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“Eu raramente penso em palavras. O pensamento vem, e eu posso tentar expressar
esse pensamento com palavras depois”. (EINSTEIN, [20--] apud WERTHEIMER,
1945)



RESUMO

O presente trabalho objetivou preparar filmes de poli(butileno adipato-co-
tereftalato) (PBAT), um polimero biodegradavel, aditivados com Oleo essencial de
Melaleuca alternifolia (Tea Tree) pela técnica de solution casting, nos quais os teores
do Oleo foram: 5, 10 e 15 % (m/m). O Oleo essencial foi caracterizado por
cromatografia gasosa hifenada com espectrometria de massas (CG-MS) e sua
atividade antimicrobiana foi avaliada frente as bactérias E. coli e S. aureus pela técnica
de disco-difusdo em agar. J4 os filmes foram caracterizados pelas técnicas de:
espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), permeabilidade
ao vapor de agua (PVA), andlise termogravimétrica (TGA), calorimetria diferencial
exploratéria (DSC) e ensaio mecanico de tracdo. Também foi avaliada a atividade
antimicrobiana do filme aditivado com 15 % (m/m) do 6leo frente a bactéria E. coli em
contato com queijo mucarela. Os componentes majoritarios do Oleo essencial,
indicados pelo CG-MS, foram: aromadendreno (20,45 %), a-guaieno (10,28 %), a-
terpineol (9,15 %) e 2-metilisoborneol (7,88 %), enquanto que os halos de inibicdo no
teste de disco-difusdo em agar foram de 15 e 11 cm, respectivamente, para as
bactérias E. coli e S. aureus, indicando que a E. coli apresentou sensibilidade
intermediaria ao 6leo e 0 S. aureus foi resistente. Os espectros de FTIR, submetidos
a uma analise de componentes principais (PCA), mostraram que houve incorporacao
do 6leo a matriz polimérica por meio das bandas em 1710 e 1735 cm™. Por sua vez,
a adicdo do 6leo ndo alterou a estabilidade térmica do polimero, mantendo a
degradacdo em uma Unica etapa, que iniciava, em média, em torno de 361 °C. Ja o
DSC mostrou que a temperatura de fusao (123,3 °C para o PBAT puro, 123,9°C para
5% (m/m) do 6leo, 121,8°C para 10% (m/m) do 6leo e 121,5 °C para 15% (m/m) do
0leo), a temperatura de cristalizacao (84,1 °C para o PBAT puro, 84,8 °C para 5%
(m/m) do dleo, 83,6 °C para 10% (m/m) do 6leo e 85,2 °C para 15% (m/m) do 6leo), a
entalpia de fusédo (11,8 J/g para o PBAT puro, 11,0 J/g para 5% (m/m) do 6leo, 10,7
J/g para 10% (m/m) do 6leo e 10,2 J/g para 15% (mm) do 6leo) e o grau de
cristalinidade calculado (14,8% para o PBAT puro, 14,8% para 5% (m/m) do dleo,
15,1% para 10% (m/m) do 6leo e 13,9% para 15% (mm) do 6leo) também néo
sofreram alteracfes significativas com a adicdo do 6leo. Com relacdo ao ensaio
mecanico de tracdo, a adicdo de 5 % (m/m) de Oleo ndo promoveu alteracdes
estatisticamente significativas (p < 0,05) nas propriedades mecéanicas. Porém, nos
casos de 10 e 15 % (m/m), respectivamente, houveram diminuicbes de 14,49 e de
32,36 % no modulo elastico e de 21,67 e 35,80 % na tensdo maxima, aumentando a
flexibilidade e reduzindo a rigidez do material. A permeabilidade ao vapor de agua nédo
sofreu alteracdo significativa com a adicdo de 5 % (m/m) do 6leo. Porém, essa
propriedade aumentou 82,44 e 96,80 %, respectivamente, com a adicdo de 10 e de
15 % (m/m) do 6leo. O filme aditivado com 15 % (m/m) de 6leo apresentou também
boa inibicdo frente a bactéria E. coli, apds 12 dias de contato com o alimento (queijo
mucarela) na temperatura de 4°C, reduzindo a carga microbiana inoculada de 108x10°
UFC/mL para 27,5x10° UFC/mL, o que faz deste material uma promissora embalagem
ativa antimicrobiana.

Palavras-chave: Poli(butileno adipato-co-tereftalato) (PBAT). Melaleuca alternifolia
(Tea Tree). Embalagem ativa.



ABSTRACT

The present work aimed to prepare films of poly(butylene adipate-co-
teraphthalate) (PBAT), a biodegradable polymer, added with melaleuca alternifolia (tea
tree) essencial oil by the solution casting technique, in which the oil contents were: 5%,
10% and 15% (w/w). The essential oil was characterized by hyphenated gas
chromatography with mass spectrometry (GC-MS) and it's antimicrobial activity was
evaluated against E. coli and S. aureus bacteria by agar disc diffusion technique. The
films were characterized by the following techniques: fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR), water vapor permeability (PVA), thermogravimetric analysis
(TGA), exploratory differential calorimetry (DSC) and mechanical tensile testing. The
antimicrobial activity of the film containing 15% (w/w) of essential oil against E. coli
bacteria in contact with mozzarella cheese was also evaluated. The major components
of the essential oil, indicated by GC-MS, were: aromadendrene (20.45%), a-guaiene
(10.28%), a-terpineol (9.15%) and 2-methylisoborneol (7.88%), while the inhibition
halos in the agar disc diffusion test were 15 and 11 mm, respectively, for E. coliand S.
aureus bacteria, indicating that E. coli showed intermediate oil sensitivity while S.
aureus was resistant. The FTIR spectra, submitted to a principal component analysis
(PCA), showed that the oil was incorporated into the polymeric matrix by the presence
of vibrational brands at 1710 and 1735 cm. In addition, the presence of oil did not
change the thermal stability of the polymer, maintaining the degradation in a single
step, which started, on average, around 361 °C. The DSC analysis showed that the
melting temperature (123.3 °C for pure PBAT, 123.9 °C for 5% (w/w) of oil, 121.8 °C
for 10% (w/w) of oil and 121.5 °C for 15% (w/w) of oil), the crystallization temperature
(84.1 °C for pure PBAT, 84.8 °C for 5% (w/w) of oil, 83.6 C for 10% (w/w) of oil and
85.2 °C for 15% (w/w) of oil), the enthalpy of melting (11.8 J/g for pure PBAT, 11.0 J/g
for 5% (w/w) of oil, 10.7 J/g for 10% (w/w) of oil and 10.2 J/g for 15% (w/w) of oil) and
the degree of calculated crystallinity (14.8% for pure PBAT, 14.8% for 5% (w/w) of oil,
15.1% for 10% (w/w) of oil and 13.9% for 15% (w/w) of oil) did not show significant
changes with the addition of the oil. Regarding the mechanical tensile test, the addition
of 5% (w/w) oil did not promote statistically significant changes (p<0.05) in the
mechanical properties. However, in the 10 and 15% (w/w) scenarios, respectively,
there were decreases of 14.49 and 32.36% in the elastic modulus and 21.67 and
35.80% in the maximum tension, increasing the flexibility and reducing the rigidity of
the material. Water vapor permeability did not show significant changes with the
addition of 5% (w/w) of the oil. However, this property increased by 82.44 and 96.80%,
respectively, with the additon of 10 and 15% (w/w) of the oil. The films added with 15%
(w/w) of essencial oil showed good inhubition against E. coli bacteria, after 12 days of
food contact at 4°C, reducing the inoculated microbial load from 108x10° to 27,5x10°
UFC/mL, which makes this material a promising antimicrobial active packaging.

Keywords: Poly(butylene adipate-co-terephthalate) (PBAT). Melaleuca alternifolia
(tea tree). Active packaging.
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1 INTRODUCAO

Em muitos paises desenvolvidos, principalmente no continente europeu, 0
fluxograma no que tange a distribuicdo de alimentos tem passado por grandes
inovagdes, sobretudo com foco na reducdo de embalagens descartadas ao meio
ambiente, visto que atualmente grande parte das embalagens utilizadas em industrias
sao oriundas de combustiveis fosseis ndo degradaveis, causando impacto negativo
ao meio ambiente (WANG et al. 2015).

Com isso, os produtores de embalagens (“packaging”) adentraram-se na
necessidade de produzir outras alternativas para ndo perderem seu proprio espacgo
no mercado. Industrias e pesquisadores passaram a incentivar o desenvolvimento de
novos sistemas de embalagens. Estender a durabilidade do produto embalado,
manter suas caracteristicas organolépticas com qualidade e seguranca ao consumidor
final estdo dentre os objetivos de tais pesquisas (BATTISTI et al. 2017). Uma
alternativa que est4 em constante crescimento global € o emprego de componentes
naturais associados a polimeros biodegradaveis para a sintese de materiais
sustentaveis, aptos para serem utilizados nos processos de empacotamento (VAN
HAUTE et al. 2017).

A partir dai, surgem entdo sistemas que preenchem tais requisitos: as
embalagens ativas, cuja ideia é diferenciada em relacdo as embalagens
convencionais porque apresentam aditivos dentro das embalagens que podem
interagir com o alimento, proporcionando uma maior estabilidade ao produto
embalado durante o armazenamento. Assim, uma das principais funcdes das
embalagens ativas € o incremento de compostos ativos que possam proporcionar
novas utilidades a embalagem, como: facilitar o transporte, inibir alteracdes quimicas,
fisicas e biolégicas durante o armazenamento e servir como barreira ao oxigénio,
umidade e luz (SIRVIO et al. 2013).

A partir do conceito de embalagens ativas, surge entdo as embalagens
antimicrobianas, que objetivam diminuir, inibir ou retardar a proliferagdo dos micro-
organismos presentes nos alimentos, principalmente em suas superficies. Tal
processo ocorre por meio da incorporagdo de substancias que apresentam atividade

antimicrobiana para micro-organismos responsaveis pela contaminacdo ou
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deterioracdo de alimentos, e agem liberando estes compostos ativos na superficie dos
alimentos embalados ou no ambiente circundante, preservando a qualidade do
produto por mais tempo que as embalagens convencionais (ATARES; CHIRALT,
2016; BRAGA, L. R et al. 2017). Assim, varias pesquisas cientificas tém sido
realizadas sobre o desenvolvimento dessas embalagens, tanto na obtencéo de novos
filmes poliméricos quanto na utilizacdo de aditivos naturais ou sintéticos, que atendam
aos critérios necessarios de qualidade para o consumidor (Y. WU, Q. LI, X. ZHANG,
et al. 2019)

Portanto, as principais vantagens da sintese de filmes poliméricos
antimicrobianos séo: o fato de permitir menor adicdo de conservantes quimicos
diretamente no produto, valoriza¢do do produto de mercado tendo em vista o estilo de
vida saudavel desejado pela sociedade, a viabilidade de sintese no Brasil devido a
vasta existéncia de especiarias e plantas naturais e menor impacto ambiental
(CHIRALT, 2016; MURIEL-GALET et al. 2015; JAVIDI; HOSSEINI; REZAEI, 2016).

Para a sintese de tais filmes, a escolha do polimero deve ser considerada. Por
exemplo, uma alternativa viavel é o poli(butileno adipato-co-tereftalato) (PBAT), que é
um polimero desenvolvido pela empresa BASF, e possui as seguintes caracteristicas
gue contribuem para a inibicdo de crescimento microbiano: é biodegradavel quando
em contato com micro-organismos do solo, apresenta alta resisténcia mecanica, baixa
permeabilidade ao vapor de 4gua, e apresenta alta flexibilidade, o que possibilita seu
uso em embalagens de alimentos, em especial em embalagens ativas (RHIM et al.
2013; WENG et al. 2013).

Nesse contexto, estudos vém sendo direcionados para o uso de polimeros
biodegradaveis associados a 0leos essenciais que possuam propriedades quimicas
funcionais contra a proliferacdo microbiana, para que possam ser utilizados como
conservantes naturais, trazendo maior beneficio aos consumidores (DEBIAGI et al.
2014). Um dos oOleos essenciais que tem mostrado em diversas pesquisas suas
atividades antimicrobiana é o 6leo essencial de melaleuca (Melaleuca alternifolia), que
tem sua planta nativa da Australia e seu 6leo essencial € encontrado ao redor do
planeta, inclusive no Brasil (DE SA et al., 2019; DE SOUZA et al., 2017; COMIN et al.,
2016).
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Desenvolver filmes poliméricos de PBAT aditivados com Oleo essencial de
melaleuca (Melaleuca alternifolia) por meio da técnica Solution Casting, avaliando seu
potencial como embalagem ativa antimicrobiana, além de analisar suas propriedades

térmicas, mecanicas e de permeabilidade ao vapor de agua dos filmes sintetizados.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Caracterizar 0 Oleo essencial de melaleuca (Melaleuca alternifolia) por
cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massa e espectroscopia
no infravermelho com transformada de Fourier;

e Realizar ensaios de atividade antimicrobiana do 6leo essencial de melaleuca
para dois grupos de bactérias patogénicas (Staphylococcus aureus e
Escherichia coli) empregando testes de difusdo em halo;

e Preparar filmes de PBAT puro e aditivados com 6leo essencial de melaleuca
nas concentragdes de 5%, 10% e 15% via Solution Casting;

e Avaliar as propriedades mecanicas, térmicas e fisico-quimicas dos filmes de
PBAT puro e aditivados com 6leo essencial de melaleuca nas concentracdes
de 5%, 10% e 15%, por meio das seguintes técnicas de caracterizacao:
espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), andlise
dos componentes principais (PCA), ensaio mecéanico de tracdo, analise
termogravimétrica (TGA), calorimetria exploratoria diferencial (DSC), testes de

permeabilidade ao vapor de agua e de atividade antimicrobiana.
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3 FUNDAMENTACAO TEORICA
3.1 EMBALAGENS ATIVAS

As embalagens ativas sdo cientificamente planejadas para influenciar
diretamente na qualidade do produto, fazendo uso de interacéo de agentes ativos com
o produto da forma desejada, tendo como finalidade o prolongamento da vida de
prateleira do alimento, protecdo, preservacdo das propriedades sensoriais,
manutencao da qualidade e aumento da seguranca ao consumidor final (MUSETTI el
al., 2014). O termo “embalagens ativas” esta associado as tecnologias que permitem
satisfazer a demanda de estender a vida de prateleira de alimentos, por meio da
adicao de compostos ativos formulados nas embalagens que interagem com o produto
em sistemas de embalagem (DOMINGUEZ et al. 2018).

Basicamente, ha dois tipos de sistemas para as embalagens ativas: 0s
sistemas absorvedores, que visam remover substancias indesejaveis da atmosfera no
interior da embalagem, como oxigénio, agua, dioxido de carbono, e outros compostos
que contribuem para o aumento da velocidade de degradacéo do produto alimenticio.
E os sistemas emissores, que incorporam compostos ao material da embalagem
(polimero, papel, entre outros.), como por exemplo diéxido de carbono, agentes
antimicrobianos, antioxidantes, e conservantes, que séo liberados gradativamente ao
alimento (MURIEL-GALET et al. 2015; VILELA et al. 2018).

Um exemplo de sistema é o absorvedor de etileno. O etileno € um composto
liberado pelas frutas e vegetais frescos, acelerando a taxa de respiracdo de frutos
tropicais (maracuja, morango e banana sdo alguns exemplos). Assim, quando o
sistema absorvedor de etileno atua, diminui consideravelmente a taxa respiratoria de
hortalicas e frutos (BRAGA, L. R et al. 2017; VILELA et al. 2018). A Figura 1 mostra
um exemplo de aplicacdo de um sistema absorvedor de etileno: a esquerda, banana
embalada contendo saché absorvedor de etileno; a direita, sem o0 uso do saché
(BRAGA, L. R et al. 2017).
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Figura 1 — Banana em um sistema absorvedor de etileno.

Fonte: (BRAGA, L. R et al. 2017).

Um outro bom exemplo de sistema € o emissor de etanol. Esse método visa
prolongar o prazo de validade dos produtos de prateleira, principalmente os que
envolvem péaes e bolos. Os sachés presentes dentro das embalagens absorvem a
umidade e liberam etanol ao espaco livre, inibindo assim o crescimento microbiano. A
Figura 2 mostra um exemplo de sistema emissor de etanol (SERANTOPOULOS, C et
al. 2016).

Figura 2 — Pdo em um sistema emissor de etanol.

Fonte: (SERANTOPOULOS, C. et al. 2016).
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Além disso, é de extrema importancia que a embalagem seja resistente para
suportar possiveis danos provenientes de forgcas mecéanicas, bem como ter boas
propriedades Opticas e térmicas (CRIZEL et al. 2018; LUZI et al. 2018; SUNG et al.
2013), pois a cadeia de producdo das embalagens passa por diferentes ambientes

logisticos antes de chegar ao consumidor final, isto é, nas prateleiras dos

supermercados e varejos.

Para o desenvolvimento desses sistemas, seja de absor¢cdo ou emissao, € preciso
atender requisitos, sao alguns deles: atender a legislagéo vigente, ndo oferecer riscos
a saude do consumidor, ser economicamente viavel, e a cinética da acdo dos agentes
deve ser compativel com o tempo de perecimento do alimento (SERANTOPOULOS,
C et al. 2016).

O conceito de embalagens ativas abrange diversos sistemas além dos
exemplificados acima, como: atmosfera modificada, absorvedores de diéxido de
carbono, absorvedores de umidade, emissfes de didoxido de carbono, dentre outros
(SERANTOPOULOS, C et al. 2016). Um sistema que esta sendo alvo de muitas
pesquisas perante a necessidade da preservacao dos alimentos na prateleira e
prorrogacdo do tempo de perecimento, é o sistema de embalagens antimicrobianas
(VAN LONG; JOLY; DANTIGNY, 2016).

O uso de ingredientes naturais tem sido bastante utilizado ultimamente, visto
gue sua acdo antimicrobiana quanto a inibicdo do crescimento de micro-organismos
tal como Escherichia coli (ou outro microrganismo indicador de contaminacgéo
alimentar) €& comprovada (KHANEGHAH et al. 2018). Muitos dos aditivos
antimicrobianos sdo adicionados diretamente nos alimentos, mas, com esse novo
conceito de embalagens, o0s agentes antimicrobianos podem fazer parte da
formulacdo das embalagens alimenticias, pois protegem o produto e modificam os
aspectos internos de forma a preservar a qualidade do produto por tempo prolongado,
além de serem naturais e bioativamente saudaveis para o ser humano (GOMEZ-
ESTACA et al. 2014). Essas embalagens sdo conhecidas como embalagens ativas

antimicrobianas.
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Os 0leos essenciais e extratos vegetais estdo sendo constantemente alvos de
pesquisas, com o objetivo de integrarem-se aos polimeros biodegradaveis, pois
possuem propriedades antimicrobianas comprovadas (ALVES-SILVA et al. 2013;
ATARES; CHIRALT, 2016; LIN et al. 2019; RUIZ-NAVAJAS et al. 2013).

3.2 POLIMEROS BIODEGRADAVEIS

Pesquisadores e industrias no mundo todo tém buscado solugcbes para a
diminuicdo dos impactos ambientais causado pelo descarte de produtos
confeccionados em material plastico. A reciclagem quimica é um dos processos que
vem aumentando com o tempo e dando retorno satisfatorio as industrias. Assim como
a sintese de biopolimeros, que séo polimeros ou copolimeros que sao produzidos a
partir de matérias-primas renovaveis, como celulose, quitina, milho, entre outros
(LAYCOCK et al. 2017; ROCHMAN et al. 2013).

Enquanto que nos polimeros biodegradaveis a degradacdo ocorre
naturalmente da acdo de micro-organismos como algas, fungos e bactérias, que em
condicdes ideais de biodegradacdo, podem ser consumidos em meses ou até
semanas. Esses polimeros podem ser provenientes de bactérias a partir de moléculas
de &cido butirico ou &cido valérico, originando o poli(hidroxialcanoatos) (PHA) e poli
(3-hidroxibutirato) (PHB); também pode ser oriundos de fontes renovaveis de energia
como o milho, batata, cana-de-acuUcar, etc.; ou serem derivados de fonte animal, como
a quitosana e proteinas, além da quitina (DAMBROS et al. 2014; REDDY et al, 2013).

Ha também os polimeros biodegradaveis que sao provenientes de fontes
fésseis de energia através de sintese quimica, como por exemplo as poliesteramidas
e 0s copoliésteres aromaticos. Para a fabricacdo desses materiais foram
desenvolvidos varios métodos, como o solvent casting, tape casting, separacdo de
fases, processamento térmico, entre outros. Um polimero biodegradavel amplamente
utilizado em pesquisas para o desenvolvimento de embalagens ativas alimenticias, é
o poli(butileno adipato-co-tereftalato) (PBAT) (DZIADEK et al. 2015; DZIADEK et al.
2017; LOREDO et al. 2018).

Ainda, ha a possibilidade de se desenvolver materiais por meio da combinacao
de diferentes polimeros biodegradaveis. DENG et al. (2018) sintetizaram blendas de
PBAT/PLA e avaliaram suas viscosidades de fusdo, propriedades térmicas,

cristalinidade, propriedades mecanicas e sua morfologia de fases; enquanto que
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TAVARES et al. (2018), avaliaram a resisténcia a descamacgdo de blendas de
PBAT/Lignina Kraft como embalagem laminada para alimentos, obtendo como

resultado uma alternativa de solucéo sinérgica para embalagens alimenticias.

A Figura 3 mostra um esquema ilustrativo da classificacao de alguns polimeros
biodegradaveis de acordo com sua fonte de obtencéo.

Figura 3- Classificacéo de alguns polimeros biodegradaveis quanto a fonte de obtencéo.
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3.2.1 Poli(butileno adipato-co-tereftalato) (PBAT)

Fonte: O autor.

O poli(butileno adipato-co-tereftalato) (PBAT) € um poliéster alifatico-aromatico
e semicristalino, que é classificado como biodegradavel, produzido pela empresa
BASF Chemycal Company desde a década de 90 e comercializado como Ecoflex®.
Possui capacidade de juntar as boas propriedades mecanicas com a biodegradacéo,
apresentando uma gama de possibilidades para o emprego na producéo de produtos
ecologicamente aceitos (GUO et al. 2015; OLIVEIRA et al. 2017). A Figura 4 mostra a
estrutura do PBAT.
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Figura 4— Estrutura do PBAT.
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Fonte: (PRAMBAUER M. et al. 2019).

E comercializado na forma de granulos brancos, apresentando boa solubilidade
em solventes organicos. Derivado do petréleo, possui propriedades mecanicas
semelhantes a do polietileno. O “1,4-butanodiol”’, juntamente com o monémero de
acido tereftalico, é responséavel pelo dominio rigido; enquanto o “1,4-butanodiol”,
juntamente com o mondmero de &cido adipico, é responsavel pela flexibilidade do
polimero (GUO et al. 2015; WENG et al. 2013).

E polimerizado a partir de acido adipico, butanodiol e acido tereftalico, em uma
reacdo de policondensacdo auxiliado por um catalisador de transesterificacao
(tetrabutdxido de titdnio — TBOT) (conforme Figura 5), nos quais 0s mondmeros
aromaticos contribuem com boa estabilidade térmica e propriedades mecanicas; e 0s
mondmeros alifaticos proporcionam flexibilidade e boa biodegradabilidade (GUO et al.
2015; WANG et al. 2015).
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Figura 5— Reacéao de sintese do PBAT.
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Fonte: (adaptado de ZHAO et al. 2010).

Os monémeros alifaticos (butileno adipato - BA) representam cerca de 57% de
sua composicdo, j& os monémeros aromaticos (butileno tereftalato — BT) ocupam
guase todo o resto da sua estrutura. Devido a essa diferenca nas propriedades desses
mondmeros, por consequéncia a concentracdo final desses vao influir nas
propriedades mecéanicas e de degradacédo do polimero final (FOURATI et al. 2018;
GUO et al. 2015;).

Trata-se de um copolimero aleat6rio, pois ndo ha controle sobre a estruturacéo
dos blocos nas reacbGes de copolimerizagdo, formando um composto de estrutura
mista e desordenada, tendo como consequéncia seu baixo ponto de fuséo e sua baixa
cristalinidade. Nao ha seletividade para os monémeros reagirem entre si ou com outro
reagente (ADRAR et al. 2018; RODRIGUES et al. 2016).

Por possuir boas propriedades térmicas e mecanicas, € comparado ao
polietileno de baixa densidade (PEBD), tendo grande aplicagdo na area de

manufaturados, principalmente no que se refere as embalagens alimenticias e de
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produtos de higiene. O PBAT possui vantagens em relacdo ao PEBD, como:
biodegradabilidade, maior resisténcia ao “rasgo” e alongamento de ruptura muito
maior. A principal desvantagem é seu custo elevado (TAVARES et al. 2018;
THONGSONG et al. 2017).

Tais caracteristicas fazem do PBAT um alvo de pesquisas do ponto de vista
tecnolégico e sustentavel. Suas propriedades térmicas aliadas as propriedades
mecanicas (resisténcia e flexibilidade), sdo promissoras na confeccao de filmes em
geral, principalmente com a finalidade de embalar alimentos e na sintese de sacolas
plasticas; além de ser totalmente biodegradavel em meio aquoso e em solo (AL - ITRY
et al. 2012; PINHEIRO et al, 2017; VACCIOLI, 2015).

A degradacao de polimeros pode ser abordada de diversas formas: tanto pelos
mecanismos de reacdes que ocorrem durante e no inicio da degradacao (cisdo de
ligacbes na cadeia principal ou lateral, eliminacdo, auto-oxidacdo, eliminacao,
substituicdo e despolimerizacdo); quanto pelos mecanismos das reacdes de iniciacdo
(térmica, fotoquimica e radiacéo de alta energia, por exemplo). Seja qual for a maneira
de degradacéo, a etapa de iniciacdo sempre esta relacionada a cisdo de uma ligacédo
quimica covalente, seja ela na cadeia principal ou lateral, gerando espécies reativas
gue na maioria dos casos sao os radicais livres (AL-SALEM, 2019; DE PAOLI, 2008;
LA MANTIA et al. 2017).

A biodegradacdo de materiais ocorre quando ele € usado como nutriente por
um conjunto especifico de micro-organismos (bactérias, fungos ou algas) que devem
estar contidos no meio ambiente em que tal material sera degradado (ASTM 6400-04;
DE PAOLI, 2008; LA MANTIA et al. 2017). O crescimento desses micro-organismos
usando o material como nutriente ocorre quando sintetizam as enzimas adequadas
para quebrar alguma das ligacbes quimicas da cadeia principal do polimero (AL-
SALEM, 2019; DE PAOLI, 2008; LA MANTIA et al. 2017). Ainda mais, é preciso a
coexisténcia das condi¢des ideais de temperatura, umidade, pH e disponibilidade de
oxigénio. A cinética de crescimento da colonia de micro-organismos vai determinar a
velocidade de biodegradacdo do material analisado (AL-SALEM, 2019; DE PAOLI,
2008; LA MANTIA et al. 2017). Geralmente a escala de tempo adequada € da ordem
de semanas ou meses (AL-SALEM, 2019; DE PAOLI, 2008; LA MANTIA et al. 2017).
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Quando em contato com micro-organismos do solo, o PBAT torna-se um
polimero facilmente degradado. Isso ocorre devido a ligacdo éster e as regides
amorfas, que s&80 mais suscetiveis a ataques quimicos e/ou biolégicos,
transformando-se em moléculas menores. Essas moléculas menores (em geral CO2,
OH, H20, outros compostos de C menores) séo tidas como produto, ndo liberando
subprodutos toxicos advindos da sua degradacdo. Seu tempo de degradacdo
depende do comprimento médio da cadeia contendo os blocos aromaticos (AL-ITRY
et al. 2012; WANG et al. 2015).

A presenca de heterodtomos e cadeias alifaticas em polimeros favorecem a
degradacdo biolégica, enquanto que a de compostos aromaticos indicam resisténcia
a hidrolise e a acao dos micro-organismos. O PBAT, em sua cadeia, possui uma parte
contendo estrutura aromatica e outra contendo carbonila, heteroatomos e cadeia
alifatica (SILVA, 2016).

Al-Itry et al. (2012) propuseram mecanismos de degradagdo do PBAT: a
hidrolise da ligacdo éster na cadeia polimérica (acdo de enzimas), que tem como
consequéncias a reducdo da massa molar e geracdo de grupos terminais —OH- e —
COONH (Figura 6); cisbes homoliticas em diversos pontos da cadeia (fotodegradacéo),
seguidas ou nao de reacdes de oxidagcao (Figura 7); e transferéncia de hidrogénio
(reducédo da massa molar) (Figura 8) (SILVA, 2016).

Figura 6— Mecanismo de degradacéo hidrolitica do PBAT.

OH

Fonte: (Al-Itry et al. 2012).
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Figura 7— Cisdes da cadeira principal do PBAT.
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Figura 8- Transferéncia de hidrogénio do PBAT.
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Diante do exposto, o PBAT tem sido alvo de pesquisas para aplicacdo do
plastico em diversos setores da industria, pois € versatil a formar blendas com outros
polimeros afim de melhorar suas propriedades. Ultimamente, o PBAT tem atraido
interesse de pesquisadores do ramo da tecnologia das embalagens, principalmente
no que tange a sintese de embalagens ativas antimicrobianas (HERNANDEZ-LOPEZ
et al. 2019; TAVARES et al. 2018).

Por exemplo, Cardoso et al. (2017) desenvolveram filmes antimicrobianos
biodegradaveis de PBAT com 6leo essencial de orégano, objetivando conservar “filé
de peixe’”. Os resultados mostraram que os filmes obtidos apresentaram
caracteristicas adequadas para a aplicacdo em embalagem do alimento, diminuindo

a contagem de coliformes totais, tal como Staphylococcus aureus.

Os mecanismos de agao de atividade antimicrobiana podem variar de acordo
com a classe da substancia, por exemplo: dependendo da subclasse, compostos

fendlicos podem possuir os mecanismos de ruptura de membrana, privacdo de
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substrato ou inativacdo enzimatica; enquanto os terpendides possuem mecanismo de
ruptura da membrana celular; j& alcaloides possuem mecanismo de intercalacdo na
parede celular e/ou DNA (COWAN, 1999; OLIVEIRA et al. 2011).

3.3 OLEOS ESSENCIAIS

Os oOleos essenciais, também chamados de Oleos volateis ou etéreos, sé@o
liquidos lipofilicos e odoriferos (aromaticos) que contém diversos componentes
naturais biologicamente ativos, extraidos de diferentes partes de plantas como as
raizes, flores, sementes, cascas, folhas, frutos ou da planta inteira (KHORSHIDIAN et
al. 2018). Eles podem ser obtidos pela prensagem do pericarpo ou pelo método da
enfloragem, porém o método mais utilizado para fins comerciais é o método de arraste
por vapor (SALVIA-TRUJILLO et al. 2015).

Constituem uma mistura complexa, cujas principais caracteristicas sdo: aroma
intenso e agradavel na maioria dos 6leos, aparéncia oleosa a temperatura ambiente,
solubilidade em solventes organicos apolares, geralmente apresentam cor incolor ou
amarelada, e ndo sdo muito estaveis na presenca de ar, calor, luz e umidade
(MIRANDA, 2014).

Hidrocarbonetos terpénicos, alcodis simples e terpenos, aldeidos, cetonas,
fendis, ésteres, 6xidos, peroxidos, furanos, acidos organicos, lactonas, cumarinas e
compostos contendo enxofre, em diferentes concentragcdes, constituem a composi¢ao
guimica desses 0leos. A grande maioria dos Oleos essenciais € composto de
derivadas de fenilpropandides ou de terpendides, sendo este Udltimo o mais
representativo. Os terpendides sdo formados por véarias unidades de isopropenos
(CsHs) interligadas, seguindo a razao de cinco atomos de carbonos para oito de
hidrogénio quando néo ha ligacbes duplas (insaturacdes) (BIAN et al. 2017; FLORES
et al. 2016).

A composi¢cdo dos 6leos essenciais pode variar em diferentes partes da
mesma planta. As diferencas na constituicdo de 0leos essenciais extraidos de uma
mesma espécie da planta ocorrem devido aos fatores como: genética, idade da planta,
ambiente de crescimento das plantas, fatores climaticos, irrigacdo, fertilizacdo e
colheita (KAVOOSI et al. 2014; DE MOURA; PIRES, 2017).

Grandes prejuizos as industrias alimenticias, causados por micro-organismos,

vém criando uma necessidade no desenvolvimento de novas tecnologias no sentido
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de sintese de embalagens ativas antimicrobianas. Assim, os 0leos essenciais tém
propriedades reconhecidas, atuando como agentes antimicrobianos e antioxidantes.
Essas propriedades coexistem gracas ao alto teor de compostos terpénicos como o
cimeno, carvacrol, timol e eugenol na composicao (BONILLA et al. 2018; MARTUCCI
et al. 2015; MOGOSANU et al. 2014; KHORSHIDIAN et al. 2018).

Na literatura cientifica, ha varias pesquisas relacionadas ao potencial das
embalagens ativas antimicrobianas funcionarem na inibicdo de crescimento
microbiano e consequentemente manterem o alimento mais seguro e confiavel para o
consumo (KREPKER et al. 2017; CHENWEI et al. 2018).

Maria Ruiz-Rico et al. (2017) relataram a sintese, caracterizacao e avaliacao
dos componentes carvacrol, eugenol, timol e vanilina de O6leos essenciais,
imobilizados em particulas de silica, tendo como resultado o melhoramento da

atividade antimicrobiana do 6leo essencial frente o Listeria innocua e Escherichia coli.

Jian Ju et al. (2018) estudaram a concentragdo minima de inibicdo e a
concentracdo minima letal de 6leos essenciais de canela e cravo contra o crescimento
de fungos em bolo de feijao verde e bolo de liméo, e também examinaram os efeitos
desses 6leos no tempo de prateleira dos produtos alimenticios. Concluiram que tais
Oleos essenciais nao influenciaram significativamente nas propriedades
organolépticas (cheiro e sabor) dos produtos, e prolongaram o tempo de prateleira

dos produtos analisados.

Fu Xiang et al. (2018) utilizaram 6leo essencial de Artemisia argyi, avaliando
sua propriedade antimicrobiana utilizando o método da difusdo do disco de agar e
método de diluicdo em caldo duplo, o qual apresentou atividade antimicrobiana frente
bactérias Gram-Positivas e Gram-Negativas, e mostrando potencial para aplicagdo na

indUstria alimenticia e farmacéutica.

Nesse sentido, o 6leo essencial de Melaleuca alternifolia € uma alternativa
valida nas pesquisas voltadas ao desenvolvimento de embalagens antimicrobianas
(DA ROCHA NETO et al. 2019).
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3.3.1 Oleo essencial de Melaleuca alternifolia

A Melaleuca é um género, pertencente a familia das Myrtaceae, constituido de
cerca de 230 espécies, dividindo-se em duas subfamilias: Myrtoidea (ocorrendo
principalmente na Ameérica) e Leptospermoide (ocorrendo principalmente na
Polinésia, Australia e Malasia), ou seja, sdo encontradas principalmente em climas
tropicais e subtropicais. Essa familia comporta cerca de 130 géneros e 3000 espécies
distribuidas pelo mundo. Tal género € encontrado também no Brasil, devido a sua

tolerancia nas variacfes do clima e do solo.

O presente trabalho tem foco no o6leo essencial da espécie Melaleuca
alternifolia (ilustrada na Figura 9), oriunda da Australia. S&o algumas outras espécies
de melaleuca, quais sejam: Linariifolia, Dissitiflora, Uncinata, Cajuputi e Quinquenervia
(HAMMER, 2015; PADALIA et al. 2015; PAZYAR et al. 2013; PIRES, 2016).

Figura 9— Melaleuca alternifolia.

Fonte: (UCKER, 2016).

O dleo essencial de Melaleuca alternifolia, que € extraido da “arvore do cha
(Tea Tree)”, apresenta 0s seguintes aspectos: coloracdo levemente amarelada,
transparéncia, forte odor herbal, lipofilicidade e volatilidade. Certas condi¢des de calor
e umidade podem provocar alteracdes em suas propriedades bioldgicas. Contém em
sua composicao cerca de 100 componentes, principalmente o terpinen-4-ol, que
geralmente € o componente majoritario. Outros componentes presentes sdo o -
terpineol e y-terpineno (Figura 10). Tal 6leo essencial também apresenta atividade

antimicrobiana e anti-séptica, além de atuar como agente oxidante, antitumoral e
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antiprotozoario, sendo muito usado na cicatrizacdo de feridas (PIRES, 2016;
SANTANA et al. 2017).

Figura 10— Alguns componentes do 6leo essencial de Melaleuca alternifolia.
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Fonte: (PIRES, 2016).
Santana et al. (2017) revisaram a incorporacao de 6leo essencial de Melaleuca
alternifolia (Tea Tree) em novos sistemas de liberagcdo, mostrando que o uso de tal

0leo essencial como principio ativo é alternativa terapéutica para iniumeras patologias.

Pires (2016) prepararam novos nanocompositos contendo nanoemulsdes dos
Oleos de melaleuca, copaiba e liméo para aplicacdo como biomaterial, utilizando o
alginato de sddio. Produziram filmes de alginato incorporados em nanoemulsfes de
6leos de malelauca, copaiba e limdo. Resultados mostraram que os filmes produzidos
apresentaram bons resultados para o Teste de Permeabilidade ao Vapor de Agua
(WVP = 0,719 g.mm/(kPa.h.m?)), sendo assim uma futura alternativa para aplicagéo

como curativos

De S& Silva et al. (2019) avaliaram o efeito antimicrobiano do 6leo essencial de
Melaleuca alternifolia (Tea Tree) na inibicdo do Listeria monocytogenes, que € uma
bactéria Gram-Positiva, presente na carne moida. Tal 0leo essencial apresentou
potencial como agente antimicrobiano natural para preservacdo da carne moida,
abrindo assim novas perspectivas para aplicacdo em matrizes alimentares, no

possivel controle de outros patdégenos alimentares.

Souza et al. (2016) avaliaram in vivo, utilizando o peixe Rhamdia quelen, a

resisténcia da bactéria Aeromonas hydrophila, que € Gram-Negativa, ao 6leo
essencial de Melaleuca alternifolia (Tea Tree). Os resultados mostraram que o 6leo
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essencial de melaleuca provou ser uma alternativa natural para prevenir e controlar o
A. hydrophila.

Souza et al. (2017) avaliaram a acéo antimicrobiana do Melaleuca alternifolia
(Tea Tree) contra a bactéria Gram-Negativa Pseudomonas aeruginosa, obtendo-se

excelentes resultado na inibicdo. Também foi realizada analise em peixe, in vivo.

Ahmed et al., (2019) desenvolveram uma embalagem antimicrobiana para
aplicacdo em alimentos, incorporando nanoparticulas de Oxido de zinco e Oleo
essencial de cravo em PLA/ PEG/ PCL, que foi caracterizada por técnicas térmicas,
mecanicas e microbiologicas, exibindo atividade antimicrobiana frente a Escherichia
coli e Staphylococcus aureus inoculados em ovos mexidos. O 6leo essencial de cravo

agiu como plastificante nesse material.

R. Venkatesan e N. Rajeswari (2015) desenvolveram um filme contendo PBAT
aditivado com Oxido de silicio, a afim de se estudar suas propriedades mecanicas e
antimicrobianas. O material apresentou inibicdo antimicrobiana frente a Escherichia

coli e Staphylococcus aureus.

Silva et al., 2016 desenvolveram material biodegradavel contendo poliestireno
incorporado com 6leo essencial de canela, obtendo filmes menos rigidos e menos

resistentes.

De Limaetal., 2017 avaliaram a acao antimicrobiana do 6leo essencial de cravo
(OEC) em filmes de poli(cloreto de vinila) (PVC). A atividade antimicrobiana
apresentou total inibicdo do filme PVC/OEC para a bactéria Escherichia coli. Os
resultados obtidos indicaram que os filmes incorporados com o agente antimicrobiano

tém grande potencial para ser aplicado na area alimenticia.

3.4 ANALISE DOS COMPONENTES PRINCIPAIS (PCA)

A analise de componentes principais € um dos métodos mais importantes
utilizados na Quimiometria, sendo uma técnica estatistica multivariada e peca
fundamental para diversos métodos de reconhecimento de padrfes, classificagédo e
calibracdo (SOUZA; POPPI, 2012). Normalmente, € utilizada com o objetivo de
visualizar a estrutura dos dados, detectar anomalias, encontrar similaridades e reduzir

a dimensionalidade de um conjunto e dados (WU et al. 1997).
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Consiste basicamente em escrever as coordenadas das amostras em um outro
sistema de eixos julgado mais apropriado para a analise dos dados, ou seja, n-
variaveis originais geram, por meio de suas combinacdes lineares, n-componentes
principais, possuindo ortogonalidade como uma das principais caracteristicas
(RUSAK et al. 2003). O grafico dos “scores” da componente principal 1 versus a
componente principal 2 fornece informag0Oes estatisticamente privilegiadas para
observacdo dos pontos no espaco n-dimensional; a primeira componente principal
(PC1) e tracada no sentido da maior variagdo do conjunto de dados, enquanto a
segunda (PC2) é tracada ortogonalmente a primeira, com o objetivo de descrever a
maior porcentagem da variacao néo explicada por PC1 (SOUZA; POPPI, 2012).

O uso de espectroscopia no infravermelho médio com transformada de Fourier
(FT-IR) combinado a analise quimiométrica é constantemente empregado em estudos
de reconhecimento de padrdes de Oleos vegetais (SOUZA; POPPI, 2012). A FTIR é
uma técnica rapida que requer o minimo necessario no preparo das amostras e possui
facil instrumentacédo, permitindo a analise qualitativa de compostos organicos. Sendo
assim, um espectro de infravermelho geralmente contém varias informacdes além das
bandas de absorcéo, e a andlise de componentes principais tem papel fundamental
na interpretagdo das informagdes contidas nos espectros.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS

e O PBAT utilizado foi fornecido sob o nome comercial de ECOFLEX® F BLEND
C1200 pela empresa BASF Industrial S/A (ficha técnica em anexo).

e O oleo essencial de Melaleuca alternifolia (Tea tree) foi adquirido da marca
Laszlo.

e O Cloroférmio P.A. com 99,8% de pureza utilizado como solvente organico foi
adquirido da marca Neon.

e O Cloreto de Célcio P.A - ACS utilizado como agente higroscopico foi adquirido
da marca Dinamica.

e Os microrganismos utilizados nos testes de atividade antimicrobiana foram
cultivados como cepas de Escherichia coli e Staphylococcus aureus, fornecidos
pelo laboratorio de Microbiologia Industrial do Departamento de Engenharia
Quimica da UFPE e pela colecdo de micro-organismos da UFPEDA, utilizados pelo
Grupo de Pesquisa do Laboratorio de Materiais Poliméricos e Caracterizagédo
(DEQ/UFPE).

4.2 METODOS
4.2.1 Caracterizagdo do 6leo essencial de Melaleuca alternifolia
4.2.1.1 Cromatografia Gasosa Acoplada com Espectrometria de Massas (GC-MS)

Foi utilizado, para esta técnica, o cromatdégrafo gasoso modelo Trace 1300
acoplado com espectrébmetro de massa modelo ISQ Single Quadrupole, ambos da
marca ThermoScientific. A temperatura do injetor foi de 220°C, temperatura do
detector a 250°C, gas hélio foi utilizado como gas de arraste a uma taxa de 1,5 mL/min,
injecoes splitless de 1 pL foram utilizadas. A temperatura do forno foi de 70°C, com
rampa de aquecimento 15°C/min até 120°C, seguido de rampa de aquecimento de
10°C/min até 180°C e entdo rampa final de aguecimento de 20°C/min até 250°C onde

permaneceu por 3 minutos (GRANDO et al., 2016).

4.2.1.2 Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

O oleo essencial de capim limao foi analisado pela técnica de Espectroscopia

de Infravermelho com Transformada de Fourier, com o objetivo de se verificar a
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presenca dos grupos funcionais dos compostos organicos presentes que Sao

caracteristicos dos componentes majoritarios do 6leo essencial.

Os espectros foram obtidos utilizando-se um Espectrémetro Spectrum 400 FT-
IR/ FT-NIR — Perkin Elmer, com acessério ATR (Reflexdo total atenuada) em
temperatura ambiente, com resolucdo de 4 cm, na faixa de 4000 a 650 cm™

empregando-se o total de 16 scans.

4.2.1.3 Avaliacdo da atividade antimicrobiana do 6leo essencial de Melaleuca
alternifolia pelo método do disco-difusdo em agar

Para avaliar e analisar a atividade antimicrobiana do Oleo essencial de
Melaleuca alternifolia, utilizou-se culturas jovens das bactérias de Escherichia coli e
Staphylococcus aureus. O método utilizado foi o de disco-difusdo em meio sélido,
onde 4 discos de papel foram esterilizados a 121°C por 15 minutos, sendo 2 discos
por microrganismo. Entéo, os discos foram imersos em 6leo essencial de Melaleuca
alternifolia e dispostos em placas de Petri com meio agar nutritivo e previamente
inoculadas com 0,1 mL de suspensédo bacteriana (10 na escala MacFarland). Na
sequéncia do procedimento, as placas foram incubadas em estufa por 48hs a 30°C.

Apos esse periodo, utilizando-se um micrémetro, os halos de inibicdo foram medidos.

4.2.2 Preparacédo dos filmes poliméricos

Os filmes poliméricos foram sintetizados pelo método Solution Casting (ALVES
etal., 2016). Foram utilizados na preparacao: polimero PBAT em graos, 6leo essencial
de Melaleuca alternifolia (OEM); e cloroformio como solvente. Os filmes foram
produzidos em quatro composicoes distintas: filmes de PBAT puro; filmes de PBAT
com 5% (m/m) de OEM; filmes de PBAT com 10% (m/m) de OEM; filmes de PBAT
com 15% (m/m) de OEM. Essas composicdes foram escolhidas com base nos
trabalhos realizados pelo Grupo de Pesquisa do Laboratorio de Materiais Poliméricos
e Caracterizacédo (DEQ/UFPE).

o Para os filmes de PBAT puro (isto €, sem o OEM): apds ser feita uma solugao

dissolvendo-se 2,0 g de PBAT na forma de “grdos” em 60 mL de cloroférmio
em um béquer, sob agitagdo durante 30 minutos com auxilio de um agitador
magneético, tal solucao foi disposta em uma placa de Petri de 15 cm de diametro,
devidamente identificada e o solvente foi evaporado por 72 horas a temperatura
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ambiente, sem o controle de umidade. Apos a total evaporacdo do solvente o
filme foi removido com o auxilio de uma pinca e acondicionado em um envelope
de papel.

o Para os filmes de PBAT aditivados (com OEM): foram pesados 1,9; 1,8 e

1,7g de PBAT na forma de “pellets” correspondendo respectivamente as
concentracfes de 5, 10 e 15%, em 45 mL de cloroférmio em um béquer, sob
agitacdo durante 30 minutos em um mixer com auxilio de um agitador
magnético. Foram pesados com auxilio de uma pipeta de Pasteur 0,1; 0,2 e
0,3g de oOleo essencial de Melaleuca alternifolia, correspondendo
respectivamente as concentracfes de 5, 10 e 15% em um béquer, e o Oleo
essencial foi transferido para a solucdo de PBAT previamente dissolvida
utilizando-se 15 mL de cloroférmio como solucéo de arraste (a fim de otimizar
0 uso de todo o éleo contido no béquer). Entao, as solu¢des permaneceram por
15 minutos sob agitacdo com auxilio de agitadores magnéticos.
Posteriormente, foram dispostas em placas de Petri de 15 cm de diametro,
devidamente identificadas, e o solvente foi evaporado por 72 horas em
temperatura ambiente, sem o controle de umidade. Apés a total evaporacéo do
solvente o filme foi removido com o auxilio de uma pinca e acondicionado em

um envelope de papel.

A Tabela 1 apresenta as massas relativas de cada componente dos filmes

poliméricos:

Tabela 1 — Composicao dos filmes poliméricos.

Biofilme* PBAT (g) OEM(g)
PBAT 2,0 -
OEMO05 1,9 0,10
OEM10 1,8 0,20
OEM15 1,7 0,30

*PBAT puro (PBAT); PBAT com 5% de 6leo essencial de Melaleuca alternifolia (OEMO05); PBAT com
10% de Oleo essencial de Melaleuca alternifolia (OEM10) e PBAT com 15% de dleo essencial de
Melaleuca alternifolia (OEM15).

Fonte: O autor.
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4.2.3 Caracterizagéo dos filmes poliméricos

4.2.3.1 Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

Os espectros foram obtidos utilizando-se um Espectrémetro Spectrum 400 FT-
IR/ FT-NIR — Perkin Elmer, com acessério ATR (Reflexdo total atenuada) em
temperatura ambiente, com resolucdo de 4 cm, na faixa de 4000 a 650 cm*
empregando-se o total de 16 scans.

Os filmes de PBAT/6leo essencial de Melaleuca alternifolia, tanto o puro quanto
adicionados de 5%, 10% e 15% do 6leo essencial, foram analisados pela técnica de
Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier para a analise da
presenca dos grupos funcionais dos compostos organicos presentes e para verificar

a incorporacao do 6leo essencial de Melaleuca alternifolia ao filme.

4.2.3.2 Analise de Componentes Principais (PCA)

Trata-se de uma ferramenta auxiliadora na interpretacdo dos resultados dos
espectros de infravermelho é a Andlise de Componentes Principais, cujo objetivo é
agrupar amostras de acordo com suas caracteristicas semelhantes, por meio de
técnica multivariada utilizando equacdes matematicas e estatisticas. Essa analise foi

realizada a afim de identificar alguma separacédo entre os grupos dos filmes.

A partir das leituras espectroscépicas para os filmes, foram analisados pontos
para cada composi¢cao de filme para construgcdo do modelo PCA. O software The
Unscrumbler 9.7 foi utilizado para se obter uma matriz de dados multivariado, em que
o grafico fornece informacdes estatisticas para analise dos pontos no espaco n-
dimensional: a primeira componente principal (PC1) é tracada no sentido da maior
variacao do conjunto de dados, enquanto a segunda (PC2) é tracada ortogonalmente
a PC1, com o objetivo de descrever a maior porcentagem da variacdo néo explicada
(SOUZA; POPPI, 2012).

4.2.3.3 Permeabilidade ao Vapor de Agua (PVA)

A permeabilidade ao vapor de agua dos filmes de PBAT puro e os aditivados
com OEM nas concentracdes de 5%, 10% e 15% foram determinados através do
meétodo gravimétrico padrédo E96-95 da American Society for Testing and Materials,
conforme descrito por Fraguas et al. (2015), utilizando-se um gradiente de 75% de
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umidade relativa (UR) a 25°C. A PVA foi medida em triplicata para cada uma das
formulagdes dos filmes produzidos.

Para a realizacdo da analise de PVA, preparou-se uma solucdo de cloreto de
sodio (75% de UR) e a adicionou ao dessecador. Na sequéncia, foram utilizados 12
frascos de 30mL (3 por concentracdo) em que se adicionou Cloreto de Célcio (CaClz)
deixando um espaco de 1,5 cm entre o filme e o dessecante. Os recipientes foram

dispostos no dessecador e foi efetuado o vacuo.

Durante 08 dias as amostras foram retiradas e pesadas, e sempre que

devolvidas ao dessecador, um novo vacuo era realizado.

A permeabilidade ao vapor de agua foi calculada pela equacao:

wyp=2t £
A At AP

Onde WVP é a permeabilidade ao vapor de agua, Am/At € o peso do ganho de
umidade por unidade de tempo (g/s), X é a espessura média do filme (mm), A € a area
da superficie do filme exposta (m?) e AP é a diferenca de pressédo do vapor de agua
entre os dois lados do filme (Pa) (FRAGUAS et al., 2015).

4.2.3.4 Analise Termogravimétrica

Os filmes de PBAT/OEM nas concentracfes de 5%, 10% e 15% foram
analisados por analise termogravimétrica (TGA), afim de avaliar as taxas de perda de
massa. Foram pesados aproximadamente 20mg de cada amostra, que foram
introduzidas em uma termobalanca da marca Shimadzu DTG 60H. As analises foram
realizadas a uma faixa de temperatura de 50 a 600°C, com taxa de aguecimento de

10°C/min sob atmosfera de nitrogénio.

4.2.3.5 Calorimetria Diferencial Exploratéria (DSC)

Os parametros térmicos dos filmes PBAT/OEM nas concentracdes de 5%, 10%
e 15% foram avaliados pela técnica de Calorimetria Diferencial Exploratoria no
equipamento da marca Mettler Toledo modelo 1 Star® System. As amostras foram
introduzidas em cadinhos de aluminio sobre atmosfera de nitrogénio com fluxo de 50

mL/min. A andlise térmica foi realizada utilizando uma faixa de temperatura de 25 a
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200°C. As curvas obtidas foram tratadas com os softwares SigmaPlot 12.3 e Integral
1B® para obtengdo dos parametros térmicos de interesse.

4.2.3.6 Ensaio de Tracao

O teste mecanico de tracao foi realizado utilizando o equipamento universal de
ensaio de tragéo, da marca EMIC 500. O experimento foi realizado seguindo a norma
da ASTM 882-12 (ASTM INTERNATIONAL, 2012), na temperatura ambiente e sem

controle de umidade.

Utilizaram-se nove (09) amostras para cada composicdo, com 0S seguintes
parametros para execucgao do teste: velocidade da garra: 0,5 mm/seg; distancia inicial
entre as garras: 40 mm; Dimensao do corpo de prova de 2,5 x 7,5 cm.

O teste estatistico de Tukey foi aplicado aos resultados para avaliar as

mudancas estatisticamente significativas (SOUZA et al., 2017).

4.2.3.7 Analise da atividade antimicrobiana

A técnica foi realizada conforme metodologia do ensaio de atividade
antimicrobiana in situ descrita por De Andrade (2018) e Dannenberg et al. (2017) para
a realizacdo da analise da atividade antimicrobiana dos filmes. Utilizou-se uma matriz
alimenticia de queijo mucarela obtido comercialmente e amostras do filme aditivado

com 15% de 6leo essencial. As amostras seguiram o seguinte procedimento:

1) Expostas a luz ultravioleta por 15 minutos em ambos os lados.

2) As amostras de queijo foram inoculadas em um dos lados com 0,1 mL de
suspensao bacteriana (0,5 na escala de MacFarland) de E. coli.

3) As amostras do filme foram colocadas em contato com o queijo, sobre o seu
lado contaminado.

4) Em seguida, as amostras foram dispostas em sacos ziplock previamente

esterilizados a luz ultravioleta e armazenados a 4°C.

5) As amostras tinham area de 4x4cm e espessura de 0,2 mm.

A quantificacdo de E. coli foi feita utilizando o método de contagem de células
viaveis. Para obtencdo da contagem bacteriana no queijo, as amostras de filme/queijo
(inoculadas) referentes aos dias a serem analisados foram lavadas com 9 mL de
solucéo peptonada, e entdo 1 mL desta solucéo de lavagem foi retirada para preparar
suspensdes em série de dez diluicbes em solucéo de peptona (0,1%). Em placas de
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Petri de tamanho 80x15 mm e numeradas conforme sua dilui¢cdo, foi adicionado 1 mL
de cada suspensao, e adicionou-se o0 agar nutritivo. Este processo foi realizado em
duplicata e as placas de Petri foram incubadas durante 48 horas em estufa a 35°C. O

procedimento foi realizado nos dias 0, 3, 6,9 e 12.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 CARACTERIZAC}AO DO OLEO ESSENCIAL DE MELALEUCA ALTERNIFOLIA
5.1.1 Cromatografia Gasosa acoplada com Espectrometria de Massas (CG-MS)

Na inspecao da composi¢cao quimica do 6leo essencial de Melaleuca alternifolia
utilizou-se a caracterizacdo pela técnica de CG-MS, cujo principal interesse foi
conhecer os compostos majoritarios do 6leo essencial de Melaleuca alternifolia (OEM)
e suas respectivas propor¢des na amostra (Figura 11). Os principais componentes

estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 — Composicao do 6leo essencial de Melaleuca alternifolia obtida por GC-MS.

Composto (%)
Aromadendreno 20,45%
a- Guaiene 10,28%
a-Terpineol 9,15%
2-Metilisoborneol 7,88%
Outros compostos 52,24%

Fonte: O autor

Figura 11 — Espectro CG-MS do OEM.

RT: 8.63

=)

I]JI?IIIl?llll?lIII?IIII?IIII?IIII?IIII?IIII$I|II?

[o=]

RT:9.20

~

(=]

o

RT:9.27

7.86
RT:508 RT:6.34
A éﬂ“‘"—m -~

|||f||||||||||||||||||

5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 19 16

Tempo (min)

=S

Abundancia Relativa

(o]

]

—

1025 1104 12.07 14.52 15.69 16.54

Fonte: O autor.



41

A partir dos resultados dessa andlise (CG-MS), percebe-se a presenca do
Aromadendreno, a- Guaiene, a-Terpineol e 2-Metilisoborneol como componentes
majoritarios do OEM. Graziano et al. (2016) realizaram a caracterizacdo do Oleo
essencial de Melaleuca alternifolia, obtendo-se os compostos Aromadendreno (1,33
%) e a-Terpineol (2,88 %) dentre os onze (11) majoritarios, além de ter detectado a
presenca do composto a- Guaiene (0,17%). Baldissera et al. (2014) encontraram no
OEM 1,04% de Aromadendreno e 2,4% de a-Terpineol. Enquanto no trabalho
realizado por Low et al. (2015) obteve-se 7,0% de Aromadendreno e 8,0% de a-
Terpineol no OEM. Vale ressaltar que Tranchida et al. (2010) analisaram o OEM por
similaridade espectral comparando o 6leo fresco e envelhecido, identificando varios

componentes, entre eles o Aromadendreno, 2-Metilisoborneol e a-Terpineol.

E notavel a diferenca de concentra¢éo dos componentes majoritarios no OEM,
variando a cada pesquisa. Isso se deve aos fatores genéticos (especifico de cada
espécie) e condi¢cdes ambientais (temperatura, altitude, pluviometria, sazonalidade,
época de plantio e colheita, horario de colheita, secagem, estocagem, entre outros)
(MIRANDA, 2014).

Logo, por meio da GC-MS averigua-se que o 6leo essencial de Melaleuca
alternifolia analisado possui 0s componentes apresentados na literatura, que
funcionam como agentes antimicrobianos, mesmo que em baixas concentracoes
(PIRES, 2016; SANTANA et al. 2017). Portanto, antes de produzir os biofilmes,
realizou-se um estudo da atividade antimicrobiana apenas do OEM, cujo resultado

sera apresentado em topico posterior do presente trabalho.

5.1.2 Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

Foi realizada a espectroscopia de infravermelho do 6leo essencial de Melaleuca
alternifolia a fim de complementar e corroborar os resultados obtidos na analise de
CG-MS, com o objetivo de identificar as bandas caracteristicas dos componentes
principais do OEM (Aromadendreno e a- Guaiene). O respectivo espectro pode ser

observado na Figura 12.
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Figura 12 — Espectro de infravermelho do OEM.

100
95|— 34/;0 1731/
' ﬂ
;\B‘ 90 |-
@ I
3}
.§ 85 |-
= .
= AN
v 80 |
o 2855 / /
s 1474 ’\
75 L 2930/ 1380 970 |
70 i 1 i 1 N 1 " 1 1 L " 1 4

3500 3000 2500 2000 1500 1000

Numero de onda (cm'')

Fonte: O autor.

O espectro de infravermelho obtido apresentou bandas caracteristicas dos
componentes majoritarios do 6leo essencial de Melaleuca alternifolia, quais sejam em
sua maioria hidrocarbonetos (Aromadendreno e a- Guaiene). Também h& uma banda
muito fraca (devido a baixa concentracdo de &alcoois) em torno de 3400 cm™
decorrente de ligacbes —OH. Observa-se uma banda larga e intensa em cerca de 2930
cm? e 2855 cm, caracteristicas de ligacdes —CH de hidrocarbonetos. A banda de
baixa intensidade em 1735 cmindica a presenca de ligagcdes C=0 em aldeido, e a
banda préximo de 1474 cm indica a presenca do grupo funcional —CHz (deformacéo
angular). Ja a banda préxima de 1380 cm indica a presenca do radical metil —CHs.
Enguanto que a banda em cerca de 970 cm™ é caracteristica de ligagbes —CH=CH-.
Bandas semelhantes foram encontradas na caracterizacdo do 0Oleo essencial de
Melaleuca alternifolia por Mirante (2015), o que corrobora os resultados obtidos neste

trabalho.
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Tais resultados sdo compativeis com 0s principais componentes presentes
na composicdo do OEM, quais sejam: Aromadendreno e a- Guaiene, que sao

formados basicamente por atomos de carbonos e hidrogénios.

5.1.3 Avaliacao da atividade antimicrobiana do 6leo essencial de Melaleuca
alternifolia pelo método do disco-difusdo em agar

Verificou-se que o 6leo essencial de Melaleuca alternifolia inibiu o crescimento
microbiano para as duas bactérias em estudo, apdés o periodo de incubacdo. O
diametro médio do halo de inibicdo observado para a colonia da bactéria Escherichia
coli foi de 15 £ 1 mm, enquanto para a colonia de Staphylococcus aureus foi de 11 +

1 mm.

Para a avaliacao dos halos de inibicdo provenientes do teste de disco-difuséo,
de acordo com o National Committee for Clinical Laboratory Standards (CLSI, 2015),
tem-se que 0s mesmos séo considerados: resistentes para diametro igual ou menor
que 14 mm, intermediario para didmetro entre 15 e 19 mm e muito sensivel para

diametro superior a 20 mm.

Estudos consultados na literatura corroboram o poder de inibicdo dos Oleos
essenciais de melaleuca: Kulkarni et al., 2012 utilizando 6leo essencial de Melaleuca
alternifolia constataram raio de inibicdo de 20 + 2 mm frente ao Escherichia coli e de
16 + 2 mm frente ao Staphylococcus aureus. Enquanto que Siddique et al., 2017
utilizando 6leo essencial de Melaleuca armillaris constataram raio de inibicdo em torno
de 10,5 £ 1 mm frente ao Escherichia coli e de 11 + 1 mm frente ao Staphylococcus

aureus.

Assim, pode-se observar com esses resultados que o 6leo essencial de
Melaleuca alternifolia se mostrou propicio como agente antimicrobiano para a sintese
de embalagens ativas, o que levou ao ensaio da Andlise Antimicrobiana para

investigar melhor tais propriedades.

5.2 CARACTERIZACAO DOS FILMES POLIMERICOS
5.2.1 Espectroscopiade Infravermelho com Transformada de Fourier

A Figura 13 apresenta as bandas vibracionais caracteristicas do filme de
PBAT puro.
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Figura 13 - Espectro de infravermelho para o filme de PBAT puro.
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Fonte: O autor.

A banda contida na regido de 2945 cm™ é caracteristica de grupos C-H
existentes nos hidrocarbonetos alifaticos e regides aromaticas, enquanto que a banda
presente em 1710 cm™ indica a presenca do grupo carbonila (C=0) devido a ligacdo
do éster, e a banda existente em 1246 cm corrobora a presenca de ligacdo do grupo

éster. JA a banda visivel em 724 cm indica a presenca do grupo metileno (-CH2-)a.

Tais resultados sdo compativeis com o espectro do PBAT puro encontrado por
Reginatto et al. (2017) e Siyamak et al. (2012); a Tabela 3 mostra os principais grupos

funcionais e bandas caracteristicas correspondentes.
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Tabela 3 - Bandas de absorgao caracteristicos do PBAT.

PBAT (Poli(Butileno adipato co-tereftalato))

Ndmero de onda (cm™) Grupo funcional
3450 -OH
3000 -CH
1715 C=0
1260 Cc-0
1090 - 800 CeHe
720 (-CH2-)a

Fonte: O autor.

Os espectros de infravermelho para os filmes de PBAT aditivados com
5%, 10% e 15% de OEM estao contidos nas Figuras 14 e 15 a seguir, onde 0s mesmos

sdo comparados com os espectros do polimero puro e do 6leo puro.

Figura 14 - Espectros de infravermelho (sobrepostos) comparativos entre o PBAT puro e os
filmes aditivados com 5%, 10% e 15% de OEM.
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Fonte: O autor.



Figura 15 - Espectros de infravermelho comparativos entre o PBAT puro e os filmes

aditivados com 5%, 10% e 15% de OEM.
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Por meio dos espectros apresentados nas Figuras 14 e 15 observa-se que néao

foi possivel detectar mudanca significativa entre as bandas caracteristicos do filme

puro com as bandas presentes nos filmes aditivados com OEM. Esse aspecto pode
ser atribuido a presenca de sobreposicdo de bandas entre o polimero e o 6leo, pois
ambos compartilham bandas caracteristicas semelhantes.

Assim, a fim de se estudar mais detalhnadamente esses resultados, foi realizada

uma Analise de Componentes Principais (PCA) para a identificacdo da presenca de

grupos funcionais especificos do 6leo essencial que possam estar presentes na

estrutura do PBAT.
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5.2.2 Anédlise de Componentes Principais (PCA)

A partir das leituras espectroscopicas para os filmes, foram analisados os
componentes para a constru¢cdo do modelo PCA, que é um método que permite a
reducdo da dimensionalidade através da representacéo do conjunto de dados em um
novo sistema de eixos, permitindo a visualizacdo da natureza multivariada dos dados
em poucas dimensodes (DE SOUZA, POPPI, 2012).

A partir das leituras espectroscépicas para os filmes, foram analisados dois
pontos para cada formulacdo de filme para a construcdo do modelo PCA e os scores
estdo representados na Figura 16, enquanto o gréfico de loadings (gerado pela PCA)
estd apresentado na Figura 17.

Figura 16 — Analise das componentes principais dos filmes de PBAT puro e aditivado com 5, 10 e
15% de 6leo essencial de Melaleuca alternifolia.

2 PC2 Scores »
I v
PBAT/5%0EM
1
+ PBAT/A%0DEM
. PBAT/5%0EM ¢ PBAT/I5%0EM
0
+ PBATHD%O0EM
+ PBATN0%0EM
-1
-2 .
PC1
| ) T T T T - . : . . ;
-4 ) 0 ? 1

RESULT13, X-expl: 83%,10%

Fonte: O autor.
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Figura 17 - Gréfico de loadings do PBAT puro e filmes contendo OEM.
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Fonte: O autor.
Analisando os scores (Figura 16), observa-se que houve diferenciacdo quimica
na matriz polimérica dos filmes, pois houve separacdo dos grupamentos, em que 0S

grupos com filmes aditivados encontram-se afastados do grupo contendo PBAT puro.

No grafico de loadings (Figura 17) observa-se bandas caracteristicas, das quais
a banda de 724 cm encontra-se tanto no PBAT quanto no OEM; ja a banda de 1710
cm é exclusiva do PBAT puro, enquanto a de 1735 cm é exclusiva do OEM, sendo
razdo confirmadora da incorporacdo do 6leo essencial de Melaleuca alternifolia na

matriz polimérica.
5.2.3 Permeabilidade ao Vapor de Agua (PVA)

Os valores do teste de Permeabilidade ao Vapor de Agua (PVA) dos filmes de
PBAT aditivados com 0leo essencial de Melaleuca alternifolia estdo apresentados na
Tabela 4.

Tabela 4 — Valores de permeabilidade ao vapor de dgua do filme de PBAT puro e filmes aditivados com
Oleo essencial de Melaleuca alternifolia 5% (OEMO05), 10% (OEM10) e 15% (OEM15).

Filme PVA (g.ht.m1. Pa?l).107

PBAT 1,88 + 1,912
OEMO05 1,89 + 1,682
OEM10 3,43 +1,07°
OEM15 3,70 + 5,63

Fonte: O autor.
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Pelos dados obtidos, pode-se observar que a adicéo de 5% de OEM néo alterou
significativamente a PVA do filme, pois o valor ficou préximo ao do PBAT. Porém, nas
demais concentracdes (10% e 15%) ha um aumento meédio consideravel na
permeabilidade dos filmes, de (82,44% e 96,80%) respectivamente, ao contrario do
que é esperado para filmes incorporados com substancias hidrofébicas. Segundo
Martelli et al. (2006), biofilmes plastificados com aditivos mostraram maior
permeabilidade que sem aditivos, pois quando ndo ha uma interacdo muito alta a
presenca do aditivo pode aumentar a permeabilidade, devido ao aumento da
mobilidade da cadeia polimérica e volume livre (SCHLLEMER, 2013). Como o OEM
possui uma certa quantidade de componentes polares em sua composi¢ao, portanto,
uma parte hidrofilica em sua estrutura que tende a interagir mais fortemente com a
agua, aumentando a permeabilidade do filme. Provavelmente essas pequenas
moléculas polares se acoplam na cadeia polimérica, permitindo maior permeabilidade
de vapor de 4gua (DO AMARAL, 2014; PIRES, 2016).

Sendo assim, o 6leo de Melaleuca alternifolia possui uma parte hidrofébica
(composta majoritariamente por hidrocarbonetos) e outra hidrofilica (composta

majoritariamente por alcoois).

Vale salientar que Hammer et al. (2004) observaram que o 6leo de Malaleuca
alternifolia e seus componentes aumentaram a permeabilidade das células de

levedura e fluidez da membrana plasmatica.

Ainda, o PBAT também € conhecido por possuir baixa propriedade de barreira
a gases, limitando suas aplicacbes em embalagens industriais. Estudos em
nanoescala, utlizando filmes de nanocompdsitos poliméricos, vem sendo
desenvolvidos para melhorar as propriedades de barreira do material (RAJA;
NATESAN; 2015).

5.2.4 Andlise Termogravimétrica

A estabilidade térmica e a perda de massa, em funcdo da temperatura, do
PBAT em diferentes concentracbes de OEM pode ser observada nas curvas

termogravimétricas.

Os termogramas dos filmes produzidos no presente trabalho (PBAT/OEM)

constam nas Figuras 18 e 19.
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Figura 18 - Curvas termogravimétricas do filme de PBAT e dos filmes aditivados com OEM.
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Figura 19 - Curvas termogravimétricas DTG do filme de PBAT e dos filmes aditivados com OEM.
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Observa-se que a degradacdo ocorreu em uma Unica etapa para todos 0s
filmes analisados, na faixa de temperatura entre 340°C e 390°C.
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A partir do grafico da DTG, observa-se valores da temperatura de degradacao
do filme inicial (To) de aproximadamente 350°C e temperatura de degradacado maxima

em cerca de 372°C.

Conclui-se entdo que ndo ocorreu alteracdo na estabilidade térmica do
polimero PBAT com a adicao do 6leo essencial de Melaleuca alternifolia. Estudos na
literatura mostram que a presenca de aditivos em PBAT pode nao influenciar na
estabilizacdo térmica do material (ZEHETMEYER ET AL, 2016).

Bheemaneni et al. (2018) encontraram as temperaturas inicial e final de
degradacdo do PBAT dentro da faixa de 391°C e 417°C, aproximadamente.
Resultados semelhantes também foram obtidos por Kumar et al. (2010) e Kuchnier
(2014). Enquanto IBRAHIM et al. (2011) observaram que esse polimero apresenta
faixa de degradacéo entre 340°C e 400°C.

5.2.5 Calorimetria Diferencial Exploratéria (DSC)

A Figura 20 apresenta os termogramas dos filmes de PBAT puro e aditivado
com 6leo essencial de Melaleuca alternifolia, e a Tabela 5 apresenta a temperatura

de fuséo e a entalpia obtidas através desses termogramas.

Figura 20 — Termogramas dos filmes PBAT/OEM sintetizados.
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Tabela 5 — Pardmetros térmicos (DSC) dos filmes sintetizados.

Biofilme Tc (°C) Tm (°C) AHm (J/g) Xc (%)

PBAT 84,1 123,3 11,8 14,8
OEMO5 84,8 123,9 11,0 14,8
OEM10 83,6 121,8 10,7 15,1
OEM15 85,2 121,5 10,2 13,9

Tc (°C) — Temperatura de cristalizagdo; Tm (°C) — Temperatura de fusdo;
AHm (J/g) — Entalpia de fusdo; Xc (%) — Grau de cristalinidade.

Fonte: O autor.

Os filmes de PBAT com percentuais de 5% e 10 % de OEM (OEMO05 e OEM10,
respectivamente), quando comparados ao PBAT puro, ndo apresentaram variacdes
significativas nos valores observados para as temperaturas de cristalizacao e fusao,
entalpia de fusdo e percentual de cristalinidade, com o filme aditivado com 10%
(OEM10) apresentando um leve aumento nao significativo de 14,8% (PBAT) puro para
15,1% (OEM10).

Ja o filme de PBAT, com percentual de 15% de OEM (OEM15), teve sua
temperatura de cristalizacdo (Tc) das amostras sem variacdo estatisticamente
significativa, obtendo um leve aumento quando em comparacédo ao PBAT puro. Para
essa mesma amostra, também n&o houve mudanca significativa na temperatura de
fusdo (Tm) e na entalpia de fusdo (AHm), assim como o percentual de cristalinidade
(Xc) apresentou variagdo nao significativa, com uma leve diminuicdo de 14,8% do
PBAT puro para 13,9% do OEM15.

Portanto, observa-se que a adicdo do OEM & matriz polimérica ndo afetou
significativamente a estabilidade térmica do polimero PBAT. Al-ltry et al. (2014)
encontraram temperaturas de fusdo e taxa de cristalizagdo semelhantes para o

polimero PBAT puro, corroborando os dados da Tabela 5.

5.2.6 Ensaio de Tracao

O ensaio de tracdo dos filmes poliméricos foi realizado com a finalidade de
verificar a influéncia do 6leo essencial de Melaleuca alternifolia nas propriedades

mecanicas do polimero PBAT. A fim de realizar tal andlise (Tabela 6) foi aplicado o
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teste estatistico de Tukey de forma a avaliar as mudangas estatisticamente
significativas (p<0,05) nas propriedades mecanicas dos filmes aditivados ou ndo com
OEM.

Tabela 6 — Parametros mecanicos dos filmes de PBAT aditivados com 6leo essencial de Melaleuca
alternifolia.

Tensdo maxima Médulo Elastico

Biofilme (MPa) (MPa)
PBAT 8,35+ 0,752 47,59 + 1,602
OEMO05 8,54 + 0,332 46,87 + 8,102
OEM10 6,54 £ 0,25P 40,69 + 4,41°
OEM15 5,36 £ 0,12¢ 32,19 £4,97¢

Fonte: O autor

A tensdo na forca maxima pode ser definida como a resisténcia maxima
oferecida pelo material quando submetido a tracdo e relaciona-se com a éarea
transversal do corpo de prova e forgca aplicada. Analisando os dados obtidos Tabela
6, nota-se que, a partir da concentracdo de 10% (m/m) do OEM, a tensao na forca
maxima vai diminuindo a medida que € aumentada a concentracdo do 6leo essencial
(OEM), com reducdo média de 21,67% para o OEM10 e 35,80% para o OEM15.

O moddulo elastico mede a rigidez do material: quanto maior, mais rigido. Na
Tabela 6 percebe-se que o médulo de elasticidade também vai diminuindo a medida
que é aumentada a concentracdo do 6leo essencial (OEM), com reducdo média de
14,49% para o OEM10 e 32,36% para o OEM15.

Essa reducédo pode ser atribuida aos componentes do OEM de baixa massa
molar, e que influenciam no comportamento mecéanico dos polimeros e ocupam
fisicamente um volume entre as cadeias poliméricas (DO AMARAL, 2014; PIRES,
2016).

A diminuigéo significativa da tensdo na forga maxima e no moédulo elastico é
justificada por alguns pesquisadores devido ao aparecimento de poros pela
incorporacao do Oleo de Melaleuca alternifolia na matriz do polimero, ap0s secagem,
afetando o comportamento mecanico (SANCHEZ-GONZALEZ ET AL. 2009;
SANCHEZ-GONZALEZ ET AL. 2010).

Raja e Natesan (2015) desenvolveram filmes de PBAT contendo dioxido de

silicio, obtendo um material com maiores moédulos de elasticidade, isto é, mais rigido.
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Portanto o dleo essencial de Melaleuca alternifolia atribuiu ao polimero PBAT
menos rigidez com a diminuicdo do seu modulo de elasticidade e tendéncia em

aumentar a flexibilidade, o que atribui a este material caracteristicas plastificantes.

5.2.7 Anédlise da Atividade Antimicrobiana

Para a realizagéo da atividade antimicrobiana do filme, com base nas baixas
concentracbes dos componentes do OEM e pouco tempo de armazenamento do
alimento, foi feito esse ensaio com o filme formulado na mais alta concentracdo do
OEM (15%).

O filme de PBAT aditivado com 15% de Oleo essencial de Melaleuca alternifolia
apresentou atividade antimicrobiana para essa concentracéo testada em amostra de
gueijo mucarela conforme exposto na Figura 21. Das diluicdes realizadas conforme a
metodologia, a que se mostrou dentro da faixa padrdo de contagem (entre 300 e 30

UFC) foi a diluicdo de numero 5.

Figura 21 — Atividade antimicrobiana do filme de PBAT aditivado com 15% de 6leo essencial de
Melaleuca alternifolia.
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No primeiro contato do filme com o alimento (queijo mugarela) houve uma
consideravel reducdo do numero de células viaveis, de 8,17 Log UFC/g (que é o valor
presente para uma suspensao bacteriana em 0,5 McFarland segundo (FORBES,

2007)), para 7,00 Log UFC/ml, como pode ser visto na Figura 21.

Nos seis primeiros dias de armazenamento (Figura 21), a aplicagéo o biofilme
apresentou uma tendéncia na reducdo da contagem de células viaveis de E. coli.
Porém, tal reducdo foi mais visivel a partir do sexto dia da analise. A diminuicéao
continuou a ocorrer nos dias seguintes, o que corroborou aquela tendéncia de
reducdo: observou-se através dos resultados que ocorreu 0 menor valor apds 12 dias
de contato do filme com a amostra de queijo mucarela, reduzindo a populacdo desse
microrganismo de 7,03 Log UFC/mL para 6,44 Log UFC/mL, isto é, de 108x10°
UFC/mL para 27,5x10° UFC/mL.

Essa inibicdo pode ser explicada pela exposicdo do 6leo essencial de
Melaleuca alternifolia, como consequéncia do aumento da interacdo com a bactéria
E.coli (DE SA SILVA et al. 2019). Assim, apds a liberacdo desse 6leo essencial, a
migracgdo ocorreu gradualmente, eliminando a cada dia da anélise mais bactérias para

inibir o crescimento microbiano ao longo do experimento.

Ainda, as propriedades antimicrobianas do 6leo essencial de Melaleuca
alternifolia sdo atribuidas a componentes do tipo terpendide, como os Aromadendreno
e a-Terpineol, o que explica a morte das bactérias com provavel consequente
desintegracdo de seus componentes celulares (BUDZYNSKA et al. 2011; BURT,
2004; D’ARRIGO et al. 2010).

Resultados antimicrobianos foram obtidos por Kulkarni (2012) e Thomsen et al.
(2013), que estudaram a resisténcia do OEM contra multidrogas uropatdégenas e
registraram a atividade antimicrobiana do 6leo essencial de Melaleuca alternifolia
contra E. coli. Ainda, Kavanaugh e Ribbeck (2012) testaram o OEM em biofilmes de
Pseudomonas aeruginosa, P. putida, e Staphylococcus aureus, obtendo como

resultado a morte desses micro-organismos.

E importante ressaltar que a quantidade de coldnias de micro-organismos em
alimentos aumenta com o decorrer do tempo, e foi possivel observar que o filme

desenvolvido no presente trabalho reduziu essa quantidade.
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6 CONCLUSAO

Por meio da andlise realizada por Cromatografia Gasosa acoplada ao
Espectrémetro de Massa (CG-MS), determinou-se que o 6leo essencial de Melaleuca
Alternofolia utilizado era composto majoritariamente por Aromadendreno (20,45%), a-
Guaiene (10,28%), a-Terpineol (9,15%) e 2-Metilisoborneol (7,88%); enquanto que 0s
demais compostos, em baixas concentracdes, totalizam 52,24% da amostra, da qual
ha a presenca de alcoois. O ensaio de atividade antimicrobiana por disco-difusdo em
agar apresentou potencial inibidor frente as bactérias Escherichia coli e
Staphylococcus aureus, com halos de inibicdo médios de 15 mm e 11 mm,

respectivamente.

A ferramenta de analise de componentes principais (PCA) em conjunto com a
técnica de caracterizacdo por espectroscopia de infravermelho (FTIR) corroboraram a
provavel incorporagéo do 6leo essencial de Melaleuca alternifélia, nas concentracdes
de 5%, 10% e 15% na matriz polimérica do PBAT, havendo incorporacao do 6leo a

matriz polimérica por meio das bandas em 1710 e 1735 cm™.

As propriedades térmicas dos filmes, apresentadas atravées da analise
termogravimétrica (TGA), ficaram muito préximas a do polimero (PBAT) puro, o que
leva a conclusdo de que nao houve alteragéo significativa na estabilidade térmica do
polimero PBAT puro, mantendo-se a degradacdo em uma Unica etapa e iniciando-se
em torno de 361°C. J4 o DSC mostrou que a temperatura de fusdo (123,3 °C para o
PBAT puro, 123,9°C para 5% (m/m) do 6leo, 121,8°C para 10% (m/m) do 6leo e 121,5
°C para 15% (m/m) do 0leo), a temperatura de cristalizacéo (84,1 °C para o PBAT
puro, 84,8 °C para 5% (m/m) do 6leo, 83,6 °C para 10% (m/m) do 6leo e 85,2 °C para
15% (m/m) do 6leo), a entalpia de fusédo (11,8 J/g para o PBAT puro, 11,0 J/g para 5%
(m/m) do dleo, 10,7 J/g para 10% (m/m) do o6leo e 10,2 J/g para 15% (mm) do 6leo) e
o grau de cristalinidade calculado (14,8% para o PBAT puro, 14,8% para 5% (m/m) do
6leo, 15,1% para 10% (m/m) do 6leo e 13,9% para 15% (mm) do 6leo) também néo

sofreram alterac¢des significativas com a adi¢cao do o6leo.

Por outro lado, houve aumento da permeabilidade ao vapor de agua do filme
com a adicdo do oleo essencial nas concentragdes de 10 e 15% (m/m), aumentando
em 82,44 e 96,80 %, respectivamente. Tal fato pode ter ocorrido devido aos
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grupamentos hidroxila de alguns componentes, por apresentarem polaridade,
influenciaram na hidrofilicidade do polimero. Nao houve alteracdo estatisticamente

significativa (p <0,05) para a concentracao de 5% (m/m).

As propriedades mecéanicas do PBAT também foram alteradas com a adigéo
do Oleo nos casos de 10 e 15 % (m/m), em que houveram, respectivamente,
diminuicdes de 14,49 e de 32,36 % no modulo elastico, e de 21,67 e 35,80 % na
tensdo maxima, atribuindo menor rigidez e maior flexibilidade, indicando que o 6leo
atuou como plastificante na composicdo dos filmes. N&o houve alteracéo
estatisticamente significativa (p <0,05) para a concentracao de 5% (m/m).

Por fim, o teste de atividade antimicrobiana corroborou as propriedades do 6leo
de Melaleuca alternifolia, pois este atuou contra o crescimento do microorganismo
Escherichia coli em contato com o queijo mucarela, o que faz deste 6leo um promissor

agente antimicrobiano na sintese de embalagens alimenticias.
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7 PERSPECTIVAS

Utilizar blendas de PBAT com outro polimero visando melhorar suas
propriedades de barreira; estudar o processamento de filmes de PBAT com OEM pelo
método de extrusdo; caracterizar o material também por meio das técnicas de
Espectroscopia Raman, Difratometria de Raios-X e Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV) para melhor compreensao da superficie dos filmes; controlar o pH
no desenvolvimento dos filmes, além de desenvolvé-los com concentracées maiores
do 6leo essencial de Melaleuca alternifolia, a fim de avaliar a atividade antimicrobiana

frente a micro-organismos distintos.
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ANEXO A- Ficha técnica do ECOFLEX ® F BLED C1200

. ~BASF

We create chamistry

Ficha de Informagao de Seguranga de Produto
Quimico

pagina: 1/12
BASF Ficha de de Seguranga o2 Produto QUIMICo
Data / revisada 03.052D16 Vers3o: 5.0
Produto: ecoflex® F Blend C1200
(30516354/S05 GEN_ER/PT)

Dat3 o2 Impressan 30.03.2016

1. Identificagio do produto e da empresa

ecoflex® F Blend C1200
wmmmmm

Empresa.

BASFSA

Av. Naghes Unidas, 14.171

04734000 Morumds - S30 Paulo — SP, BRASIL
Talsfone: +55 11 2039-2273
NOme o2 fax: +55 11 2039-3131

Endereco de emall: ehs-brasi@oast.com

Teefon2: 0800-0112273 / +§ 12 3128-1590

2. Identificag3o de perigos

Elementos do rotulo

Da 3coro com o ctenas go GHS (ONUL

O produto N30 requer rotulagem o2 Pengo oe 3cordo com 06 oriténos do GHS.
Conforme 3 girsSivg S7TISSEICE oy 190QVSS/CE

De acordo com 06 Reguiamentos da UE, o produto NS0 & Ciassifcado como pengoso.
Clasaificagdo da substincia ou mistura

D2 3corio Com 0§ Citénas do GHS (ONU)
O produno NS0 requer classMcacdo de 3coro Com 05 Crinos do GHS.

Outros perigos
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pagna: 212
BASF Ficha 02 € Seguranga oe Procuto QuIMco
Data / revisada: 03.05.2016 Versdo 5.0

Produto: scoflex® F Blend C1200
(F0S16354/SDS GEN BRIPT)
Data oo Impressdo 30.09.2018

D2 3cordo com o€ critenios 00 GHS (ONU)

Outros Perigos (GHS):

mmmwmmmawm&

FET I vWE
O produto ndo s3tis?az 08 Critenas oe PET (persistants / Dioacumulavel / 1twoco) & vRvS (multo
Persistents / muito Bloacumulativo). )

3. Composigao/informagao sobre os componentes

Mistura
Caractenzacio quimica
Preparagao 0asead3 em: poliesisr, modiicadolae
Denmomoml osg %& m] GHS (ONU)
tetrahidrofurano
Flam. Lig.: Cat. 2
numen-CAS: 105-95-3 Acuie To.: C3t. 4 (oral)

Ndmero CE: 203-726-3 Eye Dam.imit.: 1
NOmero INDEX: 803-025-00-0 G Cal2

STOT SE: Cat 3 (sonokancia e vertigens)
STOT SE- Cat. 3 (imtante para 0 sisema

@. H31E, H202, H336, H335, H351

N30 € consideraco um Ingrediente que contribul
Para o perigo de 3coro como GHS, porém,
qamtg)mueemsgaomw
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BASF Ficha de de Seguranga d2 Produto Quimico
Data f revisada: 09.052015 Versda 5.0

Produto: ecofiexe F Blend C1200
[30516354/SDS GEN ERIPT)
Data 0e Impress3o 30.03.2016

Asp Tow- Ca. 1
humem-CAS: 100-22-5 Flam.Uq.:Cat 3
Acuta Tow.: Cat. 4 (Inalagdo-vapor)
Skn Com.imt-Cat 2
Eye Damuimt: Gt 2A
Repr.: Cat 2 {fetn)
STOT SE: Cat 3 (imtanis para o sisiema

rEspiratono)
STOT RE (Apareiho audtvo): Cat. 1
Agquatic Acute: Cat 2
Aquatic Chvonic: Cat_ 3
H226, H315, H315, H332, H304, H335, H361,
gfznnz.mm

& consideraco um que contribul
paraopeigodeacamwmw:s porem,
m&g}m&eoeexpwﬁooamaﬂ(m

4. Medidas de primeiros socorros

indicagdes gerals
Reatiar 3 roupa contaminada

Aeffczo&naaﬁoupmmsenw;&.mavm um locd 2 coloca-
13 8m repouso. Procurar assisténcla medica Em caso de marum

ApGs contato com oS oihos:
Se atinglr oS ainos, 1avar imedataments com muitz 3gua durants 15 minutos. Em caso o Imitagao
Cconsuitar o médico,

%aamiaebeber. postenomments, agua em 3bUNaandia. Se ocomerem dNcudaces:
Procurar assistencia maaica. Nunca INGUZr 0 vOmRD o dar nada pela boca s& a vitima estiver
nconscients ou com convulsSes.

Indcacdes para o medico:
Sintomas: N30 52 CONNECE NENhUMA reac30 particular do como humand 30 produto.

Nenhum e 50D 0 USO B
$en905 penigo espetmo( ptetenaoo nuw -
conhEcion.

5. Medidas de combate a incéndio

Meios d2 exting30 aproprados:
mmmmpommoewm
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BASF Ficha de Informacaio de Sequranca 02 Produto Quimico
Data / revisada: 03.052015 Versda 50
Produto: ecofiex® F Blend C1200

(30516354/SDS GEN BR/PT)
Data e Impressdo 20.09.2018

Meios 02 extingSo N30 FpMpnados:
P00z 3

modecatm.moem tRtrankdrofurane, fUMOs, NEQRD 02 UMD, V3POres NOSvos

para a salce

A TOIM3CA0 02 OUITDS PrOCGULDS 08 JECOMPOSIE0 & OCaga0 cepends 6as creunstancias do
neEndo Em detemminadas conaigles e combustdo, N30 56 exciul vastigios 02 oulTas SUDELANIas
toxicas.

| 3oiconas:

WmmmmmMeummm.mmm
Incendo. Eliminar ncéndo de

Wmmg&o& o \ 06 reskiuos 0o 2 3 agua de exdingdo

Equipamento especid o2 proteco para 08 bombeiros:
USar Um eqUIpamEno o2 raspracao autinomo.

6. Medidas de controle para derramamento ou vazamento
Pracaucies pessoals, SQUIDIMENTs 02 PrONSCa0 & procadimenios 08 emergendia

Evitar 3 nalagda. Wmmmm

Precaucies 30 mao ambleme:
N30 530 NECE653Nas Medias espacas.

Mesodos de

Varer | remover com pa. Evitar fonmago de poelra. Assagurar ventliago adequada. Siminar o
maenal recoihido 02 3coro COM 38 NOM3S.

Outras nformaghes refevantes: RISCO de quRGa BevioD 3 prasenga 00 produto Vazado! Jeramaco
No piso, QUe 52 10Ma S5C0magadio.

7. Manuseio e armazenamento

Manuselo

Medidas tecnicas:

Eviiar que 3 massa fundida 3inja a pele. Svitar 3 Inalagdo o posiras/NEvoasvapones. Chuvelnos
0e emamencia & Lava-oihos devem s da 1acll 302650, Manusear 02 ac0rdo Com 38 NOAMas de
SEQUIENCA Para Procuios QuIMicos.

Pravancdo de Incando @ expiosdo:

EvEiar 3 formagdo 02 poesira. © po pods fonmar Uma MiStura explosiva com o ar. Providenciar
aspiragao. Durants 3 Muragdo (Moagam), N que ter &m conta as Madkias 02 S2QUIaNGa soore
pengos oe explosdo por de posiras.
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BASF Ficha de de Seguranga de Procuto Quimico
Data ) revisada 03.052015 Vers3o 50
Produto: ecofex® F Blend C1200
[30516354’SDS GEN BR/PT)
Dai3 de imprassdo 30.02.2018

e e e s sy

Provigenciar uma yentllacdo 302quUada |unto 435 MaguInss. Durame o radaino nos
SISIaMas 02 SXaUSI30 Jeve ser tomadas precaucdes 2specials de SEQUEaNga, pois substansas
PEMJOS3S POJEM ICUMLIEN-S2 NOS rE6i0ucs do sistema de Sxausido. Evitar fomagdo o2

POST/ACOMUI 02 POSra. ManuSEar e 3COr00 COM 35 NONTES 02 SSgUIANGS Para proautos

Medidas ce >

Eviara de pOSias. AS ME0S 2 O MSID OSVa S2r 3vados aniss 0os Intenaics e no na oo
tumno. Consuts 3 e meddas de para recomendaghes sobre testes de ica0 2
e 2 o v —

Concighes 08 IMaZEnamentd 30aquadas: Proteger contra 3 umidace. EViar calor extremo. Evitar
10038 35 fonies o2 Igiga0: clor, Tascas, chama acesa. O JEVE S&7 IMAZEN3N0 08 3cord0
com 0s requisitos d0 Reguiamento (CE) n. ° 20232005 contaminag3o com CUTas SUDSLANC3s
EVIar 0 amnazenamenio com oulras subEtancias, Sspeciaimenta Com SUDSIaNCIas pengosas.

8. Controle de exposigao e protegao individual
Parameatros de controle Sspecificos

Limites de expasicio ocupaciond:

100-42-5: estireno
Valor TWA 20 pom (ACGIH]

Vaor STEL 40 ppm (ACGIH)
Valor TWA 328 mgm3 ; 75 ppm (NR1S)

Fore o valores] Amts: Bragi NA - 15, Port. 321478, anexs 11

Valor STEL 40 ppm {ACGIH)

Valor TWA 20 pom (ACGIH)

Valor TWA 328 mgm3 ; 78 ppm (NR1S)
Fonte de valories) imite: Brasi NR - 15, Port. 321478, anexo 11

103-93-9: tetrahicrofurano
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pagina: 612
BASF Fichade de Seguranga de Proauto Quimico
Data /revisada 03.052018 Versdo 5.0

Produto: ecoflex® F Biend C1200
(30516354/SD6 GEN BRIPT)
Data o impressdo 30.02.2016

Valor STEL 100 ppm (ACGIH)

Efelto sobre 3 pefe (ACGIH)
A Substancia pode s&r ADSONICa pela pele.

Valor TWA 50 ppm {ACGHH)

Valor TWA 460 mgim3 ; 156 pom (NR15)
Fonte de valorjes) imite: Brasil N - 15, Port. 321478, anexo 11

0 e IndAduE

nocasom de FIlYo de baixa capacidade oe retencio
'3%3?"’ ugnpomwrrpu o

das mios:
Usar uvas o 52QUranca para profeger do calor qUando Manusear Massas undidas (e 18xt ou
CourD)

Protegdo dos olhos:
OCuios 02 SEQUIANGE COM aNtEDaras IXerals (0cuios com ammago) (EN 166)

Protecdo dz peke & do Como
Anmmwmwmmmumamea
exemplo; aventa, Dotas de protacdo, roupa 08 proteca0 quImica (de acordo com 3 EN 14805 em
C350 g2 S3IPIcos ou com 3 EN IS0 13962 am c3s0 de formagdo de po).

9. Propriedades fisicas e quimicas

Estado fisica sailgo
{20°C, 1.013 nhP3)
Foma granuiaso
Cor NIus
Odor: 000f CIHACEAISICO [Eve, SEPECTICO 00 ProcLto
Limiar ge odor:
ndo determinado
Valor go pH:
nao Fplcave
TEMParawuras 25peciflicas ou fEas de WEMPEraias N3s QUas OCOMam MUCancas de estado Nsico
Intarvalo o2 ebuiglo:
N30 52 pods deemingr.

da
0
Intervalo de s 100- 120 * (DIN 53736)
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BASF Ficha de de Seguranga o2 Proauto Quimico

Data f revisadas 03.052015

(30S1E3SUSOS GEN BRF

Amo-ntamavel.
o

PErigo o8 Sxplosdn e:ps::m —
Press30 02 vapor:

n&o Folcave
Densidade relativa 0o vapor ( & |

n3o apicaved, O produto & um sl

N30 voitl.
Dansidage: 08-14

(g'ai.o13 )
Densidacge relativa: aprox. 08-14

{20°C. 1.013 hP3)
Densidace aparents:  aprox. SOJ - 1.000 kg/m3

{20°C. 1.013 hPq)
Solubiidace em agua: N30 soUve

{20°C. 1.013hP3)
Coeficients 02 partiglo n-cctanol/ {log Pow)

ndo

Data o impress3o 30.02.20

( D1529
ASTM D152

(DIN 53266)
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Data / revisada: 05.052015 Versdo 5.0
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Dai3 oe Impressao 30.0%.2016

Viscosidade, dnamica:
Dados ndo disponivels.

Viscosidade, cinematica:
N30 aplicaves, pols 0 prockno &
s0ild0.

10. Estabilidade e reatividade

Instadiicade:
O produio € esiavel 52 arMazenado e Manuseado como descrtoindcado.

Conoigies a avitar
EVRar calor extremo. EVitar 1odas 3s fontss de Ignigdor calor, falscas, chama acesa.

Ma2nds ou subsiancias incompativels:
agentes ouoames fores

Possivel 0ECOMpOosiCa0 O procLEos:
Em ¢350 02 g3 Prolongad3 £/ou 1Enmica sobee 0 pONto 08 0SCOMPOSIGA0 podem formar-6e
PrOGLROS PEMQOS0s 02 JECOMDOSICI0

11. Informagoes toxicologicas
Toxicldade aguda

Aval da todcidade aguoa
Aposﬁmbahmmnaom.

DLS0 ratazana, mascufnoemininolorsi): > 4.000 mg'sg ({Raguiamento OCOE 423)
Efsitos locals

e efeltos mtanas:
N30 & imitanie para 3 pele. N30 & imiiants para 06 oihos. Com base &m Noss3 expendnda & na
nformagSo alsponived, N30 530 25PErA00S SElos AAVENS0S Para 3 S3l0e 52 manipulado conforme
rEcomEntsdo.
ImitacEo prmana da pede cosino: N30 Imtants (OSCD, Guidaine 404)
Imitagdo ocular cosiho: ndo Imtiants (OECD, Guideine 403)
Avallag3o para outros efsitos agudos
Observagies: Dados ndo dsponivals.
Ssnsibilizagao

o efetos sencibiizantss.
N30 se datectou sensiblidads cutdnea em ens3ns com animals.
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Teste Bushier modficado porguinho-da-indla; ndo sensibiizams (OECO, Guideline 405)
Toxicidade cronica

da toacidade aam
mmmwm ae'rémmmﬁodspmw n&0 530 SEPrad0s EfSiDS AOVErSoS
paa 3 5300e 52 MANpUlacto conforme
Toxicldade genética

Avaliagio de mutagenicidads:
Em Dactérias, 3 substanca ndo demonsirou CIRCErisIicas o2 mutagdo ganstica.

Carcinogenicidade

mm?ﬁmmemmnacéomw N30 530 SEPEra0os Mo IAVErsos
para 3 5300e 52 MANPULaco CONTONME FEcomendado.

Toxicidade na reprodugao

02 toacidade na
st el st s
para 3 salge 52 manpulado conforme

Perigo por aspiragao

Avaliagio da toocidade por 3spiracdo:
D3dos N30 disponiveis.

Outras Indicagdes raferentss a toxicidade

mmmmwzmuaeulmaspmm ndo 530 esperads SNioe adversos
para a sal0e 52 Maipulaco confomme

12. iInformagoes ecologicas
Efeftins amblentals, comportamentos 2 IMpactos do procuro:
Ecotoxicidads

Avaliago da toicidade aquatica:
Existe uma 32 probadtidade o2 QUe 0 Proaund N30 52§3 EXTamament Nodvo Para 05 organismos

3quaticos.
C produo N30 fol ens3¥ado. A INdicacdo derva da estrutura da substanca.

Toxicioade em pelxes:
CL50 > 100 mg¥, Lauciscus ious
Indicacdo Dblogranca.

Invertebracos aqUECos:
CE50 (48 h) > 100 mg¥, Daphnia magna
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Indicagdo bivlogranca.
CES0 > 100 .Dstmoesmsmspms
INdC3¢30 DIdFOJRAMNC. oo

vIvOS NO solo:
{14 Dias), Elsenia foetida (OECD, Guideiine 207, soko anticld)
N30 se regista nenhum efaito na concantragdo mas alta analsada.
Plantas =mestres:
Triticum 3ss®yum (OSCO, Guideline 203)
Nﬂoseregsnnemunerewmwmagbmasamm

Mobllidade

Avallagio do TANSDOore entre Compantimentos amblentas:
Estudo ndo & necessano por razfies clentifcas

Persiaténcia & degradablildads
eum cela biogegradticads & elminagso (H20):

lruaqﬂes 3 eliminagao:
1oo%fonna¢ooacozdomteabcv(mocas) (ISO 14355) {3erobio, S0i0)

Bloacumulaglo

Potenca de

Dawoammammm 36siM COMO 3 5L Daha solubiidace &m agua, N30 & provaval
UMa blodsponibiidade.

Indicagbes adicionals

Outras halcaghes sobre disribuigso & destino ambienta:
SEQuUNaD 05 prasantes CoNNECIMENtos, N30 530 S5PSra00s SN0s SCOlOICOs Negatives.

13. Consideragoes sobre destinagao final
Metogos g2 tratamento e
Produto: Verttcar 3 possibiiidace de reciiagem.
Observar as prescrighes lagals jocals & nacionais.
Resios oe Varificar 3 idade g2 ;
gm mﬂe reciciagem

Embaagem usady:
Wm&mwmommewamamo
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14. Informagoes sobre transporte

T Tarrsstrs

Rodoviario
Proouio N30 pergoso SEgunao 05 oiteros da reguiamentacdo de
transporte

Fermoviario
Proouio N30 pergoso SEgunao 05 Citeros da reguiamentacao de
transporte

Iransports Fluvial
Produio N30 PErigos0 SEgUNDO 05 OMENcs da reguiamentacso e
transporte

Transporte Marttimo

IMDG
Proouno N30 perigoso Segundo 05 OMErcs da reguiamentacso oe
fransposte

Sea transport

IMDG

T ASrso

IATAICAD
Proauno N30 PEMgos0 SEgUNI0 05 OMEnos da reguamentacao oe
ranspocts

Alr

IATAICAD

15. Informagoes sobre regulamentagoes

Outras reguiamentactes
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Esta subsagdo descreve Informagso raguiamentar apilcavel que ndo esia mencionada em oulras
segles desta ficha de saquianga

16. Qutras informagoes

Adiconaimente 3 Informago Indicada na Ficha de Dagos de Sequranga, dave ser consultada 3
nfonmagso Técnicd' do produto

LiNhas vertcals N3 margam esquenda INAcam ansragao 03 varsso atua

05 dados contidos nesta pubicacao D3sEam-68 Na NoSSa expanénda & conhedimanto atul,
OSGLTEVEN00 O [rodul 3pENas CONSIoEraNd 08 MEQUETMENTDE 02 S2QUIANGa. 05 dad0s Nd0 02screvem
x mo?ptm( uma meepecécgb oeu%gosoosmwmo?t;m
:eqmm* Em mem 00 produto 35SEgUar que 05 dirstos
0= propriedade, lels & reguiamentagbes exisientes seam cevidaments 00S2NA00s respetades,
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