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Producao e caracterizagao de filmes de mucilagem de
linhaga e alcool polivinilico

Production and characterization of linseed mucilage and
polyvinyl alcohol

RESUMO

Neste trabalho foram produzidos filmes compostos de dlcool polivinilico (PVA) e
mucilagem extraida de sementes de linhaga marrom pela técnica de casting. Os filmes
foram caracterizados quanto a espessura, propriedades mecanicas (modulo de Young,
resisténcia maxima a tragdo e alongamento na ruptura), permeabilidade ao vapor de agua
e microestrutura por microscopia eletronica de varredura (MEV) e espectroscopia de
infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR). O filme composto apenas por
mucilagem apresentou-se pouco resistente e flexivel e a incorporacdo de PVA
proporcionou filmes mais resistentes e flexiveis sem alteracdo significativa nas
propriedades de barreira ao vapor de agua. As imagens de MEV revelaram, de um modo
geral, que a mucilagem e o PVA formaram uma estrutura compacta e homogénea. A
mucilagem de linhaga mostrou-se como uma matéria-prima interessante para producgdo
de filmes compostos com PVA, sendo uma alternativa para producdo de embalagens
biodegradaveis para alimentos.

PALAVRAS-CHAVE: Filme biodegradavel. Casting. Biopolimero.

ABSTRACT

In this work composite films of poly (vinyl alcohol) (PVA) and flax seeds mucilage were
produced by casting technique. The films were characterized as thickness, mechanical
properties (Young's modulus, tensile strength and elongation at break), water vapor
permeability and microstructure by scanning electron microscopy (SEM) and Fourier
transform infrared spectroscopy (FTIR). The film composed only of mucilage was less
flexible and resistant and the addition of PVA provided more durable and flexible films
without significant change in water vapor barrier properties. The SEM images showed that
PVA and mucilage formed a compact and homogeneous structure. The flax seeds mucilage
proved to be an interesting feedstock for the production of composite films with PVA, and
could be an alternative to the production of biodegradable food packaging.

KEYWORDS: Biodegradable film. Casting. Biopolymer.
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INTRODUGAO

A semente de linhaga contém cerca de 3 a 9 % de mucilagem, sendo esta um
polissacarideo heterogéneo composto por acido galacturonico (21-36%), xilose
(19-38%), ramnose (11-16%), galactose (12-16%), arabinose (8-13%) e glicose (4-
6%). Consiste ainda de fragdes neutras e acidas em que a fracdo neutra
compreende arabinoxilanos com cadeias de B-D-(1,4)-xilana com massa
molecular de 1200 kDa, enquanto a fracdo 4cida sdo separadas em duas
subfragcdes com massa molecular de 650 e 17 kDa (FABRE et al., 2015; FEDENIUK;
BILIADERIS, 1994; OOMAH et al., 1995; WAR et al., 2003). Na presenca de agua,
forma uma solucdo viscosa sendo uma fonte interessante de polissacarideos com
potencial para formacao de filmes.

Dos polimeros provenientes do petréleo, o alcool polivinilico (PVA) se
destaca por apresentar solubilidade em d4gua, biocompatibilidade e
biodegradabilidade. O PVA é produzido através da hidrdlise do poli(acetato de
vinila) e suas propriedades bdsicas dependem basicamente da sua massa molar e
do seu grau de hidrdlise (LIMPAN et al., 2012). O PVA tem sido utilizado para
preparacdo de filmes compostos com amido (CANO et al.,, 2015), quitosana
(BONILLA et al., 2014) e xilana (WANG et al., 2014), podendo ser uma alternativa
para realizacdo de blendas com a mucilagem de linhaca e melhorar suas
propriedades funcionais.

Este trabalho teve como objetivo extrair a mucilagem de sementes de
linhaga marrom e utilizar na produgao de filmes blendas com PVA. Nos filmes
obtidos foram avaliadas as propriedades mecanicas, permeabilidade ao vapor de
agua, opacidade e a microestrutura por microscopia eletrénica de varredura
(MEV) e espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR).

MATERIAL E METODOS

Para a producao dos filmes foram utilizados PVA (SelvolTM, Sekisui Chemical
Co. Ltd, Japdo ) Selvol 107 com grau de hidrdlise 98,30%, PVA Selvol 540 com
grau de hidrélise 88,04%, glicerol (Dinamica, Brasil) como plastificante e linhaga
marrom para extracdo da mucilagem.

A mucilagem foi extraida de acordo com a metodologia descrita por Paynel
et al. (2013). As sementes foram misturadas com agua destilada (22,5g/150 mL) e
mantidas sob agitacdo mecanica (Solab, modelo SL222, Brasil) a 200 rpm por 2h a
252C. O procedimento foi repetido trés vezes e a cada repeticdo a mistura foi
filtrada com peneira mesh Tyler 120. O filtrado foi seco em estufa com circulacdo
de ar (QUIMIS, Modelo Q314M122, Brasil) a 509C por 24 h.

Os filmes foram confeccionados pela técnica de casting a partir de uma
solugdo filmogénica contendo 1,5 % (m/v) de sdlidos (1,2 % de polimero e 0,3 %
de glicerol) e utilizando agua destilada como solvente. Foram preparadas
formulagGes contendo 100% de mucilagem (MUC), 100% de PVA 107 (PVA 107),
50% de mucilagem e 50% de PVA 107 (MUC + PVA107), 100% de PVA 540 (PVA
540) e 50% de mucilagem e 50% de PVA 540 (MUC + PVA540). Todos os
componentes foram pesados, solubilizados em dgua destilada e aquecidos, sob
agitacdo magnética, até que a temperatura atingisse aproximadamente 90°C. A
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solu¢do foi vertida em uma forma revestida de teflon e seca em estufa de
conveccdo forcada (Cienlab, Brasil) a 402C por 24h.

Nos filmes foram avaliadas as propriedades mecéanicas (ASTM D-882-02,
2002), a permeabilidade ao vapor de 4dgua (ASTM E-96-00, 2000), a espessura
com micrémetro digital, a opacidade aparente, a umidade pelo método de
secagem em estufa, a microestrutura com auxilio de microscdpio eletrénico de
varredura (Phillips, modelo FEI Quanta 200, Japdo) e espectroscopia de
infravermelho com transformada de Fourier (Perkin Elmer, SpectrumTwo™). Os
resultados foram avaliados por andlise de varidncia (ANOVA) e as médias dos
tratamentos foram comparadas por teste de Tukey ao nivel de 5% de
significancia (p < 0,05) utilizando o Software Statistica 7.0 (Statsoft, Tulsa, OK,
EUA).

RESULTADOS E DISCUSSAO

O rendimento da extracdo da mucilagem de semente de linhaca marrom foi
de aproximadamente 6,3 a 8,5%, sendo este resultado superior ao obtido por
Paynel et al. (2013) com sementes de linhaca (5,3 a 6,2%) e inferior ao reportado
por Jouki et al. (2013) em sementes de marmelo (13,9%) e Khazaei et al. (2014)
em semente de manjericdo (14%).

A Figura 1 mostra as imagens de MEV de superficie e fratura dos filmes
compostos de mucilagem e PVA. Analisando as imagens de superficie (A, B, C,D e
E), todas as amostras apresentaram uma superficie lisa e sem fissuras ou
microporos. As imagens de fratura (F, G, H, | e J) apresentaram-se compactas e
uniformes indicando que ndo houve separacdo de fases entre os polimeros e o
glicerol. No caso dos filmes compostos de mucilagem e PVA, a integridade da
estrutura pode ser explicada pelo fato da mucilagem da semente de linhaga
conter grandes quantidades de xilose que pode apresentar boa interagdo com as
hidroxilas presentes na estrutura do PVA (WANG et al., 2014).

A espessura dos filmes (Tabela 1) variou de 35,5 a 47,05 um e observou-se
diferenca significativa entre as formulagGes, sendo que os filmes PVA 107 e
MUC+PVA 540 apresentaram-se mais espessos e este fato pode estar relacionado
a pequenas inclinacdes do suporte durante a secagem que modificaram a
espessura final do material. As espessuras dos filmes produzidos neste trabalho
foram préximas aos filmes de mucilagem de chia (DICK et al., 2015), de marmelo
(JOUKI et al.,, 2013), de manjericdo (KHAZAEI et al., 2014) e de semente de
balangu (SADEGHI-VARKANI; EMAM-DJOMEH; ASKARI, 2018).

Os filmes confeccionados apenas com PVA apresentaram-se mais resistentes
e flexiveis em comparagdao com os filmes de mucilagem e suas misturas. A
mistura da mucilagem e do PVA influenciou significativamente nas propriedades
mecanicas, proporcionando filmes menos resistentes e rigidos, a partir da
reducdo da resisténcia a tracdo e mddulo de Young, e mais flexiveis com a
elevacdo dos valores de alongamento na ruptura. A mucilagem por si sé produz
filmes frageis e quebradicos, o que torna um material sem aplicabilidade
conforme observado por (PAYNEL et al., 2013). Com este trabalho, foi possivel
melhorar as propriedades mecanicas dos filmes de mucilagem a partir da
realizacdo de blenda com o PVA.
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Figura 1 — Imagens de MEV da superficie (esquerda) e fratura (direita) dos filmes
compostos de mucilagem de semente de linhaga e PVA. MUC (A e F), PVA 107 (B e G),
MUC+PVA (Ce H), PVA 540 (D e I) e MUC+PVA 540 (E e J).

Fonte: Autoria propria (2018).

Tabela 1 — Espessura e propriedades mecanicas de filmes compostos de mucilagem de
semente de linhaga e PVA.

Amostra Espessura (um) RT (MPa) E (%) MY (MPa)
MUC 36,9°+1,0 14,8" 2,3 19,7°+3,8 279,0°+38,4
PVA 107 43,6°+2,8 13,1 42,9 2241°+488  65,2°+10,7
MUC+PVA107  35,6°+3,0 11,5 +1,5 43,0°+7,7 97,1°+15,6
PVA 540 35,5°+0,9 19,7+ 4,5 416,2°+65,1 14,4°+2,1
MUC+PVA 540 47,0°+4,7 10,3°+0,7 46,9°+3,3 74,9% 49,3

RT — Resistencia a Tragdo, E — Alongamento na ruptura, MY — Mdédulo de Young. Letras
diferentes na coluna apresentam diferenca significativa (p<0,05) entre as médias pelo
teste de Tukey. Fonte: Autoria prépria (2018).

Com relagdo a WVP (Tabela 2) todas as amostras ndo apresentaram
diferenga significativa (p<0,05). Isso possivelmente ocorreu porque, tanto a
mucilagem como o PVA, possuem carater hidrofilico. Valores préximos de WVP
foram relatados por Jouki et al. (2013) em filmes de mucilagem de manjericdo,
em filmes de mucilagem de semente de balangu (SADEGHI-VARKANI; EMAM-
DJOMEH; ASKARI, 2018) e mucilagem de semente de Dracocephalum molddvica
(BEIGOMI; MOHSENZADEH; SALARI, 2018).
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A umidade de todos os filmes foi préxima e os valores obtidos foram maiores
que os encontrados por Sadeghi-Varkani, Emam-Djomeh e Askari (2018) em
filmes de mucilagem de semente de balangu, por Beigomi, Mohsenzadeh e Salari
(2018) em filmes de mucilagem de semente de Dracocephalum molddvica e por
Gheribi et al. (2018) em filmes de mucilagem de Opuntia ficus-indica. Os filmes de
PVA puro apresentaram baixa opacidade aparente (alta transparéncia) e ao
serem misturados com a mucilagem notou-se elevacdo nos valores,
possivelmente pela mucilagem possuir coloracdo marrom claro.

Tabela 2 — Permeabilidade ao vapor de dgua, umidade e opacidade aparente de filmes
compostos de mucilagem de semente de linhaga e PVA.

Amostra WVP (x 10°) (g/m.Pa.h) Umidade (%) Opacidade (T600/mm)
MUC 1,57° +0,15 31,17 +1,19 3,57°+0,23
PVA 107 3,04°+0,13 32,72° 42,15 1,24° £0,10
MUC+PVA107 1,44° £0,93 35,28 +1,06 3,31°+0,17
PVA 540 1,60° 0,40 27,61° 1,47 1,28°+0,10
MUC+PVA 1,49° £ 0,36 33,54 +1,21 6,86+ 0,09
540

Letras diferentes na linha apresentam diferenca significativa (p<0,05) entre as médias
pelo teste de Tukey. Fonte: Autoria propria (2018).

Em todos os espectros de FTIR (ndo apresentado) notou-se uma banda de
absor¢do de estiramento de hidroxilas (O-H) na regido de 3300 cm-1. Para o
espectro do filme de mucilagem pura notou-se bandas em 2932 cm-1 relacionada
a CH2, em 1604 cm-1 atribuida a vibragcdo amida I, em 1411 cm-1 relacionada a C-
OH do acido urénico e em 1030 cm-1 de C-O-C ou C-O-H da piranose (HADAD;
GOLI, 2018). Nos espectros dos filmes de PVA 107 e PVA 540 puros observou-se
uma banda em aproximadamente 820 cm-1 atribuida a vibragdo C-C, as bandas
localizadas entre as regides de 1040 a 1260 cm-1 podem ser da vibragdo C-O, as
bandas proximas a 1420 cm-1 da vibragcdo C-OH e as bandas em 1330 e 1375 cm-
1 da vibragdo CH2. Ja a banda na regido de 1715 cm-1, atribuida ao estiramento
dos grupos carbonila presentes nos grupos acetatos residuais do PVA, esteve
presente apenas no PVA 540 pelo fato de possuir um menor grau de hidrélise e
ter grupos acetatos residuais (ZANELA, 2013). Nos espectros dos filmes
compostos MUC+PVA107 e MUC+PVA540 ndo houve o aparecimento de novas
bandas de absor¢do, mas notou-se leve deslocamento de bandas e mudanga na
intensidade das mesmas, sugerindo interagdo entre a mucilagem e o PVA. Esses
resultados corroboram com a morfologia uniforme e compacta observada nas
imagens de MEV.

CONCLUSAO

A mucilagem da semente de linhaga é uma matéria-prima interessante para
ser utilizada em blendas com PVA, proporcionando filmes menos resistentes e
rigidos, mais flexiveis, com maior estabilidade térmica e sem alteracdo
significativa das propriedades de barreira ao vapor de dgua em relacdo ao filme
de mucilagem pura. As imagens de MEV revelaram, de um modo geral, que a
mucilagem e a PVA formaram uma estrutura compacta e homogénea,
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corroborando com os espectros de FTIR que indicou interagdo quimica entre
esses componentes.
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