P. ; ALMEIDA,
FABIOLA CAROLINAG. ; DE LIMA, SILVA, I. D. L.; DE PAIVA, SILVA SERGIO
C.; ROCHA, MARIA ALICE V. ; VINHAS, GLORIA M. ; SARUBBO, LEONIE A.

Dyeing of bacterial cellulose films using plant-based natural dyes. International



122

journal of biological macromolecules, 2018.

GARCIA, S. M. S.; ANDRADE, M. F.; SILVA, I. D. L.; ALVES, I. B. V.; ARAUJO,
E. C.; ALVES JUNIOR, S.; ALMEIDA, Y. M. B.; VINHAS, GLORIA M. Chitosan,
zinc oxide and pink pepper essential oil: potential properties and applications.

Revista de Enfermagem UFPE online, 2018.

GARCIA, S. M. S.; GOIS, G. S.; ANDRADE, M. F.; SILVA, I. D. L.; LIMA, J. C.
C.; ALVES, I. B. V.; ALVES JUNIOR, S.; VINHAS, G. M. Nanobiocompdésito de
quitosana e nanowhiskers de celulose sob forma de hidrogel para curativo.
CIENTEC: Revista de ciéncia, tecnologia e humanidades do IFPE, 2018.

MYRNA, FLAVIA; OLIVEIRA, DINALDO C.; VINHAS, GLORIA; SILVA, I.D. L.;
TEIXEIRA, MAGNO ; GALEMBECK, ANDRE . Reprocessing of Catheters Used
for Coronary Angiography and Changes in the Polymeric Structures.

Cardiology research, 2018.

SILVA, I. D. L.; OLIVEIRA, F. S. M.; ANDRADE, M. F.; BRITO, A. M. S. S,
HALLWASS, F.; VINHAS, G. M. Avaliacado das potencialidades dos extratos
vegetais de jurema preta (Mimosa tenuiflora) e cajueiro (Anacardium
occidentale L.) para uso em embalagens ativas antimicrobianas e

antioxidantes. Revista Matéria,2021.

VASCONCELOQOS, G. M. D.; SOUZA, K. C.; SILVA, I. D. L.; SILVA, A.C. P. F,;
VINHAS, G. M. Producdo e -caracterizacdo de celulose pela
Glucanoacetobacter hansenii em meio contendo glicose ou manitol. Revista
Matéria, 2020.

ANDRADE, M. F.; SILVA, |. D. L.; MORAES FILHO, L. E. P. T.; ALMEIDA, Y.
M. B.; CARVALHO, L. H.; VINHAS, G. M. Influence of gamma radiation on the
properties of biodegradable PBAT- poly(butylene adipate co-terephthalate)

active films with orange essential oil. Macromolecular Symposia, 2020.



