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Resumo — O impacto ambiental causado pelas embalagens sintéticas e pelo descarte inadequado de residuos
industriais tem sido muito debatido pela sociedade. Na tentativa de diminuir estes impactos ambientais,
novos materiais com menor potencial poluidor sdo propostos na elaboracdo de plasticos biodegradaveis. O
objetivo deste trabalho foi utilizar as proteinas presentes no soro de leite, residuo da indistria lactea, para
elaborac3o de filmes biodegradaveis, avaliando a influéncia de varidveis na solubilidade, % de elongac3o do
filme e resisténcia a tracdo, dos filmes. As caracteristicas mecéanicas dos filmes e a solubilidade foram
avaliados em um planejamento experimental 22, para verificar a influéncia de trés pH (5,5, 7,0 e 8,5) e a
influéncia de trés concentracdes de Tween 80 (0, 45 e 9% m/m). Os filmes formados em pH 5,5
apresentaram separacdo de fase. Os filmes formados no pH 7,0 apresentaram falhas na superficie, e aqueles
formados no pH 8,5 apresentaram textura homogénea. Quanto a solubilidade em &gua, a interacdo entre o
pH e o Tween 80 exerceu influéncia significativa. A menor solubilidade foi do filme formado no pH 8,5 e
auséncia de Tween 80. Esta composicdo apresentou melhores resultados quanto as propriedades mecanicas,

com 30,64% de elongacdo e 1,28 MPa de tens3o na ruptura.

Palavras-chave: Desnaturac3o. Glicerol. Micrografia. Solubilidade. Bioplastico.

1. INTRODUCAO

Materiais  biodegradaveis, como  proteinas e
carboidratos, tais como amido de pinhdo (LUCHESE
et al.,, 2015), farinha de arroz (DIAS et al., 2010),
amido de milho (GHASEMLOU et al., 2013),
quitosana (LECETA et al., 2015) e proteinas do leite
(LETENDRE et al., 2002), podem ser aplicados em
formulaces de embalagens. Um aspecto positivo da
utilizacdo de proteinas estd relacionado a grande

disponibilidade e capacidade de formacido de filmes

com propriedades mecanicas e de barreira geralmente
superiores as dos polissacarideos e lipidios
(KAEWPRACHU et al., 2016). As proteinas s3o
bastante sensiveis ao pH, pois as interacGes
eletrostaticas que estabilizam a sua estrutura podem
ser rompidas em virtude do pH do meio, levando a
desnaturacdo (CAMPBELL; FARRELL, 2011, p. 108).
Em meio aquoso, esta desnaturacio forma uma
solucdo filmogénica, que apds evaporacdo do solvente

forma um filme. Fundamentando-se neste aspecto,
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Azevedo et al. (2014), avaliaram a aplicacdo da

proteina do soro de leite em formulacdes de

embalagens biodegradaveis. Caracteristicas mais

hidrofébicas, aspecto positivo em embalagens

externas, podem ser alcancadas com adicio de

componentes como  alguns  surfactantes nas

formulacdes (ZIANI et al.,2008).

Uma pesquisa feita nos laticinios do Estado do
Parand mostra que apenas 19,4% do soro de leite é
(GIROTO;

restante é

utilizado em  produtos alimenticios
PAWLOWSKY, 2001). A quantidade
descartada na forma de residuo industrial, agravando
problemas ambientais (YOSHIDA; ANTUNES, 2009).
Neste contexto, este trabalho propde elaborar filmes a
partir do soro de leite e avaliar a influéncia do pH e
concentracdo do surfactante Tween 80 na solubilidade
e propriedades mecanicas, com objetivo de refinar o
processo de obtencdo destes para futuras aplicacées
tecnolégicas como, por exemplo, na producdo de
embalagens biodegradaveis.

2. MATERIAL E METODOS

2.1 Obtencao dos Filmes Biodegradaveis de
Proteina do Soro do Leite

Os filmes elaborados seguiram o protocolo descrito
por Gounga, Shi-Ying e Wang (2007), com algumas
alteracBes. O soro de leite foi disperso em 50 mL de
dgua destilada e 0,5 mL de glicerol foi adicionado. O
conjunto foi mantido sob agitacdo com aquecimento
a 90 °C por 30 minutos. O ajuste do pH foi feito apds
o resfriamento da solucdo, com NaOH, 0,1 molL™ ou
CH3COOH, 0,1 molL™. Posteriormente adicionou-se o
Tween 80 nas concentracdes estudadas. As solucbes
filmogénicas foram dispersas em placas de Petri e a
evaporacdo do solvente foi feita em estufa com

circulacdo de ar a 38 °C por cerca de 16 horas.

2.2 Planejamento Experimental 22

Para verificar a influéncia do pH e do agente
surfactante Tween 80 nas propriedades dos filmes,
utilizou-se um planejamento experimental 22, sendo

os filmes elaborados em diferentes valores de pH e
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concentracao de Tween 80. A Tabela 1 apresenta os
respectivos niveis codificados e a Tabela 2 apresenta
0s experimentos com as combinacles destes niveis.
Foi adotada como resposta para este planejamento a
propriedade solubilidade em agua, uma das mais

importantes em se tratando de filmes.
Tabela 1 — Valores reais e codificados para os fatores pH e concentracdo de

Tween 80 utilizados no delineamento experimental para elaboracdo de
biofilmes

Nivel
-1 0 1
bH 5,5 7,0 8,5
Tween 80 (%) 0,0 4.5 9.0

Tabela 2 — Matriz do planejamento fatorial 22 utilizado no delineamento
experimental para elaboracdo de biofilmes

Variaveis Independentes

Experimento

pH % Tween 80
1 - -
2 + -
3 - +
4 + +
5 0 0
6 0 0
7 0 0

2.3 Solubilidade em agua, Tensao na ruptura,
Porcentagem de elongacao e Microscopia oética
dos filmes

A porcentagem de solubilidade em agua dos filmes foi
determinada utilizando a metodologia descrita por
Gounga, Shi-Ying e Wang (2007), com adaptacdes.
Neste caso as dimensdes dos filmes foram de 2x2 cm.
Apds secos e pesados, foram imersos em 25 mL de
24 h.

retirados da &gua, secos e novamente pesados. A

adgua destilada por Posteriormente, foram
porcentagem de solubilidade em 34gua foi calculada

através da Equagdo (1).

% M.S =2 100

mi

(1)
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Na equacdo 1, porcentagem M.S é o porcentual de
material solubilizado; mi é a massa inicial de amostra

e mf é a massa final de amostra.

A tens3o na ruptura e porcentagem de elongacdo
foram obtidas em Texturdmetro TA.XT Plus, da
Stable Micro System, operando de acordo com o
método ASTM D 882-02 (ASTM 2002). As imagens
dos filmes foram registradas em um microscépio de
bancada modelo BX41.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Solubilidade em agua, tensao na ruptura,
porcentagem de elongacao e microscopia éGtica
dos filmes

A solubilidade foi
independentemente das varidveis pH e concentracdo

baixa para todos os filmes,
de Tween 80 apresentando valores menores que 1%.
Estes resultados est3o apresentados na Tabela 3,
representando um aspecto positivo para aplicacdo em
embalagens expostas a umidades elevadas. Este
comportamento de baixa solubilidade é usualmente
observado em valores mais elevados de pH. Estes
contribuem para ionizar o grupo carboxila da proteina,
desfavorecendo a interacdo com a agua. Folegatti et
al. (1998), por exemplo, observaram que um pH
maior, na preparacdo dos filmes, levou a diminuicdo
na solubilidade. No caso do presente trabalho, no
entanto, a solubilidade foi baixa para todos os valores

de pH avaliados.

Tabela 3 — Resultados do planejamento experimental 22 para o teste de
solubilidade

Experimento Variavel 1 Variavel 2 R?.SPOSta
pH Tween 80 (%)  Solubilidade (%)
! - - 0,08
2 + - 0,03
3 - + 0,07
4 + + 0,06
5 0 0 0,06
6 0 0 0,06
! 0 0 0,07

Observa-se que o experimento 2, Tabela 3 (pH 8,5 e
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auséncia de Tween) apresentou menor porcentagem
de solubilizacdo. A influéncia de cada varidvel nesta

7

resposta é apresentada na Tabela 4, na qual se
observa que o médulo de tcalculado para o pH, e para
a interacdo pH x Tween 80, foi maior que o ttedrico
(2,4469) ao nivel de confianga de 95%. Portanto,
apenas o pH e a interacdo pH x Tween 80
influenciaram no aumento da solubilizacdo. Este
resultado indica que o Tween 80 somente influencia
na solubilidade devido aos diferentes tipos de
interacdo com o pH, como pode ser melhor observado
no grafico de superficie de resposta apresentado na
Figura 1. O

comportamento, sendo que a solubilidade tende a

campo esverdeado mostra este

diminuir na auséncia do Tween e pH maior.

Tabela 4 — Anilise da influéncia do pH e Tween 80 na solubilidade dos
filmes

Varidveis Efeito =0 t Limite  Limite
Padrdo calculado Inferior  Superior
Média 0,061429 0,002020 30,40559 0,000078 0,054999 0,067858
pH -0,030000 0,005345 -5,61249 0,011181 -0,047011 -0,012989
Tween 80 0,010000 0,005345 1,87083 0,158124 -0,007011 0,027011
pH x Tween 80 0,020000 0,005345 3,74166 0,0333007 0,002989 0,037011

9.0

% Tween 80
IS
o

0.0

55 7.0 85 = :ggf
pH
Figura 1 — Curvas de contorno para o ensaio de solubilidade
Nas imagens de microscopia 6tica (Figura 2),

observa-se que no filme formado com pH 5,5 (Figura
2a), ha uma nitida separacio de fases, provocada pelo
meio acido, que pode ter promovido a diminuicao de
sitios ativos que participam da interacdo Tween 80 x
proteina. Para os filmes formados em pH 8,5 (Figura
2b), ndo se observam diferencas de coloragdo e,
portanto, o filme apresenta-se homogéneo e sem fases
em nivel microscépico. Os resultados do planejamento
experimental para as propriedades mecénicas (Tabela
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5), mostram que o experimento 2 (filmes formados no
pH 8,5)

elongacdo, 30,64%, e a maior resisténcia a trac3o,
1,28 MPa. Estes

experimento 2 também apresentaram melhor textura e

apresentou a maior porcentagem de

filmes formados a partir do

homogeneidade.

Figura 2 — Micrografias de filmes contendo 2% de Tween 80 em pH 5,5 (a)
e pH 8,5 (b)

Tabela 5 — Resultados do planejamento experimental 22 para os testes
mecanicos

Respostas

Variavel 1 Variavel 2

pH Tween 80 (%)

Experimento

Elongacdo Resisténcia a

(%) Tracdo (MPa)
1 -1 -1 13,18 0,43
2 1 -1 30,64 1.28
3 -1 1 6,26 0,38
4 1 1 29,28 0,83
5 0 0 6,49 0,32
6 0 0 6,68 0,36
7 0 0 6,59 0,40

Os resultados da influencia significativa de cada

variavel nos ensaios de elongacdo e resisténcia a
tracdo, podem ser visualizados nos graficos de pareto

das Figuras 3 e 4 respectivamente.

5255091

o
I

pH x Tween 80

\

p=.05
Efeito estimado (Valor Absoluto)

Figura 3 — Gréfico de pareto para a porcentagem de elongacdo dos filmes
Estes resultados mostram que o pH foi a dnica
varidvel que influenciou de forma significativa nas

caracteristicas mecanicas dos filmes. Conforme os
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Tabela 5,
formados no pH 5,5 e 7,0 apresentaram menor % de

resultados apresentados na os filmes

elongacdo e baixa resisténcia a tracdo, enquanto

aqueles formados no pH 8,5 tiveram valores maiores

para estes dois pardmetros mecanicos.

-1.32168

I

P!

pH x Tween 80

p=.05
Efeito Estimado (Valor Absoluto)

Figura 4 — Gréfico de pareto para a resisténcia a tracio dos filmes

Possivelmente esses resultados relacionam-se com a
fraca interacdo entre os componentes dos filmes
quando em menores valores de pH, levando a
formacdo de fases, como observado na microscopia
otica. Em pesquisa semelhante, Yoshida e Antunes
(2009)

elongac3o e resisténcia a trac3o na ordem de 68,04%

observaram valores de porcentagem de
e 5,56558 Mpa respectivamente, em filmes a base de
soro de leite padrdo formados em pH fixo 7,0
contendo 3% em massa de plastificante (glicerol),

sem adic3o de surfactante.

Nos filmes formados no pH 8,5 a distribuicdo dos
componentes na matriz foi melhor observada, e essa
influenciar diretamente nas

caracteristica pode

propriedades mecanicas observadas.

4. CONCLUSOES

Os filmes de proteina de soro de leite apresentam

caracteristicas  positivas  para  aplicacdo como
componentes de plasticos biodegradaveis. Embora as
propriedades mecanicas necessitem ser aprimoradas,
os filmes mantém sua integridade mesmo apds 24
horas de imersdo em agua destilada. O Tween 80
isoladamente n3o contribui significativamente para
agregar os componentes da matriz e evitar a formac3o
de fases, assim como n3o contribui para melhorar as
propriedades mecanicas dos filmes. O pH exerce
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influéncia significativa, pois verificou-se solubilidade
diminuida e a porcentagem de elongac3o e resisténcia
a tracdo aumentadas para as formulacGes feitas com

pH mais elevado.
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Chemometric analysis of the influence of pH and surfactante Tween 80 in
whey films
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Abstract — The environmental impact of synthetic packaging and the improper disposal of industrial residues
have been highly debated by society. In attempt to reduce these environmental impacts, new materials with
lower pollution potential are proposed in the development of biodegradable plastics. The objective of this
study was to use the proteins present in whey, residue of the dairy industry, for the elaboration of
biodegradable films at different pH values and concentration of surfactant Tween 80. The mechanical
characteristics of the films and the solubility were evaluated in an experimental design 22, to verify the effect
of pH (5.5, 7.0 and 8.5) and the concentration of Tween 80 (0, 4.5 and 9%). The films formed at pH 5.5
showed phase formation. The films formed at pH 7.0 showed flaws on the surface. Only films formed at pH
8.5 showed homogeneous texture. Regarding to water solubility, the interaction between pH and Tween 80
significantly influenced. The lower solubility of the film was formed at pH 8.5 and absence of Tween 80. This
composition showed better results for mechanical properties with 30.64% elongation 1.28 MPa and the stress
at break.

Keywords: Denaturation. Glycerol. Micrography. Solubility.
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